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摘  要：采用纳米压痕仪研究了Cu-Au多层膜的硬度、弹性模量及其在压头下的变形行为。结果表

明，随单层膜厚度(h)的减小，Cu-Au多层膜的弹性模量略有减小。Cu-Au多层膜的硬度随单层膜厚

度的减小而增加，当h≥50 nm时，硬度随1 h 线性增加；当h<50 nm时，硬度与1 h 偏离了原来的

线性关系，且硬度随1 h 的增大而增大的趋势开始弱化。在单层膜厚度为25 nm的Cu-Au多层膜的

压痕附近，出现了“挤出”和剪切带。 
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Nanoindentation Test of Cu-Au Multilayer Film 
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(Department of Mechanical and Electrical Engineering, Sichuan College of Architectural Technology,  

Deyang 618000, Sichuan, China) 

 

Abstract: The elastic modulus, hardness and deformation behavior around indent of the Cu-Au multilayer 

film were investigated by using a nanoindentor. It was found that with decreasing individual layer 

thickness (h) the elastic modulus exhibited a slight decrease whereas the hardness of the Cu-Au multilayer 

film increased. In the case of h≥50 nm, the hardness increases linearly with 1 h . When h is less than 

50 nm, the increase in hardness with 1 h  deviates from the linear relation and shows a weak depth 

dependence. In addition, the material pile-up and shear bands around the indent in Cu-Au multiplayer film 

with individual layer thickness of 25 nm were also observed.  
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近年来，多层膜越来越广泛地应用在微电子机

械系统(Micro-electro-mechanical systems，MEMS)

和集成电路中，多层膜的力学性能引起了人们极大

的兴趣。人们发现，当将2种强度较低的金属以纳米

级厚度进行叠加组成多层膜时，例如Cu-Ag、Cu-Ni、

Ag-Ni等，其硬度远高于单个组元的硬度

[1-2]
。大量

研究表明，多层膜的硬度随单层膜的厚度减小而增

加。但是当多层膜中单层膜的厚度接近几个纳米时，

因材料的不同，多层膜的硬度会出现增加(Cu-Ni)[3]
、

下降(Nb-Ta)[4]
和保持不变(Ag-Ni)[5]

。目前，已经有

不同的机制来解释多层膜的硬度随其单层膜厚度减

小而增加的现象，这些机制包括：以位错在界面和

晶界处塞积为基础的Hall-Petch模型、以位错镜像力

为基础的Koehler模型和以单根位错在两层界面之

间弓出为基础的Orowan模型等

[6]
。 

为了进一步研究金属多层膜的强度与变形行

为，本研究制备了具有不同单层厚度的Cu-Au多层

膜，采用纳米压痕仪对Cu-Au多层膜的力学性能进

行了测试。重点研究Cu-Au多层膜的硬度、弹性模

量及变形行为随单层薄膜厚度的变化关系，并将

Cu-Au多层膜的硬度与其它金属多层膜的硬度进行

了比较，探究Cu-Au多层膜的强化机制。 
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1 材料及实验方材料及实验方材料及实验方材料及实验方法法法法 
 

1.1 材料材料材料材料 

本实验所用材料为Cu-Au多层膜。多层膜的具

体制备方法为，以525 µm厚的单晶Si为基体，采用

磁控溅射方法在Si基体上交替沉积等厚度的Cu膜

和Au膜，基压为10-5 Pa。为防止薄膜表面氧化，最

上层薄膜以Au薄膜结束。Cu-Au膜的总厚度为1 

µm。实验所采用的几种Cu-Au多层膜的单层膜厚度

分别为250、100、50和25 nm。图1给出了单层膜厚

度为250 nm的Cu-Au多层膜的横截面扫描电镜照

片，从图1可以明显看到多层膜的横截面结构。 

 

 

 

图图图图1 Cu-Au多层膜横截面的多层膜横截面的多层膜横截面的多层膜横截面的SEM形貌形貌形貌形貌 

Fig.1 SEM image of cross-section of Cu-Au multilayer film 

 

