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C区间单晶硅塑性
区 的直 接 观 察

李燮均 曾文光

( 物理学系 )

摘 要

采用三点弯曲加载方法观察细切口单晶硅试样在 650℃一 90 0℃温度区间的塑性区
,

其形

状呈蝴蝶形
,

与结晶学取向密切相关
。

测定了由位错蚀坑所排成的最长那条滑移线长度及其

与应力
、

温度的关系
,

进而计算了位错增殖和运动的阻力 r 。 ,

结果表明
,

塑性区大小基本上

与切口顶端应力平方成正 比
,

而与温度
、

九的关系较为复杂
.

温度和 r 。
都是影响塑性区大小

的敏感最
.

一
_

引 含
、 甘 . .一 `

关于塑性区的研究
,

在弹塑性力学范围内巳有大量理论工作
。

但对塑性区进行直接

观察的工作还不多
。

19 6 5年G
.

T
.

H a h n等用腐蚀方法观察了 F e
一 35 1裂纹 顶 端 的塑性

区 〔 `〕 ,

结果与弹性理论符合得很好 〔2〕
.

1 9 7 5年C
。

S t
.

J o h n 用 x
射线形貌技术观察了 800

一 8 50 ℃硅裂纹前沿塑性区 〔“ 〕 ,

结果表明它与晶体取 向
、

滑移系统相联系
.

为了进一步

确定塑性区形状
、

大小与温度和应力的关系
,

我们采用平面应变状态下 ( 90 0℃ 时 未验

证是否属平面应变 ) 三点弯曲的方法
,

进行实验研究
.

二
、

实 验 方 法

和通常断裂韧性试验中测定K
, 。

时所用的试验装置一样
,

采用 A S T M
E 一 。 。 。一 : `

所推荐

的加载系统
,

所不同的只是试样及 与试样接触的部件按比例缩小
,

而且后者均由石英制

成
。

两支承石英辊平行放置于石英管的顶槽上
,

该石英管底通入氢气以防止试样高温氧

化
。

试样置于 自制加热炉中
,

炉内温度由温度控制器控制
,

整个加载期间温度变化小于

士2℃
.

试样是广州半导体器件厂提供的直拉 N 型单晶硅
,

生长方向为 <1 1 1>
,

方块 电阻小

于 2 5 9
,

原生位错密度小于 5 0 0 0 m
一 艺。

依试验温度
,

用内园切片机将试样切成 ( 2
.

5~ 3
.

0)
x ( 5

.

0” 10
.

0 ) x 30 m m “
的长方体

。

在每个试样的长度 中点
,

用薄砂轮片预切一 小 口
,

本文 1 98 2年 12 月收到
.

马吉南
、

赵红一
、

张兆春
、

陈观中
、

林志成和王丽云等参加了部分实验工作
.
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其曲率半径小于 o
.

14 m m
。

试样经砂纸磨光后
,

在H F :
H N O

3 : C H C O O H 二 3 , 5 : 3的抛光

液 中抛光
,

再用H F
;
标准液 ( 50 克C r

O

位错或其它缺哈的分布
、

.

用直径为。
.

0 5 矗默黔毓
砂观 察原生

在 已有的

切 口上拉磨出深度为原切 口曲率半径四倍左右的细切 口
,

它的曲率半径 p < 0
.

o 4m m
.

切

口总长度
a 及曲率半径 p均用精度为。

.

00 1m m 的工具显微镜测出
.

试样宽度 B
、

高 W及跨

距 S用游标尺测出
.

不同取向试样的外形及取向如图 1 所示
。

试样被加热到预定温度并恒温 10 分钟后
,

开

lllll
lllll

口口口

矛矛月.F’’’

{{{ 一T资包
`̀

///

牙
c

卜
一

””

图 1 试样取向

( a )中 A C D 面 与 ( 1 0 1 )面 l’ed 夹角口

= 3 5
0
1 6 ,

,

C A即 〔1 1 0〕 与〔 1 2 1〕

夹角3 0
。

(b )中A C D面与 ( I Zx )面间夹角口=

6 1
0
5 2 ,

,
C A即 ( 1 50〕 与 〔1 0 1〕夹

角 60
。

始加载
,

载荷由与石英压头相联并有流动水冷却

的应力传感器送到动态应变仪放大
,

再输入 X一

Y 记录仪读出
。

这个系统每次使用前均经校 正
,

读数偏差小于 0
.

