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不锈钢表面溅射氮化铝陶瓷膜工艺参数的研究
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　　摘　要：工业生产中需要测量机械零件的润滑油膜厚度，利用超声波检测可实现无损检测的目的。利用氮化

铝（ＡｌＮ）陶瓷膜制成的压电换能器对超声波发射和接收。利用射频磁控溅射技术，在不锈钢表面沉积 ＡｌＮ薄膜。

利用Ｘ线衍射仪（ＸＲＤ）和原子力显微镜（ＡＦＭ）等设备对ＡｌＮ薄膜结构表征，并对结果进行了讨论。
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０　引言

ＡｌＮ晶体是一种具有六方纤锌矿型结构的ＩＩＩ

Ｖ族共价键化合物。与其他化合物相比，氮化铝

（ＡｌＮ）有着优异的化学、物理特性。ＡｌＮ材料不仅

有高的介电常数，还具有稳定的化学性能，因此在光

学、电子学［１］和力学等领域有着广泛的应用。此外，

ＡｌＮ还具有表面声波速度高，机电耦合系数高，介

电损耗小等显著优点，犮轴取向（（００２）晶面取向）的

ＡｌＮ陶瓷更具有良好的压电性能，适合用来制作压

电超声换能器［２］。因此，研究ＡｌＮ高犮轴择优取向

生长有着重要的意义。

在工业生产中，机械零部件大部分为钢等金属

材料。采用超声膜厚测量法测量零件间润滑油膜厚

度，需利用ＡｌＮ陶瓷膜制成的压电换能器来实现对

超声波的发射和接收。若是在硅（Ｓｉ）
［３］、蓝宝石［４］

等材料表面生长 ＡｌＮ薄膜，因材料属性区别较大，

势必会影响超声膜厚测量的精度。为满足无损检测

的要求，特提出在不锈钢表面生长ＡｌＮ薄膜。但不

锈钢与 ＡｌＮ的晶格并不匹配，会对 ＡｌＮ薄膜的生

长有一定影响。因此，研究合适的镀膜工艺参数具

有重大意义。

Ｂｏ等研究了在镀膜过程中工作压强对薄膜生

长的影响，结果表明低压有利于（００２）择优取向薄膜

生长［５］。Ｍｏｒｔｅｔ等研究了氮气（Ｎ２）偏压对ＡｌＮ薄

膜生长的影响，研究表明Ｎ２ 含量高于１０％时，ＡｌＮ

薄膜具有明显的（００２）择优取向；且随着Ｎ２ 含量增

加，（００２）晶面的衍射峰的半高宽也会随之增大
［６］。

ＳｉＨｏｎｇＨｏａｎｇ利用脉冲反应磁控溅射法在Ｓｉ衬

底上成功制备了 ＡｌＮ薄膜，其中采用３ＣＳｉＣ作为

过渡层，取得了较好的效果［７］。



２０１５年，郭思宁研究了不同溅射功率和不同氮

气流量比对不锈钢表面ＡｌＮ薄膜生长情况的影响，

讨论了ＡｌＮ薄膜择优生长的合适参数
［８］。

将不锈钢作为基底制备ＡｌＮ薄膜时，因为不同

种类的钢所含合金元素不同，对ＡｌＮ晶格常数难以

确定。因此在不锈钢基底表面制备 ＡｌＮ薄膜会存

在缺陷。ＡｌＮ薄膜在不锈钢表面沉积会因为晶格

和热膨胀系数不匹配产生内应力，降低薄膜和基底

之间的附着力，导致薄膜易脱落。此外，靶基距、溅

射气压、溅射温度、偏压等对于ＡｌＮ薄膜生长均有

一定影响。需要指出，不同设备具有不同的性能参

数，对薄膜质量有较大影响。

１　实验过程