1.2 实验方法实验方法实验方法实验方法 

纳米压痕实验在Nanoindenter XPTM
型纳米压痕

仪(美国MTS公司)上进行，压头为具有Berkovich形

状的金刚石压头。压头针尖的名义半径约为50 nm。

实验采用连续刚度测量模式

[7](Continuous Stiffness 

Measurement，CSM)进行测量。所有压痕实验采用

恒加载速率加载方式。样品硬度随压入深度的变化

由CSM的方法获得。为了修正系统热漂移，当载荷

卸到完全卸载的90%时再保载20 s。实验过程中温度

的变化程度小于1℃。为了检查实验结果的重现性及

满足实验数据统计的需要，每个样品上所有压痕实

验至少重复10次。为了避免压痕应力场的相互影响，

相邻压痕之间至少间隔约为10倍压痕尺寸的距离。

在实验过程中，压头垂直压入试样表面，压入深度

为1 µm。为了避免基体对Cu-Au多层膜力学性能的

影响，实验中弹性模量与硬度的数据均取压头压入

深度约为200 nm所测数据的平均值。压痕附近的多

层膜的变形行为采用扫描电镜观察。本实验所用的

扫描电镜为SEM Leo Supra35型扫描电镜。 

 

2 结果及讨论结果及讨论结果及讨论结果及讨论 
 

2.1 Cu-Au多层膜的弹性模量多层膜的弹性模量多层膜的弹性模量多层膜的弹性模量 

采用纳米压痕仪可以测得材料的约化弹性模

量，根据弹性接触理论

[8]
，可以由式(1)计算得到。 

Er=
2

S

A

π

β
               (1) 

式中：Er为约化弹性模量，S为弹性接触刚度，A为

压头与材料接触部分的投影面积

[9]
；β为与压头形状

有关的常数，对于不同形状的压头，其数值不同：

圆形压头β=1.000；正三棱锥压头β=1.034；正四棱

锥压头β=1.012。被测样品的弹性模量从式(2)获得： 

22 11 1
i

r i
E E E

νν −−
= +             (2) 

式中：E、v分别为被测样品的弹性模量和泊松比；

Ei、vi分别为压针的弹性模量和泊松比。对于金刚石

压头，Ei＝1141 GPa，vi＝0.07。 

在本实验中，采用连续刚度测量模式进行测量，

纳米压痕仪在测量过程中由上述计算公式自动给出

多层膜的弹性模量。图2为Cu-Au多层膜的弹性模量

E和单层膜厚度之间的E-1/h关系，直线段为线性拟

合。 
 

 
图图图图2  Cu-Au多层膜的弹性模量多层膜的弹性模量多层膜的弹性模量多层膜的弹性模量(E)与与与与1/h之间的关系之间的关系之间的关系之间的关系 

Fig.2 The relationship between elastic modulus and 1/h of 

Cu-Au multilayer film 

 

由图2可以看出，Cu-Au多层膜的弹性模量E随h

的减小略有减小，这一结果与Ruud J A等

[5]
用纳米

压痕仪测量Ag-Ni多层膜的弹性模量结果相似。

Cu-Au多层膜的弹性模量值为136±5 GPa。在图2同

时给出了Espinosa等[10]
用挠度实验测量厚度为200、

300、500和1000 nm的电子束蒸发均质Cu膜和Au膜
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的弹性模量实验结果。Cu膜的弹性模量为125~129 

GPa，Au膜的弹性模量为53~55 GPa。 

Ruud J A等用纳米压痕技术研究了Ag-Ni多层

膜的弹性模量，提出了二元体系金属多层膜弹性模

量的混合法则，混合法则具体表示为： 

E = E1V1 + E2 V2               (3) 

