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摘　要 　本文应用阵列微压痕标记技术完成了薄膜表面微孔洞缺陷邻域变形检测 1检测中通过应

用纳米压痕和微区域放电技术 ,制作微标记阵列和微孔洞缺陷 ,并在数字化显微系统下完成微区域

点阵变形检测 ,进而实现微区域小变形测量 1研究了微标记点的信息提取与表征方法 ,讨论了微标

记法在薄膜材料性能检测中的可行性及其检测性能 1
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0　引言

由于微区域在尺度方面的限制 ,其变形检测一

直是人们致力解决的问题 1这一方面是由于其中的

变形和位移幅值非常小 ,常规的检测方法无法在测

量精度方面满足要求 ;另一方面 ,由于被测对象在外

载作用下会产生整体位移或变形 ,而这一变形往往

远大于微区域自身的变形 ,因而使得微区域位移

“淹没 ”其中而无法分辨 1目前微区域变形检测的

方法主要有显微散斑方法、微纳米云纹法及显微标

记法等 [ 1～7 ] 1显微散斑方法通过微散斑图像干涉或

数字相关计算获得微区域位移或变形 ,但是通常由

于被测物体整体位移或变形的影响很难准确地得到

局部微变形场 1微纳米云纹技术应用光学、电子束、

扫描显微等技术获得高密度格栅 , 然后通过

图像放大技术或数字图像处理技术测量微区域变形 1
但由于制栅过程相当复杂和需要适当的设备与制栅

材料 ,使得微纳米云纹的应用受到限制 1标记法是

测量大变形和微区域变形的有效方法 1它是通过在

被测物体表面由人工或自然方法制作规则或不规则

标记阵列 ,如格栅、点阵等 ,然后探测阵列中各标记

点在物体变形前后空间位置或相互间距的变化来确

定物体表面的运动和变形 1目前 ,对于宏观物体 ,可

以方便地应用制栅、印刷各种标记等获得所需要的

标记阵列 ;对于微尺度物体或微区域检测 ,有 SEM、

光致抗腐蚀剂层等方法制作微标记阵列 1显然在微

小尺度下用 SEM和光致抗腐蚀剂层等方法制作微

标记阵列是很不方便的 ,它需要特别的材料和复杂

的制作工艺 1

微标记阵列法测量的关键是要在微区域内能方

便容易地形成需要的微标记阵列 ,而微标记本身又

不能对被测试材料的结构和性能造成明显的影响 1
本文采用纳米压痕技术在薄膜表面制作微压痕作为

微标记阵列 ,并在 10μm到 50μm不同厚度镍膜表

面制作了微压痕阵列 ,研究了不同压痕深度时微压

痕阵列标记法的检测性能 ,同时 ,通过应用微细电火

花工艺在 20μm厚镍膜上预制了微孔洞初始缺陷 ,

然后再应用阵列微压痕标记方法 ,获得了微孔洞缺

陷邻域的变形分布 1

1　薄膜微区域变形场的微标记阵列检
测

　　如前所述 ,在对微尺度物体或微区域检测时 ,总

是会遇到两个基本的问题 ,即对微区域来说由于物

体整体运动产生的所谓“刚体 ”位移和微区域中非

常微小的位移幅值 1因此需要研究和开发新的方法

以适应这一特殊的检测需求 1微 /纳米压痕技术是

目前微尺度检测领域中广泛应用的测量技术 [ 8 ]
,它

通过获得的载荷位移 (压深 )曲线 ,很容易获得被测

材料的多种力学参数 ,如硬度、韧性、杨氏模量等 1
同时 ,由于微 /纳米压痕仪可以进行编程 ,从而可方

便地在被测对象表面制作出所需要的微 /纳米压痕

阵列 1在标记横向尺度方面 ,可以通过控制纳米压

痕仪的压头压入深度 ,获得标记横向特征尺度 ,其大

小从数十纳米到几十微米 ,因此可以根据变形大小

和微区域尺度选择合适的标记尺寸 1图 1为在 20μm

厚纯镍薄膜表面上不同压痕深度时获得的阵列微压

痕标记 ,其中微压痕通过 MTS Nano Indneter
µ 压痕

仪制作 ,其力和垂直位移分辨率分别为 0. 5μN和

0. 3 nm;探头几何形状为正四面体 ,微压痕的深度与

标记宽度之比为 1∶7. 51
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图 1　镍膜表面不同压深的微压痕列阵
Fig. 1　M icroindentation arrays on the surface of the N i film s

