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铱单晶的纳米压痕尺寸效应研究 
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摘  要：采用纳米压痕技术和原子力显微镜对铱(Ir)单晶(100)和(110)取向的载荷-位移曲线、弹性模

量、压痕形貌、压痕硬度-加载深度等进行了研究。结果表明，Ir(100)与 Ir(110)单晶的弹性模量分别

为 477和 493 GPa；加载深度为 10~2500 nm时，Ir单晶的纳米压痕硬度存在压痕尺寸效应，在 10~500 

nm 时表现更为强烈，表明随着加载深度的增加，单晶材料的硬度减小；基于 Nix-Gao 模型，计算

出 Ir(100)和 Ir(110)单晶的纳米硬度H0分别为 2.32和 2.46 GPa，当加载深度分别大于 4910和 5220 nm

时，Ir单晶的纳米硬度不存在尺寸效应，可作为金属铱硬度测试的重要依据；采用硬度和深度的幂

律关系计算出 Ir(100)和 Ir(110)单晶的尺寸效应因子(m)分别为 0.44和 0.48，该值远远大于其他金属

和半导体材料，这种反常现象可能与铱原子间的异常强的交互作用有关。 
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Nanoindentation Size Effect of Iridium Single Crystal 
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(State Key Laboratory of Advance Technologies for Comprehensive Utilization of Platinum Metals,  

Sino-Platinum Metals Co. Ltd., Kunming Institute of Precious Metals, Kunming 650106, China) 

 

Abstract: Load-depth curves, elastic modulus, indentation morphology as well as the relationship between 

nanohardness and indent depth of (110) and (100) oriented iridium single crystals were investigated via 

nanoindentation technique and atomic force microscopy (AFM). The results indicate that the elastic 

modulus of Ir(100) and Ir(110) is 477 GPa and 493 GPa, respectively. The indentation size effect (ISE) is 

observed over the entire range of indentation depths 10~2500 nm, particularly for the depth in the range of 

10~500 nm. Based on Nix-Gao model, the calculated nanohardness (H0) of Ir(100) and Ir(110) is 2.32 and 

2.46 GPa, respectively, which is defined as the ISE disappeared. There is no ISE can be observed on Ir(100) 

and Ir(110) as the penetrating depth more than about 4910 and 5220 nm, respectively. By means of power 

law, the ISE factor (m) of Ir(110) and Ir(100) are calculated as 0.48 and 0.44, respectively, which are much 

greater than those of other metallic and semi-metallic materials. This anomaly may be associated with 

abnormally strong interactions between atoms of iridium. 
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常规来看，金属材料的力学性能与材料的尺度

并无必然的联系，而主要与成分和显微组织有关，

例如材料科学中经常提到的霍尔-佩奇(Hall-Petch)

公式，即材料的晶粒尺寸越细小，强度越高，该关

系在晶粒尺寸为微米尺度以上时具有普适性。但是，

最近几十年，关于金属材料在微纳米尺度下的力学
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行为引起了人们的广泛关注[1-2]，研究人员越来越认

识到“尺度”对材料力学性能的重要影响，尤其是

在微纳米尺度下出现的“愈小愈强”现象[3]。例如，

Fleck 等[4]在细铜丝扭转试验中发现，当铜丝直径从

170 µm 减小到 12 µm 时，其无量纲化的塑性扭转刚

度几乎增长了 2 倍；Uchic 等[3]在镍单晶的微柱压缩

中发现，当镍单晶的直径减小到 5 µm 时，其屈服

强度比块体镍单晶材料提高了 3 倍。令人感兴趣的

是在对大量不同金属材料(比如铝、铜、银和钨等)

的微纳压痕硬度测试中发现，随着压痕深度从 50 

µm 减小到 1 µm，测得的压痕硬度增长了 2~3 倍，

代表性的实验有文献[5-16]系列研究，所有这些实验

都显示在微米和微纳米量级发生非均匀塑性变形时

材料的硬度表现出“越小越硬”现象，发生了压痕

尺寸效应，即硬度随压痕深度的减小而增大。 

目前，人们普遍接受 Nix-Gao 基于 Taylor 位错

强化模型提出的关于 ISE 现象的解释，认为 ISE 是

由应变梯度诱导的几何必需位错(GNDs)密度变化

引起的，该模型成功解释了几何必需位错与统计储

存位错对材料塑性应变梯度和塑性形变的影响，并

且能较好地符合金属、块体非晶等材料在微纳米压

痕测试中的硬度-深度关系[17-19]。 

图 1 给出了 Nix-Gao 的几何必需位错模型[20]，

其中位错密度可表示为： 

23
tan

2
G

bh
ρ θ=               (1) 