式中：E1、E2分别为组元1和组元2的弹性模量，V1、

V2分别为组元1和组元2在整个二元体系里所占的体

积分数。由公式(3)可以看出，二元体系金属多层膜

的弹性模量值介于2种组元的弹性模量之间。Ruud J 

A等测量的Ag-Ni多层膜的弹性模量值很好地符合

混合法则。Huang H等

[11]
用单轴拉伸实验测量了

Cu-Ag多层膜的弹性模量，其结果也很好地符合了

混合法则。在本实验里，从图2可以看到，Cu-Au多

层膜的弹性模量并没有介于Cu和Au的弹性模量之

间，而是略高于Cu薄膜的弹性模量。因此，不符合

这种混合法则。 

由Ruud J A等人所研究的Ag-Ni体系多层膜和

Huang H等人所研究的Cu-Ag体系多层膜可以看出，

体系中2种组元(Ag和Ni，Cu和Ag)都是完全不互溶

的，多层膜内部两种组元之间界面清晰。而本实验

所研究的Cu-Au体系多层膜组元Cu和Au是完全互

溶的，对单层膜厚度为250 nm的Cu-Au多层膜的高

分辨透射电镜观察表明，在Cu-Au多层膜的Cu/Au

界面之间形成一块厚度约为70 nm的互溶区。因此，

初步认为Cu-Au多层膜的弹性模量不符合混合法则

的原因可能是由于Cu-Au多层膜中出现组元之间互

溶，形成互溶区。这一互溶区可能使得其弹性模量

高于组元Cu膜和Au的弹性模量。有关Cu-Au多层膜

的弹性模量出现反常增加的原因有待进一步研究。 

2.2 Cu-Au多层膜的硬度多层膜的硬度多层膜的硬度多层膜的硬度 

图3为Cu-Au多层膜在压入深度为200 nm时测

得的硬度(H)和单层膜厚度h之间的H-1 h 关系，直

线段为线性拟合。从图3可以看出，Cu-Au多层膜的

H随h的减小而增大。图3中左边的3个数据点呈较好

的线性关系，这表明，当h≥50 nm时，H随1 h 的

增大而线性增大，这有些类似于Hall-Petch晶粒尺寸

强化的行为；图3中右上角的数据点偏离左边3个数

据点所呈现的线性关系，这说明，当h <50 nm时，

虽然H随1 h 的增大而增大，但H与1 h 偏离了线

性关系，硬度增大的趋势开始减小。 

 
图图图图3  Cu-Au多层膜的硬度多层膜的硬度多层膜的硬度多层膜的硬度(H)和和和和1 h 之间的关系之间的关系之间的关系之间的关系 

Fig.3 The relationship between hardness and 1 h  of 

Cu-Au multilayer film 

 

表1给出了Cu、Ag和Au的一些基本物理性质。

在表1中，点阵失配度为Cu与Ag和Cu与Au的点阵失

配度。图4为Cu-Au多层膜和Cu-Ag多层膜

[7]
的H- 

1 h 关系的比较图，与图3一样，直线段为线性拟

合。由于Cu、Ag和Au同是IB族的元素，尤其是Ag

和Au具有十分相似的物理化学性质，因此，把Cu-Au

多层膜和Cu-Ag多层膜相比较是有意义的。 

 

表表表表1  Cu、、、、Ag和和和和Au的物理性质的物理性质的物理性质的物理性质 

Tab.1 Physical properties of Cu, Ag and Au 

元素 
点阵常数 

(a)/nm 
晶体结构 

原子半径 

/Å 

点阵失配度 

((aX－aCu)/aCu) 

Cu 0.36146 fcc 1.57 — 

Ag 0.40857 fcc 1.75 13% 

Au 0.40782 fcc 1.79 12.8% 

注：X＝Ag和Au 

 

 

图图图图4  Cu-Au多层膜和多层膜和多层膜和多层膜和Cu-Ag多层膜的多层膜的多层膜的多层膜的H-1 h 关系比较图关系比较图关系比较图关系比较图 

Fig.4 A comparison of hardness between Cu-Au and Cu-Ag 

multilayer films as a function of 1 h  
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由图4可以看出，Cu-Au多层膜和Cu-Ag多层膜

有着相似的H-1 h 关系。其H-1 h 关系都表现出

类似的趋势：当h ≥50 nm时，H与1 h 的关系表现

出为典型的Hall-Petch行为；当h <50 nm时，H与

1 h 的关系偏离原来的Hall-Petch强化关系，其硬

度H随1 h 的增大而增大的趋势开始减小。 

Cu-Au多层膜和Cu-Ag多层膜的H-1 h 关系也

有明显的区别。首先，在h≥50 nm时，Cu-Au纳米

多层膜的Hall-Petch斜率大于Cu-Ag纳米多层膜的

Hall-Petch斜率。其中，Cu-Au多层膜的Hall-Petch

斜率为14.8，Cu-Ag多层膜的Hall-Petch斜率为8.8。

这说明Cu-Au多层膜因单层厚度减小而引起的强化

效应大于Cu-Ag多层膜因单层厚度减小而引起的强

化效应。其次，当h≤100 nm时，Cu-Au多层膜的硬

度大于Cu-Ag多层膜的硬度。 

对于上述2种多层膜，当h≥50 nm时，其硬度

和单层膜厚度h之间的关系都出现了类似Hall-Petch

模型描述的强化行为。Hall-Petch关系是用来描材料

中晶粒尺寸对屈服强度的影响，表示为： 

σ=σ0+k/ d                 (4) 

式中：σ0是位错在基体金属中运动的总阻力，亦称

摩擦阻力，决定于晶体结构和位错密度；k是度量晶

界对强化贡献大小的钉扎常数，或表示为滑移带端

部的应力集中系数；d为平均晶粒直径

[12]
。由式(4)

