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摘 要: 为实现工程中对油膜厚度无损检测的目的，需要在钢表面制备 AlN 压电薄膜，作为声

发射接收元件。采用直流反应磁控溅射技术，利用 Al 作为过渡基层，在不锈钢上沉积 AlN 薄

膜。研究了改变溅射功率、氮气流量比等工艺条件对 AlN 薄膜生长的影响。利用 X 射线衍射

仪( XＲD) 和原子力显微镜( AFM) 对薄膜取向性及表面质量做了表征。实验结果表明，溅射功

率的增加有利于 AlN 薄膜的择优取向生长，但过高的功率会影响薄膜表面的粗糙度; 氮气流量

比过低或过高都会影响 AlN 的生长，应将其控制在 30%～70%的范围为宜。
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Ｒesearch on Fabrication of Aluminum Nitride Thin Films on Steel
GUO Sining，MA Xizhi
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Abstract: In order to realize the non－destructive measurement of oil－film thickness，AlN thin film needs to be deposited on steel as
the component for emitting and receiving ultrasound． This paper takes AI as the bufler layer and uses the reactive magnetron sputte-
ring technology to deposit the AIN thin film on stainless steel，and studies the effect of sputtering power and N2 concentration on its
growth． The films are characterized by X－ray Diffraction ( XＲD) ． The surface morphology and roughness ( ＲMS) of the films are ob-
served by Atomic Force Microscope ( AFM) ． The results reveal that the higher sputtering power is advantageous to the oriented AlN
thin film deposition． but the excess sputtering power could result in its high surface roughness． The N2 concentration has an effect on
the crystallinity of AlN films． Its ratio of 30 to 70 percent is betler．
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0 引言

作为Ⅲ－Ⅴ族化合物，AlN 具有化学稳定性好、抗击穿

场强高、介电损耗小、机电耦合系数高、声波传播速度快等

一系列优 异 的 物 理 和 化 学 性 能，使 其 在 高 频 声 表 面 波

( SAW) 和体声波( BAW) 器件的应用方面备受关注［1］。
由于 c 轴取向的 AlN 压电陶瓷具有良好的压电性能，因

此，控制 AlN 的 c 轴择优生长具有重要的意义。
目前，国内外研究大多是在硅片( Si) 、蓝宝石和玻璃

上生长 AlN 薄膜［2－4］。为了满足实际工程中油膜厚度无

损检测的要求，需要研究在钢结构表面生长 AlN 薄膜。
这就存在钢基底与 AlN 外延膜的晶格匹配问题。如果失

配较大，则会影响 AlN 薄膜的生长，并导致生长出的薄膜

含有大量缺陷甚至从工件表面脱落。因此对基底和外延

膜晶体结构的分析很有必要。

1 AIN 薄膜简介

AlN 通常为六方纤锌矿结构，如图 1 所示，其晶格常

数 a= 0．311 0 nm，c= 0．498 0 nm。

图 1 氮化铝的晶体结构图

纤锌矿结构虽然复杂，但是失配度的计算只考虑生长

面与基底表面的二维晶格面［5］。纤锌矿的( 002) 面，最小

二维晶格是正三角形。当不锈钢作为基底时，由于钢根据

用途的不同所含的合金元素不同，很难确定其晶格常数，

因此，在钢基底上直接外延的 AlN 薄膜很有可能存在缺

陷，无法保证其晶体质量。
为了解决这一问题，考虑先在基底上生长一层过渡层，

再在过渡层上沉积 AlN 薄膜，以此作为一种解决方法。Al 是
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一种合适的过渡层，因为 Al 是面心立方晶格，如图 2 所示，其

晶格常数 a=0．404 9 nm，( 111) 面的二维晶格为正三角形。根

据外延膜与基底的失配度定义［6］，得到 Al 与 AlN 之间的失

配度为 8%，晶格匹配度较好。因此采用在钢上生长 Al 过渡

层的方法来制备 AlN 薄膜。

图 2 面心立方晶格

2 实验

制备 AlN 薄 膜 较 为 成 熟 的 方 法 有 化 学 气 相 沉 积

( CVD) ［7］、脉冲激光沉积( PLD) ［8］、分子束外延( MBE) ［9］

以及反应磁控溅射［10］等。由于反应磁控溅射法沉积薄膜

具有低温高速的优点，且制成的薄膜与基底附着性好，通

过控制工艺条件，可以生长出择优取向的薄膜。因此本文

采用反应磁控溅射法制备 AlN 薄膜。
实验设备为 Diamant－MINI－10 型磁控溅射镀膜机，其

靶基距为 80 mm 不可调。所用基底为 Ф30 mm×4 mm 的

不锈钢圆盘质量分数 ( %) 为: C≤0． 03，Si≤1． 00，Mn≤
2．00，P≤0．035，S≤0．03，Ni: 10．0－14．0，Cr: 16．0－18．0，Mo:

2．0－3．0。
利用磁控溅射沉积的压电膜很薄，基底表面的粗糙不

平容易导致难以形成均匀连续的膜层，并使生长的薄膜含

有大量缺陷。因此在实验前需要将线切割得到的不锈钢

基底进行抛光和清洗。操作过程如下:

1) 用金相砂纸打磨不锈钢基底的表面，至切痕消失。
2) 使用抛光机对基底做精抛光，利用三氧化二铬的

水溶液作为磨料。图 3 为抛光前后的不锈钢基底。

图 3 不锈钢基底

3) 将抛光的基底放在装有丙酮的烧杯中，超声清洗

10 min，以清除表面油脂。
4) 分别使用无水乙醇和去离子水，超声清洗 10 min，

去除残余丙酮、乙醇。
5) 将清洗完的基底用高纯氮气吹干后放入溅射真空

室。
实验使用的靶材为高纯铝靶，纯度 99．999%，几何尺

寸为 Ф80 mm×6 mm。溅射气体和反应气体分别为纯度

99．999%的高纯氩气和氮气。
AlN 薄膜的生长分 2 步进行，先在不锈钢基底上溅射

生长 Al 过渡层，其生长条件如表 1 所示。待过渡层生长

结束，改变参数，继续在过渡层上沉积 AlN 薄膜。

表 1 磁控溅射制备 Al 过渡层的工艺参数

本底真
空度 /Pa

靶基距
/mm

溅射功率
/W

衬底温度
/ ( ℃ )

氩气流量
/ sccm

沉积时间
/min

9．0×10－4 80 200 ＲT 20 20

采用 Smart Apex II 型 X 射线衍射仪分析 AlN 薄膜的

晶体结构; 采用 CSPM4000 型原子力显微镜观察其表面形

貌。

3 结果与分析

3．1 溅射功率对 AlN 薄膜的影响

图 4 是在 200～500 W 不同溅射功率下生长的 AlN 薄

膜 XＲD 图谱。除溅射功率外，其余工艺条件相同: 靶基距

80 mm，基底温度 300 ℃，总气体流量 20 sccm，氮气流量比

30%，沉积时间 180 min。

图 4 不同溅射功率的 XＲD 图

由图 4 可知，溅射功率为 200 W 时，没有 AlN 的衍射

峰; 增加溅射功率至 300 W，在 33．2°附近出现了较小的衍

射峰，对比 PDF 卡片可以得知，该峰为 AlN( 100) 取向的

衍射峰; 继续增加溅射功率至 400 W，AlN 薄膜沿( 100) 方

向的取向得到了增强; 当功率达到 500 W 时，可以看到

AlN 薄膜在( 100) 取向上有了明显的衍射峰。同时发现，

在溅射功率增加的过程中，AlN 薄膜( 100) 取向衍射峰的

半高宽随功率的增加出现变窄的趋势。
产生该现象的原因是: 溅射功率较低时，N2与溅射出

的 Al 原子具有的能量较小，结合后的 AlN 粒子在基底上

以一种无序的方式排列，形成非晶态 AlN; 溅射功率增加，

Ar 的电离程度提高，高能 Ar 轰击靶材，使轰击出的 Al 原

子也带有较高动能，同时 N2的电离程度得到增强，更加容
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易与溅射出的 Al 原子结合生成 AlN，AlN 沉积到基底后，

