
离子轰击对 Be上 Al膜的影响

李瑞文 , 　邹觉生 , 　鲜晓斌
(中国工程物理研究院 , 四川 绵阳　621900)

摘　要:以 Be为基体 ,采用磁控溅射离子镀在其上镀制 Al膜 ,研究了离子轰击对膜基

界面和 Al膜微结构的影响。研究表明 , 在薄膜沉积初期 , 施加高能量离子轰击和采取

循环轰击镀能增加界面形成的 Be 、Al共混区宽度。不同能量的离子轰击对 Al膜微结

构有较大影响 ,不施加离子轰击 , Al膜在(111)面择优生长;随着轰击能量升高 Al膜在

(111)面择优生长趋势减弱 , Al膜在(200)面生长趋势加强;当轰击能量超过一定值后 ,

Al膜在(111)面择优生长的趋势又得到加强。晶粒在低能量离子轰击时随轰击能量增

加而细化 ,当较高能量离子轰击引起基体温度升高时 ,此时晶粒又变大了。
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0　序　　言

铍是一种稀有金属 ,在原子能和航空领域有广

泛应用。Be是一种性脆材料 ,与其它材料难以连接 。

在实际应用中 ,经常采用在 Be表面制备金属膜层来

解决 Be与其它材料不易连接的问题[ 1 ～ 5 ] ,尤其是

在复杂形状的 Be 件与异种材料的连接工艺中 。一

个经常遇到的问题是薄膜与基体的连接强度问

题[ 6] 。离子镀技术由于其特殊的工艺特点和成熟的

技术 ,被广泛应用于材料的表面改性工程 。该技术

能在膜基界面形成界面过渡层 ,因而获得的膜基系

统有较好的结合效果[ 7 ] ,轰击离子能量是影响薄膜

结构的关键因素 ,工作中采用磁控溅射离子镀技术

在Be 表面制备Al膜层 ,研究了不同能量离子轰击对

薄膜微结构如织构 、形貌和晶粒尺寸以及膜基界面

过渡层的影响。

1　试　　验

1.1　薄膜的制备

Al膜层采用 LJT -0700型磁控溅射离子镀膜

机制备 。Al靶材纯度为 99.9%。采用热等静压 Be

材 ,晶粒大小为 30 ～ 50 μm ,纯度大于 99%,密度为

1.852 g/cm3 ,样品直径为  15 mm ,用 700号水砂纸

打磨。丙酮清洗 。镀前对基体表面离子轰击清洗

20 min , 基本工艺参数为本底真空2.0×10-3 Pa ,
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工作真空 7.0 ×10-1 Pa , 靶基距 65 mm , 靶功率

1.8 kW 。为获得厚度均匀的薄膜 ,在镀制过程中间将

基体转动一定角度 。

1.2　薄膜的表征

用 Y-4Q 型 X射线衍射仪(XRD)分析膜层择

优生长 ,用KYKY -1 010 B型扫描电镜(SEM)和

H-800 透射电镜(TEM)分析膜层的形貌与微结

构 ,用PHI650型俄歇电子能谱仪(AES)分析膜基界

面区的成分分布。

2　结果和讨论

Ar气体辉光放电在基体和靶材附近形成的等离

子体是离子镀技术中各种离子的来源地 ,同时相对

于基体和靶材各施加有三个电极 ,靶材电极对靶材

施加的负高压能控制轰击靶材的 Ar 离子能量 ,相对

于基体施加有两个电极即负偏压电极和负高压电

极 ,二者可调电压范围不一样 , 负高压电压范围为

1 000 ～ 2 000 V ,负偏压电压范围为 0 ～ 800 V 。调

节这三个电极电压 ,即可控制轰击基体或靶材的离

子能量 。电压越低 ,轰击离子能量也越低;电压越

高 ,轰击离子能量也越高。

2.1　离子轰击对膜基界面过渡层的影响

在常规的离子镀工艺中 ,溅射净化后立即进行

溅射离子镀膜 ,而离子轰击对镀件表层原子的非热

作用深度一般只有千  数量级 ,镀膜进行几分钟即

可达到这一临界厚度。因此 ,离子轰击对界面过渡

层的形成的非热作用时间也是很短暂 ,约为几分钟。
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所以在常规离子镀工艺中 ,中间过渡层的形成是很

