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微机电系统（MEMS）技术 金属薄膜机械性能的仪器化纳米压入试
验方法

1 范围

本文件适用于常温环境条件下附着在固体硬基底表面的金属薄膜，压入方向为垂直于试样表面的

方向，压入深度范围通常在纳米量级，也可以扩展到几微米。

本文件给出了金属薄膜材料的硬度、弹性模量和应力应变曲线的测定方法。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文

件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适

用于本文件。

GB/T 22458-2008 仪器化纳米压入试验方法通则

GB/T 25898-2010 仪器化纳米压入试验方法 薄膜的压入硬度和弹性模量

GB/T 21838.4-2020 金属材料 硬度和材料参数的仪器化压痕试验 第4部分:金属和非金属覆盖层

的试验方法

3 术语、定义和符号

3.1 术语和定义

GB/T 22458-2008中3.1界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1.1 单一刚度测量 continuous stiffness measurement

利用准静态加载方式获得的载荷-深度曲线的卸载部分，确定出材料在最大压入深度处的单一接触

刚度的测量方法。

3.2 符号和名称

GB/T 22458-2008中3.2的符号和名称适用于本文件。

4 测试原理

4.1 硬度和弹性模量的仪器化纳米压入测试原理

基于单一刚度测量方法进行纳米压入测试，从而获得材料在最大压入深度处的硬度和弹性模量的

原理见GB/T 22458-2008中4.1和4.2、附录C和附录G。

4.2 应力-应变曲线的仪器化纳米压入测试原理

基于单一刚度测量方法进行纳米压入测试，获得材料的应力-应变曲线的原理。

各向同性硬化的弹塑性材料的应力应变关系可以通过Hollomon幂律本构给出[1，2]：
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其中K为强度系数，σy为初始屈服应力：



T/XXX XXXX—XXXX

2
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其中，εy是达到弹性变形的相应屈服应变，n是应变硬化指数，通常n在0-0.5之间。

总有效应变ε由两部分组成，εy和εp（累积超过εy的塑性应变）：

y p    (3)

利用等式（2）和（3），当σ≥σy时，等式（1）变为：
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根据上述的定义，材料的弹塑性特性可以由E、ν、σy和n确定。此外，εp可以用代表性应变εr代替，

材料的塑性区域可以在方程中描述为σr和n。因此，材料的弹塑性行为可以通过E、ν、σr和n来确定。根

据上述参数，加载载荷FL可以表达为[3]：

   *
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其中，E*是缩减模量[4]：
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其中 EIT和 v是试样的弹性模量和泊松比；Ei=1141 GPa 和νi=0.07 是金刚石压头的弹性模量和泊松比。

加载载荷FL还可由Kick定律表示为[5-7]：

2
LF Ch (7)

其中C为加载曲率。

利用量纲分析和等式（7），等式（5）变为：
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同样，卸载载荷FU可以表示为：
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其中，hmax是最大压入深度。

当Fu=0时，试样完全卸载，h=hr，hr是残余压入深度。因此，在完全卸载时：

*
r

2
max r

,  h E n
h 

 
   

 
(10)