with different penetration dep ths

1. 1　阵列微压痕标记法的微区域检测性能

作为表征微区域变形的标志 ,微 /纳米压痕标记

首先应对其所处的微区域变形敏感 ,同时微标记的

存在不会影响微区域自身的变形机理 1为了考察不

同特征尺度压痕标记在微区域变形检测中的响应和

性能 ,在宽为 5 mm ,厚度为 20μm的镍膜表面制作

了压痕深度分别为 0. 3μm、0. 5μm、0. 8μm和 1. 0μm

四种阵列微压痕试件 (见图 1) 1可见其压痕深度最

深也仅为试件厚度的二十分之一 1根据对所用纳米

压痕仪的标定 ,上述四种压痕深度所对应的微压痕

标记的横向尺度分别为 2. 4μm、3. 8μm、6. 0μm和

7. 5μm1阵列微压痕微区域检测装置由微加载单

元、数字显微系统、微载荷传感器和图像记录及处理

系统等四部分组成 1其中 ,加载装置是一个由丝杠

和导轨组成的拉伸平台 ,通过微螺纹杆可连续加载 1
载荷由连接在拉伸台上的力传感器实时显示 1数字

显微系统由显微镜、CCD和计算机图像处理系统组

成 1可以根据实验观测区域的大小选择适合的成像

放大倍数 ,经 CCD进行实时摄像 ,再由计算机进行

存储和后处理 1载荷敏感单元为一个固定在加载装

置上的 S形双孔梁式传感器 ,最大量程为 80 N ,分

辨率为 10 mN1实验中对具有上述四种压痕深度的

薄膜试件分别进行了单轴拉伸实验 1实验结果表

明 ,所用微压痕阵列可以有效的探测所表征微区域

的变形而不受薄膜试件整体位移和变形的影响 1另
外从微区域变形场分布来看 ,整个区域的变形均匀

且随载荷线性增加 ,即使薄膜试件最后被拉断也是

如此 1并在所作的实验中也没有发现试件从微压痕

阵列位置断裂 1通过对不同载荷条件下的微压痕阵

列进行数字采集和图像处理 ,我们得到了在均匀拉

伸下 ,微区域的变形分布 1图 2 ( a) 为小载荷下两

个压痕阵列的变形图 1可以看到 ,在这一时期 ,微区

域的变形非常微小 ,两个状态的微压痕阵列的变形

分布基本一致 1微区域的变形仅是跟随薄膜的整体

变形进行“刚体 ”平移 1随着载荷的增加 ,微区域的

变形开始凸现 ,此时可以通过微压痕阵列中标记点

相对位置的变化获得微区域自身的变形 1图 2 ( b)

即为载荷增加时获得的应力应变曲线 ,其中压痕深

度为 0. 8μm1这是一条表示完全弹性变形的应力

应变曲线 ,从其斜率可以很容易获得该镍膜的杨氏

模量 E = 177GPa 1这一结果和我们用其他方法获

得的结果近于一致 [ 9 ] 1

图 2　均匀变形状态下 20μm厚度镍膜变形测量
Fig. 2　Homogeneous deformations of the 20μm thickness

N i film

1. 2　微孔洞缺陷邻域变形场的阵列微压痕标记检测

在获得了阵列微压痕方法的检测特性后 ,我们

将其应用于微孔洞缺陷邻域变形检测 1图 3为检测

薄膜表面的微压痕阵列和微孔洞缺陷 1其中 ,试件

为 N i膜 ,厚度 20μm ,宽度 5 mm,承受单向拉伸变

形 1微压痕仍为深度 0. 8μm ,微孔洞缺陷直径为

140μm,由微放电技术 ( EDM )制作 1图 4是在不同

载荷状态下微压痕标记阵列的演化结果 1可以看

到 ,在微裂纹萌生和扩展过程中 ,邻域中发生了明显

的变形 1如前文所述 ,通过计算不同载荷状态下压

痕阵列标记点之间的变化 ,即可以获得该区域的变

形分布 1图 5即为载荷加至 75. 3 N时 ,分别由微压

痕标记阵列和位移矢量图表示微孔洞邻域的二维变

形分布 1正如所期望的那样 ,变形是对称的 ,而且由

于微缺陷的存在使位移场在微孔洞边缘区域明显的

不同于单向拉伸引起的位移分布 1为了进一步考察

837
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微孔洞缺陷对周围邻域变形的影响 ,分别对距微孔洞

中心距离为 90μm, 126μm和 162μm所对应的压痕

点对 22与 24, 17与 19及 12与 14之间的位移变化进

行了计算 1图 6给出了所对应的载荷和位移变化曲

线 1为了避免由微裂纹引起的刚体位移 ,图 6中位移

曲线仅给出所在区域无微裂纹生成的情形 1可以看

到 ,当载荷小于 50 N时 ,微区域的变形是线性的 ,且

距微缺陷不同距离处的位移是近似一致的 1这说明

在这一载荷范围薄膜表面的变形还基本是均匀的 1
当载荷超过 50 N时 ,距离微孔洞不同距离处的变形

开始具有明显的差别并显示出强烈的非线性分布 1
这一方面说明微缺陷对其邻域变形产生了明显的影

响 ,另一方面也表明该区域的变形已进入塑性变形 1

图 3　微压痕列阵和用微细电火花加工法 ( EDM )制作的
微孔洞缺陷

Fig. 3　M icroindentation array and the m icrocavity defect

which was p roduced using EDM

图 4　单向拉伸状态下 ,微孔洞缺陷附近微区域变形引起的微压痕阵列的变形演化
Fig. 4　The deformation evolution of the m icroindentation mark array caused by the m icroregion deformation

near to the m icrocavity defect under tensile loading

图 5　利用微标记列阵法获得的微区域压痕变形图及其
位移矢量图

Fig. 5　Two2dimensional m icroregion deformation map s
disp layed by the mark array and disp lacement vectors

