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把恒加载速率+载荷法（,-./0 1 !
·

+!）和恒载荷法（,-./0 1 !）相结合，提出了一个稳态加载和长时间保载的纳米压
痕蠕变试验新方法 1该方法不仅适用于高蠕变能力的低熔点材料，也适用于低蠕变能力和存在压痕尺寸效应的高

熔点材料 1用该方法确定 23的室温蠕变速率敏感指数 "为 %1%!，并发现其值不受加载段所用的 !
·

+! 值和达到的
最大压入位移 #456的影响 1
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! F 引 言

许多材料（特别是高熔点材料）的室温蠕变能力

较低，传统的拉伸方法很难准确测量这些材料的室

温蠕变速率敏感指数 " 1纳米压入仪具有极高的载
荷和位移分辨率，是研究材料室温蠕变特性的一种

有效方法 1
有两种类型的纳米压入仪：载荷控制型和位移

控制型 1前者是控制作用于压头上的载荷 !，测量压
头压入材料的位移 # 1后者则相反，即控制压头压入
材料的位移 #，测量作用于压头上的载荷 !［!］1载荷
控制型纳米压入仪测量材料的蠕变速率敏感指数

"常用的方法有三种：即恒加载速率法（ ,-./0 1

!
·
）［#］，恒载荷法（,-./0 1 !）［)—7］和恒加载速率+载荷法

（,-./0 1 !
·

+!）［&］1位移控制型纳米压入仪测量材料的
蠕变速率敏感指数 " 的常用方法为载荷松弛法
（;G）［$］1
恒加载速率法和恒载荷法是 H5E- 和 I>6 等在

!(**年和 !((%年提出来的，并分别用于研究 JK，L.
和 L.=)*M0NJK合金［#］和 O>P#

［)］，Q.P［’］，L.和 R?［7］

的蠕变行为 1这两种方法均属于非稳态的压入过程，
即压入应变速率 $# +# 随不同压痕（对恒加载速率
法）或同一压痕的不同深度（对恒载荷法）变化 1恒加

载速率+载荷法是 ;3,5/ 和 P?>STU 在 !((( 年研究高
钝 V.的蠕变行为时提出来的 1 他们采用金刚石
8TUW-S>,B三棱锥压头，控制加载速率使加载速率+载

荷 !
·

+!为恒定值，结果发现加载过程中材料的硬度
% 和压入应变速率 $# +# 均为恒定值（即为稳态的压

入过程），并且 $# +# X（!
·

+!）+# 1由加载过程中的恒
硬度 %和恒应变速率 $# +#的双对数曲线的斜率确定
V.的蠕变速率敏感指数 "［&］1我们曾以 23 为例

对该方法进行了考查，结果发现：（!）恒 !
·

+! 加载
确实能够得到恒定的应变速率 $# +#，但 $# +# X

（!
·

+!）+&（& 为加载曲线（即 !=# 曲线）的拟合指
数）1（#）硬度 %并不是常数，而是随压入深度 #的增

加而减小，即存在压痕尺寸效应（VL<）1（)）恒 !
·

+!法
不能用于确定 23等高熔点材料的蠕变速率敏感指
数 "［*］1
本文把恒加载速率+载荷法与恒载荷法相结合 1

用前者实现稳态的压入过程，以避免原恒载荷法所用

的非常高的恒加载速率（!
·

X !1 *7 4I+/）引起的振荡
和非稳态性 1用后者相对大的塑性变形（加载段末储
存在材料中的弹性变形转变为塑性变形）过程研究材

料的蠕变行为 1测得 23的室温蠕变速率敏感指数 "
为 %1%!，并发现其值不受加载方式（包括加载段所用

的 !
·

+! 值和达到的最大压入位移 #456）的影响 1
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! "材料及实验步骤

#$因其电阻率低和熔点高两大特点常代替 %&
作为集成电路的内连导线，以便降低焦耳热和提高

抗电迁移能力［’］"但和 %&一样，#$的蠕变也是影响
集成电路的可靠性和使用寿命的一个重要原因［()］"
因此，对 #$蠕变行为的研究具有一定的现实意义 "
我们选取厚度为 ) "* ++，纯度为 ’’ "’,-的 #$箔作
为试样，经机械抛光获得光滑表面后再用稀硝酸溶

液腐蚀掉氧化或加工硬化层 "
采用美国 ./0 公司生产的纳米压入仪进行压

入试验，该设备为载荷控制型，除容易控制载荷 !