不充分的[ 8] 。在作者研究离子轰击对膜基界面层的

影响时 ,采用了四种工艺来控制轰击离子能量 ,沉积

膜层时开启负高压轰击;循环轰击镀即先进行薄层

离子镀膜 ,当膜层厚度达到约 100 nm 左右时停止溅

射 ,接着进行离子轰击 ,循环此过程;沉积膜层时开

启负偏压;负高压轰击与循环轰击镀联合使用 。

采用以上四种工艺获得的膜基体系 ,用 AES 做

深度剖析 ,测量界面成分分布 ,在 AES 剖析溅射时 ,

参数如束流密度 ,束流半径 ,能量都保持不变。如果

以从 Be增至 20%到Al减至20%时这一过程所需深

度剖析时间为统一比较值 ,则四种工艺获得的界面

过渡层相对深度(即深度剖析时间)如表 1 所示 。图

1 、2分别是高压轰击 、高压轰击与循环轰击镀联合作

用获得的界面成分分布的 AES 深度剖析图。
表 1　离子轰击能量对界面过渡层形成的影响

Table 1　Effect of energy of bombardment on interface layer

Condit ion Time of splashing t/min

Negative voltage 25

Circle bombardmen t-plating 15

Bias voltage 　3

Negative voltage combined w ith circle 35

Bombardmen t-plating

图 1　负高压轰击作用 AES深度剖析图

Fig.1　AES depth profile spectrum of interface

produced by negative voltage

图 2　高压轰击与循环轰击镀联合作用 AES深度剖析图

Fig.2　AES depth profile spectrum of interface

produced by negative voltage combined

with circle bombardment-plating

磁控溅射离子镀在沉积薄膜时 ,在基体附近存

在由 Ar 气体辉光放电形成的等离子体 ,如图 3 所

示 ,等离子体中的 Ar
+
或Al

+
在负电压的作用下对基

体形成了以下几种作用:(1)Ar+在负高压作用下 ,轰

击已沉积在 Be基体上的 Al膜 ,部分与基材结合好的

Al原子被“撞入” Be 基体 ,导致 Al向 Be 基体扩散;

(2)Ar+轰击裸露 Be基体 ,溅射出大量 Be原子 ,被溅

射出的 Be原子在等离子体区离化后 ,在基体负偏压

的作用下 ,又与 Al原子共同沉积在基体上 ,形成了

基材与膜材原子的共混区;(3)部分被离化的 Al
+
也

在负偏压作用下增加了动能 ,一方面产生与 Ar+相

同的作用 ,另一方面由于 Al+能量的增加 ,对膜生长

产生了新的作用 。负高压对界面层的作用兼有(1)

和(2)两种作用 , 循环轰击镀对界面层的作用只有

(1)中所述作用 。从表中还可看出负偏压对界面层

的作用较小 ,它的主要作用是在薄膜沉积时对膜层

生长产生作用即第三种作用 ,将在下节详述。当高

压轰击与循环轰击镀联合即在循环轰击镀薄层离子

镀膜时加上负高压时 ,此时获得的界面过渡层宽度

是最大的。

图 3　离子镀膜等离子体示意图

Fig.3　Schematic diagram of plasma of ion plating

2.2　离子轰击对 Al膜择优取向的影响

在作者研究离子轰击对膜层结构影响时 ,采用

控制负偏压来控制轰击离子能量 ,文中研究了沉积

时间为 60 min ,负偏压分别为 0 V 、150 V 、390 V 、

600 V条件下镀制的Al膜结构 。

表 2为沉积时间 60 min ,负偏压对 Al膜各峰相

对强度的影响。不加基体负偏压 ,Al膜在(111)面择

优生长;随着基体负偏压升高 Al膜在(111)面择优

生长趋势减弱 , 各晶面呈随机生长趋势 , Al 膜在

(200)面生长趋势加强;当基体负偏压超过 150 V

后 ,Al膜在(111)面择优生长的趋势又得到加强 。不

同负偏压对 Al 膜择优生长影响的有趣现象在

Mah[ 9]的研究中也有相同发现。
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表 2　Al膜不同负偏压的择优取向

Table 2　Preferred orientation changing with bias voltage

Bias voltage V /V
Relative intensit ies I/ I0

(111) (200) (220) (311)

　　　0 　　100 　　10.1 　　4.2 　　3.5

150 100 46.5 18.6 20.7

390 100 24.6 9.1 7.1

负偏压对 Al膜择优生长的影响有两个过程 。

第一个过程 ,负偏压对 Al膜择优生长的影响与薄膜

沉积速率有关 ,负偏压较低时 ,离子沉积到基体的速

度较慢 ,沉积离子有较充分时间和空间来扩散以使

整个体系有较低的能量 ,Al膜在(111)面有最低的生

长自由能和最小的扩散自由能
[ 10 ]

