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主题词
�

真空镀膜
、

溅射
、

放电
。

内容提要
�
从理论和实验上深人研究了反应直流磁控溅射放电的电流

一

电压特性
。

指出
，
利川

此特性可以判别反应直流磁控溅射过程中靶而状态的变化
，
从而达到稳定成膜工艺的目的

。

最厂、

根据结 果 给出了几点实验结论
。

在许多工业领域中广泛采用了用真空镀膜工艺制备的化合物薄膜
。

例如
，

在光学和玻璃

工业中除采用氧化硅
、

氟化镁薄膜外
，

还采用了用氧化钦
、

氮化铝等新材料制备的薄膜
。

在电

子学和存贮工艺中不仅要用到电阻膜或透明导电膜等功能膜而且还已用氧化物或氮化物制成

扩散阻挡层
、

处理层
、

保护层 以及间隔层
。

在通用机械工业中则用氧化物
、

氮化物以及碳化

物等制备硬质膜
。

所有这些应用均要求有很好的工艺重复性
。

经过十余年的研究和开发
，

反应直流磁控溅射己成为物理气相沉积技术中最可取和最有

前途的一种
�

�二艺技术
。

它具备沉积速度快
、

基片温升低
、

膜层损伤小
、

致密
、

均匀
，

附着力

强
、

工作电压低
、

应用靶材广等优点
。

用反应直流磁控溅射制备化合物膜的过程是纯金属或合金在反应气氛中的 溅 射 沉 积过

程
。

此时
，

两个互相牵制的参数是靶的功率密度和反应气体的流率
。

在一定的放电条件下
，

沉积物的化学配比取决于金属粒子和反应气体原子间的碰撞比
。

然而
，

金属粒子和反应气体间的化学反应不仅发生在基片上
，

而且还发生在其它有溅射

靶材凝结的表面以及靶的环状侵蚀面上
。

根据靶的侵蚀区的情形
，

即被反应产物 沉 积 的 状

态
，

反应直流磁控溅射有两种工作模式—金属性模式和反应模式
。

所以
，

为了制取高质量的化合物薄膜且使其工艺稳定
，

必须 了解反应直流磁控溅射所处

的状态
，

即处于何种工作模式
。

鉴别靶面状态的方法很多
，

国外研究者大多利用反应气体流

员与反应气体分压所呈的
“

滞后曲线
”