式(1)中 θ为圆锥压头与被压材料表面的夹角，

Berkovich 压头简化为圆锥压头后的半顶角为

70.3°，h 为加载深度，b 为被压材料的柏氏向量。

结合 Taylor 关系和 von Mises 流动定律，压痕硬度

与压痕深度之间的关系被表示为： 

*

0

1
H h
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= +               (2) 

式(2)中 H为压痕硬度，h为压痕深度，H0 是不

考虑应变梯度效应时的硬度，即无压痕尺寸效应时

的硬度，h*表示材料的微观尺度特征长度，即微观

尺度下可以观测到尺寸效应的范围，可表示为[21]： 
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式(3)中 α为 Taylor 因子，对于面心立方金属一

般为 0.3~0.6。Ir 为面心立方金属，在本文计算中 α

取值 0.5，µ为 210 GPa。 

 

 
图 1  Nix-Gao 模型压头下方几何必需位错的示意图[20] 

Fig.1 Schematic illustration of GND loops in Nix-Gao model[20] 

 

目前，研究人员对 Ag
[7]、Cu

[10-13]和 Au
[22]等面

心立方(fcc)金属单晶的纳米压痕尺寸效应进行过大

量研究，但关于铱单晶的纳米压痕研究在公开文献

中还未见过相关报道。金属铱在航空航天上有特殊

的用途[23-24]，但同时也是一种极其难加工的金属，

虽然其具有 fcc 晶体结构，但它的塑性变形行为与

其它 fcc 金属如 Au、Cu、Al 和 Ag 完全不同(Au、

Cu 和 Ag 在室温下就具有优良塑性)，其与其体心立

方(bcc)金属或金属间化合物(如 TiAl、Ni3Al)的变形

特征较为类似，显示出本征脆性[25-26]。因此，本工

作关于铱单晶纳米压痕下的力学行为研究有望取得

重要成果。本文采用纳米压痕技术和原子力显微镜

对 Ir(100)和 Ir(110)取向单晶的载荷-位移曲线、弹性

模量、压痕硬度(H)-加载深度(h)关系、压痕形貌等

进行了研究，采用 Nix-Gao 模型对铱单晶的纳米压

痕力学特征和 ISE 进行了分析。 

 

1 实验 

 

纳米压痕测试样品为德国 MaTecK-Material- 

Technologie & Kristalle GmbH 公司提供的无缺陷和

残余应力的 Ir(100)和 Ir(110)单晶样品，尺寸均为 10 

×10 ×0.5 mm。单晶样品在热王水中以相同条件进行

电化学抛光，保证样品具有较低的表面粗糙度，采

用 Veeco Multimode Ⅷ原子力显微镜(AFM)测得样

品的表面粗糙度为 2 nm 左右(如图 2 所示)。该粗糙

度可以很好地保证纳米压痕测试结果的准确性和一

致性。铱在室温下具有优异的抗氧化性能，可排除

氧化膜对纳米压痕测试数据的影响。 
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图 2 用原子力显微镜测得 Ir 单晶样品的表面形貌图 

Fig.2 Surface of the iridium single crystal measured by 

 atomic force microscopy (AFM) 

 

纳米压痕测试采用载荷控制模式MTS-XP纳米

压痕测试仪上进行，配备的 Berkovich 金刚石压头

如图 3 所示。 

 

 

图 3 纳米压痕测试中使用的三棱锥式 Berkovich 压头 

Fig.3 Berkovich tip of nanoindentation test 

 

基于设备极限条件，进行了一系列压入测试，

加载深度分别为 10、20、30、50、70、100、400、

700、1000、1500、2000 和 2500 nm。最大加载深

度对应的载荷范围为 0.013~437 mN。测试前先用压

头在非测试位置确定基准面，再将压头移至测试位

置进行测试，以避免压头冲击造成表面形变不稳定。

测试在负荷控制模式下进行，每个加载-卸载循环

中，加载过程的恒定应变速率为 0.05 s
-1，在载荷峰

值保载 10 s，卸载时间为 100 s，测试点为 100 个，

每两个测试点之间距离为 100 µm，保证测试点之间

相互不产生影响。对于由于材料回弹产生的压测试

完成后，采用 AFM 对不同加载深度的残余压痕的

形貌进行了观察和分析。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 载荷-位移曲线 

图 4给出了 Ir(100)和 Ir(110)单晶在10~2500 nm

压入深度范围内典型的纳米压痕载荷-位移曲线。 

 

