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放置方向和沉积时间对 Ti 大颗粒分布状态的影响
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摘摇 要: 目的摇 研究基体表面和靶表面不同放置方向以及沉积时间对 Ti 大颗粒形貌和分布规律的影响。
方法摇 利用电弧离子镀方法在基体上制备 TiN 薄膜,采用扫描电子显微镜观察 TiN 薄膜的表面形貌,利
用 ImageJ 图像软件对 TiN 薄膜表面中 Ti 大颗粒的数目和尺寸进行分析。 结果摇 靶基间距保持 25 cm,当
基体表面与靶表面垂直放置时,薄膜表面的大颗粒数目和所占面积比比平行放置时要少,同时出现了典

型的长条状大颗粒;随着沉积时间从 5 min 增加到 50 min,大颗粒数目和所占面积比出现先减小后增加

的趋势。 结论摇 选择基体表面与靶表面垂直放置,沉积时间为 30 ~ 40 min 时,薄膜的沉积厚度和减少大

颗粒缺陷可以兼顾。
关键词: 电弧离子镀; TiN; 大颗粒; 放置方向; 沉积时间

中图分类号: TG174. 444摇 摇 摇 文献标识码: A摇 摇 摇 文章编号: 1001鄄3660(2014)05鄄0006鄄05

Influence of Placement Orientation and Deposition Time on the Morphology
and Distribution of Ti Macroparticles

WEI Yong鄄qiang1,2,3, WEI Yong鄄hui1,2, JIANG Zhi鄄qiang1,2, TIAN Xiu鄄bo3

(1. School of Mechatronics Engineering, Zhengzhou Institute of Aeronautical Industry Management, Zhengzhou 450015, China;
2. Engineering Technology Research Center of Aviation Manufacturing & Equipment, University of Henan, Zhengzhou 450015,
China; 3. State Key Laboratory of Advanced Welding and Joining, Harbin Institute of Technology, Harbin 150001, China)

ABSTRACT: Objective The effects of different placement orientation between substrate surface and target surface and the deposi鄄
tion time on the morphology and distribution of Ti macroparticles (MPs) were studied. Methods TiN films were deposited on the
substrate by the arc ion plating method, the surface morphology of the Ti films was observed by the Scanning electron microscopy
(SEM) method, and the amount and size of Ti MPs in the surface of TiN films were analyzed using the scientific image software
ImageJ. Results When the distance between the target and the substrate was 25 cm, the amount and area fraction of MPs in the
films were lower when the substrate surface and the target surface were placed perpendicularly, as compared to those when the sub鄄
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strate surface and the target surface were placed in parallel. Meanwhile, a typical strip shape MPs appeared. With the deposition
time increasing from 5 min to 50 min, the amount and the area fraction showed a trend of first decreasing followed by increasing.
Conclusion When the placement orientation was perpendicular between the substrate surface and the target surface, and the deposi鄄
tion time was 30 ~ 40 min, the deposition thickness of the film and the reduction of MPs could be achieved at the same time.
KEY WORDS: arc ion plating; TiN; macroparticles; placement orientation; deposition time

摇 摇 电弧离子镀以离化率高、放电状态多样、薄膜沉

积速率快和膜基结合力好等优点,在各种刀具和关键

零部件的工具镀、防护涂层制备等方面应用广泛[1]。
但是由于电弧离子镀弧斑的电流密度非常高(1010 ~
1013 A / m2),在局部等离子体压力的作用下[2],会引