基于方程（8）和（10），可以通过使用纳米压痕测试的量纲分析来获得材料的应力应变曲线。

5 测试要求

5.1 仪器要求

5.1.1 基于单一刚度测量方法进行纳米压入测试的仪器应符合 GB/T 22458-2008 第 5 章中的规定。

5.1.2 宜采用尖端半径小的 Berkovich 压头进行测试，以减小压头尖端半径对测试结果的影响。

5.2 环境要求

测试环境应符合GB/T 22458-2008第7章中的规定。

5.3 试样要求

5.3.1 试样宜在原始状态下使用。宜采用测试仪器的光学成像配件或原位扫描配件观测薄膜的表面选

择远离诸如颗粒或划痕等缺陷的平坦区域进行测试。

5.3.2 如果薄膜的表面需抛光处理，抛光量宜保持在最低限度。

注1：抛光可能导致薄膜表面的加工硬化，从而影响硬度和应力应变曲线的测量。

注2：薄膜中通常存在残余应力，例如由薄膜和基底热失配或者薄膜沉积过程所导致的残余应力，

而且薄膜中也普遍存在应力梯度。抛光可能导致残余应力状态的改变，从而影响薄膜硬度和应力应变

曲线的测量。

注3：抛光会减小薄膜的厚度，基底的影响可能会增强。

5.3.3 薄膜的表面粗糙度 Ra 宜小于最大压入深度的 5%。

注：随着压入深度的减小，试样表面的粗糙度对测试结果分散性的影响将增大[8]。如果压入深度

接近于Ra时，相对于试样表面轮廓波峰或波谷不同位置的压入，接触面积将发生较大变化[9]。

5.3.4 如果薄膜的表面需清洁，宜采用损伤较小的方法，例如：

——采用干的、无油气体；

——采用对试样是化学惰性的溶剂进行清洗，然后干燥。

6 测试程序

6.1 安装试样

6.1.1 试样的安装方法应与仪器柔度确定所采用的安装方法相同。为了不显著增加仪器柔度，试样应

被牢固地支撑。试样应置于压入方向为刚性的支座上或者固定在适当的夹具内，试样与支座或夹具之

间的接触面应无外来杂物。

6.1.2 试样测试面应垂直于试验载荷的方向，测试，面倾角宜小于 1°。可采用高倍显微镜观察并测

量从试样表面某一聚焦位置到临近的某一模糊位置的距离，再利用透镜的焦距知识求得两个位置的平

面高度差，可求出局部试验面的倾角：在实际试验中，对非球形压头所产生的压痕进行成像，也能求

出试验面的倾角。
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6.2 选择测试位置

压入位置点和界面或自由表面之间的距离应至少是最大压入深度的30倍，在不同位置进行测试时，

相邻压入位置点的间距应至少是最大压入深度的20倍。

6.3 确定接触零点

对于每次测试，都应单独指定接触零点。零点位置的不确定度要求以及零点的确定方法见GB/T

22458-2008中8.3。

6.4 设定测试循环

在试样的固定位置进行单次加卸载，可以得到压入硬度、弹性模量和加载曲率随深度或相对（薄

膜厚度）压入深度的变化曲线。设定测试循环的步骤如下：

a）设定载荷控制、深度控制或压入应变率控制方式。宜设定载荷控制方式。

b）设定最大压入深度或载荷。压入深度最大为薄膜厚度。

c）设定加载、保持最大载荷、卸载的时间。加载、保载、卸载的时间均宜设定为30s。

d）设定测量热漂移速率的保载位置和时间。在整个测试循环中应测量一次热漂移速率，这可以通

过在压头与试样接触之后插入一个保载阶段、或者在卸载过程中的某一点（常在最大载荷的10%-20%之

间）插入一个保载阶段来实现，保载时间宜为60 s.

e）设定压头趋近试样表面的速度。趋近速度不宜超过2 µm/s，趋近最后阶段的典型速度为10

nm/s-20 nm/s，或者更小。

f）设定数据采集频率，或者循环每一阶段所采集的数据点数。

g）设定重复测试次数，宜设定为5-10次，为了提高测试结果的可靠性，重复测试次数可适当增加。

h）对多个试样进行对比时，宜设定相同的循环。

6.5 执行测试循环

根据制造商或试验方法的要求执行测试循环，记录载荷、位移、时间数据。仪器对原始数据进行

热漂移、仪器柔度和接触零点修正后，自动给出供分析用的压入载荷、深度等数据。

7 结果分析

7.1 硬度和弹性模量的结果分析

硬度和弹性模量的测试结果分析方法如下：

a）绘制重复测试得到的试样压入硬度HIT和弹性模量EIT的平均值随压入深度或相对（薄膜厚度）压

入深度曲线。

b）分析压入硬度和弹性模量曲线，可获得试样的压入硬度和弹性模量随压入深度的变化规律，同

时可提取试样在压入深度范围内特定深度处的硬度和弹性模量。

c）提取薄膜的压入硬度和弹性模量需明确压痕形貌上是否出现堆积。

1）如果不出现堆积，可在稳定平台所在的压入深度范围内取值，作为薄膜的压入硬度或弹性模量，

见图1。

2）如果出现堆积，需要计算实际接触面积来校正堆积产生的误差，见图2；然后再在平台所在的

压入深度范围内取值，作为薄膜的压入硬度或弹性模量。实际接触面积计算公式如下：

t p pile-upA A A  (11)

