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确定纳米压入面积函数的改进方法
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摘　 要: 针对薄膜等微小结构材料力学性能测试面积函数测量问题, 提出了一种改善微小压入深度下压头面

积函数准确性的方法。 该方法将压头与被测样品之间的投影接触面积与压头针尖曲率半径和角度相关联, 解决常

用的面积函数确定方法在 50 nm 以下浅压痕测量中不可靠的问题。 经实验验证, 该面积函数确定方法可以提高微

小接触深度下压入硬度和折合模量的测量准确度。
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Improved Method for Determining Area Function of Nanoindentation
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Abstract: Aiming at the problem of area function measurement in the mechanical property test of thin-film and other micro-sized materials,
a method to improve the accuracy of the indenter area function at small indentation depth is proposed. This method correlates the projected contact
area between the indenter and the sample with the tip radius and angle of the indenter, which can improve the reliability of the commonly used
area function determination method in the measurement of shallow indentation below 50 nm. The experimental results show that the measurement
accuracy of indentation hardness and reduced modulus at a small contact depth can be improved by using this area function determination method.
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0　 引言

纳米压入技术在微纳尺度材料力学性能测试中应

用广泛, 由于它具有压痕深度浅、 对被测表面损伤小

等特点, 特别适用于微小结构材料的力学性能测

试[1 - 2]。 但也正是因为压入深度小, 压头尖端形状误

差对测量结果的影响非常显著。 如何提高微小压入深

度下面积函数的准确度以改善材料力学性能测量的可

靠性, 引起了国内外研究人员的广泛关注[3 - 9]。 纳米

压入测试中常用的面积函数确定方法主要有三种: 基

于标准样品测量数据和迭代过程的方法[4]、 基于三维

形貌测量技术的测量方法[5 - 6] 和基于压头几何形状测

量的方法[7], 其中前两种方法在相关标准中, 被建议

用于面积函数校准[10 - 11]。 这些面积函数确定方法各有

优势[12], 但在确定微小压入深度下面积函数方面却存

在局限。 第一种方法虽然利用纳米压痕仪和标准样品

就能得到以多项式表示的面积函数, 但在微小接触深

度下其准确度会受到限制。 后两种方法则需要用相应

的测量设备来完成压头尖端形状测量, 而且压头针尖

形状也会随着磨损而发生变化, 限制了方法的适用性。
本文提出了一种确定微小深度纳米压入面积函数

的方法, 将传统的面积函数测量方法和压头几何形状

相结合, 有助于改善微小深度压入测量结果的准确度。

1　 微小压入深度下面积函数的确定方法

在纳米压入测试过程中, 压入仪器将形状已知的

压头压入被测样品表面, 同时测量施加在压头上的载

荷和压入深度, 通过分析测量数据, 即可得到材料的

压入硬度和折合模量等力学性能参数[1]。 压头与样品

的投影接触面积是测量中的关键参数之一, 而面积函

数就是表示压头与样品的投影接触面积与接触深度之

间的关系。
本文提出的面积函数确定方法综合了引言中第一

种和第三种面积函数测量方法的优势, 适合于微小接

触深度下的纳米压入测试。 该方法通过以下四个步骤

来实现: 首先, 根据压头的几何形状特征, 建立一个
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包含压头几何参数和压头与样品接触深度的面积函数

模型, 压头几何参数包括压头尖端的曲率半径和压头

的角度等; 采用第一种面积函数测量方法, 利用纳米

压痕仪测量标准样品, 得到以多项式表示的面积函数;
利用最小二乘法, 将面积函数模型拟合到面积函数多

项式曲线, 得到压头针尖的曲率半径和角度等参数;
对微小压入深度部分, 用基于压头几何形状的面积函

数代替以多项式表示的面积函数。

2　 面积函数模型的建立

纳米压入试验中使用的压头具有尖锐的端部结构,
常见的压头形状有三棱锥形、 立方角形和圆锥形等。
在基于压头几何形状的面积函数模型中, 将压头尖端

的形状假设为一个与压头相切的球冠。
圆锥压头的面积函数模型比较简单, 球冠与圆锥

切点处的压入深度可以表示为

hT = (1 - sinθ)R (1)
式中: R 为压头针尖曲率半径; θ 为半锥角。

当压头与样品的接触深度 hc≤hT 和 hc > hT 时, 投

影接触面积可分别由式(2)和式(3)来计算。
A = π(2Rhc - h2

c) (2)