0 9 k g f
。

加载速 度 为 Z s
.

6 k g f /

m 饭
。

压头位移量』由 L V D一 5 位移传感器输入

X 一 Y 记录仪
。

加载到预定载荷后
,

保持载荷五

分钟
,

再卸载
,

待炉温降至 5 50 ℃后取出试样
,

于

上述腐蚀剂中腐蚀 5~ 10 分 钟 ( 视 新
、

旧 液 而

定 )
。

用金相显微镜测定蚀坑所排 成的最 长那条

滑移带长 L
。

反复对同一试样于同一温度下重复

上述试验
,

直至出现大量蚀坑为 !L
.

用 S E M 观

察测量面及细切 口内顶端的特征
.

用逐次磨薄方

法抽检这种显出蚀坑的位错的深度
,

表明两个面

都在o
.

3 m m 以上
.

L 上单位长度蚀坑数在 本实

验温度范围内由照片读出为 ( 18 士s) 个 / m m
.

在载荷为 p时
,

切口顶端应力及 K
;

已有现成计算公式
,

它们是 认
“ 〕 :

、住.尹`、 .了、 ,子了、 .声.、 .产
110山od月,t工óJ

了.、了.、了.飞
毛了.吸、̀矛.、

口 F 二 2
.
a

些 ) 士

P
。

S
a = 蓄 t 石布下一一万五一

D 气W 一 胜 )
一 ,

了 F 二 a F e o s孟e o s功= 口 F .

g
.

本试验的两种取向中
, 。都为。

.

40 8
.

K 一== P
. 5

4 B w
“

/
艺

·

F (景.)

由上面这些式子可以得到

K
l = Y

·

介
,

其中 Y = 1

1 2 9

( w 一 a
)
2

w 3
/
2

`

压
甲 a

·

F (三 )
、阳

而 F (二 ) 二〔
7

·

3` · ”
·

2 `

犷乒石
~

〕
S一 (

一

器
一

)
了石漂万

.

Y完全由试样几何 因素及取 向因子所决定
.
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三
、

结 果 与 讨 论

.

妞性区的形状

在 750 一 90 0℃下找上述条件进行试验
,

所观察到的由位错蚀坑所排成的图样
,

即塑

性区形状
,

均呈蝴蝶形 (
、

照片 1 )
.

不同取向的试样
,

张角不同
,

如图 l(
“
) 取 向 的试

样
,

张角为 6。。

土3
。
, 如图 1 ( b )取向的试样

,

张角为 12 。
“

士 3
0 .

这表明塑性区 的 形状与

结晶学取向密势相关布最长伸展方向之间夹角不一定与裂纹面成士
7。

’
`”

.

最小的塑性

区深度
,

即蚀坑图案中最短者
,

是在裂纹面延长方向
.

还有向后的两个短翼
,

它们所组

成的蚀坑图样向后的最长伸展方向
,

与滑移线方向不一致 ( 照片 1 )
,

这可能是切口两

岸自由边界的应力状态影响所致
.

-

为了便于讨 论
,

图 1 中 仍 以

.f c . 。 结 构来标记晶面和晶向
。

由

图可见
,

上述塑性区的最长伸展方

向之间夹角即张角
, LE好与相应取

向试样的两个等效滑移面与观察面

交线的夹角相符
: C A 是其中一条

所观察到的最大深度方向
,

它与切

口面和观察表面交线的夹角
,

从结
、

晶学结果已知
,

图 1 ( a) 为3 0
。 ,

图

l( b) 为60
0 .

试验结某 有 士 3
。

偏

差
,

可能是加工精度不够 引 起 的

( 用激光光象法定向 )
。

在 6 50 ℃进行上述 试 验
,

没有

得到较大的塑性区
。

有一个试样出

现过儿个蚀坑
,

随后增 加 载 荷时

浦p由4
.

4 0 k g f 增至 8
.