 

图 4  Ir(100)和 Ir(110)单晶的载荷-位移曲线 

Fig.4 Load-depth curves of Ir(100) and Ir(110) single crystal in 

nanoindentation test 

 

由图 4 可看出，在相同压入深度下，Ir(110)单

晶对应的载荷比 Ir(100)单晶略高，在压入深度为

2500 nm 时，对应的载荷分别为 440 和 420 mN，意

味着 Ir(110)单晶具有更高的硬度。Ir(100)和 Ir(110)

单晶的卸载曲线基本重合，测试得出的弹性模量分

别为 477 和 493 GPa，该测试结果比文献[27]报导的

Ir(110)单晶弹性模量 474 GPa 数据略高。 

2.2 残余压痕形貌 

图 5 给出了 Ir(110)单晶加载深度为 2500 nm 时

的残余压痕的 AFM 图像。由图 5 可看出，Ir 单晶

的残余压痕为凹陷(Sinking-in)形貌，在对压入深度

为 400~2500 nm 的压痕的观察中发现，所有的残余

压痕都呈现凹陷现象，当压入深度增大时，凹陷程

度也随之增加。一般而言，材料的压痕残余形貌有

2 种类型，一种是凹陷现象，另一种是堆积现象

(Piling-up)。这 2 种现象的出现与材料的初始状态和

应变硬化速率有关，对于退火态和具有高加工硬化

倾向的材料的残余压痕一般呈现凹陷现象，例如退

火态的 Cu 单晶[28]；而对于加工态和低应变硬化趋

势的材料的残余压痕会在压头周围产生堆积现象
[28-30]，例如应变硬化后的 Cu

[28]。文献[25]报导 Ir

单晶具有非常高的应变硬化速率，因而在纳米压痕

测试中 Ir 单晶的残余压痕形貌显示出凹陷现象。 
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图5  Ir(110)单晶的残余压痕AFM图像(压入深度2500 nm) 

Fig.5 AFM images of residual indent in Ir(110)  

(penetrating depth of 2500 nm) 

 

2.3 压痕硬度-加载深度关系 

图 6 给出了 Ir(100)和 Ir(110)单晶的硬度随加载

深度的变化关系。 

 

 

图 6  Ir(100)和 Ir(110)取向铱单晶纳米 

硬度与压痕深度的关系 

Fig.6 Dependence of nanohardness H on indentation depth h 

for Ir(100) and Ir(110) single crystal iridium 

 

从图 6 可看出，不同取向 Ir 单晶的硬度(H)与

加载深度(h)都表现出非常明显的压痕尺寸效应，即

硬度值随着加载深度的增加而减小。在加载深度小

于 500 nm 时，硬度的减小趋势尤为剧烈；在加载

深度为 500~2500 nm 时，硬度值的变化逐渐平稳；

再增大压入深度，硬度将达到一个稳定的数值。图

中显示 Ir(100)和 Ir(110)单晶的硬度-深度关系较为

一致，曲线基本重合，没有本质区别。用上述

Nix-Gao 模型计算得到 Ir(100)和 Ir(110)单晶无压痕

尺寸效应时的纳米硬度值 H0为分别为 2.32 和 2.46 

GPa，该值可作为 Ir(100)和 Ir(110)单晶的参考硬度

值。本文计算得到的铱单晶的纳米硬度测试结果与

Swadener 等对退火态铱[8]的压痕测试结果(H0=2.5 

GPa)较为接近。Nix-Gao模型计算得出 Ir(100)和(110)

