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摘　 要： 为探究挠性筋结构单晶硅材料的各向异性特性以及 ＫＯＨ 腐蚀工艺对其力学性能的影响规律，进行纳米压痕实验，并
结合原子力显微镜观察单晶硅表层 ３ 个主晶面上压痕裂纹形貌随晶向的变化规律，分析单晶硅材料表层弹性模量、硬度、断裂

韧性等机械力学特性参数在（００１）、（１１０）及（１１１）３ 个主要晶面上沿各个晶向的变化规律；分析挠性筋结构单晶硅材料（００１）
晶面的 ＫＯＨ 腐蚀工艺对其材料表面机械特性的影响规律． 结果表明：挠性筋单晶硅在（００１）晶面上弹性模量的各向异性变化

幅度明显，硬度及断裂韧性各向异性的变化幅度不大；挠性筋单晶硅在（１１０）晶面弹性模量和断裂韧性的各向异性变化幅度

明显，硬度各向异性变化幅度不大；挠性筋单晶硅在（１１１）晶面硬度值、弹性模量及断裂韧性参数的变化幅度幅值均较小；确
定了单晶硅表层 ３ 个晶面裂纹最易扩展的晶向方向，ＫＯＨ 腐蚀工艺使得单晶硅表面质量降低，腐蚀后暴露的表面微裂纹、缺
陷等会使得单晶硅（００１）晶面表层硬度、断裂韧性降低，从而降低了挠性筋结构的实际断裂强度．
关键词： 单晶硅挠性筋；各向异性；纳米压痕；腐蚀工艺；机械力学特性

中图分类号： ＴＵ３７５．２ 文献标志码： Ａ 文章编号： ０３６７－６２３４（２０１９）０７－００１６－０８

Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ａｎｉｓｏｔｒｏｐｉｃ ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ ｃａｌｌｏｗ

ＣＨＥＮＧ Ｊｉａｎ１， ＮＩＵ Ｙｕｂａｏ１， ＷＡＮＧ Ｊｉｎｇｈｅ１， ＱＵ Ｐｉｎｇ２， ＷＡＮＧ Ｋａｉ１， ＢＡＩ Ｘｉａｏｒｏｎｇ３

（１． Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｍｅｃｈａｔｒｏｎｉｃｓ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ， Ｈａｒｂｉｎ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ ｏｆ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ， Ｈａｒｂｉｎ １５０００１， Ｃｈｉｎａ； ２． Ｓｃｈｏｏｌ ｏｆ Ｅｎｅｒｇｙ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ
Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ， Ｈａｒｂｉｎ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ ｏｆ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ， Ｈａｒｂｉｎ １５０００１， Ｃｈｉｎａ； ３． Ｘｉ′ａｎ Ｆｌｉｇｈｔ Ａｕｔｏｍａｔｉｃ Ｃｏｎｔｒｏｌ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ，