5 0 k g f
,

分 四

次 ) 也只增加两个 蚀 坑
,

最 后于

8
.

5 6 k g 的 p值下断裂
。

另外的试样

则没有观察到蚀坑
,

而是形成微裂 照片 1 蚀坑图样 。40 ℃图 1 ( a) 取向 1 0 x0

纹断裂
。

这是平面应变受力状态下

脆断倾向增大的结果
,

与晶丝或小块晶片纯弯试验时45 0℃下仍 可 显 现 屈 服 效 应帅

并不矛盾
.

用 S E M 观察切 口内顶端
,

可以发现在 650 一 90 0℃ 区间内的试样
,

均有位错蚀坑
.

不
.

磷绳度下
,

这些蚀坑的形态不同
.

它们可能是在打磨细切 口过程中的残余应力 所 引 起
:

睹 在后继的加载过程中
,

由于温度不同、
.

位错增殖
、

运动程度不同
,

便形 成 不 同形

逮燕蕊
;

低很妙飞如 6 50 ℃ )蚀坑主要集中在切 口中部
,

且有长条状小沟 ( 照 片 2 )
.

这说

明即使由于残余应力引入位错源
,

要增殖
、

运动到观察表面也是非常困难的
,

而以微裂
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纹方式松弛应力更为有利
。

温度较高时
,

则蚀坑较为园滑 ( 照片 3 )
,

以致呈纤维状
。

这从形貌上反映了温度愈低
,

塑性愈差
.

2
.

妞性区大小与应力的关系

在由蚀坑带所显现的各滑移

线中
,

我们用最长那条的长度 L

来表征塑性区的大小
。

.

我们试验用的所有试样 ` 在

观寮面上都没有发现原生位错蚀

坑
。

外载荷不大时
,

也观察不到

蚀坑
。

因此
,

可以认为
,

在外载

荷达到一定数值之后
,

由于应力

集中
,

在切 口顶端的应力达到足

以在该处附近诱发一个露头于观

察表面的位错 ( 半环 )
,

随即沿

滑移面增殖
,

向前运动
,

至某一

确定位里停止
。

将这些位错依次

记为 1
,
2

,

… n ,

如图 2所示
。

照片 2 6 50℃试样切 口底: S E M 7 5 o x

图 , 观察面示意图 照片 3 800 ℃试样切 口底和观察面交界处 S E M 9 75 :

我们分析第 n 个位错在草于平衡位置时的受力情况
.

以切口顶端为座标原点
,

各个

位错的位置用 ix 表示
,

.

其它位错对第
n
个位错的作用力为

:

A b

劣翻一 、劣`
侧公.lI

廿 、 , _ 砂
。 _ 泌

。
r

_ _ _ 2孟 .

51 护协 1 ` 、
, _ _ 。

~
兵甲

, 月 ’
盲戒

“
飞广L

“ 。 S , 朴万云贡 J
,

对硅
,

功” 6 0
’ ,

取 “ = 6
·

8 4 x 1 0 , k o f /
n` m Z ,

丢。 = 3
。

3 4A o , v 二 0
.

2 15
,

则 ZA == 8
。

6 4 x l 0
一 3k g f /

c ,n
。

外载荷对第 n 个位错的作用力记为
T。 。

西
,

它和其它位错对第
n
个位错的力都使位错 n

向前增殖
、

运动
。

第三个力记为
T 。 .

b
,

它是包括点阵摩擦阻力
,

氧
、

氮气团钉扎力等在内

的阻碍位错 n 向前增殖
、
运动的总阻力

。

当上述三个力的代数和大于。 ,

位错向前增殖
、

运动 , 若趋于 。 ,

表示接近平衡位置
,

这即上面提到的
“
确定位置

” .

平衡时有
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件一 l

习
f
` 1

A白

X n 一 X i

+ : ,: .

占一 : 。 .

