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纤维基 ZnOΠAgΠZnO 多层膜表面形貌的 AFM 观察

刘江峰 , 邓炳耀 , 高卫东
(生态纺织教育部重点实验室 (江南大学) ,江苏 无锡 　214122)

摘 　要 　在室温状态下 ,采用磁控溅射法在 PET纤维上制备了 Ag 膜、ZnO 膜和 ZnOΠAgΠZnO 多层膜 ,运用原子力显

微镜 (AFM)对纳米结构薄膜的表面形貌进行观察 ,并对导电特性进行测试。结果表明 ,随着 Ag 膜厚度从 10 nm 增

加到 20 nm ,Ag膜的致密性和均匀性变好 ;在纤维表面和 ZnO 膜表面生长相同厚度的 Ag 膜 ,其表面形貌不同 ,在

ZnO 薄膜表面生长的 Ag膜比在纤维表面生长的 Ag膜均匀性好 ,Ag 颗粒更大 ,颗粒的匀整性也更好 ;同样 ,在纤维

表面和 Ag膜表面生长相同厚度的 ZnO 膜 ,其表面形貌也不同。多层膜的电阻随着 Ag 膜厚度的增加而减小 ;当 Ag

膜为 20 nm时 ,电阻达到最小。
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AFM observation on the surface morphology of

ZnOΠAgΠZnO multilayer films deposited on fiber substrates
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Abstract 　The Ag films , ZnO films and ZnOΠAgΠZnO multilayer films deposited on PET fiber substrates were

prepared by magnetron sputtering at room temperature. The surface morphology of the nano2structured films was
observed by using atomic force microscopy (AFM) . Its electroconductive property was measured and analyzed.

Results showed that the density and uniformity of Ag film became better as the thickness of the film increased

to 20 nm from 10 nm. The surface morphology of fiber substrate was different from that of ZnO film substrate

when they had same thickness growth of Ag film on their surfaces. The uniformity of Ag film deposited ZnO
film substrate was better than that of Ag film deposited fiber substrate , and the particle of Ag film of the former

was bigger , and more uniform. Also , the surface morphology of fiber substrate was different from that of Ag

film substrate when they had same thickness growth of ZnO film on their surfaces. The resistivity of multilayer
films was decreased as the thickness of the Ag film was increased. The resistivity of multilayer films reached to

the minimum value when the thickness of Ag film was 20 nm.
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　　磁控溅射法是利用磁场强大的能量轰击溅射靶

材 ,在基材表面沉积纳米薄膜 ,制备的纳米薄膜具有

均匀、稳定、没有化学污染且不改变基材本身性能等

优点[1 ] 。目前磁控溅射技术所采用的基材主要是金

属、玻璃、陶瓷等 ,在机械、电子和陶瓷等领域已得到

越来越广泛的应用。有人曾在玻璃上制备了 ZnOΠ
AgΠZnO 多层膜 ,并研究了在透明电极上的应用[2 - 3 ] ,

但对采用纺织材料作为基材的研究很少 ,国内仅有

在非织造布上沉积纳米铝[4 ] 、ZnO
[5 - 6 ] 及纳米银[7 ] 的

研究报道。
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前期研究结果显示 ,纤维基 ZnO 膜和 AZO 膜具