依然有足够的能量在基底表面迁移，从而形成六方纤锌矿

结构的 AlN 薄膜。
然而整个过程中没有出现 AlN( 002) 取向，分析其原

因，是由于 AlN 晶胞的 B2 键键能较小、易断裂，当沉积到

基底表面的 AlN 粒子能量较弱时，其能量不足以使其迁

移到能量最低、原子的密度最大的( 002) 取向的晶格位置

上。可以采取 2 种方法增加粒子能量，一是继续增大溅射

功率，使结合的 AlN 粒子具有更大的动能做表面迁移; 二

是通过缩短靶基距，减小沉积过程中粒子间相互碰撞的次

数，从而提高粒子动能。在实验中，由于设备的靶基距不

可调，且溅射功率的设定最高不能超过 500 W，因此没有

再做进一步的尝试。
图 5 为不同溅射功率下制备的 AlN 薄膜的 AFM 图

片。在溅射功率分别为 200 W、300 W、400 W 和 500 W 时

制备的 AlN 薄膜，其表面均方 根 粗 糙 度 ( ＲMS ) 分 别 为

11．1 nm、13．1 nm、28．7 nm 和 32．6 nm。由此得出，溅射功

率的增加会使薄膜表面的粗糙度随之增大。

图 5 不同溅射功率的 AFM 图

3．2 氮气流量比对 AlN 薄膜的影响

氮气流量比是指 N2 占气体总流量( N2 和 Ar) 中的百

分比，该参数在磁控溅射生长 AlN 薄膜的过程中起着十

分重 要 的 作 用。图 6 是 靶 基 距 为 80 mm，溅 射 功 率 为

400 W，基底温度 300 ℃，总气体流量 20 sccm，氮气流量比

分别为 20%、40%和 60%，沉积时间 180 min 时的 AlN 薄

膜 XＲD 图谱。
由图可知，氮气流量比为 20%时，没有 AlN 的衍射

峰; 氮气流量比增加至 40%，AlN 薄膜呈( 100) 取向; 继续

提高氮气流量比至 60%，( 100) 取向的衍射峰没有较明显

的变化。
此结果表明，当氮气流量比较低时，对应 Ar 气体的含

量较高，从靶材上溅射出的 Al 原子与大量的 Ar 粒子发生

碰撞，损失较多动能，在与 N2 粒子结合并沉积到基底上

后，没有足够的能量进行重新排布，因而生成非晶态的

AlN。当提高氮气流量比至 40% ～ 60%时，Ar 气体的相对

含量减少，使轰击出的 Al 原子与 Ar 粒子发生碰撞的几率

降低，保证了 Al 原子的动能，同时，N2相对含量的提高，保

图 6 氮气流量比的影响

证有足够的 N2粒子与 Al 原子结合，使反应更加充分。因

此，提高氮气流量比，有助于 AlN 的形成，在沉积到基底上

后，仍然有较大的能量进行表面迁移，进而有利于 AlN 薄

膜的取向性生长。
但需要指出，进一步增加氮气流量比至 80%以上时，

由于 Ar 气体含量过低，会使溅射出的 Al 原子数量减少，

AlN 薄膜的生长速率降低。另外，由于 N2 粒子有较多剩

余，使靶面出现氮化，形成靶面沉积物并迅速扩大，造成

“靶中毒”现象，进一步影响 AlN 薄膜的生长速率。

4 结语

为了在不锈钢上制备取向性的 AlN 薄膜，本文采用

先沉积 Al 过渡层的方法，生长 AlN 薄膜。利用反应磁控

溅射法制备了不同工艺条件下的 AlN 薄膜，使用 X 射线

衍射仪、原子力显微镜对 AlN 薄膜的晶体结构、表面形貌

以及粗糙度做了表征。通过研究得到如下结论:

1) 溅射功率越高，Ar 粒子带有的能量越高，使轰击

出的 Al 原子带有较高的动能，在和 N2粒子反应生成 AlN，

并沉积到基底表面后，仍然有较高能量沿基底表面做水平

方向的迁移，从而生成具有取向性的 AlN 薄膜; 而溅射功

率越高，会影响 AlN 的生长速率，使薄膜表面的粗糙度越

大。
2) 低的氮气流量比会使 Ar 气体的含量过高，轰击出

的 Al 原子与大量 Ar 粒子发生碰撞损失较多动能，影响

AlN 的择优取向生长; 但过高的氮气流量比会降低 Al 原

子的溅射产额，并使靶材表面出现氮化，造成靶中毒现象，

影响 AlN 的生长速率。因此 30% ～ 70%的氮氩流量比是

一个合适的范围。
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图 8 β 与 δ 的函数图

好的操作性能，同时满足最大球体积约束。这些约束以无

量纲参数 β 为自变量得到 η 和 δ 的函数，从而使机构得到

优化。所以，在避免机构支链之间几何干涉的情况下，以

无量纲参数 β 为变量，选择合适的 β 优化工作空间，完成

尺度综合。图 9 为不同 β 在满足最大体积空间和保证操

作性能时的 Tsai 式并联机构对应的可达工作空间及最大

球工作空间。

图 9 不同 β 值对应可达空间与设计空间

5 结语

以 Tsai 氏异型 DELTA 并联机构为研究对象，利用螺

旋理论进行自由度分析，简化机构并进行无量纲参数分

析。其运动学分析简单，空间解析具有直观的几何描述，

求得机构可达工作空间，进而导出最大内切球体工作空间

及其位置与无量纲参数的约束关系。将球体作为设计空

间，以雅可比矩阵各列单位化所构成新矩阵乘以其转置的

行列式作为机构操作性能的衡量指标进行尺度综合，得到

使机构操作性能最优的无量纲尺度参数。
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