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不同晶体取向单晶锗的力学性能

刘　宁　　杨晓京　　刘　浩　　余　证
（昆明理工大学机电工程学院，昆明　６５０５００）

文　摘　为了研究微纳米尺度下单晶锗的力学特性，采用纳米压痕仪对单晶锗（１００）（１１０）和（１１１）晶面
进行了纳米压痕实验，并通过原子力显微镜对材料表面进行了观测。根据单晶锗各晶面的位移－载荷曲线，对
单晶锗各晶面的弹性回复率、硬度、弹性模量与压入深度之间的关系进行了分析。结果表明：单晶锗在加载过

程中分别经历了弹性变形、塑性变形和脆性变形三个阶段。当压入深度超过５００ｎｍ时，加载曲线上有突进点
产生；当压入深度超过１００ｎｍ时，卸载曲线上有突退点产生。单晶锗的残余压痕形貌表现为凸起状，表明单晶
锗具有较低的加工硬化趋势。当压入深度达到１００ｎｍ时，单晶锗表现出明显的尺寸效应，且单晶锗（１１１）晶
面具有最低硬度和弹性模量值。表明相对于其他两个晶面，单晶锗（１１１）晶面具有更好的塑性变形能力。

关键词　单晶锗，纳米压痕，塑性变形，尺寸效应
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０　引言
锗是一种重要的半导体材料，具有红外折射率

高、色散率低等特点，被广泛应用于红外光学、核物理

探测、光纤通讯、航空航天以及生物医学等重要领

域［１］。而单晶锗是一种典型的硬脆材料，具有韧性

低、脆性大以及各向异性的特点，在加工过程中极易

发生脆性去除，严重影响单晶锗的表面加工质量［２］。

因此，有必要对单晶锗在微纳米加工条件下的力学性

能进行深入的研究。

纳米压痕测试技术又称为深度敏感压痕技
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术［３］。近１０年来纳米压痕技术在材料微观力学性能
测试领域已经得到了广泛的应用。如微机电系统领