,所以此时在

(111)面择优生长。随着基体负偏压升高 ,离子沉积

到基体的速度加快 ,沉积离子扩散时间和空间相对

减少 ,Al膜在(111)面择优生长趋势减弱 ,各晶面呈

随机生长趋势。第二个过程 ,负偏压对 Al膜择优生

长的影响与沉积离子的动能有关 ,沉积离子动能的

提高与基体温度的升高有相同的作用 。随着基体负

偏压升高 ,基体温度升高 ,沉积离子扩散加快 ,Al膜

在(111)面择优生长的趋势又得到加强 ,但没有负偏

压较低时严重 ,因为此时有更高的沉积速率 ,扩散空

间相对减小了。

2.3　离子轰击对 Al膜形貌及晶粒大小的影响

负偏压为 0 V , Al 膜表面形貌如图 4 所示 。

SEM 观察 ,绝大部分柱状晶已发育得很完善 ,晶粒大

小趋向一致 ,晶粒大小约为 2 ～ 4 μm 。图 5是其 Al

膜 TEM 像 ,图 5a是Al膜的 TEM 组织像。图 5b 是

典型的电子衍射图 , [ 111]晶带电子衍射谱。负偏压

为 150 V Al膜表面形貌如图 6所示。SEM 观察 ,Al

膜生长较均匀 , 形成连续膜 , 晶粒较小且形状

模糊 ,离子轰击作用细化了晶粒 。负偏压为390 V ,

图 4　负偏压为 0 V Al膜表面形貌

Fig.4　Morphology of Al coating by 0 V

图 5　Al膜透射电镜图

Fig.5　TEM photomicrograph of Al coating

图 6　负偏压为 150 V Al膜表面形貌

Fig.6　Morphology of Al coating by 150 V

Al膜表面形貌与负偏压为 0 V形貌相似但晶粒更小

些 ,并且离子轰击腐蚀作用开始明显 。负偏压为 600

VAl膜表面形貌如图 7 所示。SEM 观察 ,此时高的

负偏压导致基体温度升高 ,晶粒已开始重结晶 ,晶粒

长成粗大的等轴晶 ,大小约为 6μm ,晶粒间有明显的

空隙 ,晶粒边缘变得圆滑 ,晶粒边缘发生了熔融 。
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图 7　负偏压为 600 VAl膜表面形貌

Fig.7　Morphology of Al coating by 600 V

晶粒在低负偏压时随负偏压增大而变小 , FCC

金属薄膜晶粒随负偏压增大而变小在其它研究中有

相同报道[ 11] ;当基体负偏压超过 150 V后继续升高 ,

晶粒又开始变大了 。此时可能由于负偏压升至较高

从而引起基体温度升高 ,使得晶粒长大 。在同样条

件下 ,Al膜织构越强 ,晶粒长得越大[ 12] ,前节负偏压

对Al膜择优生长影响的研究结论 ,可以很好地解释

不同负偏压下 Al膜形貌及晶粒大小的差别 。不加

基体负偏压 , Al膜在(111)面择优生长 , [ 111] 晶向

的晶粒长得较快 。随着基体负偏压升高 , Al膜在

(111)面择优生长趋势减弱 ,呈随机生长趋势 ,各晶

向的晶粒彼此互相竞争 ,晶粒长得较慢 。当基体负

偏压超过 150 V 后再增加 ,Al膜在(111)面择优生长

的趋势又得到加强 ,晶粒生长速度又加快了 ,另外温

度的升高也导致晶粒长粗大。

3　结　　论

采用磁控溅射离子镀技术 ,在薄膜沉积初期 ,施

加高能量离子轰击和采取循环 Ar 离子轰击能增加

界面形成的 Be 、Al共混区宽度。不同能量的离子轰

击对Al膜微结构有较大影响 ,不施加离子轰击 , Al

膜在(111)面择优生长;随着轰击能量升高 Al膜在

(111)面择优生长趋势减弱 , Al膜在(200)面生长趋

势加强;当轰击能量超过一定值时后 , Al膜在(111)

面择优生长的趋势又得到加强。晶粒在低能量离子

轰击时随轰击能量增加而细化或“腐化” ,当较高能

量离子轰击引起基体温度升高时 ,此时晶粒又变大

了。
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