占= 0
,

或

万 . 一 X `

一 (
: 。 一 : ”

) = 0
.汇E

ùf

当
n
较大时

,

借用位错塞积的数学方法
,

便可得到

L 二 x 。
之

ZA
. ,之

(
: 。 一 : :

)
. ( 6 )

在我们的实验条件下
,

第一个蚀坑离切 口顶不远
,

蚀坑分布比较均匀
,

因此可用单位

长度蚀坑数
n 。

与观察面上蚀坑带长之积来表示
n : n 二 n 。

L
。

如 前 述
, n 。 =

( 18 士 3) 个 /

m m
,

对全部试验试样
,

可 以看作常数
,

这样
,

( 6 )式中的几在一定温度下也可认 为是

常数 ( 其意义见下面讨论 )
·

由于。 很小
, “`以忽略“夫口应力场 表达式 ·} 1

女
“ “ ,一

项 〔 6〕 ; 由于试验 中除个别试样的个别次试验外
,

儿乎全部试样的每次 p一△曲线都呈弹

性
,

在 Z a 较 L大得多时
,

仍采用下式计算滑移 面上各点的切应力
。

(虽然图 扫 }; 两种取向

试样的 A C D面与观察面不垂直
,

但相差甚小
,

下 式 也没有表出 )
。

_ K
-

( s万
x 。

)
`
/
z

.

n
o

5 2儿口 CO S
,

x n = L ( 7 )

由 ( 5 )
、

( 6 )式又得到

、 =

犷叫:性
8二 (

: 。 一 ZA ,:。
)
“

、 i n : a。 。 s么

尽
二 -
一一扁一兰

.

.

Y
“ .

上

0
.

o 1 2 y “
一

厂夸
一

口= 3 5 0 16 `

T ” -

( 8 )
0

.

0 2 3 Y 2二气
一

8 二 6 1
“
5 2 ’

图 3 是一些试样的实验点与按 ( 8 ) 式计算的曲线的比较
。

当L较大时
,

按 ( 8 )

式计算偏离实验点甚大
,

图中不再画出
,

这些结果留作另文讨论
。

由 ( 8 ) 式可见
,

、

在一定温度下
,

对于给定试样
,

塑性区大小基本上与外加应力平

方成比例 , 对于裂纹或细切 口试样
,

则基本上与应力强度因子 K
,

的 平 方成比例
.

假若

平面应变要求能被满足
,

当K
;

趋于 K : 。

前瞬间
,
L达最大值

。

( 8 ) 式还给出能测定 L和 : 。
的晶体

,

按常规测定 K
: 。

的实验方法
,

确定场的关系式
.

3
、

塑性区大小与沮度的关系

上面提及
,

在一定温度下
,

布有一定的值
.

我们的实验是直接测定 L
,

由 ( 7 ) 式

计算
r 。 ,

由 ( 6 ) 计算场
.

由实验结果可知
,

一定的K :
就有确定的 L = x ” ,

因 而
T ,

表示

了位错增殖
、

运动到
x 。

处时
,

由外载荷提供的在与处的切应力
,

小于它
,

位错便不能向

前移动` 显然
,

它与位错能否继续运动有关
,

因而与温度关系密切
。

由于保载时间较长
,

试验中可以认为在降温之前位错组态巳经确定
.

这样
,

由图 4 可以得到同一温度下各实

验点的平均值与温度的关系
:
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.
(t̀z十6从ù二1̀1
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占三
.. 。

丫
-

份

乡“比
, . .c0

八e曰ù司

,。 , : ’ 。 ` ; . , /

监
二 ), `。

一

2别 二
_ _ _ }

。 , 。.的 : 、
·

洛
g,

图 3 L ~ K
l

关系图
。

瓦
= 2

.

5 x 1 0一 e : 3 “ 孚
, )

图 4 r 。 , : 。
与温度的关系

.

实验点为平均值
.

( k g f / m m “
)

同理
,

由 ( 6 ) 式
,

参见图 4 有
:

r o = 3
。
1 x 1 0

式中的 T均指绝对温度
。

一。 ! 。

一
, ,

3 , .

( k g f / m m
:
)

( 9 )

( 10 )

应该说明
,

几
、

介都是指观察面上巳经出现蚀坑而言的
。

前面巳经提及
,

在一定 温

度下加载
,

小于某一应力时
,

观察面上并不出现蚀坑
。

在 8 00 ℃以下加载
,

由于应 力 不

够大
,

有的试样加卸载五次也看不到一个蚀坑 , 而在 9 00 ℃下加载
,

不大的应力 就 可以

出现O
。

16 m m 的蚀坑排
。

这说明低温下阻碍位错运动增殖
、

运动的力场吞大
.