来判别 �如图 � �
。

实验装置

如图 �所示为本实验所用的二极平面直流磁控反应溅射系统
。

在阴极靶面处的磁通密度

为���� ��
一 ‘�

。

以制备氮化钦化合物膜为例
，

所用钦靶的尺寸为中�� � �
，

纯 度为��
�

�肠
。

真空室为圆柱形容器
。

采用�一���型油扩散泵加��一�旋片泵机组抽气
。

在加液 氮冷 阱 的

条件下
，

可获得�
�

�� � ��
一 “ ��的高真空

。

溅射的工质气体是高纯氢 ���
�

��肠 �
，

反应气体

是氮 ���
�

��肠 �
。

全压力测量采用热偶规和��一��中真空电离计
。

为了防止阴极紧固法兰

����年��月����收二
、

��
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段
，

�二 �
�

��� ��
一 ‘ ，� ” ’ �� ����

段
，
�二 �

�

��� ‘ 。 一 ‘ “ �� ” “ 。

必须注意的是
，

随 着

放电电压的增加
，

这个表达式的偏差就越大
。

可能是因为放电电压过大
，

靶面上方产生的感

生电流将会降低磁场对电子的捕集作用
，

从而使 �值减小之故
。

图 �的结果可以从反应磁控戮射的动力学

卜

扩卜附
溯����姗淤

理论上得到解释
。

对于直流溅射
，

阴极放电电

流�二 �
。十�

。 �

�。为�
��

流
，

�
。

为靶面发射 的 二

次电子流
， �

且�
。
� 丫，�。

，
��为靶面的二次电子发

射系数
，

纯金属钦的丫
，
远远小于对应氮化物的

�，。

真正对溅射作出贡 献的只 是�
，。

我 们 知

道
，

充入氮气后
，

钦靶表面被完全覆盖一层氮

化物
。

放电开始后
，

这些氮化物将被溅射掉
，

但是斌压力的不同决定着�
，
的不同

，

从而也 就

决定着溅射速 度 的 不 同
，

当 氢 压 力 较 小

��
�

��� ��
一 ’
���时 用于溅射���

�
非常小

，

溅射

速度很低
，

所以靶表面上的氮化物不可能被溅

射出来
，

墓底上也不会被镀上纯净的钦膜
。

电压

的增加只是增加了�
��

能量
，

从而增加了 二次

电子发射系数丫。 ，

相应地��和�也跟着增加
。

但

�。没有变化
，

所以靶面一直呈氮化中毒 状 态
，

的犯�
，‘�

�
一

戒 �
一

� �
�

� �
�

� �
�

� �
�

�

�

�

� �
�

名

图 � 反应直流磁控溅射放电的伏安特性曲线

圆圈为�六
� � �

�

��� ��
一 ’ �� �

又
一

号为��
� 二 �

�

��� ��
一 ，��

放电的伏安特性为一光滑连接的曲线�
，�

� 。

当红压力较高��
�

�� 又 �。 一 ’
���时

，

用 于溅射的

�‘较大
，

从而溅射速度高
，

靶表面的氮化物逐渐被剥离掉
，

当电压加到某一数值 时�图 �中的

�
�

点 �
，

靶表面呈完全金属态
。

由 犷纯金属钦的丫‘
远小于其氮化物的丫

，，

所以�
�

将降低许多

倍
。

�
�

的降低一方面引起了�的降低
，

另一方面又引起了等离子体阻抗的增加
，

从而 放 电 电

压 也增加
，

出现了�
�” �

�

突变
。 �

至此
，

我们也就不难理解曲线�
�
�
�������

的形状丁
。

由于�
��

为�
�

��� ��
一 ’尸�时的�

� 卜

流密度小于�
��

为�
�

�� � �。 一 ‘��帕时的�
�十

流密度
，

所

以放电时阴阳极间的等离子体阻抗是前者大于后者
。

为得到同一大小的电流�
，

前 者所需要

的电压自然高于后者
，

这就是曲线�
，� ，
高于曲线�

�
��������

的原因
。

三
、

结 论

根据以上两种显压力
�一

��反应直流磁控溅射放电的电压一电流特性可知
，

制取���膜的稳

定工艺为
�

�
�

选取合适的氛压力�
�� ，

如果�
、 ，

太小
，

伏安特性曲线形状将如图 �中的�
�
� � 。

需要

足够大的电流和电压才会发现�
�一， � �

突变
，

即靶面才会被清洗干净
，

这既不经济又不安全
。

一般取�
�，

为�
�

��� ��
一 ’
�
〕 � 。

�
�

每次在通入反应气体氮之前
，

必须对钦靶表面进行溅射清洗
。

清洗干净 的标志 从实

验仪器
�

���反映是安培表指示突然
一

「降
，

伏特表指示突然上升 �即 图 �中 的�
�

一 �
�

突变 �
。

� 允入适从的反�旋
�
训本氮 �根据需要确定从的大小 �后

，

维持放电 ���至�左右
，

发 现安

�音表读数 �和伏特表读数�确实没有变化
，

然后才打开挡板沉积薄膜
。

保持参数�
。
�本底真空度 �

�

���
� 、

工
、

�及沉积时间�一致
，

制取的���膜的性能很 稳



多层绝热出气特性的研究
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主题词
�

多层绝热
、
出气

。

内容提要
�

多层绝热体内吸附及溶解的气体要求在较短时间内释放排除
，
使残余气体的压力

除于�
�

�� ��
一 么��

，
以保证总传热量中气体传热尽可能减小

。

为此要求在多层绝热的抽真空过程

中能保持尽可能大的放气率
。
着重介绍了放气率的测量装置以及分析讨论了影响多层绝热放气的

各种因素
。

多层绝热是低温绝热最有效的绝热形式
。

许多科学家广泛研究如何减少多层 绝 热 中 固

体
、

导热
、

辐射传热及气体导热的理论和实践间题
。

为减少气体导热
，

本文着重研究了多层

绝热的出气特性的若干问题
。

要减少气体导热
，

应尽可能降低其压力
，

经计算得出
，

当压力低于 ��
一 “ ��时

，

多层绝热

体内气体导热已远比其它两项导热小
，

可以忽略不计
。

因此我们往往控制多层绝热的真空度

在 ��
一 ���以上

，

此时气体分子属 自由分子流状态
。

多层绝热体内要达到��
一 “ ��压力

，

特别是近百层多层材料组成的绝热体内要达到这样的

真空度并不是一件十分容易的事
。

要抽走这些多层材料内部吸收的气体会比抽走自由空间中

气体难得多
。

我们研究工作着重点就是放在如何加速制造加工时多层材料出气
，

以减少实际

使用时多层材料放气率
。

这是一项提高多层绝热性能
，

延长低温设备使用寿命
，

节约制造加

工工时的具有实际意义的工作
。

一
、

测�装皿及程序

我们选用了图 �所示的测量装置
，

其中序号 �代表样品
� �代表样品室

，

由不锈钢加工

而成
� �代表四极分压力计

，

选用���一�� 。型分压力计
� �

、

�代表测压力用规管
，

选用热

偶及电离规
� �代表恒定流导的圆柱毛细管

� �是无油球阀
� �

， 、

�
。 、

�
�

都是截止 阀
� �

代表温度计
，

用来测量样品温度
� �是加热或冷却器

，

用来调节样品温度
。

整套装置除样品

室
，

四极分压力计之外都由玻璃烧结而成
。

����年��月��日收到
。
本课题得到浙江大学科学发展基金资助

。
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定 �这已为实验结果所证实
，

可以参阅本人的硕士毕业论文 �
。

�。 、

��
， 、

�容 易 控 制
，

但

要保持 工
、

�值姆次一致
，

必须使靶而每次被清洗干净
，

即必须出现�
�

��
�

突 变
。

这也正是

本文己解决的问题
。

尽竹术文是以钦把为例进行研究的
，

但其结果适����
�

儿 平一 �刀金属靶材
。

不同的靶材
，

伏安特性曲线形状���似
，

但�
�

弓 �
�

突变出现时的电流和电压值不同
。

本工作得到���组部分同志的热情帮助
，

在此一井致以谢念
。