有优良的透光性和紫外光吸收性能[5 ]
,但纤维基

ZnO 膜不导电 ,AZO 膜的导电性也不令人满意 ,其电

阻比同样厚度的 ZnOΠAgΠZnO 多层膜 (40 nmΠ20 nmΠ
40 nm)的电阻大许多 ;单纯的金属银膜虽然导电性

优异 ,但存在透光性、紫外光吸收性能差和表面易氧

化的不足。目前利用磁控溅射技术在纤维基材表面

沉积纳米 ZnOΠAgΠZnO 多层膜的研究还是空白。本

文采用射频磁控溅射法在纤维基材上制备 ZnOΠAgΠ
ZnO多层膜 ,用 AFM 观察薄膜表面形貌的变化 ,用

电阻仪测试其导电性能 ,以探寻一种高透明低电阻、

可调控的光电功能薄膜 ,并且具有柔软 、耐弯曲、可

折叠、重量轻、易携带等特点 ,可用于研究开发新型

纺织电磁波屏蔽材料、纤维传感器等产品[8 - 9 ] 。同

时为研究纤维基光电功能薄膜的调控机制进行前期

探索。

1 　实　验

111 　材 　料
采用 PET非织造布 (100 gΠcm

2 ) 为纤维基材 ,先

将基材用丙酮溶液浸泡 ,用 KQ250B 型超声波清洗

器清洗 ,并用蒸馏水反复清洗以除去基材表面灰尘

和油渍等污染物 ,然后放入烘箱进行烘燥。烘箱温

度为60 ℃,烘燥 5 min 后放入干燥皿中待用。采用

ZnO 靶 (纯度 991999 %) 、银靶 (纯度 991999 %) 作为

靶材。

112 　仪 　器
J ZCK2420B 高真空多功能磁控溅射设备 ,沈阳

聚智科技有限公司 ,射频源频率 13156 MHz ,最大功

率 300 W ;FTM2V 膜厚监控仪 ,上海泰尧真空科技有

限公司 ;CSPM4000 原子力显微镜 ,广州本原科技有

限公司 , 扫描模式为接触式 , 仪器水平分辨率

011 nm ,垂直分辨率 0101 nm ;SX1934 型数字式四探

针测量仪 ,苏州百神科技有限公司 ;DT29203 数字万

用表 ,深圳弘大电子有限公司。

113 　方 　法
采用射频磁控溅射技术 ,为控制沉积时基材的

温度 ,避免高温引起基材的变形和纳米颗粒的扩散

运动 ,采用水循环冷却装置冷却基材 ;为避免杂质颗

粒落到基材表面 ,采用由下向上的溅射方式 ,即基材

在上 ,靶材在下的结构 ;为保证纳米薄膜的纯度 ,先

将反应室抽至本底真空 5 ×10
- 4

Pa ,然后冲入高纯

氩气 (99199 %)作为溅射气体 ,气体流量20 mLΠmin ;

为使溅射的粒子能均匀分布在基材上 ,样品架以

90 rΠmin的转速旋转 ;靶与基材间距为 60 mm ;溅射

厚度由膜厚仪监测控制。经过前期准备实验 ,对不

同功率 ( 100、150、200 W) 、不同压强 ( 015、1、115、

2 Pa)以及不同溅射方法 (射频、直流、射频和射频)

进行了探索性实验 ,通过对样品表面形貌观察和电

学性能测试分析 ,最后采用射频溅射工艺取得了较

好的效果。其主要工艺参数 :溅射功率为 150 W ,溅

射压强为 015 Pa ,在纯氩气环境中进行 ,薄膜厚度由

FTM2V 膜厚监控仪在线测量。不同厚度多层膜样

品见表 1。
表 1 　不同厚度多层膜样品

Tab. 1 　Multilayer films sample with different thickness

样品编号 薄膜类型 薄膜厚度Πnm

1 # Ag 10

2 # Ag 20

3 # ZnO 40

4 # ZnOΠAg 40Π10

5 # ZnOΠAg 40Π20

6 # ZnOΠAgΠZnO 40Π10Π40

7 # ZnOΠAgΠZnO 40Π20Π40

　　使用 CSPM4000 扫描探针显微镜 (内含原子力

显微镜)对溅射前后 PET纤维表面形貌进行成像分

析。原子力显微镜可以对样品进行三维成像 ,在室

温条件下就可以进行扫描[10 ] 。探针扫描模式采用

接触模式 ,扫描最大范围是3 000 nm ×3 000 nm ,扫

描频率为 110 Hz。通过后处理软件对多层膜表面形

貌和颗粒粒径大小进行分析。用万用表测量 2 点间

(分别取 1、2、3 cm) 的线电阻 ,测量 5 次 ,取其平均

值。用四探针测量仪测量样品的电阻率。

2 　结果与讨论

211 　单层膜的表面形貌
图 1 示出在 PET纤维上分别生长 Ag 和 ZnO 纳

米结构薄膜的表面形貌。

图 1 表明 ,在保持溅射功率为 150 W ,工作压强

为 015 Pa 的条件下 ,纤维表面生长了 10 nm 厚的 Ag

膜 ,由 CSPM4000 扫描探针显微镜自带分析软件得

到 Ag 纳米颗粒的平均直径约为 2415 nm ;而膜表面

存在明显的凹坑 ,均匀性不够理想 ,这可能是由于纤

维表面存在凹痕的原因 ; 随着 Ag 膜厚度增加到

20 nm后 , Ag 膜表面颗粒的平均直径增加到

3417 nm ,薄膜的均匀性、连续性得到提高 ,局部出现

团簇现象 ,而表面变的致密平整。这主要是由于随
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图 1 　单层膜 AFM形貌 (3 000 nm×3 000 nm)

Fig. 1 　AFM morphology of monolayer films (3 000 nm×3 000 nm)
　

着溅射厚度的增加 ,溅射时间增长 ,从靶中溅射出的

Ag 原子数目增多 ,沉积到纤维表面的离子和原子团

簇密度流随之增加 ,导致团簇生长速度加快 ,因而纤

维表面的 Ag 纳米颗粒越来越致密。图 1 还表明 ,在

纤维表面生长的 3
#

ZnO 膜表面致密均匀 ;尽管膜厚

为 40 nm ,ZnO 纳米颗粒的平均直径约为 3819 nm ,比

2
# 样品 Ag 颗粒略小 ,但颗粒的匀整性明显优于 Ag

膜 ,这可能与 ZnO 和 Ag 膜的生长机制不同

有关。　　

212 　多层膜的表面形貌
图 2 示出在 PET 纤维上生长的 ZnOΠAgΠZnO 纳

米结构薄膜的表面形貌。

图 2 　多层膜 AFM形貌 (3 000 nm×3 000 nm)