起靶材表面熔融的金属液态颗粒喷溅,以一定的速度

与基体表面碰撞并附着在薄膜表面,形成典型的大颗

粒缺陷(Macroparticles,简称 MPs) [3—5],这制约了电

弧离子镀在更多优质薄膜制备领域的应用。
为了消除大颗粒对薄膜的不利影响,学者们提出

了采用遮挡屏蔽[6—7]和磁场过滤[8—10]等方法,但是会

严重减少等离子体到达基体的数量和降低薄膜的沉

积速率。 为了提高薄膜的沉积效率和在一定程度上

降低大颗粒对薄膜的污染,目前主要利用电场抑制方

法[11],通过在基体上施加脉冲偏压[12—13] 或直流偏

压[14—16],来减少大颗粒在薄膜表面的沉积概率。 针

对大颗粒在薄膜表面的分布状态,笔者通过在基体上

施加脉冲偏压,研究靶平面和基体平面相对位置及沉

积时间对电弧离子镀中大颗粒缺陷分布规律的影响,
为选择合适的靶基平面相对位置和沉积时间制备薄

膜,有效减少大颗粒缺陷对薄膜表面质量污染的问题

提供依据。

1摇 实验

试验采用的靶材为 Ti 靶(纯度 99. 9% ),靶材规

格为 准100 mm伊40 mm。 试样采用 30 mm伊30 mm伊
0. 7 mm 的 201 不锈钢,超声清洗处理后,如图 1 所示

放置于真空室中,在静止状态下,分别保持基体表面

与靶表面平行和垂直放置。 轰击清洗后,基体上不施

加偏压,靶电流为 80 A,保护气体流量为 6 m3 / h,基
体表面与靶表面的工作距离保持 25 cm,观察大颗粒

在薄膜表面分布数目和分布形态的变化规律。 采用

大颗粒数目少的放置方向,研究沉积时间对大颗粒分

布状态的影响。 实验步骤和工艺参数如下。
1) 轰击清洗:真空度达到 5伊10-2 Pa 以下时,通

入高纯 Ar(纯度99. 999% ),保持气压为 0. 5 Pa,对基

体施加负脉冲偏压(幅值为-1 kV,占空比为 30% ,频

率为 40 kHz);接通电弧电源,引弧 Ti 靶,调整弧流并

保持在 80 A,对基体表面进行钛离子轰击溅射清洗和

沉积 Ti 过渡层,清洗时间为 5 min,试样保持静止。
2) TiN 薄膜沉积:通入高纯 N2(纯度为99. 999%),

气体流量为 6 m3 / h,工作气压为 0. 4 Pa,调整脉冲负

偏压(幅值为 - 300 V,占空比为 30% ,频率为 40
kHz),Ti 靶电流为 80 A,沉积时间分别调整为 5,10,
20,30,40,50 min,进行 TiN 薄膜的沉积,研究 Ti 大颗

粒在薄膜表面的分布规律。
3) 冷却取样:关闭弧源和偏压电源,继续通入 N2

冷却真空室,15 min 后取样观察。

图 1摇 基体表面与靶材表面相对位置示意

Fig. 1 Schematic diagram of placement orientation between the
substrate surface and the target surface

采用 FEI Quanta 200F 扫描电镜观察薄膜的表面

形貌,利用科学图像分析软件包 ImageJ 分析薄膜表

面形貌,实现薄膜表面大颗粒尺寸和数目的测量及统

计分析。 ImageJ 可以根据图片中灰度值的差异[17],
对大颗粒的边界进行自动识别,同时对大颗粒的数

目、所占面积比进行统计计算,获得大颗粒的粒径和

对应的数目。

2摇 结果与讨论

2. 1摇 放置方向对大颗粒分布的影响

摇 摇 图 2 分别为两种不同放置条件下制备的 TiN 薄

膜表面形貌,大颗粒在薄膜表面表现出不同的分布特

征。 图 2a 为基体表面与靶表面平行时 TiN 薄膜的表

面形貌,大颗粒基本上呈现扁平的椭圆状或近圆形形

貌。 图 2b 为基体表面与靶表面垂直放置时 TiN 薄膜
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的表面形貌,薄膜表面除了分布有圆形或近圆形的大