可以看出，当晶粒尺寸减小时，材料的屈服强度明

显升高。这种屈服强度升高的物理机制表现为晶界

对位错运动的阻碍作用。晶粒尺寸越小，晶界处位

错塞积对位错阻力越大，导致屈服强度的升高。对

于本研究的多层膜，薄膜的硬度H与薄膜厚度h仍然

可以借用Hall-Petch关系来描述： 

H=H0+k/ h                 (5) 

此时，H0是位错在多层膜中运动的总阻力；k是度量

多层膜界面对强化贡献大小的阻碍常数；h是多层膜

中单层膜的厚度。说明多层膜中的位错变形机制主

要是薄膜中Au/Cu界面对位错的阻碍和约束作用。 

当h <50 nm时，由于h太小，难以形成位错塞积，

这种类似的Hall-Petch模型也就不再适合用来解释

其H-1 h 关系。这时，多层膜中的位错变形机制主

要是单根位错在两层界面之间弯曲弓出，形成贯穿

位错，这些位错的运动需要增加外力以克服形成界

面位错的阻力。随着进一步减小h，位错可能穿过界

面，或界面位错的运动使得多层膜的强度偏离了原

来的H-1 h 之间的线性关系。 

 

 

2.3 Cu-Au多层膜的变形行为多层膜的变形行为多层膜的变形行为多层膜的变形行为 

当纳米压痕仪的压头压入Cu-Au多层膜时，在

压头的作用下，Cu-Au多层膜发生了明显的塑性变

形，图5为单层膜厚度为25 nm的Cu-Au多层膜压痕

表面的SEM照片。从图5可以看出：① 在压坑周围

均出现明显的“挤出”。由于压坑的3个面大小相近，

说明压头对样品的加载均匀。② 压坑附近和压痕面

上出现半圆形剪切带。 
 

 
 

图图图图5 单层膜厚度为单层膜厚度为单层膜厚度为单层膜厚度为25 nm的的的的Cu-Au多层膜多层膜多层膜多层膜 

压痕表面的压痕表面的压痕表面的压痕表面的SEM照片照片照片照片 

Fig.5 SEM image of the indent in the Cu-Au multilayer film 

with individual layer thickness of 25 nm 

 

对于某些纳米晶材料(<100 nm)和超细晶材料

(<300 nm)，其塑性变形的主要方式是剪切带变形。

在外加应力的作用下，纳米晶材料和超细晶材料中

的塑性变形是通过晶粒转动和晶界滑移来协调，这

使得局部晶粒取向趋于一致，形成局部织构。当外

加应力继续增大时，晶粒转动和晶界滑移的协调能

力下降，导致材料的应变硬化能力下降，最后在局

部形成剪切带

[13]
。 

本实验中的Cu/Au纳米多层膜中的晶粒尺寸约

为60~120 nm，所得多层膜为具有纳米尺寸晶粒的

材料。特别是在单层薄膜厚度为25 nm的多层膜中，

最小尺寸由单层膜的厚度控制。不论是晶粒尺寸还

是薄膜厚度，由于这些尺寸接近纳米量级，导致材

料内部位错萌生和运动受到了阻碍和约束，作用在

位错上驱动位错运动所需要的切应力将随晶粒尺寸

和薄膜厚度的减小而增加(如图4)，尤其是小晶粒中

的晶界和薄膜中的界面导致了位错的塞积，薄膜将

出现明显的应变硬化。随着塑性变形的进一步增加，

位错难于开动，导致多层膜的应变硬化能力下降，

材料出现像纳米晶材料中出现的塑性剪切带变形。 
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3 结论结论结论结论 
 

(1) Cu-Au多层膜的弹性模量随单层膜厚度h

的减小略有减小。其弹性模量值约为136±5 GPa，

高于Cu膜的弹性模量(125~129 GPa)和Au膜的弹性

模量(53~55 GPa)。 

(2) Cu-Au多层膜的硬度H随h的减小而增大。

当h≥50 nm时，随着h的减小，多层膜的硬度增加

与1 h 成线性关系；当h＜50 nm时，硬度H与1 h

偏离了原来的线性关系，且硬度随1 h 的增大而增

大的趋势开始减小。 

(3) 单层膜厚度为25 nm的Cu-Au多层膜在压

头的作用下，压痕附近出现“挤出”，塑性变形表现

为剪切带变形方式。 
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