图 6　微孔洞缺陷附近拉伸方向上的载荷 2位移曲线
Fig. 6　Curves of the load versus disp lacement in tensile axial

direction in the vicinity of the m icrocavity defect

2　讨论和结论

阵列标记用于微区域变形检测 ,可以有效地解

决以往全场干涉检测或相关检测中所遇到的由于刚

体位移等引起的微变形信号被淹没而无法测量的问

题 1选择微压痕标记是由于微压痕技术的出现 ,使

得人们可以方便的制作不同分布、不同尺度和不同

937
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深度的压痕标记 1这比以往用刻蚀或光刻格栅、电

子或粒子束刻蚀要简单得多 1本文应用阵列微压痕

标记和显微数字图像处理技术 ,实现了薄膜微区域

微小变形检测 ,并通过考察不同深度标记对薄膜材

料本身微区域变形分布的影响 ,获得了镍膜在其厚

度大于微标记深度 20倍时 ,微压痕标记阵列对被测

薄膜微区域变形的影响可以忽略 1文中给出了微孔

洞缺陷附近微区域的变形分布及薄膜失效时裂纹扩

展演化过程 1
阵列标记方法测量的精度除了受微标记尺寸和

成像系统等硬件条件的制约外 ,一个重要的因素是数

字图像处理的精度和稳定性 1在本文在图像处理中

采用了图像处理 [ 10～12 ]和实际压痕尺寸相结合的方法

决定压痕标记的中心位置和边界 1具体过程可分为

如下基本步骤 : 1)标记区域的分割 1由于图像各部分

的灰度差异及显微系统焦深的限制 ,直接进行整体处

理会引起较大的误差 1为提高最后图像处理精度 ,首

先对标记区进行区域分割 ,得到包含单个标记的子区

域 1这一步骤是通过选取单个压痕灰度极小值点周

围一定尺寸的矩形区域完成的 ; 2)标记边缘提取 1这
一步骤是通过对各个子区域内点的邻域灰度特征进

行分析 ,完成各个子区域内的标记边缘探测 ,具体判

别标准是以某一点相邻区域内灰度值的梯度极值判

定此点是否是边缘点 ; 3)连续边缘重建 1通过使用膨

胀、填充、腐蚀、边缘提取等步骤 ,得到闭合的微压痕

标记边缘 ; 4)微压痕标记边缘直线化 1使用 Hough变

换 ,使得经过上述第 3步处理后形成的曲线微压痕边

缘直线化 1图像处理算法的主要精度取决于检测系

统和后续图像信息提取的精度 1本文中图像上每个

像素代表实际长度约为 0. 196μm /p ixel,图像处理误

差不超过 1个象素 ,即位置误差在 0. 196μm以下 1
另外 ,因为纳米压痕仪的压头是有确定的尺寸和形

状的 ,而这些参数可以用来判断图像处理中所确定

的压痕标记形状和结构 1当然 ,高精度、高效率的压

痕图像处理方法仍然是一个需要研究的课题 1这也

是我们下一步要做的工作 1
本文所采用的成像系统为光学显微镜 ,能够达

到亚微米尺度的测量 1事实上 ,这种方法不仅限于

此 ,根据观测区域和试件尺寸的大小 ,可以选择适合

的微标记阵列、纳标记阵列和高空间分辨成像系统

(如 SEM、AFM等 )相结合 ,以实现更高精度、更细微

区域的变形测量 1
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Abstract　The measurement of deformation in m icroregion or on a m icrocomponent always faces two p roblem s. One

is the rigid disp lacement caused by the unitary motion of the specimen, and the other the rather small deformation

in the m icroregion. Therefore, it is quite necessary to find a suitable way to determ ine the m icroregion deformations

and mechanical p roperties. In this paper, the deformation in the vicinity of a m icrocavity defect on the film surface

is measured by the p roposed array m icroindentation mark method. The array m icroindentation marks are indented

using a nanoindentation machine and the m icrocavity defect is p roduced by the electrical discharge machining

( EDM ) technique. Moreover, deformations in the m icroregion are measured under a digital m icroscop ic system.

Further, the m icroregion deformation extracting method, the feasibility and the measuring performance of the array

m icroindentation mark method are also discussed.
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