
书书书

第２５卷 第２期 中　国　表　面　工　程 Ｖｏｌ．２５ Ｎｏ．２

２０１２年４月 ＣＨＩＮＡＳＵＲＦＡＣＥＥＮＧＩＮＥＥＲＩＮＧ Ａｐｒｉｌ ２０１２

ｄｏｉ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００７９２８９．２０１２．０２．００４

基于原子力显微镜的纳米抛光颗粒的摩擦力测量方法

李静楠，郭　丹，王元元

（清华大学 摩擦学国家重点实验室，北京１０００８４）

摘　要：基于原子力显微镜接触模式，使用侧向力扫描测量单个纳米颗粒与基底表面的摩擦力，从而为颗

粒从基底表面去除提供最为直接的测试方法。对硅片表面进行羟基化增强其亲水性，将聚苯乙烯纳米颗粒

单层均匀地分散到硅片上。使用横向力模式和ＮａｎｏＭａｎ两种方法侧向推动纳米颗粒，测得单个颗粒与硅片

表面之间的最大静摩擦力分别为（１．５７±０．０９）μＮ和（１．５１±０．１３）μＮ，试验结果基本一致，表明这两种测

量方法可靠有效。此外，ＮａｎｏＭａｎ可控制针尖推动单个颗粒在基底表面做滑移运动，表明颗粒 基底的滑动

摩擦力与针尖施加载荷和扫描速度密切相关。
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０　引　言

　　化学机械抛光技术
［１］是目前进行集成电路

表面平坦化、获得超光滑无损伤表面最有效的方

法，然而抛光结束后大量的抛光液颗粒极易吸附

到被抛光材料表面从而带来严重污染，因此研究

颗粒与抛光材料表面之间的作用力对于确定粘

附现象和颗粒的去除非常重要，可以为化学机械

抛光清洗工艺［２］设计提供理论基础。

原子力显微镜（ＡＦＭ）因对针尖 样品之间

极小的作用力有较强的分辨测试能力，样品选择

范围大而被研究者广泛应用于表面力测量。

Ｄｕｃｋｅｒ等人
［３４］采用胶体探针技术将微米级的球

形颗粒粘在探针悬臂上，用 ＡＦＭ 测得颗粒 基

底力曲线获取表面粘附力；Ｖａｋａｒｅｌｓｋｉ
［５］、Ｏｎｇ等

人［６］改进了胶体探针技术，将纳米颗粒粘在探针

尖上测量了单个纳米颗粒与基底表面的粘附力。
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由于胶体探针材料及尺寸的限制，该方法不能获

得任意颗粒与基底表面的粘附力，且针尖上粘纳

米颗粒的工艺比较繁琐，耗时且成功率低。

文中基于原子力显微镜接触模式下的侧向

力扫描，采用 ＡＦＭ／ＬＦＭ 和 ＡＦＭ／ＮａｎｏＭａｎ两

种操作方法推动分散在硅片表面的单个聚苯乙

烯纳米颗粒，直接测量了颗粒与硅片表面的最大

静摩擦力，并分析了颗粒去除过程中的摩擦力变

化，建立了颗粒从基底表面去除的理论基础，进

而为化学机械抛光清洗工艺设计提供重要参考。

１　样品制备

聚苯乙烯纳米颗粒比常规的二氧化硅颗粒

软，具有减少抛光晶片表面划痕的优势，是目前

极具发展潜力的抛光液磨粒［７８］。试验使用的聚

苯乙烯纳米颗粒购自深圳纳微科技有限公司，制

备方法为乳液聚合法。

首先采用文献［９］的制样方法，对硅片表面

进行羟基化处理增加其亲水性，将纳米颗粒单层

均匀分散到硅片上，图１为铺展了纳米颗粒的硅

片表面ＡＦＭ形貌图，可以看出颗粒分布均匀，粒

径大小为（４５６．４±４）ｎｍ。

２　探针横向灵敏度标定

采用ＡＦＭ 测得的摩擦力通常只是电压信

号，要得到摩擦力的真实大小，需要对ＡＦＭ 横向

灵敏度进行标定。试验中使用表面镀有金刚石

薄膜的探针，其耐磨性较好。首先在标准光栅上

测得力 位移曲线，标定探针悬臂梁法向偏转灵

敏度（ＤｅｆｌｅｃｔｉｏｎＳｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ）Ｋ＝４３．３９ｎｍ／Ｖ，悬臂