域中纳米级微构件的力学性能测试、微构件表面薄膜

或涂层之间的摩擦学性能研究以及脆性材料、半导体

材料、复合材料等一些特殊材料的研究［４］。该方法

具有操作简单、灵敏度高等特点，能够在纳米尺度下

测量材料的各种力学性能，例如样品的弹性模量、硬

度等，同时，根据对材料的载荷－位移曲线的分析又
可以进而得到材料的断裂韧性、蠕变性能以及残余应

力等参数，是一种在微纳米尺度下研究材料力学行为

的重要表征手段［５］。

近几年来，国内的一些学者对蓝宝石［６］、单晶

硅［７］、单晶铝［８］、单晶铱［９］等单晶金属或半导体材料

进行了纳米压痕实验研究。杨耀等［１０］通过有限元法

模拟了ＳｉＣＮ薄膜的纳米压痕实验，揭示出了薄膜／基
体系统表面、界面及压头轴线上应力的分布和扩展规

律。韦利明等［１１］利用纳米压痕测试技术对３种钛合
金抗微动涂层的力学性能进行了表征，发现复合纳米

颗粒后的耐磨涂层抗变形的能力最好，适合作为抗微

动涂层。张文等［１２］对钨单晶进行了纳米压痕实验，

并通过扫描探针显微镜对钨单晶的表面形貌进行观

测，揭示了钨单晶（１１１）晶面在纳米压痕过程中的变
形机理。对于单晶锗材料，也有不少学者对其力学行

为进行了研究。苗实等［１３］通过建立单晶锗任意晶面

的应力计算模型，给出了单晶锗车削时表面粗糙度以

及切削力的各向异性分布规律。赖敏等［１４］通过单晶

锗切削过程的分子动力学模拟，研究了单晶锗各晶面

的变形差异，并给出了每个晶面上的优化切削方向。

毛杰伟等［１５］通过分子动力学法模拟了单晶锗纳米压

痕实验过程，分析了各晶面弹性模量的变化差异。

由于单晶锗具有各向异性的特点，不同晶面的力

学性能不同。因此本文分别对单晶锗（１００）（１１０）
（１１１）晶面进行了纳米压痕实验，对其位移－载荷曲线
进行研究，采用准静态法测量了单晶锗各晶面在不同

压深下的硬度和弹性模量，并对其力学行为进行分析。

１　实验
实验原材料在合肥科晶材料技术有限公司所购

买，实验所用样品为（１００）（１１０）（１１１）晶面取向的
单晶锗，样本尺寸均为１０ｍｍ×１０ｍｍ×０．５ｍｍ。本次
实验在中科院纳米研究所进行。为了获得较为准确

的实验结果，实验前需首先对样品表面进行单面抛光

处理以去除材料表面的氧化膜，采用较亮的一面进行

实验。抛光完成后使用丙酮对样品进行清洗，确保样

品表面没有污渍以保证实验结果的准确性。

本次实验用美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司所生产的 Ｎａｎｏｉｎ
ｄｅｎｔｅｒＧ２００纳米压痕仪对单晶锗样品进行压入测

试。该仪器的载荷分辨率为５０ｎＮ，位移分辨率达到
０．０１ｎｍ，最大压痕载荷大于 ５００ｍＮ，最大压痕深度
大于５００μｍ。压头选用针尖钝圆半径为 ５０ｎｍ的
Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ三棱锥金刚石压头。加载深度分别为 ３０、
７０、１００、５００、１０００及２０００ｎｍ。每组实验在达到最
大压深处保载 １０ｓ以消除蠕变效应的影响，然后进
行卸载。通过记录下实验过程中各个时刻的压深以

及载荷可以得到各个晶面在不同最大压深条件下的

位移－载荷曲线。
２　纳米压痕测试原理

图１所示为典型的纳米压痕载荷－位移曲线。
其中ｐｍａｘ为加载过程中的最大载荷；Ｓ为接触刚度，其
含义为卸载曲线最高点处的斜率。ｈｍａｘ为压痕试验
中加载的最大位移；ｈｆ为卸载后的残余压深。

图１　标准静态纳米压痕载荷－位移曲线
Ｆｉｇ．１　Ｓｔａｎｄａｒｄｓｔａｔｉｃｎａｎｏｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｌｏａｄ－ｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｃｕｒｖｅ

在纳米压痕实验分析中，Ｏｌｉｖｅｒ－Ｐｈａｒｒ法是纳米
压痕试验中最为常用的方法。该理论认为，即便压头

材料具有较高的硬度，在实际与材料的接触过程中压

头还是会产生一定的变形，因此定义材料的约化弹性

模量Ｅｒ的计算公式为
［１７］：

１
Ｅｒ
＝
１－υｓ

２

Ｅｓ
＋
１－υｉ

２

Ｅｉ
（１）

式中，Ｅｓ与 Ｅｉ分别为材料与压头的弹性模量；υｓ与 υｉ
分别为材料与压头的泊松比。对 Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ压头而
言，Ｅｉ＝１１４１ＧＰａ，υｉ＝０．０７。除此之外，Ｅｒ还满足如
下关系式［１６－１７］：

Ｅｒ＝
　
槡π
２β
·
Ｓ
Ａ

（２）

式中，β是与压头几何形状相关的常数。对于球形压
头β＝１．０００；Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ压头 β＝１．０５８；Ｖｉｃｈｅｒｓ压头 β
＝１．０１２。接触刚度Ｓ可以表示为［１７］：

Ｓ＝
ｄｐ
ｄｈ( )

ｈ＝ｈｍａｘ

（３）

图２为加载和卸载的过程中Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ压头下材
料的表面变形示意图［１４］。