Ｘｉ′ａｎ ７１００６５， Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ： Ｔｏ ｅｘｐｌｏｒｅ ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ａｎｉｓｏｔｒｏｐｙ ａｎｄ ＫＯＨ ｃｏｒｒｏｓｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｎ ｔｈｅ ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ
ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ ｆｌｅｘｉｂｌｅ ｒｉｂ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ， ｔｈｅ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｃａｌ ｃｈａｎｇｅｓ ｏｆ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ⁃ｉｎｄｕｃｅｄ ｃｒａｃｋｓ ｗｉｔｈ ｒｅｓｐｅｃｔ
ｔｏ ｔｈｅ ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｐｒｉｍａｒｙ ｃｒｙｓｔａｌ ｐｌａｎｅｓ ｗｅｒｅ ｏｂｓｅｒｖｅｄ ｂｙ ｎａｎｏ⁃ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ
ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｗｉｔｈ ａｔｏｍｉｃ ｆｏｒｃｅ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ （ＡＦＭ）． Ｔｈｅ ｃｈａｎｇｅ ｒｕｌｅ ｏｆ ｅｌａｓｔｉｃ ｍｏｄｕｌｕｓ， ｈａｒｄｎｅｓｓ， ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ
ｏｆ ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ ｏｎ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｐｒｉｍａｒｙ ｃｒｙｓｔａｌ ｐｌａｎｅｓ （００１）， （１１０） ａｎｄ （１１１） ｗｉｔｈ ｒｅｓｐｅｃｔ ｔｏ ｃｒｙｓｔａｌ
ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｗａｓ ａｎａｌｙｚｅｄ． Ｍｅａｎｗｈｉｌｅ， ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅ ｏｆ ＫＯＨ ｃｏｒｒｏｓｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ ｏｎ ｔｈｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ
ｏｆ （００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｐｌａｎｅ ｗａｓ ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ ａｓ ｗｅｌｌ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔ ｓｈｏｗｓ ｔｈａｔ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ， ｔｈｅ
ｅｌａｓｔｉｃ ｍｏｄｕｌｕｓ ｏｎ ｔｈｅ （００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｐｌａｎｅ ａｐｐｅａｒｓ ｔｈｅ ｇｒｅａｔｅｓｔ ｃｈａｎｇｅ， ｗｈｉｌｅ ｔｈｅ ｈａｒｄｎｅｓｓ ａｎｄ ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ
ｈａｖｅ ｎｏ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｃｈａｎｇｅｓ． Ｏｎ ｔｈｅ （１１０） ｃｒｙｓｔａｌ ｐｌａｎｅ， ｂｏｔｈ ｔｈｅ ｅｌａｓｔｉｃ ｍｏｄｕｌｕｓ ａｎｄ ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ ｓｈｏｗ
ｏｂｖｉｏｕｓ ｃｈａｎｇｅｓ， ｂｕｔ ｔｈｅ ｈａｒｄｎｅｓｓ ｐｏｓｓｅｓｓｅｓ ｎｏ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｃｈａｎｇｅ． Ｈｏｗｅｖｅｒ， ｏｎ ｔｈｅ （１１１） ｃｒｙｓｔａｌ ｐｌａｎｅ， ｔｈｅ
ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ （ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ ｅｌａｓｔｉｃ ｍｏｄｕｌｕｓ， ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ ａｎｄ ｈａｒｄｎｅｓｓ） ｏｆ ｆｌｅｘｉｂｌｅ ｒｉｂ ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ
ｓｉｌｉｃｏｎ ｈａｖｅ ｎｏ ｏｂｖｉｏｕｓ ａｎｉｓｏｔｒｏｐｉｃ ｂｅｈａｖｉｏｒｓ． Ｔｈｅ ｄｉｒｅｃｔｉｏｎｓ ｗｈｉｃｈ ａｒｅ ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ ｔｏ ｔｈｅ ｃｒａｃｋ ｐｒｏｐａｇａｔｉｏｎ ａｒｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｏｎ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｐｒｉｍａｒｙ ｃｒｙｓｔａｌ ｐｌａｎｅｓ ｏｆ ｆｌｅｘｉｂｌｅ ｒｉｂ ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ． Ｔｈｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｏｆ ｓｉｌｉｃｏｎ
ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ ｂｙ ＫＯＨ ｅｒｏｓｉｏｎ ｗｏｕｌｄ ｄｅｔｅｒｉｏｒａｔｅ ａｎｄ ｔｈｅ ｅｘｐｏｓｅｄ ｓｕｒｆａｃｅ ｍｉｃｒｏ⁃ｃｒａｃｋｓ ａｎｄ ｄｅｆｅｃｔｓ ｗｏｕｌｄ ｒｅｓｕｌｔ ｉｎ ｔｈｅ
ｄｅｃｒｅａｓｅ ｏｆ ｈａｒｄｎｅｓｓ ａｎｄ ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ， ｗｈｉｃｈ ｓｈｏｕｌｄ ｇｒｅａｔｌｙ ｗｅａｋｅｎ ｔｈｅ ａｃｔｕａｌ ｆｒａｃｔｕｒｅ ｓｔｒｅｎｇｔｈ ｏｆ ｆｌｅｘｉｂｌｅ ｒｉｂ
ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ： ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ ｆｌｅｘｉｂｌｅ ｒｉｂ； ａｎｉｓｏｔｒｏｐｙ； ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ； ｅｔｃｈｉｎｇ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅ； ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ
ｐｒｏｐｅｒｔｙ

收稿日期： ２０１８－０４－０９
基金项目： 国防基础科研科学挑战专题（ＪＣＫＹ２０１６２１２Ａ５０６－０５０３）；

国家自然科学基金（５１７０５１０５）；
博士后科学基金（２０１７Ｍ６２１２６０，ＬＢＨ－Ｚ１７０９０）

作者简介： 程　 健（１９８７—），男，博士，讲师；
王景贺（１９６３—），女，博士，教授级高级工程师

通信作者： 王景贺，ｗｊｈｈ＠ ｈｉｔ．ｅｄｕ．ｃｎ

　 　 ＭＥＭＳ （Ｍｉｃｏ⁃Ｅｌｅｃｔｒｏ⁃Ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ Ｓｙｓｔｅｍｓ，微电