外、其加载速率 !
·
、加载速率 1 载荷 !

·

1! 也容易控
制 "仪器的载荷 ! 和位移 " 的分辨率分别为 2* 34
和 ) "( 3+"采用金刚石 56789:;<=三棱锥压头 "
压入过程包括以下六个阶段：（(）表面接近段：

用 () 3+1>的下降速率使压头缓慢靠近试样表面 "当
接触刚性突然增大时，表明压头已接触到试样表面 "
连续刚性测量（#0.）是通过附加在压头上的微小高
频振荡力实现的［((］"（!）加载段：采用恒加载速

率1载荷（<93>? " !
·

1!）加载方式使压头压入试样到预
定的最大深度 "+@A "为了考查加载方式的影响，选取

!
·

1! B )" !，) " (，) " )* 和 ) " )( >C (和 "+@A B *))，()))
和 (*)) 3+进行比较试验 "（D）第一次保载段：当压
头压入到预定的最大深度 "+@A时（载荷 ! 也达到了
最大值!+@A），保持最大载荷 D) +;3，使储存于加载系
统和试样中的弹性变形转变为试样的塑性变形，实

现类似于 .@E9 和 4;A 的恒载荷（<93>? " !）蠕变过

程［D，F］"但他们是采用恒加载速率（<93>? " !
·
）方式加

载并且保载时间仅为 ( +;3，我们采用稳态的恒加载

速率1载荷（<93>? " !
·

1!）方式加载后长时间（D) +;3）
保载以便获得更低的应变速率 #" 1"，扩展应变速率
变化范围，提高应变速率敏感指数 $ 的确定准确
性 "（F）第一次卸载段：恒载荷蠕变过程结束后，卸载
到 )G!!+@A "（*）第二次保载段：保持 ) " !!+@A载荷 2
+;3，获得仪器的热漂移速率，对实验数据进行热漂
移校正 "（H）第二次卸载段：把载荷从 ) " !!+@A卸载到

零 "对每个压入过程均重复三次（压三个坑）以考查

实验的重复性 "作为例子，图 (给出了用 !
·

1! B )" )(
>C (加载到最大深度 "+@A B ())) 3+的压入过程中的

!I % 曲线，其中表面接近段（(）和第二次卸载段（H）

的数据尚未记录 "

图 ( !
·
1! B )")( >C (加载到最大深度 "+@A B ())) 3+的

压入过程中的 !I % 曲线

D "结果及讨论

! "# " 载荷$位移曲线

图 !为 !
·

1! B )"!，) "(，) " )*和 ) " )( >C (加载到

同一最大位移 "+@A B *)) 3+对应的三个阶段（加载
段、第一次保载段和第一次卸载段）的 !I" 曲线 "

图 ! !
·
1! B )"!，)"(，)" )*和 )" )(>C (加载到 "+@A B *)) 3+对应

三个阶段的 !I" 曲线

加载段所用的时间!% &9@J和达到的最大载荷

!+@A，第一次保载段（! B !+@A，% B D) +;3）所产生的
蠕变位移!"<766K，第一次卸载段所产生的弹性恢复

位移!" 76 <9:和弹性恢复比 & 76 <9:（!" 76 <9:除以第一次

保载段末的位移）列在表 (中 "

表 ( !I" 曲线（图 !）上的一些特征参数

!
·

! 1> C ( !% &9@J 1+;3 !+@A 1+4 !"<766K 13+ !" 76 <9: 13+ &76 <9: 1-

)"!)

) "()

) ")*

) ")(

) "22

( "!(

! "!’

2 ",H

() "D2

, ")!

H "H’

H "D)

DH ",*

!2 "F,

(D ")F

, "DH

!D "F,

!F "(!

(, "F)

!) "!*

F ")H

F "F*

D "*)

D "’)
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从表 !可以看出：（!）压入一定深度（这里为 "##

$%）所需要的最大载荷 !%&’随 !
·

(! 的增加而增加 )

这是由于 !
·

(! 越大，加载段所用的时间!" *+&,越短
（见表 !），依赖于时间的变形（如滞弹性和蠕变）越
小，要达到一定深度需要进一步加载 )（-）第一次保

载段所产生的蠕变位移!#./001也随 !
·

(! 的增加而

增加 )这也是由于高 !
·

(! 值加载过程中发生的依赖
于时间的变形越小，加载段末材料中储存的相对大

的弹性变形导致（转变为）保载段相对大的塑性变

形 )（2）卸载线近似为直线并且弹性恢复比 $ /0 .+3!
45，因此在以下计算中将用总位移代替塑性位移 )