在所试验的几

个温度下
,

试样第一次能在观察面上观察到蚀坑的应力介
: ,

取平均值分别为
:
90 0℃ 下

3
。

o k g f / m m气 8 4 0℃下 6
.

o k g f /m m 名
,
8 0 0 oC 下

’

1 0 k g f /m m Z , 7 8 0 oC 下 1 3 k g f / m m Z ,
7 5 0 oC

下 1k6 g f/ m m
Z ,

可见
, : 。 , T。 ,

介 :
对温度都非常敏感

.
: : :
即与通常的屈服应力相当

.

在出现露头于观察面的位 错 之 后
,

由

狡 , 一一一 - - -一 -一 ] ( 6 )式的应力条件
,

由于增殖
、

运动
,

原

匡
三

一

乐O

】 有的位错走开 T, 又在切口顶端附近重新产

} 生新的位错
。

温度愈高
,

这种过程愈` 易进

\ \ ! 行
,

_

“ 愈大
。

由 (
_

8 )
_

式直辉可以看笋 在

\ \ } 一定的凡之 T, 温度对 L的影衅
“

一

哪 俩

—
二剑

一

冷
)
一

, 出
,

由
(9)

式便可得到
KL/

1 2

-

。 右
。 ” ’ J ,

一

华 的关系
.

为了便于比较
,

我们将上述的
.

L

乍十口公、告曰à

ì一图 5 1幻刃又石万~ 10
3

/ T关系
。

其中6 50 ,C

的点是只有一个试样的估计值
.

位错露头于观察表面及其以后的增殖
、

运动

到某一位置
,

从而表现为一定的 L这一全过

程
,

看作是位错翻越势垒的结果
,

我们将实测的 L和 K :
值进行直接计算

,

计 算 时 对不

同 取 向 的 试 样 进行取向因子归一化处理
,

从而得到图 5 白硕厉
` 2一

子
关系

:
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)
(2 1)耐

ù
盯仇

.

k

(奇 )
二 3

·

5· `“ 。

一
” ` k了

(

式中 k为 B ol tz m an n
常数

。

进一步
,

如将 ( 12 ) 式的 L
、

K
: 、

T都看作连续变量
,

则由 ( 12 ) 式的关系还 可得

L = L
。

`
会

)
2 ·

一
` k ·

( 12 )
尹

两边用过程的时间去除
,

则为过程的平均速 度
,

它 和 G il m a n
公 式

v 二 v 。

(
:
/
T。

)甲

e 一

叮 k
T

具有相同的形式
,

只是 m
,
U 值都稍高一些而巳

.

由于我们的实验方法与 以 往测

定位错运动速度从而确定二
、

U 的方法很不相同
,

以及试样中气体 含量
、

杂质影响可能

不同
,

结果 的差异是合理的
。

这说明了塑性区的大小是和位错的出现及其增殖
、

运动所

翻越的势垒相关这一物理过程
。

在我们的试验温度范围内
,

从 650 ℃ 开始
,

随着温度升

高
,

塑性区增大 , 78 0℃以后
,
则急剧增大

,

上述过程的激活能为 2
.

2~ 2
.

3阳
.

四
、

结 论

1
、

三点弯曲加载细切 口试样的单晶硅
,

其塑性区呈蝴蝶形
。

不同取向的试样
,

于

观察面上所测到的塑性区最大伸展方向之夹角
,

符合结晶学取向之角度
。

2 、

在一定温度下
,

塑性区大小基本上与切 口顶端应力平方成正比 , 在 一 定 应 力

下
,

对于裂纹体或细切 口试样则在一定K
,

下
,

它与温度关系大致上可由 ( 12 ) 式表出
.

7 80 ℃ 以上
,

塑性区急剧增加 ; 6 50 ℃下难于形成蝴蝶形塑性区
。

3 、

位错运动阻力几是影响塑性区大小的材料内在因素
,

它与温度的关系可由 ( 1 0)

式表出
。
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