子机械系统），是一种易于批量制造，并融合微结

构、微传感器、和微执行器为一体的微系统［１］ ． 硅挠

性筋结构是 ＭＥＭＳ 惯性加速度计中重要的灵敏结

构，并且挠性筋结构尺寸达到了微米级，存在明显的

尺寸效应． 其弹性模量、断裂韧性、硬度、残余应力、



疲劳特性等机械特性对裂纹的形成及断裂损伤有着

重大影响，进而影响到挠性筋结构断裂损伤可靠性．
微纳制造与装配技术的不足以及挠性筋结构材料相

关力学性能参数的缺乏在很大程度上制约了微 ／纳
电子机械系统技术及相关高技术领域的深入研究和

产业化步伐［２］，成为阻碍 ＭＥＭＳ 惯性器件研究发展

的瓶颈问题． 因此， 开展微 ／纳电子机械系统构件的

纳米力学性能评定方法与测试手段的研究具有十分

重要的意义．
单晶硅是 ＭＥＭＳ 系统中一种重要的挠性筋结

构，目前国内外在单晶硅材料力学特性研究方面已

有一些相关报道，并积累了一定的认知． 吕扬［３］、
Ｐｒａｍａｎｉｋ［４］等利用理论仿真模型分析了单晶硅的各

向异性及材料特性． 余继军［５］、赵宏伟［６］、韩光

平［７］、 Ｌｉ［８］、 Ｂｏｕｚａｋｉｓ［９］、 Ｆａｎｇ［１０］、 Ｙｏｎｅｎａｇａ［１１］、
Ｔａｋａｈｉｒｏ［１２］等基于纳米压痕测试技术分别分析了单

晶硅各向异性、尺寸效应及温度对单晶硅材料弹性

模量和断裂强度的影响规律． 蔡传荣等［１３］、ＹＡＮＧ
等［１４］利用电子显微镜观察了单晶硅在不同载荷下

压痕花样和压痕裂纹的变化． 虽然目前国际上对单

晶硅材料的力学特性有一定的认识，但实际工程中

单晶硅挠性筋结构的损伤机理尚不清楚． 挠性筋是

单晶硅脆性材料制作而成，其厚度极薄极易损伤，并
且腐蚀加工对其机械特性的影响机制尚不明确． 因

此，开展挠性筋单晶硅材料各向异性及腐蚀加工对

其机械力学特性的影响规律是惯性加速度计急需解

决的关键问题．
本文针对该问题，基于纳米压痕测试技术分析

了挠性筋结构的 ＫＯＨ 腐蚀工艺对其单晶硅片表面

质量和表层机械力学特性的影响规律，并对单晶硅

（００１）、（１１０）和（１１１）这 ３ 个主要晶面表层机械力

学特性随晶向的各向异性变化规律进行详细分析，
为加速度计硅挠性筋材料机械力学特性和工艺特性

对其断裂损伤可靠性的影响研究提供理论及实验

数据．

１　 纳米压痕测试技术及样品预处理

１．１　 纳米压痕测试

纳米压痕测试技术是目前用于测量 ＭＥＭＳ 材

料机械力学特性最为广泛的技术，通过分析压针在

样品上形成的载荷－压深曲线，从而计算得出材料

的硬度、弹性模量、弹性回复率等力学特性参数，结
合原子力显微镜（Ａｔｏｍｉｃ Ｆｏｒｃｅ Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ）、白光干

涉仪等先进的检测技术对压痕形貌进行分析，可以

分析材料的断裂韧性、残余应力等力学参数．
本次纳米压痕试验，采用 ＭＴＳ Ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔｅｒ ＸＰ

纳米压痕仪，实验所用压针为金刚石玻氏压针

（Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ）． 纳米压痕试验后，压痕形貌的观察采

用由美国 ＤＩ 公司生产的 Ｄｉｍｅｎｓｉｏｎ ３１００ 型原子力

显微镜（ＡＦＭ），最大扫描范围为 ８０ μｍ×８０ μｍ．
１．２　 机械力学特性计算公式

被测材料的弹性模量可由下述公式求得：
１
Ｅｅｆｆ

＝ １ － ｖ２

Ｅ
＋

１ － ｖ２ｉ
Ｅ ｉ

ｖｉ ．

式中： Ｅｅｆｆ 为等效弹性模量，Ｅ ｉ、ｖｉ 和 Ｅ、ｖ分别为压头

和试样材料的弹性模量和泊松比．
根据硬度定义可以求得材料硬度：

Ｈ ＝ Ｐｍａｘ ／ Ａｃ ．
经大量实验总结，对于 Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ 压头，Ｏｌｉｖｅｒ 在大