! "# " 用恒载荷段（! $ !%&’，" $ !( %)*）确定 +,的
室温蠕变速率敏感指数 #

压头作用下的材料由远离压头的非变形区和靠

近压头的弹塑性变形区组成，蠕变过程与弹塑性区

边界向非变形区扩展的速率有关 )若假设弹塑性区
边界和压头的瞬时接触面积 % 随时间的变化规律
相同，因此可用瞬时接触面积的时间变化率与瞬时

接触面积的比值定义压入应变速率!·6，即!
·

6 7 &% (% )
由于锥形压头的几何相似性（例如对理想的

80/9+36.:三棱锥压头，% 7 -4;"#-），可进一步用瞬

时塑性位移速率与瞬时塑性位移的比值 &# (# 定义
压入应变速率，即!·6 7 &# (# )由表 ! 可知，<= 的弹
性恢复比$ /0 .+3!45，因此我们用总位移代替塑性
位移 )
材料的流变应力是温度和应变速率的函数 )当

温度恒定时，流变应力"与应变速率!·满足指数关
系，即"7 ’!（!

·）( ) ’! 为常数，( 称为蠕变速率敏
感指数 )
材料的硬度是表征材料抵抗塑性变形能力的物

理量，与材料的流变应力和加工硬化能力有关 )若假
设瞬时硬度 ) 7 ! (%（可作为平均应力）和瞬时压入
应变速率!·6 分别与单拉伸蠕变试验的流变应力"
和应变速率!·成正比，便可得到类似的关系，即 ) 7
’-（!
·

6）
(，’- 为常数 )因此，类似于传统的单拉伸蠕

变试验分析方法，可由保载过程的瞬时硬度 ) 和瞬
时压入应变速率!·6的双对数曲线的斜率确定材料的
蠕变速率敏感指数 ( )在保载过程中，尽管载荷 !
保持不变，但由于位移（因而使接触面积 %）随时间
增加而使硬度 ) 随时间减小 )

图 2为用 !
·

(! 7 #) #" >? !加载到三个不同最大

深度 #%&’ 7 !"##，!###，"## $%（对应的最大载荷 !%&’

7 2@ )4@，-# )AB，A )-2 %C）后保持最大载荷 2# %6$过
程中的位移D时间曲线 )对应 #%&’ 7 !### 和 "## $%
的曲线分别向上平移了 4E#和 EE# $%以便比较 )可
以看出，在保载初期，位移快速增加，随着保载时间

的延长位移随时间的增加速率逐渐变慢 )这是因为
在保载初期，蠕变变形主要是压头下稳态弹塑性区

的形成过程，随着保载时间的延长材料中逐渐形成

稳定的变形结构，各种类型缺陷的形成和湮没达到

动态平衡，变形进入到准稳态阶段 )

图 2 压入不同深度 #%&’ 7 !"##，!###，"## $%后保载 2# %6$过程

中的 #D " 曲线

图 4为根据图 2所示的三个保载段的 #D " 曲线
计算的瞬时压入应变速率!·6 7 &# (# 和对应的瞬时硬
度) 7 ! (% 的双对数曲线 )较好的线性数据点分布
表明上述假设的正确性，即 ) 7 ’-（!

·
6）

( )在 2# %6$
的恒载荷蠕变过程中，压入应变速率的变化范围几

乎跨越 4个数量级 )由三条直线的斜率确定的 <=的
应变速率敏感指数 ( 为 # )#! )

图 4 压入不同深度 #%&’ 7 !"##，!###，"## $%后保载 2# %6$过程

中的 *+F（)）D *+F（!·6）曲线

用四个不同的加载速率(载荷（ !
·

(! 7 #) -#，
#;!#，# )#"，# )#!>? !）加载到同一最大深度 #%&’ 7 "##
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!"（对应的最大载荷 !"#$ % &’ ( )*，+ ( ’,，- ( -.，

-/,) "0）后的保载段（! % !"#$，" % )’ "1!）的 #2 " 曲

线如图 3所示 (图中对 !
·

4! 值较大的曲线向上平移
较大的位移以便使曲线分离 (从图 3可以看出，这些

曲线的形状与图 )所示的用同一 !
·

4! % ’( ’3 56 &加
载到三个不同最大深度 #"#$ % &3’’，&’’’，3’’ !"后
的保载段（! % !"#$，" % )’ "1!）的 #2 " 曲线类似 (