—８６— 宇航材料工艺　ｈｔｔｐ：／／ｗｗｗ．ｙｈｃｌｇｙ．ｃｏｍ　２０１９年　第４期



图２　加载和卸载过程中材料的表面变形示意图
Ｆｉｇ．２Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｓｕｒｆａｃｅｄｅｆｏｒｍａｔｉｏｎ

ｄｕｒｉｎｇｌｏａｄｉｎｇａｎｄｕｎｌｏａｄｉｎｇ

图２中ａ为卸载后的压痕半径；ｈｆ为完全卸载之后
的残余压深；ｈｃ为压头与工件的接触深度；ｈｓ为接触边界
深度；ｈ为最大压入深度；ｐ为最大载荷；φ为加载时包含
角的一半。ｈｓ、ｈｃ和ｈ之间满足如下关系：ｈ＝ｈｃ＋ｈｓ。

接触面积Ａ按下式计算［４］：

Ａ＝２４．５６ｈｃ
２ （４）

则硬度Ｈ为［１７］：

Ｈ＝
ｐ
Ａ

（５）

３　结果与分析
３．１　载荷－位移曲线分析

图３为不同压深条件下，单晶锗各晶面的位移－
载荷曲线。从图３（ａ）可以清楚的看到，当压入深度
较小时（＜２０ｎｍ），单晶锗的载荷位移曲线出现了明
显的波动，这是由于单晶锗材料表面受到了载荷波动

和加工硬化的影响。在完全卸载之后，卸载曲线并未

回到初始位置，这表明单晶锗在卸载过程中产生了塑

性变形，存在残余压深。从图３（ｂ）可以看到，当最大

压深为１００ｎｍ时，卸载载曲线出现了突退现象（ｐｏｐ
－ｏｕｔ），即载荷不变而位移减少的断点（图中标记
点）。从图 ３（ｃ）可以看到，当最大压深为 １０００ｎｍ
时，加载曲线上出现了突进现象（ｐｏｐ－ｉｎ），即载荷不
变而位移增加的断点（图中标记点）。突进突退现象

的产生说明单晶锗材料的内部结构发生了变化，这是

由于材料内部发生相变或材料中位错源的产生所引

起的［１８］。突进点对应的即为材料由塑性变形向脆性

断裂转变的临界点，并且随着压入深度的不断增大，

突进点的产生也越来越多，材料的脆性变形也越来越

明显。突退点所对应的即为材料弹塑性转变的临界

点，此时材料由弹性变形转换为塑性变形，产生残余

压深。由图３（ｄ）可以看到，当压入深度为２０００ｎｍ
时，单晶锗３个晶面的位移载荷曲线的差异越来越
大。并且在的相同压入深度下，单晶锗（１１０）晶面具
有最大的载荷。因此可以推测单晶锗（１１０）晶面相
对于其他两个晶面具有更大的硬度值。

根据卸载后的残余压深及加载最大深度可以计

算出单晶锗各晶面的弹性回复率。表 １是单晶锗 ３
个晶面在不同压入深度下的弹性回复率，可以看出，

当压入深度为３０ｎｍ时，单晶锗各个晶面的弹性回复
率都较低，这是由于单晶锗受到表面氧化和加工硬化

的影响，此时材料的塑性变形较为明显。在压入深度

为７０和１００ｎｍ时，单晶锗各晶面的弹性回复率不断
上升。这说明此时压头并未完全压入单晶锗表面，此

时材料的变形主要是弹性变形为主。随着压入深度

的增大，单晶锗各晶面弹性回复率开始下降，说明此

时单晶锗塑性变形开始占据主导地位。

图３　不同压入深度下单晶锗各晶面位移载荷曲线
Ｆｉｇ．３　ＤｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔｌｏａｄｃｕｒｖｅｓｏｆｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌＧｅｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｄｅｐｔｈｓ
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表１　不同压入深度下单晶锗（１００）（１１０）（１１１）晶面的弹性回复率
Ｔａｂ．１　ＥｌａｓｔｉｃｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆＧｅ（１００）（１１０）（１１１）ｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｄｅｐｔｈｓ

设定压深

ｈｄ／ｎｍ

最大压深ｈｍａｘ／ｎｍ 最大载荷ｐｍａｘ／ｍＮ 残余压深ｈｆ／ｎｍ 弹性回复率Ｒ／％

（１００） （１１０） （１１１） （１００） （１１０） （１１１） （１００） （１１０） （１１１） （１００） （１１０） （１１１）

３０ ２５．３ ２７ １９．７ ０．１４ ０．１９ ０．１４ １５．８ １４．３ ８．１４ ３７．４ ４７．３ ５８．７
７０ ６５．６ ６６．８ ６１ ０．８１ １．３１ ０．９１ ３０．８ ２９．６ ２９．１ ５３．１ ５５．７ ５２．３
１００ ９６．５ ９４．１ ８９．１ １．９７ １．９８ １．７７ ３８．４ ４１．３ ３９ ６０．２ ５７．９ ５６．２
５００ ４９８ ４９０ ４８８ ４２．５ ４３ ４０．５ ２５１ ２３３ ２４３ ４９．５ ５２．５ ５０．１
１０００ １００２ ９８７ ９９１ １５１ １６２ １４５ ５０２ ５２０ ５５６ ４９．９ ４７．３ ４３．９
２０００ ２０２２ １９８５ １９９７ ５００ ５９４ ４２２ １１７９ １１３５ １１３４ ４１．７ ４２．８ ４３．２

３．２　残余压痕形貌分析
图４为单晶锗（１１０）晶面在压入深度为 ５００ｎｍ

时原子力显微镜（ＡＦＭ）所观测到的表面形貌。可
见，单晶锗（１１０）晶面残余压痕的一边周围出现较为
明显的凸起，而另外两边并未出现明显的凸起，这是

由于压入过程中应力分布不均所导致的。对于材料

压痕表面形貌的类型早有学者进行过研究［１９］。对于

退火态或者具有较高加工硬化速率的材料而言，在变

形过程中，压头周围的材料由于表面硬化作用限制了

压入过程中材料向上表面流动的趋势，因此压痕形貌

会呈现出凹陷趋势。而加工态和低应变趋势的材料，

在压入过程中压头两边的材料会向上表面流动，压痕

形貌会呈现凸起的趋势［２０］。通过压痕形貌图的凸起

现象可以得知，单晶锗具有相对较低的加工硬化趋

势，并且压入过程中出现了“ｐｉｌｅ－ｕｐ”现象［２１］。

图５为纳米压痕过程中“ｐｉｌｅ－ｕｐ”现象与“ｓｉｎｋ－
ｉｎ”现象的示意图。

图４　压深为５００ｎｍ时单晶锗（１１０）晶面的表面形貌
Ｆｉｇ．４　ＳｕｒｆａｃｅｔｏｐｏｇｒａｐｈｙｏｆＧｅ（１１０）ｃｒｙｓｔａｌ

ｐｌａｎｅａｔａｄｅｐｔｈｏｆ５００ｎｍ

图５　“堆积”与“下沉”现象示意图
Ｆｉｇ．５　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆ“ｐｉｌｅ－ｕｐ”ａｎｄ“ｓｉｎｋ－ｉｎ”

由于“ｐｉｌｅ－ｕｐ”与“ｓｉｎｋ－ｉｎ”现象的存在，会导致
压头与材料的接触面积 Ａ会出现一定偏差。由该现
象所导致的力学性能试验测定所出现的偏差目前还

没有准确的修正方法，还需要进一步深入的研究。

３．３　硬度、弹性模量与压深的关系
在压痕实验过程中，通过显微硬度计可测得给定

压深条件下材料的硬度及弹性模量值。图６为不同
给定压深条件下单晶锗（１００）（１１０）（１１１）晶面的
硬度及弹性模量与压入深度的关系图（对应的压入

深度分别为３０、７０、１００、５００、１０００及２０００ｎｍ）。

图６　单晶锗硬度、弹性模量与压入深度的关系
Ｆｉｇ．６　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｈａｒｄｎｅｓｓ，ｅｌａｓｔｉｃｍｏｄｕｌｕｓａｎｄ

ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎｄｅｐｔｈｏｆｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｇｅｒｍａｎｉｕｍ

从图６（ａ）可以看到当压入深度超过 ７０ｎｍ时，
单晶锗（１１０）晶面具有最大的硬度值，这与图 ３（ｄ）
中位移－载荷曲线所的出的结论相同。当压入深度
为１００ｎｍ时，单晶锗（１００）晶面的硬度为 １２．６０３
ＧＰａ，当压入深度增加到５００ｎｍ时，硬度下降为９．１２
ＧＰａ。Ｇｅ（１００）和（１１１）晶面的曲线也都呈现出硬度
随着压深的增加而有所下降的趋势，并最终趋于平

稳。三个晶面均表现出了明显的尺寸效应现象。

从图６（ｂ）可以看出，当压入深度为２０００ｎｍ时，
单晶锗（１００）（１１０）（１１１）晶面的弹性模量大小分
别为１１６．８５、１３０．８３和１０５．５３ＧＰａ。可以看到，当压
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深超过１０００ｎｍ时，单晶锗（１１１）晶面相对于其他两
个晶面具有更小的弹性模量，这与硬度的变化趋势也

相一致。说明单晶锗（１１１）晶面的塑性变形能力更
好。因此在实际加工时选择单晶锗（１１１）晶面作为
加工表面可以获得更好的表面加工质量。

图７为通过ＭａｔｅｒｉａｌＳｔｕｄｉｏ软件所建立的单晶锗

各晶面的三维原子排列图，对应的为二维平面原子排

列图。可见，单晶锗各晶面原子排列具有较大差异，因

此导致单晶锗三个晶面的位移载荷曲线出现明显的各

向异性。其中单晶锗（１１１）晶面原子排列最为密集，即
（１１１）晶面是单晶锗的最密原子排列面，因此相对于其
他两个晶面而言具有较低的硬度与弹性模量。

图７　单晶锗各晶面原子排列分布图
Ｆｉｇ．７　Ａｒｒａｎｇｅｍｅｎｔｏｆａｔｏｍｓｉｎｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｐｌａｎｅｓｏｆｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌｇｅｒｍａｎｉｕｍ

４　结论
（１）单晶锗在加载过程中先后经历了弹性变形、

塑性变形和脆性断裂３个阶段。随着压入深度的增
加，单晶锗３个晶面的弹性回复率均呈现出先增加后
减小并最终趋于稳定的趋势。当压入深度超过 ５００
ｎｍ时，加载曲线中出现了突进点，突进点即为单晶锗
由塑性变形向脆性断裂转变的临界点；当压入深度在

超过１００ｎｍ时，卸载曲线出现了突退点，突退点即为
单晶锗由弹性变形向塑性变形转变的临界点。

（２）单晶锗残余压痕表面形貌出现凸起现象，压
头附近材料产生“ｐｉｌｅ－ｕｐ”现象，表明单晶锗具有较
低的加工硬化趋势。

（３）随着压入深度的增加，单晶锗硬度－压深曲
线与弹性模量－压深曲线的趋势趋于一致。当压入
深度超过１００ｎｍ时，单晶锗三个晶面均表现出明显
的尺寸效应，且单晶锗（１１１）晶面相对于其他两个晶
面具有更低的硬度和弹性模量。说明单晶锗（１１１）
晶面的塑性更好，在实际加工中选择（１１１）晶面加工
可以更容易的获得高质量的加工表面。
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