量经验数据的基础上总结出了 Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ 压头接触

面积经验公式： Ａｃ ＝ ２４．５６ ｈｃ
２ ．

根据压痕断裂力学理论，压痕尖端处裂纹尖端

应力场强度主要受残余应力组元作用，Ａｎｓｔｉｓ［１５］ 通
过大量实验确定了应力场强度：

ＫＩＣ ＝ ＫＰ ＝ λ（Ｅ ／ Ｈ）Ｐ ／ ｃ
３
２ ．

式中： λ 为与材料无关的常数，数值取决于压头形

状，对于 Ｂｅｒｋｏｖｉｃｈ 压头 λ ＝ ０．０１６±０．００４； Ｅ 为材料

弹性模量（ＧＰａ）； Ｈ 为材料硬度值（ＧＰａ）； Ｐ 为压入

载荷（ｍＮ）； ｃ 为裂纹长度（ｎｍ）．
一般脆性材料经压头压入后，会产生半月牙形

状的侧向裂纹 （ ｌａｔｅｒａｌ ｃｒａｃｋ） 和径向裂纹 （ ｒａｄｉａｌ
ｃｒａｃｋ），由 Ａｎｓｔｉｓ 大量研究经验总结可知［１５］， 当径

向裂纹长度 ｃ 和压痕的半对角线长度 ａ 的比值 ＜
１．２５， 即 ｃ ／ ａ ＜ １．２５时，计算出的材料断裂韧性值较

为准确．
１．３　 样品预处理

单晶硅作为一种典型的面心立方晶体，其晶体

结构与金刚石相同，最小单元是由 ５ 个原子构成的

正四面体，单晶硅的各向异性，主要是由于单晶硅晶

体沿不同晶面和晶向原子的排列密度不同，同时不

同晶面之间的晶面距离的差异也造成了单晶硅物理

特性的差异．
单晶硅晶体中除了存在各向异性的同时，还存

在对称性． 相互平行的晶面，晶体的排列密度是相

同的，这些晶面是彼此等效的，例如（１００）、（０１０）、
（００１）等 ６ 种晶面完全等效，通常把这些等效的晶

面记作｛１００｝晶面族． 除此之外，最常见的单晶硅晶

面族还有｛１１０｝和｛１１１｝晶面族． 图 １ 为单晶硅 ３ 种

主要晶面结构示意图．
　 　 加速度计硅挠性筋结构是由单晶硅的 ３ 个主要

晶面组成，如图 ２ 所示． 单晶硅不同晶面上甚至同

一晶面上沿不同晶向的力学特性都存在差异，而挠
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性筋的断裂损伤与这些晶面的力学特性密不可分．
因此，有必要研究这 ３ 种主要晶面的力学特性随晶

向的变化规律． 同时，挠性筋是由单晶硅片经过

ＫＯＨ 腐蚀工艺制作而成，ＫＯＨ 腐蚀工艺也会对挠

性筋结构的断裂损伤造成影响．

(100)晶面 (110)晶面 (111)晶面

2 3a a a

（ａ）（１００）晶面　 　 　 （ｂ） （１１０）晶面　 　 　 （ｃ） （１１１）晶面

图 １　 单晶硅 ３ 种主要晶面结构［１６］

Ｆｉｇ．１　 Ｔｈｒｅｅ ｔｙｐｅｓ ｏｆ ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ ｆａｃｉａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ［１６］

(110)晶面 (111)晶面

(001)晶面

图 ２　 挠性筋结构主要晶面构成

Ｆｉｇ．２　 Ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅｓ ｏｆ ｆｌｅｘｉｂｌｅ ｒｉｂ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ

　 　 由图 ２ 可知，因挠性筋结构复杂，尺寸较小，为
简化试验，试验样品采用与加速度计硅挠性筋制作

材料相同的 Ｎ 型单面抛光单晶硅片，同时为了分析

单晶硅各向异性对表面机械力学特性的影响，分别

针对主晶面为（００１）、（１１０）和（１１１）晶面的单晶硅

进行压痕试验，所用单晶硅采用直拉单晶生长方式，
掺杂类型为 Ｎ 型，直径（１００ ±０．４） ｍｍ，厚度（３６０ ±

０．２） ｍｍ，抛光后表面粗糙度 Ｒａ 优于 １ ｎｍ． 各主晶

面上的晶向标定如图 ３．

(001)晶面 (110)晶面 (111)晶面

[110]

[110] [110]

[001] [112]

[110]

（ａ）（００１）晶面　 　 　 （ｂ） （１１０）晶面 　 　 　 （ｃ） （１１１）晶面

图 ３　 （００１）、（１１０）、（１１１）主晶面的晶向标定

Ｆｉｇ．３　 Ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｏｆ （ ００１）， （１１０）， ａｎｄ
（１１１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅｓ

　 　 为了分析 ＫＯＨ 腐蚀工艺对单晶硅材料表面力

学特性的影响，同时得到表面纯净无氧化层的单晶

硅表面，需要对单晶硅片进行以下预处理：

１）切割单晶硅片． 由于纳米压痕仪载物台要求

样品尺寸直径不能超过 ３０ ｍｍ，因此用金刚石刀分

别将 ３ 种主晶面的单晶硅片切割成 ２０ ｍｍ×１０ ｍｍ
矩形块状，并且长边与短边分别对应着标定好的晶

向，以便在进行压痕时确定材料的晶向．
　 　 ２）清洗单晶硅片． 对切割好的单晶硅片用大量

去离子水进行冲洗，除去表面的浮尘和大颗粒杂质；
再分别用丙酮和乙醇溶液进行超声清洗 １０ ｍｉｎ，用
大量去离子水冲洗，从而去除表面有机污染物；最后

把硅片放在质量分数为 ５％ 的 ＨＦ 溶液中刻蚀

５ ｍｉｎ，用大量去离子水冲洗，去除表面氧化层，放在

恒温箱中烘干，得到表面非氧化纯净的单晶硅片．
３）（００１）主晶面单晶硅片 ＫＯＨ 腐蚀实验． 由于

实验条件有限，对挠性筋的腐蚀工艺进行简化处理，
且加速度计硅挠性筋是由主晶面为（００１）晶面的 Ｎ
型单面抛光单晶硅片经过 ＫＯＨ 溶液各向异性腐蚀

工艺加工而成，因此仅对（００１）晶面单晶硅片进行

无掩膜 ＫＯＨ 腐蚀实验． 首先将经过 １）、２）步预处理

的（００１）主晶面单晶硅片置于清洗干净的玻璃皿

中，倒入质量分数为 ４０％的 ＫＯＨ 溶液，置于恒温

箱，保持温度 ７０ ℃ （腐蚀剂浓度、温度与挠性筋的

腐蚀工艺相同），腐蚀 ２０ ｍｉｎ 后取出样品，立即用大

量去离子水进行冲洗，置于恒温箱中进行烘干，得到

经 ＫＯＨ 溶液腐蚀后的（００１）晶面单晶硅片．

２　 单晶硅主要晶面机械力学特性随晶

向的变化规律

　 　 裂纹扩展是三维的，在压痕晶面下会形成裂纹

面． 为了研究不同晶面上沿不同晶向的材料力学特

性变化规律，假设压痕所产生的裂纹面是垂直于压

痕所在晶面，可根据裂纹扩展的晶向来推算出裂纹

所在的晶面，根据测得的硬度和计算的弹性模量，可
计算得到不同晶面上沿不同晶向的断裂韧性．
２．１　 （００１）晶面机械力学特性随晶向的变化规律

实验选取压痕载荷为 ２５０ ｍＮ，在（００１）晶面上

以相同的载荷按顺时针旋转方向从 ０°到 ９０°，每间

隔 １５°旋转单晶硅片（压针固定）进行压痕，每个角

度进行两组压痕实验，获得沿不同晶向的压痕裂纹

面． 压痕实验后采用原子力显微镜检测（００１）晶面

上的压痕形貌，分析计算获得单晶硅（００１）主晶面

在相同载荷下随不同晶向的硬度、弹性模量、断裂韧

性的变化规律． 图 ４ 为（１００）晶面不同载荷和晶向

下纳米压痕力－深度曲线． 其中，不同载荷下出现相

似的载荷－深度曲线，而图 ４（ｂ）中不同晶向下不同

的载荷－深度变化行为表明该晶面力学性能具有一

定的各向异性．
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图 ４　 （００１）晶面纳米压痕力－深度曲线

Ｆｉｇ．４　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔ ｗｉｔｈ ｒｅｓｐｅｃｔ ｔｏ ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ
ｆｏｒｃｅ ｏｎ （００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

　 　 实验得到了（００１）晶面沿不同晶向扩展的压痕

裂纹，利用 ＡＦＭ 扫描测得压痕形貌，选取晶向为

［１１０］的裂纹为初始裂纹（材料转角为 ０°时所产生

的裂纹）如图 ５ 所示，具体参数见表 １．

10μm

图 ５　 （００１）晶面上压痕形貌

Ｆｉｇ．５　 Ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ ｏｎ （００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

　 　 由图 ５ 可知，相同载荷下不同晶向所产生的裂

纹长度并不相同，４５°压痕所产生的裂纹最长，而
３０°压痕产生的裂纹最短，体现出了（００１）晶面沿不

同晶向的各向异性． 并且 １５°和 ９０°压痕出现了明显

的横向裂纹区，表层材料出现了脱落． 另外，压痕周

围出现了明显的材料堆积现象，这是由于压头与材

料的接触是弹 ／塑性接触，而非纯弹性接触，因而在

压头周围的材料有可能出现凸起或凹陷．
表 １　 （００１）晶面纳米压痕实验结果

Ｔａｂ． １ 　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ （ ００１）
ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

角度 ／
（°）

晶向
弹性模量 ／

ＧＰａ
硬度 ／
ＧＰａ

裂纹长度 ／
μｍ

断裂韧性 ／

（ＭＰａ·ｍ１ ／ ２）

０ ［１ １ ０］ １６９．２ １１．４５５ ７．７３６ ０．７００

１５ ［３ ５ ０］ １５８．７ １１．５８５ ６．７５０ ０．８２７

３０ ［１ ４ ０］ １３７．３ １１．４３２ ６．２５４ ０．８６９

４５ ［０ １ ０］ １３０．４ １２．１６４ ９．２６３ ０．４５５

６０ ［１ ４ ０］ １３７．３ １１．８０７ ６．７８３ ０．７５７

７５ ［３ ５ ０］ １５８．７ １２．１１４ ８．７４９ ０．５４８

９０ ［１ １ ０］ １６９．２ １１．７７５ ７．７４３ ０．６９０

注：起始角度对应裂纹所在晶向为［１ １ ０］ ．

　 　 从表 １ 可以看出，在 ２５０ ｍＮ 的载荷下，（００１）
晶面的硬度没有呈现出明显的各向异性，且基本稳

定在 １１．５～１２．０ Ｇｐａ，计算（００１）晶面上压痕裂纹面

的弹性模量，变化规律如图 ６ 所示，可以看出（００１）
晶面上的弹性模量呈现明显的各向异性，并且关于

［１１０］ 和［１ １ ０］ 晶向对称分布，当达到 ４５°时的

［０ １ ０］晶向弹性模量最小．
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图 ６　 （００１）晶面内沿不同晶向弹性模量的变化

Ｆｉｇ． ６ 　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｅｌａｓｔｉｃ ｍｏｄｕｌｕｓ ｗｉｔｈ ｒｅｓｐｅｃｔ ｔｏ ｃｒｙｓｔａｌ
ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ （００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