单晶的微观特征长度 h
*分别为 930 和 1295 nm，说

明铱单晶在压痕深度在约 1300 nm 以下时具有明显

的尺寸效应，超过该压痕深度，尺寸效应将变得不

明显。利用 H0 计算得出 Ir(100)和(110)单晶的加载

深度分别大于 4910 和 5220 nm 时，不再出现压痕

尺寸效应，硬度值将为一恒定值，这一结果为铱单

晶的硬度测试的准确性提供了重要依据。 

2.4 压痕硬度-加载深度数学模型 

为了量化 Ir 单晶的压痕尺寸效应强弱，并与其

他材料作对比，Manika 等利用纳米硬度与加载深度

的幂律关系进行了分析[31, 32]： 

H = Ch
-m

                 (4) 

式(4)中 C 为常数，m为压痕尺寸效应因子，其

大小反应材料发生纳米压痕尺寸效应的强弱，对式

(4)两边取对数可得出 lgH~lg(1/h)应为线性关系。图

7 给出了 Ir 单晶的 H~(1/h)的关系。 

 

 

图 7 铱单晶与其他材料硬度与加载深度的比较 

Fig.7 Relationship between the hardness and indentation depth 

of Ir single crystals with different materials 

 



 

第 1 期 杨  涛等：铱单晶的纳米压痕尺寸效应研究 31 

 

由图 7 可看出，Ir 单晶的 lgH~lg(1/h)与许多其

他金属材料如 Co、Cr、Cu、Al 一样，具有线性关

系，但斜率比其他金属都大。计算得出 Ir(100)和

Ir(110)的 m 值分别为 0.44 和 0.48。表 1 给出了 Ir

单晶与其它材料的 m值对比。 

 

表 1 不同材料压痕尺寸效应因子的数值 

Tab.1 Values of the ISE factor m for different materials 

晶体 m (±0.02) 文献  晶体 m (±0.02) 文献 

Ir(110) 0.48 本文  Sn 0.16 [31] 

Ir(100) 0.44 本文  In 0.15 [31] 

Au 0.15 [31]  Sb 0.32 [31] 

Ag 0.15 [31]  Al2O3 0.32 [31] 

Cu (111) 0.19 [31]  Si (111) 0.20 [31] 

 

从表 1 可看出，Ir 单晶的 m值是金属 Au、Ag

和 Cu 的 2~3 倍，也大于 Sb、Al2O3和 Si。Manika

等的研究表明[31]，对金属和半导体而言，m 值范围

一般在 0.12~0.32 之间。从表 1 中发现，材料塑性

越差(或硬度越大)，m 值越大，例如压痕尺寸效应

最强烈的材料为具有半金属性的 Sb 和具有共价键

的 Al2O3，它们的 m值都为 0.32，随后是类金属半

导体材料 Si，其 m值为 0.2，金属 Sn 和 In 具有较

好的塑性，它们的 m值跟 Au、Ag 和 Cu 相当。金

属 Ir 虽然和 Au、Ag 和 Cu 一样具有面心立方晶体

结构，但其压痕尺寸效应因子远远大于 Au、Cu 和

Al，说明晶体结构与 m值的大小没有必然的联系。

文献[33]报道，铱具有本征脆性，是所有金属中剪

切模量最高(G=210 GPa)的金属，认为这种本征脆性

特征源于其不同寻常的化学键结合方式，即在 d 状

态的电荷密度更具有方向性，在剪切应力的作用下，

会形成附加的“伪共价键”，从而与非金属的特性有

一定相似之处。因此，铱单晶在纳米压痕测试中表

现出异常高的尺寸效应(压痕尺寸效应因子特别

高)，可能与其原子键合作用有关，这一点类似于共

价键材料。 

 

3 结论 

 

本文采用采用纳米压痕技术和原子力显微镜对

铱(Ir)单晶(100)和(110)取向的载荷-位移曲线、弹性

模量、压痕形貌、压痕硬度-加载深度等进行了研究，

得出以下主要结论： 

1) Ir(100)和(110)单晶的弹性模量分别为 477

和 493 GPa； 

2) 压痕加载深度为 10~2500 nm，Ir 单晶的纳

米压痕硬度表现出非常明显的压痕尺寸效应，计算

出 Ir(100)和 Ir(110)单晶的纳米硬度 H0 分别为 2.32

和 2.46 GPa，微观尺度特征长度 h
*分别为 930 和

1295 nm，在压入深度分别大于 4910 和 5220 nm 时，

尺寸效应对材料硬度将不再产生影响。 

3) Ir(100)和 Ir(110)单晶的压痕尺寸效应因

子分别为 0.44 和 0.48。 
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