2
p triangle

3
4

A A a  (12)
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其中 a是三角形凹痕边缘的长度。假设弧中心位于三角形凹痕的对角处，则：

2
2 2

pile-up
3 2 3 33

6 4 4
rA a a    

        
   

(13)

其中 r是弧的半径，近似等于 a。a可以由接触深度 hc确定：

2 2
p triangle c3 3 tanA A h   (14)

其中θ=65.27º对于 Berkovich 压头。使用等式（1）和（4），a可以用下式计算：

c2 3 tana h (15)

a）硬度-相对深度曲线

b）弹性模量-相对深度曲线

图1 Si（100）基底上物理气相沉积的Al-(4 wt.%)Cu薄膜试样的硬度和弹性模量测试结果
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a）1.5 µm厚的Al-(4 wt.%)Cu薄膜的残余压痕形貌图像

b）考虑堆积的实际接触投影面积计算示意图。

图2 Al-(4 wt.%)Cu薄膜试样的压痕残余形貌与实际接触面积计算示意图

7.2 应力应变曲线的结果分析

应力应变曲线的测试结果分析方法如下：

a）绘制重复测试得到的试样加载曲率C的平均值随压入深度或相对（薄膜厚度）压入深度曲线，

见图3。

b）分析加载曲率，观察试样的加载曲率随压入深度的变化规律，同时可提取试样在压入深度范围

内特定深度处的加载曲率。

c）根据测试的金属薄膜，设置不同的屈服应力σy取值范围以进行有限模拟，可以获得量纲函数

1 独立于硬化指数n的代表性应变εr，见图4。如果无法确定金属薄膜的初始屈服应力值，可放大屈服

应力σy的取值范围。

d）通过有限拟合不同σy和n的组合以获得量纲函数 2 的表达式，见图5。

将残余深度hr、最大压入深度hmax和缩减模量E*的纳米压痕实验结果以及量纲函数 1 计算出的代

表性应力σr代入量纲函数 2 即可确定硬化指数n的值。最后，将σr、n、εr代入式（4）即可求解σy。应

力应变曲线的测试结果及验证如图6和表1所示。
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图3 Al-(4 wt.%)Cu薄膜试样的加载曲率测试结果

a）在代表性应变εr=0.010时，对于不同应变硬化指数n，C/σr随E*/σr的变化

b）在代表性应变εr=0.038时，对于不同应变硬化指数n，C/σr随E*/σr的变化
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c）在代表性应变εr=0.290时，对于不同应变硬化指数n，C/σr随E*/σr的变化

图4 Al-(4 wt.%)Cu薄膜试样在不同应变硬化指数n和代表性应变εr下，C/σr随E*/σr的变化

图5 Al-(4 wt.%)Cu薄膜试样量纲函数2的拟合图

a）应力应变曲线示例
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b）有限元模拟与纳米压痕实验获得的残余深度结果对比

图6 Al-(4 wt.%)Cu薄膜试样的应力应变曲线测试结果及验证

Table 1用于计算 Al-(4 wt.%)Cu 薄膜应力应变特性的参数总结

t (µm) E (GPa) E* (GPa) C (GPa) σr (GPa) hr/hmax n σy (GPa)
1 58.9 63.4 56.6 0.834 0.944 0.073 0.754

1.5 58.3 62.8 48.9 0.679 0.920 0.131 0.549
2 59.4 63.9 45.7 0.613 0.905 0.150 0.471

8 试验报告

试验报告宜包括如下信息：

a）注明采用本标准；

b）测试仪器的描述，包括制造商和型号；

c）压头的描述，包括材料、形状及其面积函数；

d）试样的描述，宜包括：薄膜的材料和制备工艺、名义厚度和表面粗糙度；

e）测试循环的描述，宜包括；

——压入控制方式；

——压入控制参数，如最大压入载荷或深度；

——每次加载、保载和卸载的时间；

——测量热漂移的保载位置和保持时间；

——数据采集频率或者循环每一阶段所采集的数据点数；

——重复测试的次数。

f）薄膜或试样的压入硬度、弹性模量、屈服强度和硬化指数结果；

g）说明是否修正了热漂移和接触零点；

h）可能已经影响测试结果的任何细节；

i）本报告未规定的任何细节；

j）测试环境的温度和湿度；

k）测试日期和时间。
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