　 　 断裂韧性的变化规律如图 ７ 所示，并且（００１）
晶面的断裂韧性随晶向的变化幅度不大，基本稳定

在 ０． ５ ～ ０． ８ ＭＰａ · ｍ１ ／ ２， 平 均 断 裂 韧 性 达 到

０．６９５ ＭＰａ·ｍ１ ／ ２，３０°对应的裂纹面（１ ４ ０）具有最

大的断裂韧性，而 ４５°对应的裂纹面（０ １ ０）晶面具

有最小的断裂韧性，因此在（００１）晶面上沿［１００］晶

向所形成的裂纹面（０ １ ０）具有最小的断裂韧性． 裂

纹在（００１）晶面上沿［１００］晶向最容易进行扩展．
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图 ７　 （００１）晶面上不同晶向断裂韧性变化规律

Ｆｉｇ．７ 　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ ｗｉｔｈ ｒｅｓｐｅｃｔ ｔｏ ｃｒｙｓｔａｌ
ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ （００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

２．２　 ＫＯＨ 腐蚀后（００１）晶面机械力学特性随晶向

的变化规律

测试样品主晶面为（００１）晶面经过 ＫＯＨ 腐蚀

的单晶硅片． 采用白光干涉仪对腐蚀前后单晶硅片

抛光面进行形貌检测，分析 ＫＯＨ 腐蚀工艺对单晶硅

表面质量粗糙度影响，测量结果如图 ８ 所示．
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图 ８　 腐蚀前后单晶硅片（００１）晶面的形貌

Ｆｉｇ．８　 Ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙ ｏｆ ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ （００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ
ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｅｔｃｈｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

　 　 腐蚀前单晶硅片的粗糙度 Ｓａ 为 ７．９ ｎｍ，腐蚀后

单晶硅片抛光面的粗糙度 Ｓａ 为 ８８．９ ｎｍ，挠性筋的

ＫＯＨ 腐蚀工艺使该单晶硅片的表面粗糙度值增大

了将近 １０ 倍，而其他表层力学参数是否会受到

ＫＯＨ 腐蚀工艺的影响，可以通过纳米压痕实验验

证，实验过程与（００１）晶面的压痕实验过程相同．
原子力显微镜测得压痕形貌如图 ９ 所示．

10μm

图 ９　 （００１）晶面上压痕裂纹随晶向的变化

Ｆｉｇ． ９ 　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｉｎｄｅｎｔｉｎｇ ｃｒａｃｋ ｗｉｔｈ ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ
（００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

　 　 选取晶向为［１１０］裂纹为初始裂纹，具体的计

算参数如表 ２ 所示． 对比图 ５ 和图 ９ 发现：相同载荷

下腐蚀前后（００１）晶面压痕形貌发生明显变化，腐
蚀后（００１）晶面压痕周围更易产生横向裂纹造成的

凹坑，３０°、４５°压痕区域甚至产生了材料碎裂，并且

所产生的裂纹长度也比腐蚀前（００１）晶面更长．
表 ２　 腐蚀后（００１）晶面纳米压痕实验结果

Ｔａｂ． ２ 　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ （ ００１）
ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ ａｆｔｅｒ ｅｔｃｈｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

角度 ／
（°） 晶向

弹性模量 ／
ＧＰａ

硬度 ／
ＧＰａ

裂纹长度 ／
μｍ

断裂韧性 ／
（ＭＰａ·ｍ１ ／ ２）

０ ［１ １ ０］ １６９．２ １１．０２０ ８．００７ ０．６７８
１５ ［３ ５ ０］ １５８．７ １１．２２３ ７．５８８ ０．７０５
３０ ［１ ４０］ １３７．３ １１．５２４ ７．２３４ ０．６９５
４５ ［０ １ ０］ １３０．４ １０．４９０ １１．９０８ ０．３３６
６０ ［１ ４ ０］ １３７．３ １１．５６６ ７．２６７ ０．６８９
７５ ［３ ５ ０］ １５８．７ １１．６２２ １０．１０５ ０．４５１
９０ ［１ １ ０］ １６９．２ １１．５１５ ９．６１１ ０．５０４

　 注：起始角度对应裂纹所在晶向为［１ １ ０］ ．

　 　 由表 ２ 可知：腐蚀后（００１）晶面，硬度值与腐蚀

前（００１） 晶面相比有所下降，平均硬度值降低了

４．２６％． 腐蚀后的压痕裂纹长度比腐蚀前平均增加

了 １５．８５％． 断裂韧性通过图 １０ 进行比较，分析可知

腐蚀后（００１）晶面的断裂韧性变化趋势与腐蚀前的

（００１）晶面相同，但平均降低了 １９．３１％． 分析其原

因，ＫＯＨ 腐蚀工艺使得（００１）晶面粗糙度增大，在微

观上粗糙度的增大使材料表层产生更多的微缺陷和

微裂纹，进而使得晶片的表层硬度、断裂韧性有所下

降，在相同载荷下裂纹更易失稳扩展发生断裂． 而

对于挠性筋结构而言，这会降低结构的实际断裂强

度． 由此可见，ＫＯＨ 腐蚀工艺会降低挠性筋结构的

实际断裂强度，会降低结构断裂损伤的可靠性． 实

验获得的 ＫＯＨ 腐蚀前后表面粗糙度、表面缺陷形

貌、压痕形貌和力学参数对比已证明腐蚀引起的表

面质量降低是降低材料力学性能的重要原因，但在

今后工作中亦可通过测试和分析腐蚀后材料性质来

探究和优化 ＫＯＨ 腐蚀工艺．
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图 １０　 腐蚀前后（００１）晶面上不同晶向断裂韧性变化规律