梁法向力常数（ＦｏｒｃｅＣｏｎｓｔａｎｔ）ｃ＝８．０２９３Ｎ／ｍ，

再使用改进的楔形标定法［１０１１］最终测得探针横向

扭转特性常数ａ＝５．８０ｎＮ／ｍＶ。

３　颗粒与表面摩擦力测试及结果分析

３．１　犃犉犕／犔犉犕测试过程及结果分析

采用原子力显微镜的横向力模式（ＬＦＭ）推动

纳米颗粒，操作时要注意以下几点：（１）横向力模

式的扫描方向设定为与悬臂梁方向垂直；（２）整个

扫描过程连续进行，设定扫描速率为０．０５μｍ／ｓ。

（３）针尖施加载荷的大小要适中。初设电压偏转

值（ＤｅｆｌｅｃｔｉｏｎＳｅｔｐｏｉｎｔ）为０．１Ｖ，针尖施与样品表

面的法向载荷犔＝３４．８ｎＮ。

图１４５６．４ｎｍ的聚苯乙烯样品

Ｆｉｇ．１Ｐｏｌｙｓｔｙｒｅｎｅｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅｓｓａｍｐｌｅｏｆ４５６．４ｎｍ

聚苯乙烯纳米颗粒较软，与硅片表面通过物

理吸附结合。为避免样品破坏和针尖污染，先采

用Ｔａｐｐｉｎｇ模式获取样品形貌，如图２（ａ）所示。

之后切换为Ｃｏｎｔａｃｔ接触模式测摩擦力。由于聚

苯乙烯纳米颗粒和硅片表面间的粘附作用，在针

尖与纳米颗粒接触的瞬间相应的静摩擦力信号将

达到最大，反应在摩擦力图中也最亮，因此图２（ｂ）

中最亮点即为纳米颗粒在硅片表面的初始位置所

对应的电压信号，而暗处则表示针尖划过硅片表

面产生的较低的电压信号，中间相对暗黄色区域

表示针尖推动纳米颗粒运动时产生的动摩擦力。

图２（ｃ）中所示３条曲线分别对应图２（ｂ）中三个颗

粒的摩擦力电压值分布，相对于硅片表面的电压

差值反应了颗粒所受摩擦力大小。其中颗粒１和

颗粒２电压分布变化比较明显，电压差值△ｍａｘ＝

（２７０±１５）ｍＶ。由横向扭转特性常数ａ＝５．８０

ｎＮ／ｍＶ进行转换，可知针尖推动分散在硅片表面

的粒径为４５６．４ｎｍ的聚苯乙烯纳米颗粒需要的

最大静摩擦力犉ｍａｘ＝（１．５７±０．０９）μＮ。

２２
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图２横向力模式扫描结果图

Ｆｉｇ．２Ｌａｔｅｒａｌｆｏｒｃｅｓｃａｎｎｉｎｇｉｍａｇｅｓ

ＡＦＭ／ＬＦＭ通过电压明暗分布可以较为准

确的测得颗粒与表面的最大静摩擦力，且一次扫

描可以获取多个颗粒摩擦力信息。通过电压亮

度分布可以监测颗粒被推动后运动轨迹，从摩擦

力电压信号分布趋势（图２（ｂ））中可以看出３号

颗粒经过ＬＦＭ 扫描后从起始位置运动至右下

方。这是由于颗粒在扫描过程中不停地受到针

尖任意位置的碰触作用导致运动方向不确定，该

方法无法精确控制颗粒运动轨迹。

３．２　犃犉犕／犖犪狀狅犕犪狀测试过程及结果分析

ＮａｎｏＭａｎ
［１２］是设定运动轨迹执行单向纳米

操纵的技术，可实现一次对一个纳米颗粒操纵，

并可获得单个颗粒与基底表面的摩擦力信息。

使用Ｔａｐｐｉｎｇ模式获取样品形貌，并对单个目

标颗粒设定其运动轨迹，如图３（ａ）所示，线圈内为