图 3 !
·
4! % ’(,’，’(&’，’ (’3，’ (’& 56 &加载到 #"#$ % 3’’ !"后保

载 )’ "1!过程中的 #2 " 曲线

图 - !
·
4! % ’(,’，’(&’，’ (’3，’ (’& 56 &加载到 #"#$ % 3’’ !"后保

载 )’ "1!过程中的 789（$）2 789（!·1）曲线

根据图 3所示的四个保载段的 #2 " 曲线计算的
瞬时压入应变速率!·1和对应的瞬时硬度 $ 的双对
数曲线如图 -所示 (由四条直线的斜率确定的 :;的
应变速率敏感指数 % 为 ’ (’& (这与上述结果一致 (

< (结 论

（&）纳米压入仪具有极高的载荷和位移分辨率，
是研究高熔点材料室温蠕变特性的一种有效方法 (
（,）由于依赖于时间变形（如滞弹性和蠕变）的
影响，压入一定深度所需的最大载荷 !"#$和保载段

（! % !"#$，" % )’ "1!）所产生的蠕变位移!#=>??@均随

!
·

4! 的增加而增加 (
（)）:; 的卸载线近似为直线并且弹性恢复比

& >? =8A!<B，因此可用总位移代替塑性位移 (
（<）对恒温纳米压入试验，保载段的瞬时硬度 $

% ! 4’（#）与瞬时压入应变速率!·1 % (# 4# 满足指数
关系，即 $ % )（!·1）% (因此，可由 $ 和!·1的双对数曲
线的斜率确定材料的蠕变速率敏感指数 % (
（3）延长保载时间，可以得到更低的压入应变速
率，加宽应变速率的变化范围，提高确定蠕变速率敏

感指数 % 的准确性 (
（-）该方法不仅适用于高蠕变能力的低熔点材
料，也适用于低蠕变能力和存在压痕尺寸效应的高

熔点材料（如 :;）(用该方法确定的 :;的室温蠕变

速率敏感指数 % 为 ’ ( ’&，与恒 !
·

4! 加载段所用的

!
·

4! 值和最大压入深度 #"#$无关 (

［&］ 01$ C D &.+. *+",-- ( ./,01 ( E !" ,,&*
［,］ F#G8 F H，01$ C D &.++ ’2", *+",-- ( #$ ,&+)
［)］ F#G8 F H，I1?9?7 J C，0#>#G#!#5#"G E +" ,- &..’ 3 ( *,"+/ (

&+1 ( % &’*)
［<］ F#G8 F H，I1?9?7 J C，K1#8 L M +" ,- &.., 3 ( *,"+/ ( &+1 ( &

.*)
［3］ J#"#! N，O?>>1=P? J &.., 3 ( *,"+/ ( &+1 ( & -,*
［-］ K;=#5 E 0，Q71A?> C : &... *+",-- ( *,"+/ ( ./,01 ( E #" -’&

［*］ R#!!;7# I S，IT8!? D I，K1 : L &.+3 *,"+/ ( &+1 ( 452 ( 46%7 (

!/52 ( ’" ,&*
［+］ UP#!9 H F，M; V C ,’’< 3 ( .+1" ( 89,- ( (# T8 W? @;W715P?X
［.］ UP#!9 H F，M; V C，F# Y ,’’) ’2", !#61 ( 4:0 ( %! &..)（ 1!
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［&’］ F;>#>Z# I S &..* *,"+/ ( 42: ( 80; ( J () +*
［&&］ Q71A?> C :，SP#>> [ F &.., 3 ( *,"+/ ( &+1 ( & &3-<
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!"# $#%&’(#$#)* +, -(##. (%*# &#)&/*/0/*1 +, -+..#(
%* (++$ *#$.#(%*’(# 21 ’&/)3 )%)+/)4#)*%*/+)!

!"#$% &’#$()’$*） +, -.(/.’0）
*）（!"##$%$ "& ’()*+,* -./ 0.&"12-3+". 4$,(."#"%)，5(--.6+ 7"12-# 8.+9$1*+3)，:+1-. 2*3340，!(+.-）

0）（53-3$ ;$) <-="1-3"1) &"1 >$,(-.+,-# ?$(-9+"1 "& >-3$1+-#*，:+1-. @+-"3".% 8.+9$1*+3)，:+1-. 2*3356，!(+.-）
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