ＡｌＮ在稳定状态下以六方纤锌矿型的结构存

在，是Ａｌ和Ｎ形成的唯一稳定的化合物。其晶格

常数犪＝０．３１１ｎｍ，犮＝０．４９８ｎｍ，具有六方对称性

的晶体结构，空间群为犘６３犿犮。每个铝原子和４个

氮原子通过两类化学键连接形成四面体，如图１所

示。其中，３个氮原子（Ｎ１，Ｎ２，Ｎ３）通过化学键Ｂ１

与一个铝原子（Ａｌ）相连，Ｂ１键长是０．１８８５ｎｍ，相

邻原子形成的键角如Ｎ１—Ａｌ—Ｎ２是１１０．５°；而另

一个氮原子（Ｎ０）通过化学键Ｂ２与该Ａｌ原子相连，

Ｂ２键长是０．１９１７ｎｍ，Ｎ０—Ａｌ—Ｎ３形成的键角为

１０７．７°。

图１　ＡｌＮ晶体结构

形成ＡｌＮ薄膜的方法有反应磁控溅射（ＭＲＳ）

法［９］、分子束外延（ＭＢＥ）法
［１０］、脉冲激光沉积

（ＰＬＤ）法
［１１］及化学气相沉积（ＣＶＤ）法

［１２１３］等。其

中，ＭＲＳ技术是一种高温、低速的溅射技术，溅射效

率高，基片温升较小，对基片材料的限制小。此外，

ＭＲＳ所使用的反应气体和靶材的纯度很高，制备出

的ＡｌＮ薄膜纯度更高，均匀性更好，质量更佳。

实验使用美国 ＫＪＬＣ公司制造的ＬＡＢ１８磁

控镀膜机，采用３０ｍｍ×４ｍｍ的不锈钢片作为

基底，在实验前对其进行抛光和清洗，降低表面粗

糙度，有利于减少 ＡｌＮ薄膜缺陷，提高薄膜的均

匀性。

２　实验结果与分析

对薄膜结构表征在检测薄膜质量的同时有助于

改善工艺参数［１４］。

实验采用组合型多功能水平 Ｘ 线衍射仪

（ＸＲＤ）ＵｌｔｉｍａＩＶ对ＡｌＮ薄膜晶体结构进行检测，

利用原子力显微镜（ＡＦＭ）ＢＲＵＫＥＲｅｄｇｅ分析其

表面粗糙度。

２．１　氮气流量比对犃犾犖薄膜的影响

氮气（Ｎ２）流量比是镀膜过程中一个重要的参

数，影响薄膜的晶向、结构、质量等［１５］。

研究在真空度为９×１０－４Ｐａ，靶基距８０ｍｍ，总

气体流量为２０ｃｍ３／ｍｉｎ，溅射功率４００Ｗ，基底温

度３００℃的条件下，氮气流量比分别为２０％，４０％，

６０％时薄膜的不同性能，并用ＸＲＤ对其表征，如图

２所示。

图２　不同氮气流量比下ＡｌＮ的ＸＲＤ图

由图２可知，当Ｎ２ 流量比为２０％时，ＡｌＮ薄膜

未出现晶向。当Ｎ２ 流量比提高为４０％时，开始出

现（１００）取向的衍射峰。随着 Ｎ２ 流量比提高，

（１００）取向衍射峰变化不明显。其原因是当 Ｎ２ 流

量比较低时，靶材被Ａｒ粒子轰击出的Ａｌ原子会与

含量较高的Ａｒ粒子发生碰撞；最后与Ｎ２ 粒子结合

并沉积在基底表面时因碰撞损失很多能量，无法进

行结构排布，此时ＡｌＮ呈现非晶态。当Ｎ２ 流量比

较高时，氩气含量相对减少，则 Ａｒ粒子同 Ａｌ原子

发生碰撞的概率变小，动能损失较少，因此，在基底

表面沉积反应时有较多能量来进行表面结构的调

整，利于ＡｌＮ薄膜择优生长
［１５］。

但当Ｎ２ 流量比过高，此时氩气含量过低，缺少

足够的Ａｒ离子轰击靶材，产生的 Ａｌ原子数量较
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少，严重影响 ＡｌＮ薄膜的生长速率，严重者出现靶