A = π(hc tan θ + 1 - sin θ
cos θ R) 2 (3)

对于正三棱锥压头, 面积函数模型相对复杂一些。
假设球冠与三棱锥的一条棱边的切点为 T, 与对侧锥

面的交点为 J, 如图 1 所示。

图 1　 玻氏压头针尖几何形状示意图

T 点和 J 点处的压入深度分别为

hT = (1 - sin α)R (4)

hJ = (2 3 - 3)sin2 α-sin α + 4 - 2 3
4 - 3sin2 α

R (5)

式中: R 为压头针尖曲率半径; α 为棱边与中心线的

夹角。
当接触深度 hc≤hJ 时, 压头与样品的投影接触面

积与式(2)相同。 当接触深度 hJ < hc≤hT 时, 得到投

影接触面积

A = π - 3arcos b
a( )[ ]a2 + 3b a2 - b2 (6)

式中: a = R2 - (R - hc)2 ;b =
hcsinα + (1 - sinα)R

2cosα 。

当压入深度 hc > hT 时, 投影接触面积为

A = 3 3
4 (tan α) 2 hc + 1 - sin α

sin α R( )
2

(7)

式(2)、 式(6)和式(7)分别给出了不同接触深度

下三棱锥压头的面积函数。
上述给出了圆锥压头和正三棱锥压头的面积函数

模型, 其它形状压头的面积函数模型也可用类似的方

法建立。 这种面积函数的特点是其中各参数的物理意

义明确, 与压头针尖曲率半径和特征角度直接相

联系。

3　 压头几何参数的确定

在本文提出的面积函数确定方法中, 通过将面积

函数模型拟合到采用标准样品测量方法得到的面积函

数多项式, 得到压头几何参数。 这种方法无需借助复

杂的形貌测量设备, 简单易行。 下面以纳米压入测试

中最常用的玻氏压头为例, 介绍压头面积函数的确定

方法。
3. 1　 面积函数曲线拟合方法

在一台仪器柔度已知的纳米压痕仪上, 首先利用

玻氏压头对具有已知折合模量的熔融石英样品进行一

系列压入试验, 在样品表面形成了具有不同接触深度

的压痕阵列, 试验采用的峰值载荷范围为 100 μN ~ 10
mN, 压头与样品的接触深度大约在 20 ~ 180 nm 范围。
如图 1 玻氏压头针尖几何形状示意图。

利用仪器推荐的面积函数校准方法对测量数据进

行处理, 得到如图 2 中曲线 1 所示的面积函数。

图 2　 两种面积函数的对比

为了确定压头的针尖曲率半径和角度, 将式(7)所
示的基于压头几何形状的面积函数通过最小二乘法拟

合到图 2 中曲线 1 所示的面积函数。 考虑到在微小接

触深度下面积函数曲线的趋势与其它部分偏离较大,
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在拟合过程中仅使用接触深度大于 50 nm 的数据。 通