颗粒之外,还存在长条状形貌的大颗粒,这是之前很

多研究没有发现的[18—20]。 由于大颗粒在到达基体表

面时处于液态或者半固态,保持了一定的流动性特

征,所以当其以一定的速度与基体表面碰撞时,会很

容易发生塑性变形。 基体表面与靶表面的相对位置

不同,因此发生碰撞的方向不同,当基体表面与靶表

面平行时发生正面碰撞,大颗粒最后呈现扁平的椭圆

形状态,部分大颗粒由于先后到达薄膜表面,还会发

生相互重叠;当基体表面与靶表面垂直时,由于处于

液态的大颗粒与基体表面划过,在基体表面平行方向

发生相对滑动碰撞,出现了长条状的大颗粒,如图 2b
中圆圈内所示。 可见,基体表面与靶表面的相对位

置,将直接影响沉积后薄膜表面大颗粒的形态。

图 2摇 基体表面与靶材表面不同放置方向下 TiN 薄膜的表

面形貌

Fig. 2 Surface morphologies of TiN films with different placement
orientation between the substrate surface and the target
surface

通过 ImageJ 软件对薄膜表面形貌照片进行分

析,处理后的薄膜表面图像如图 3 所示。 处理后的表

面形貌与原表面形貌具有很好的对应,为后期分析大

颗粒的准确性提供了保证。

图 3摇 基体表面与靶材表面不同放置方向下 TiN 薄膜表面

形貌的 ImageJ 软件处理结果

Fig. 3 Surface morphologies of TiN films with different placement
orientation between the substrate surface and the target
surface after processing by ImageJ software package

图 4 为基体表面与靶表面不同放置条件下大颗

粒数目和尺寸的统计分析结果。 相比于基体表面与

靶表面平行的情况,垂直条件下薄膜的大颗粒尺寸和

数目较小。 在表面平行的情况下,大颗粒的最大直径

达到 16 滋m,并且 3 滋m 以下的大颗粒数目为 4605;垂
直放置的情况下,大颗粒的最大直径达到 11 滋m,3
滋m 以下的大颗粒数目为 2987。

图 4摇 基体表面与靶材表面不同放置方向下 TiN 薄膜表面

大颗粒数目和尺寸的统计结果

Fig. 4 Amount and size of MPs in TiN films with different place鄄
ment orientation

图 5 为基体表面与靶表面不同放置条件下 TiN
薄膜表面大颗粒总数目和所占薄膜面积比的统计结

果。 当靶表面和基体表面平行时,大颗粒所占面积比

为 11. 8% ,大颗粒总数目为 4854;当靶表面与基体表

面垂直时,大颗粒所占面积比为仅占 4. 8% ,大颗粒

总数目为 3041。 可见,选择基体表面与靶表面垂直放

置,能有效减少大颗粒的数目,降低大颗粒在薄膜表

面所占的面积比,从而提高薄膜表面的质量。

图 5摇 不同放置方向时 TiN 薄膜表面大颗粒总数和所占面

积比的统计结果

Fig. 5 Amount and area fraction of MPs in TiN films with differ鄄
ent placement orientation

2. 2摇 沉积时间对大颗粒分布的影响

图 6 为基体表面与靶表面垂直放置时不同沉积

时间下制备的 TiN 薄膜的表面形貌。 从对薄膜形貌
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的观察发现,随着沉积时间从 5 min 增加到 20 min,大
颗粒的数目逐渐增加,薄膜表面出现了长条状大颗

粒;当沉积时间增加到 30 min 时,薄膜表面的大颗粒

数目又减少,薄膜的表面质量提高;随着沉积时间从

30 min 增加到 50 min,薄膜表面大颗粒又出现增多的

变化趋势,一些尺寸较大的颗粒出现在 TiN 薄膜表

面。

图 6摇 不同沉积时间下 TiN 薄膜的表面形貌

Fig. 6 Surface morphologies of TiN films with different deposition
time

图 7 所示为不同沉积时间下 TiN 薄膜表面不同

直径大颗粒数目的统计分析结果。 随着沉积时间的

增加,直径较大的大颗粒逐渐增多,当沉积时间为 50
min 时,出现最大直径为 16 滋m 的大颗粒。 在所有的

沉积时间下制备的 TiN 薄膜表面,1 滋m 以下的大颗

粒数目最多,差别也很大,其中沉积时间为 20 min 时

达 1489 个,30 min 时只有 807 个,沉积时间为 10 min
和 40 min 时为 1080 个,沉积时间为 5 min 和 50 min
时分别为 970 和 942 个。 随着大颗粒直径的增加,不
同时间下大颗粒数目的差别减小。