中毒现象。

２．２　溅射功率对犃犾犖薄膜的影响

溅射功率大小影响着溅射过程中能量的多少，

选择合适的溅射功率，有助于 ＡｌＮ薄膜晶向择优

生长［１６］。

研究在真空度为９×１０－４Ｐａ，靶基距８０ｍｍ，

总气体流量为２０ｃｍ３／ｍｉｎ，基底温度为３００℃，Ｎ２

流量比为３０％的条件下，溅射功率分别为２００Ｗ，

３００Ｗ，４００Ｗ，５００Ｗ 情况下薄膜的不同性能。图

３为不同溅射功率下ＡｌＮ的ＸＲＤ图。

图３　不同溅射功率下ＡｌＮ的ＸＲＤ图

由图３可知，当溅射功率为２００Ｗ 时，未出现

ＡｌＮ的衍射峰。随着功率的不断增加，开始出现

ＡｌＮ的（１００）取向的衍射峰，且半高宽不断变窄。

其原因是当溅射功率较低时，电离出的 Ａｒ离子数

目较低，且离子具有的能量也较低，进而导致轰击靶

材后产生出所含能量较低的Ａｌ原子
［１７］。当到达基

底时，粒子所具有的能量被消耗很多，因此，没有足

够的能量在基底表面自由迁移，只是无序排列，此时

ＡｌＮ呈现非晶态。提高溅射功率，电离出的 Ａｒ离

子数目增多，电离程度提高，具有更多的能量，同时，

产生的Ａｌ原子也具有较高的动能，与具有较高能

量的Ｎ原子在基底表面可以进行结构排布，从而形

成所需的ＡｌＮ压电薄膜
［１８１９］。

２．３　不同基底、过渡层对犃犾犖薄膜的影响

引入中间层可以缓解由不锈钢与 ＡｌＮ薄膜热

膨胀系数和晶格不匹配带来的内应力影响。可以使

用 Ｃｕ，Ｃｕ＋ＡｌＮ，Ａｌ，Ａｌ＋ＡｌＮ，Ｐｔ等 作 为 中

间层［２０］。

２．３．１ Ｃｕ，Ｃｕ＋ＡｌＮ中间层对ＡｌＮ影响

中间层采用Ｃｕ，Ｃｕ＋ＡｌＮ（见图４），与ＡｌＮ薄

膜所需材料不同。当在不锈钢基底表面沉积中间层

后，将其移至镀膜机副腔，清洁主腔并抽真空；采用

低功率溅射沉积有中间层的基底，清洁其表面。

图４　Ｃｕ，Ｃｕ＋ＡｌＮ作为中间层ＸＲＤ图

由图４可知，并未出现 ＡｌＮ 的晶向，即此时

ＡｌＮ呈现非晶态。分析其原因：本次实验靶基距为

１２０ｍｍ，靶基距较大导致能量较低；沉积中间层时

间较短，仅２０ｍｉｎ，中间层呈现非晶态，并无取向。

２．３．２ Ａｌ，Ａｌ＋ＡｌＮ中间层对ＡｌＮ影响

图５为Ａｌ，Ａｌ＋ＡｌＮ作为中间层的ＸＲＤ图。

图５　Ａｌ，Ａｌ＋ＡｌＮ作为中间层ＸＲＤ图

从图 ５ 可看出，Ａｌ作为中间层时，出现了

ＡｌＮ（１１１）取向，衍射峰不明显；Ａｌ＋ＡｌＮ作为中间

层时，出现了ＡｌＮ（１００）取向，衍射峰明显。

Ａｌ作为中间层可以缓解由于晶格和热膨胀不

匹配带来的应力影响，但并不能完全消除；而 Ａｌ＋

ＡｌＮ属于同质过渡层，可较好地解决上述问题。

２．３．３ Ｓｉ基底＋Ｐｔ中间层对ＡｌＮ薄膜影响

采用（１１１）取向Ｓｉ作为基底，先在其表面沉积

Ｐｔ作为中间层，而后制备 ＡｌＮ 薄膜，观察 ＡｌＮ 形

貌，ＸＲＤ检测结果如图６所示，ＡＦＭ检测结果如图

７所示。
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图６　Ｓｉ基底＋Ｐｔ中间层ＸＲＤ图

图７　Ｓｉ基底表面ＡｌＮ薄膜的ＡＦＭ三维图

　　由图６可知，出现了ＡｌＮ薄膜的（１００）和（００２）

取向，（００２）取向衍射峰较明显。

经测量此次 ＡｌＮ 薄膜表面均方根粗糙度

（ＲＭＳ）为２．６ｎｍ。

２．３．４ Ｐｔ中间层对ＡｌＮ薄膜影响

基于上述实验，参考Ｓｉ基底＋Ｐｔ中间层参数，选

择不锈钢基底表面制备ＡｌＮ薄膜，观察其形貌，ＸＲＤ

检测结果如图８所示，ＡＦＭ检测结果如图９所示。

图８　Ｐｔ作为中间层ＸＲＤ图

图９　不锈钢基底表面ＡｌＮ薄膜的ＡＦＭ三维图

至此在不锈钢表面制备出（００２）取向的ＡｌＮ薄

膜，且具有较高的择优取向，衍射峰较明显，半高宽

约为１°。

将Ｐｔ作为中间层时，ＡｌＮ薄膜较易生长出（００２）

取向，因为形成Ｐｔ（１１１）晶面所需要的溅射能量较低，

并且弛豫过程较快。Ｐｔ作为中间层时，ＡｌＮ薄膜与

其结合力较强，薄膜结构致密，质量较高。

３　结论

为在不锈钢表面沉积（００２）取向的 ＡｌＮ薄膜，

利用反应磁控溅射法，调整工艺参数，制备ＡｌＮ薄

膜；利用Ｘ线衍射仪、原子力显微镜等设备对 ＡｌＮ

薄膜的晶体结构、表面形貌做表征，得到如下结论：

１）适当提高 Ｎ２ 流量比有助于 ＡｌＮ的择优取

向生长。当 Ｎ２ 流量比低于３０％时，使 Ａｒ含量较

高，提高与 Ａｌ撞击概率，损失较多动能，ＡｌＮ呈现

非晶态；Ｎ２ 流量比超过７０％会严重影响 ＡｌＮ薄膜

沉积速率，并导致靶材表面出现氮化物区域，造成

“靶中毒”现象。一般选择３０％～７０％较合适。

２）适当提高溅射功率有助于生长高质量的

ＡｌＮ薄膜。溅射功率低于１５０Ｗ导致Ａｌ具有的能

量较低，无法在不锈钢表面进行结构排布；溅射功率

超过４００Ｗ 加快了沉积速率，晶粒增大，进而使表

面粗糙度增大，影响薄膜质量。

３）ＡｌＮ薄膜在不锈钢表面沉积会因为晶格和

热膨胀系数不匹配产生内应力，降低薄膜和基底间

的附着力。引入中间层，有助于缓解这种影响，提高

薄膜质量。Ｐｔ作为中间层时，ＡｌＮ薄膜与其结合力

较强，薄膜结构致密，质量较高。但Ｐｔ成本较高，因

此还需要寻找一种更优质的材料作为中间层。
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