过拟合得到压头针尖的曲率半径 R 为 780 nm, 压头棱

边与中心线的夹角 α 为 77. 60°。 将此结果代入式(2)、
式(6)和式(7), 完成基于压头几何形状的面积函数的

建立, 新的面积函数如图 2 中曲线 2 所示。 比较两个

面积函数曲线可以看出, 在 50 nm 以上的较大接触深

度范围内, 两个面积函数的一致性较好, 而在 50 nm
以下的微小接触深度范围内, 新建立的基于压头几何

形状的面积函数给出的投影接触面积明显小于原有面

积函数给出的结果。
用基于压头几何形状的面积函数替换微小压痕深

度下的以多项式表示的面积函数, 就得到一个在微小

接触深度下以压头几何参数表示, 在较大接触深度下

仍以多项式表示的组合面积函数。
3. 2　 与直接测量方法的比较

为了验证 3. 1 中所述压头几何参数确定方法的有

效性, 采用原子力显微镜对该压头的三维形貌进行了

扫描测量, 以 20 μm × 20 μm 的扫描范围和 512 × 512
的分辨率获取了压头三维形貌图像, 如图 3 所示。

图 3　 玻氏压头尖端的原子力显微镜图像

在对原子力显微镜图像完成消除倾斜和旋转等基

本处理后, 即可进行压头的角度和针尖曲率半径的计

算。 为了确定压头的角度, 在玻氏压头的原子力显微

镜扫描图像上, 在三个锥面分别取三个点, 对每个锥

面上三个点所围成的三角形内全部采样点采用最小二

乘法做平面拟合, 得到如图 4 所示的三个拟合面, 取

三个面间夹角的平均值作为正三棱锥的面间夹角, 然

后通过换算得到正三棱锥棱边与中心线的夹角。 为了

确定压头针尖的曲率半径, 以压头三个锥面的交点为

中心, 取 11 × 11 个采样点, 采用最小二乘法进行球面

拟合, 如图 5 所示, 所得球面的半径即为针尖的曲率

半径。

图 4　 玻氏压头三棱锥拟合面

图 5　 压头针尖球面拟合

对玻氏压头尖端的原子力显微镜测量数据进行处

理, 得到压头侧面棱边与中心线的夹角为 77. 72°, 针

尖曲率半径约为 700 nm。 可以看出, 实际测量结果与

3. 1 中用数据拟合方法得到的结果基本相符。

4　 实验与结果

为了考察上述面积函数确定方法的实用性, 利用

上述玻氏压头对一块熔融石英样品进行了纳米压入试

验, 压入硬度和折合模量的测量结果分别如图 6 和图 7
所示。

图 6　 压痕硬度的测定结果
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图 7　 折合模量的测量结果

图 6 和图 7 中的曲线 1 为用基于标准样品测量和

迭代过程所得面积函数给出的测量结果。 可以看出,
当压头与样品的接触深度大于 50 nm 时, 压入硬度和

折合模量的测量值是稳定的, 压入硬度的平均值为

9. 23 GPa, 折合模量的平均值为 70. 48 GPa; 然而, 当

接触深度小于 50 nm 时, 压入硬度和折合模量的测量

值与较大接触深度下的测量值有明显不同。 对于微小

接触深度, 用这种面积函数得到的压入硬度和折合模

量的测量结果是不可靠的。
针对上述问题, 在接触深度小于 50 nm 的区间,

用面积函数计算公式(7)代替原有面积函数, 重新计算

压入硬度和折合模量, 测量结果分别如图 6 和图 7 中

的曲线 2 所示。 由图 6 和图 7 可以看出, 用新的面积

函数获得的压入硬度和折合模量更加接近于较大接触

深度下的稳定值。 实验结果表明, 用改进的面积函数

确定方法可以提高在微小接触深度下压入硬度和折合

模量的测量准确性。

5　 结论

本文介绍了一种确定压头面积函数的改进方法,
通过将压头尖端形状假设为与压头相切的球冠, 建立

面积函数模型, 然后利用面积函数曲线拟合方法, 确

定压头针尖的曲率半径和角度, 最后得到包含压头针

尖曲率半径和角度的面积函数。 与目前常用的面积函

数测量方法相比, 在保持基于标准样品测量方法优势

的基础上, 结合压头针尖曲率半径和角度信息, 能够

改善微小接触深度下面积函数的测量准确性, 同时也

避免了基于压头几何形状测量方法对复杂测量设备的

需求。 初步实验结果证明, 采用这种面积函数确定方

法可以达到改善微小接触深度下材料压入硬度和折合

模量的测量准确性的目的, 对微小结构材料力学性能

测量有参考价值。 未来将通过更多实验进一步考察该

面积函数确定方法的可靠性, 促进其在薄膜等材料纳

米压入法力学性能测试中的应用。
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