图 7摇 不同沉积时间下 TiN 薄膜表面大颗粒数目和尺寸的

统计结果

Fig. 7 Amount and size of MPs in TiN films with different deposi鄄
tion time

图 8 为不同沉积时间下 TiN 薄膜表面大颗粒总

数目和所占薄膜面积比的统计结果。 随着沉积时间

从 5 min 增加到 20 min,TiN 薄膜表面的大颗粒数目

逐渐增多,当沉积时间为 20 min 时,大颗粒数目达到

最大值 1981 个。 随着沉积时间从 30 min 增加到 50
min,薄膜表面的大颗粒数目出现先增加后减小的波

动变化,大颗粒的数目在 1150 ~ 1410 之间。 由于沉

积时间的进一步增加,薄膜厚度增加,初期粘附在薄

膜表面的大颗粒被覆盖,导致薄膜表面大颗粒数量减

少。 可见,大颗粒在初始阶段的数目增加比较明显,
由于薄膜生长较慢,薄膜表面的大颗粒比较突出,表
现为大颗粒数目和尺寸的增加。 后期薄膜生长加快,
薄膜表面的大颗粒被覆盖,引起大颗粒数目的减少。
随着沉积时间的增加,大颗粒沉积到薄膜表面的几率

增加,与薄膜生长相互竞争,引起薄膜表面大颗粒的

数目增加。 因此,随着沉积时间的变化,当超过 20
min 时,薄膜生长对大颗粒的覆盖作用增强,引起大

颗粒数目的降低;而后期大颗粒的再次沉积,则导致

薄膜表面大颗粒数目又开始出现增加。 大颗粒所占

图 8摇 垂直放置时不同沉积时间下 TiN 薄膜表面大颗粒总

数和所占面积比的统计结果

Fig. 8 Amount and area fraction of MPs in TiN films with diffe鄄
rent deposition time
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面积比也是影响薄膜质量的一个关键因素,当沉积时

间为 5 min 时,所占面积比达到最大值 2. 3% ;当沉积

时间为 10 min 时,所占面积比达到最大值 3. 5% ;当
沉积时间为 30 min 时,虽然大颗粒的数目最少,但是

其面积比 2. 9% 不是最小值;当沉积时间为 40 min
时,虽然大颗粒的数目不是最小,但是其面积比却减

小到 2. 5% 。 为了兼顾薄膜的沉积厚度和避免大颗

粒缺陷,沉积时间为 30 ~ 40 min 时效果最佳。

3摇 结论

1) 基体表面与靶表面平行时,大颗粒总数目为

4854,所占面积比为 11. 8% ;当工件表面与靶表面垂

直时,大颗粒总数目为 3041,所占面积比仅为 4. 8% 。
基体表面与靶表面垂直放置,可以有效减少大颗粒的

数目,降低大颗粒所占薄膜表面的面积比,提高薄膜

表面的质量。
2) 随着沉积时间的增加,薄膜表面的大颗粒数

目在 20 min 时最多,为 1981 个;在 30 min 时最少,为
1148 个。 当沉积时间为 50 min 时,大颗粒的直径达

到最大值 16 滋m;当沉积时间为 10 min 时,大颗粒所

占的面积比最大,为 3. 5% ;当沉积时间为 40 min 时,
大颗粒所占的面积比为 2. 5% 。 为了兼顾薄膜沉积

厚度和减少大颗粒对薄膜性能的不利影响,沉积时间

选择为 30 ~ 40 min。
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