Ｆｉｇ．１０　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ ｗｉｔｈ ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ
（００１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｅｔｃｈｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ
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２．３　 （１１０）及（１１１）晶面机械力学特性随晶向变化规律

分别在（１１０）、（１１１）晶面上以相同载荷，按逆

时针旋转方向从 ０° ～ ９０°，每间隔 １５°旋转单晶硅片

（压针固定），进行压痕试验，同样每个角度进行两

组压痕实验，其余过程同（００１）晶面压痕实验．
图 １１ 为（１１０）及（１１１）晶面纳米压痕力－深度

曲线． 通过原子力显微镜测得（１１０）晶面上压痕形

貌，选取晶向为［００ １］的裂纹为初始裂纹如图 １２ 所

示，具体参数数据见表 ３． 从图 １２ 可看出：（１１０）晶
面上的裂纹的长度随晶向的变化十分明显． 从表 ３
可知： （ １１０） 晶面的硬度各向异性也不明显，与

（００１）晶面相比，硬度值略低． （１１０）晶面上弹性模

量具有明显的各向异性以及近似的对称性，沿着 ０°

的［００ １］晶向到 ９０°的［１ １ ０］晶向，弹性模量先逐

渐增大，再逐渐减小，在 ５５°的［１ １ １］晶向上达到最

大值为 １８７．８５ ＧＰａ．

0 300 600 900 1200 1500

250

200

150

100

50 50mN

75mN
100mN

125mN

150mN

175mN
200mN

225mN
250mN

载
荷

/m
N

位移/nm
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（ｃ） （１１１）晶面不同载荷
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（ｄ） （１１１）晶面不同角度

图 １１　 （１１０）及（１１１）晶面纳米压痕力－深度曲线

Ｆｉｇ．１１　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｄｉｓｐｌａｃｅｍｅｎｔ ｗｉｔｈ ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｆｏｒｃｅ ｏｎ （１１０） ａｎｄ （１１１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅｓ

10μm

图 １２　 （１１０）晶面上压痕裂纹随晶向的变化

Ｆｉｇ．１２ 　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｉｎｄｅｎｔｉｎｇ ｃｒａｃｋ ｗｉｔｈ ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ
（１１０） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

表 ３　 （１１０）晶面纳米压痕实验结果

Ｔａｂ．３　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ （１１０） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

角度 ／
（°）

晶向
弹性模量 ／

ＧＰａ
硬度 ／
ＧＰａ

裂纹长度 ／
μｍ

断裂韧性 ／

（ＭＰａ·ｍ１ ／ ２）

０ ［１ １ ０］ １６９．２ １０．２８２ １０．０２６ ０．５１８

１５ ［５ ５ ２］ １７６．１ １１．４２９ ７．０５８ ０．８２５

３０ ［５ ５ ４］ １８６．３ １１．４８５ ５．７３５ １．１４６

４５ ［２ ５ ３］ １８０．９ １１．５７９ ６．４０９ ０．９７９

６０ ［２ ５ ５］ １５９．４ １１．０１２ ９．２１８ ０．５５２

７５ ［１ １ ５］ １３９．３ １１．５２３ ６．３７４ ０．８６９

９０ ［０ ０ １］ １３０．４ １０．５４６ ７．２６６ ０．７２５

注：起始角度对应裂纹所在晶向为［０ ０ １］ ．
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　 　 通过原子力显微镜测得（１１１）晶面上压痕形

貌，选取晶向为［１１０］晶向的裂纹为初始裂纹，结果

如图 １３ 所示，具体参数数据见表 ４． 由图 １３ 可知，
（１１１）晶面上的裂纹的长度随晶向的变化十分明

显，从表 ５ 可以发现（１１１）晶面的硬度值与（００１）晶
面相似，变化不明显，基本在 １１．５ ～ １２．０ ＧＰａ，但比

（１１０）晶面的硬度略大． 另外，（１１１）晶面的弹性模

量没有呈现出各向异性，基本不随晶向变化．

10μm

图 １３　 （１１１）晶面上压痕裂纹随晶向的变化

Ｆｉｇ．１３ 　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｉｎｄｅｎｔｉｎｇ ｃｒａｃｋ ｗｉｔｈ ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ
（１１１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

表 ４　 （１１１）晶面纳米压痕实验结果

Ｔａｂ． ４ 　 Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｎａｎｏ ｉｎｄｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ （ １１１）
ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅ

角度 ／
（°）

晶向
弹性模量 ／

ＧＰａ
硬度 ／
ＧＰａ

裂纹长度 ／
μｍ

断裂韧性 ／

（ＭＰａ·ｍ１ ／ ２）

０ ［１
－
１ ２］ １６９．２ １０．９９０ ８．５１９ ０．６３０

１５ ［１ ３ ４］ １６９．２ １０．９９４ ７．３７２ ０．７８５

３０ ［０ ０ １］ １６９．２ １０．０３７ ７．０８５ ０．９３９

６０ ［１ ２ １］ １６９．２ １１．５６１ ８．０５３ ０．６５０

７５ ［３ ４ １］ １６９．２ １０．５６４ １０．１５９ ０．５０５

９０ ［１ １ ０］ １６９．２ １１．６８９ ７．０３３ ０．７８６

　 注：起始角度对应裂纹所在晶向为［１ １ ０ ］

　 　 单晶硅（１１０）和（１１１）晶面断裂韧性变化规律

如图 １４ 所示． 与（００１）晶面相比，（１１０）晶面的断裂

韧性变化波动较大，在 ０．５ ～ １．１ ＭＰａ·ｍ１ ／ ２，均值为

０．７７３ ＭＰａ·ｍ１ ／ ２，虽然断裂韧性均值比（００１）晶面

的断裂韧性大，但（１１０）晶面的断裂韧性离散性大，
并且可以看出断裂韧性的变化与弹性模量和硬度的

变化相关性不大，而与裂纹长度的变化相关性较强．

（１１０）晶面上最小断裂韧性的断裂面是（１１０），晶向

为［ ０ ０ １］，即在 （ １１０） 晶面上，裂纹更容易沿

［０ ０ １］晶向扩展． （１１１）晶面的断裂韧性随晶向的

变化并不明显，断裂韧性的变化幅值也不大，与
（００１）晶面的断裂韧性均值基本相当． （１１１）晶面上

最小断裂韧性的晶向为［３ ４ １］，在（１１１）晶面上裂

纹沿［３ ４ １］最易发生扩展．

　 　 图 １５ 为（１００）、（１１０）、（１１１）晶面的原子排布

结构和原子层间距示意图． 造成 ３ 种晶面各向异性

弹性模量差异的主要原因是晶面原子层的间距分布

差异． 从图及表中数据可以看出，（１００）及（１１０）晶
面原子层分布规律为 ＡＡＡ－ＡＡＡ 型，（１１１）晶面为

ＡＢＡＢ－ＡＢＡＢ 型；同时（１１１）晶面原子分布最不规

律，存在双层排面（１１１），且（１１１）晶面原子层间距

最大，晶面间结合力较弱，故单晶硅易沿（１１１）晶面

发生解理，在加载过程中，［１１１］晶向原子相较于其

他两晶向有充足的空间在变形层重新分配，导致

（１１１）晶面变形层在卸载阶段回弹量较小，这些原

子排布特点是单晶硅出现各向异性的原因．
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图 １４　 （１１０）和（１１１）晶面上不同晶向断裂韧性变化规律

Ｆｉｇ．１４　 Ｃｈａｎｇｅ ｏｆ ｆｒａｃｔｕｒｅ ｔｏｕｇｈｎｅｓｓ ｗｉｔｈ ｃｒｙｓｔａｌ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｏｎ
（１１０） ａｎｄ （１１１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅｓ

a

a a1/2 a1/2

(3/2)1/2a

(100)晶面 (110)晶面 (111)晶面

（ａ）（１００）晶面 　 　 （ｂ）（１１０）晶面　 　 　 　 （ｃ） （１１１）晶面　

图 １５　 单晶硅（１００）、（１１０）、（１１１）面密度图

Ｆｉｇ．１５　 Ｄｅｎｓｉｔｙ ｍａｐ ｏｆ ｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｉｌｉｃｏｎ （１００）， （１１０），
ａｎｄ （１１１） ｃｒｙｓｔａｌ ｆａｃｅｓ

３　 结　 论

本文基于纳米压痕测试技术研究了各向异性和

ＫＯＨ 腐蚀工艺对单晶硅表层机械力学特性的影响

规律，主要结论如下：
１） （００１）晶面硬度各向异性不明显，弹性模量

具有明显各向异性，且关于［１１０］和［１１０］晶向对称

分布，断裂韧性随晶向变化较小，裂纹在（００１）晶面

沿［１００］晶向具有最小断裂韧性，最容易扩展．
２） ＫＯＨ 腐蚀使（００１）晶面粗糙度值增大近 １０

倍，腐蚀后硬度值平均降低 ４．２６％，形成裂纹长度较

腐蚀前增加约 １５．８５％，断裂韧性降低 １９．３１％，腐蚀
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后表层产生的微缺陷是晶片力学性能降低的主要

因素．
３） （１１０）晶面硬度比（００１）晶面略低，且各向

异性不明显，弹性模量具有各向异性，且近似沿

［００１］和［１ １０］晶向对称分布，断裂韧性变化波动

较大，沿［００１］晶向断裂韧性最小，裂纹更易扩展．
４） （１１１）晶面硬度比（１１０）晶面大，但该晶面

硬度、弹性模量、断裂韧性均无明显各向异性．
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