执行操纵的单个颗粒，线段为颗粒设定的运动路

径，箭头表示针尖推动颗粒运动的方向。采用与

上节相同的载荷 犔＝３４．８ｎＮ，扫描速率为

０．０５μｍ／ｓ执行纳米颗粒操纵。结束后重新对目标

颗粒所在区域进行Ｔａｐｐｉｎｇ形貌扫描，如图３（ｂ）

所示。与图３（ａ）相比，图像清晰说明针尖并没有

粘附，目标颗粒没有被污染，且其他参考颗粒位

置不变表明针尖和样品在纳米操纵过程中均未

发生漂移。同时发现目标颗粒确实已经移动到

特定轨迹末端，且没有旋转或偏移。图３（ｃ）记录

了该操纵过程中高度和摩擦力信号变化情况，可

以看出高度信号几乎没有变化，说明针尖始终在

硅片表面运动摩擦。同时从摩擦力信号中可以

看到摩擦力在０．５８μｍ处突然增大，这是由于针

尖碰触到颗粒时需要克服颗粒最大静摩擦力引

起的横向扭转，针尖推动聚苯乙烯纳米颗粒需要

的最大静摩擦力犉ｍａｘ＝（１．５１±０．１３）μＮ。之后

摩擦力略微降低并进入稳定状态，一直持续到操

纵结束，结合高度变化图说明针尖推动颗粒后一

直做滑动摩擦运动，对应的滑动摩擦力 犉Ｌ

＝（０．６５±０．１９）μＮ。

该方法可对单个纳米颗粒进行操控，且可准

确测得单个颗粒的最大静摩擦力。为实现这一

精确测量及过程控制，针尖推动颗粒施加载荷和

扫描速度设定十分关键，以下进行深入分析。

３．２．１　速度对摩擦力测试的影响

执行操纵前，设置载荷犔＝３４．８ｎＮ，扫描速

率狏１＝０．５μｍ／ｓ，狏２＝０．０５μｍ／ｓ，推动过程中

摩擦力情况如图４所示。

通过图４可以发现当速度为０．０５μｍ／ｓ时，

针尖初始接触颗粒时有较为明显的扭转，即可以

获得最大静摩擦力值。短时间后就进入颗粒推

动平稳状态，摩擦力信息连续稳定。载荷不变，

扫描速度加快为０．５μｍ／ｓ对单个颗粒进行操

纵，可以看到整个操作过程中摩擦力只有轻微的

增大，之后便恢复到起始摩擦力值。这是因为针

尖快速碰触颗粒导致颗粒发生偏转离开针尖，之
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图３ＮａｎｏＭａｎ操纵结果图

Ｆｉｇ．３ＩｍａｇｅｏｆｔｈｅＮａｎｏＭａｎｍａｎｉｐｕｌａｔｉｏｎ

后所测摩擦力依旧为针尖与硅片表面滑动摩擦

力值。因此选择合适的推动速度对于获取最大

静摩擦力值及有效控制颗粒运动轨迹极为重要。

３．２．２　载荷对摩擦力测试的影响

设定载荷犔１＝３４．８ｎＮ，犔２＝１７４ｎＮ，扫描

速率狏＝０．０５μｍ／ｓ，推动颗粒过程中摩擦力结果

如图５所示。由图５可知，载荷为１７４ｎＮ滑动摩

擦力犉Ｌ＝（１．０２±０．２１）μＮ，比载荷为３４．８ｎＮ时

滑动摩擦力犉Ｌ＝（０．６５±０．１９）μＮ要大，这与颗

粒在滑动过程中受力有关。

图６为颗粒在滑动中的具体受力分析。法

图４颗粒在不同速率下摩擦力测试结果

Ｆｉｇ．４Ｆｒｉｃｔｉｏｎａｌｆｏｒｃｅｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍａｎｉｐｕｌａｔｉｏｎｓｐｅｅｄ

图５不同载荷作用下的滑动摩擦力

Ｆｉｇ．５Ｆｒｉｃｔｉｏｎｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌｏａｄｓ

向方向上有粘附力（犉ａｄ）、针尖 颗粒作用力的法

向分力犖ｙ（ｔｐ）以及基底对颗粒的支持力犖ｓｐ，切

向方向上有针尖 颗粒作用力的切向分力犖ｘ（ｔｐ）

和滑动摩擦力（犉Ｌ）。其中下标＂ ｓ＂＂ｔ＂和＂ ｐ＂

分别表示基底（ｓｕｂｓｔｒａｔｅ）、针尖（ｔｉｐ）和颗粒

（ｐａｒｔｉｃｌｅ）。θ为针尖 颗粒作用力与法向的夹

角，ψ为针尖锥角。试验中所用探针比较尖锐

（２ψ＝２２°），且长度为１０～２０μｍ，远远大于颗粒

直径，因此近似认为ψ＋θ＝９０°。

依图６所示，针尖 颗粒之间的作用力犖ｔｐ

可以分为两部分：水平推动作用力犖ｘ（ｔｐ）和法向

压力犖ｙ（ｔｐ），具体表示为：

犖狓（狋狆）＝犖狋狆狊犻狀θ

犖狔（狋狆）＝犖狋狆犮狅狊｛ θ
（１）

颗粒在滑动中法向力平衡方程为：

犖狔（狋狆）＋犉犪犱 ＝犖狊狆 （２）

而由于正压力犖ｓｐ的存在，颗粒与硅片表面

４２
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图６颗粒滑动过程中受力分析示意图

Ｆｉｇ．６Ｐａｒｔｉｃｌｅｆｏｒｃｅａｎａｌｙｓｉｓｓｃｈｅｍｅｄｕｒｉｎｇｓｌｉｄｉｎｇ

之间的滑动摩擦力犉Ｌ 可以表示为：

犉犔 ＝μ犖狊狆 （３）

式中μ为颗粒 表面二者之间的摩擦系数。

当针尖施加载荷犔增大时，针尖与硅片的摩

擦力增大，导致针尖偏转角增大，针尖对颗粒的

作用力犖ｔｐ随之增大。根据公式（１）（２）可知颗粒

在滑动过程中法向压力犖ｓｐ随之增大，结合公式

（３）可知滑动摩擦力将随着载荷增加而增大。但

从图６中可以看出摩擦力增幅不是很明显，试验

中所用针尖比较尖锐（即ψ较小），导致针尖 颗

粒作用力与法向的夹角θ较大，即ｃｏｓθ较小。结

合公式（１）可知，所施加的外部载荷从３４．８ｎＮ

增加到１７４ｎＮ时，针尖 颗粒法向分力犖ｙ（ｔｐ）变

化较小，而粘附力保持不变始终对法向作用力贡

献突出，削弱了外部载荷对摩擦力的直接影响。

因此当外部载荷增大时，滑动摩擦力增加并不十

分明显，这也说明颗粒去除的关键在于克服颗粒

与硅片表面的粘附作用力。

４　结　论

（１）ＡＦＭ／ＬＦＭ通过电压明暗分布直接反应

颗粒与硅片表面的摩擦力大小，试验测得在载荷

为３４．８ｎＮ作用下单个颗粒的最大静摩擦力值

为（１．５７±０．０９）μＮ；而ＡＦＭ／ＮａｎｏＭａｎ可以操

控单个颗粒，单个颗粒与硅片表面最大静摩擦力

值为（１．５１±０．１３）μＮ，与ＬＦＭ试验结果基本一

致，表明这两种方法测量的结果是可靠的。

（２）ＡＦＭ／ＮａｎｏＭａｎ操作中选择合理的速度

和载荷，不仅可以测得颗粒去除所需的最大静摩

擦力，还可控制颗粒按照特定轨迹实现滑移去

除，可以直接获得颗粒从硅片表面去除过程中的

摩擦力信息。

（３）采用ＡＦＭ 针尖推动单个颗粒滑动去除

过程中，外部载荷对于颗粒滑动摩擦力的影响不

明显。说明在推动单个纳米颗粒的过程中，摩擦

力信息反映的主要是颗粒与硅片表面的粘附作

用，这进一步说明这种方法可以为单个纳米颗粒

与表面之间的粘附力测量提供较好的手段。
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