Fig. 2 　AFM morphology of multilayer films (3 000 nm×3 000 nm)
　

　　通过对图 2 的分析可知 ,在保持溅射功率为

150 W ,工作压强 015 Pa 的条件下 ,先在纤维表面生

长 40 nm 厚的 ZnO 薄膜 ,再在 ZnO 薄膜表面生长 4 #

样品 (10 nm Ag 膜)和 5
# 样品 (20 nm Ag 膜) ,Ag 纳米

颗粒的平均直径分别为 5411 nm 和 6318 nm。与图 1

中的 1
# 和 2

# 样品 (即在纤维表面生长的 Ag 纳米结

构薄膜)相比 ,显然在 ZnO 薄膜表面生长的 Ag 膜比

在纤维表面生长的 Ag 膜的均匀性好 ,Ag 颗粒大 ,颗

粒的匀整性也好 ;与图 1 中的 3 # 样品相比 ,即在

PET纤维上单独镀 ZnO 薄膜和先在 PET 纤维上镀

Ag 膜再镀 ZnO 薄膜 ,虽然厚度相同 ,但是表面的颗

粒大小、均匀性有差异 ,明显后者的颗粒均匀性好 ,

颗粒大 ,颗粒的匀整性好 ,这对改善薄膜致密性和均

匀性是有利的。主要原因是 Ag 膜是以三维的 V2W

模式[11 ]在 ZnO 膜上生长 ,Ag 膜的厚度为 10 nm 时 ,

未完全形成连续结构 ,仍以岛状形式存在 ,界面处的

粗糙度较大 ;当 Ag 膜的厚度大于 10 nm 时 ,Ag 逐渐

形成连续膜 ,界面处的粗糙度减小 ,当 Ag 膜的厚度

增大到 20 nm 时 ,完全形成连续结构 ,表面致密性、

均匀性得到很大提高。

上述现象与文献 [1 - 2 ]不尽相同 ,其原因可解

释为 :1)在一定的生长厚度条件下 ,在纤维表面生长

的单层膜的孔隙较多 ,表面均匀性相对差一些 ,多层

膜填补单层膜的孔隙缺陷 ,使得纳米结构薄膜的致

密性、均匀性得以改善 ; 2) 纤维表面形态与 Ag 或

ZnO 纳米薄膜不同 ,因此可以认为在不同的生长介

质上薄膜的生长机制不同。由于在多晶基片上生长

的薄膜 ,往往直接形成多晶结构[11 - 12 ]
,因此沉积在

ZnO 薄膜上的 Ag 膜 ,结晶性较好 ,容易形成多晶连

续薄膜 ,颗粒的匀整性、致密性要好。

·52·第 8 期 刘江峰 等 :纤维基 ZnOΠAgΠZnO 多层膜表面形貌的 AFM观察 　
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213 　导电性能
表 2 示出测试得到的样品的导电性。由于沉积

在 PET基上的 ZnO 薄膜 (3
# 样品) 不导电 ,通过比较

1
# 、4 # 、6 # 样品以及 2

# 、5 # 、7 # 样品表明 :1
# 样品电

阻较高 ,电阻率达 4174Ω·cm ;4
# 样品电阻和电阻率

比 1 # 样品下降很多 ,但是这种结构不稳定 ,Ag 膜表

面易氧化 ,6 # 样品形成多层膜夹心结构 ,电阻和电

阻率比 4
# 样品下降很多 ,电阻率达到 1181 Ω·cm。

7
# 样品的电阻率达到 0146Ω·cm ,仅为 6

# 样品电阻

率的 25 %。由此可以看出 ,多层膜的导电性能主要

取决于Ag 膜 ,随着Ag 膜厚度的增加 ,电阻减小。这

是由于镀在 PET 纤维上的薄膜 ,先形成非晶态结

构 ,然后渐渐呈现多晶结构 ;镀在多晶基片 (如 ZnO

膜或 Ag 膜) 上的薄膜 ,直接形成多晶结构[12 ]
,因此

沉积在 ZnO 薄膜上的 Ag 膜 ,结晶性较好 ,容易形成

多晶连续薄膜 ,导电性较好。这与 AFM 的分析结果

是一致的。
表 2 　样品的导电性

Tab. 2 　Electrical properties of samples

样品编号
电阻率Π
(Ω·cm)

不同间隔的平均电阻ΠΩ

1 cm 2 cm 3 cm

1 # 4174 36135 73102 110153

2 # 1164 15169 21182 34185

3 # 不导电 不导电 不导电 不导电

4 # 2187 22187 41151 81136

5 # 1143 12149 19163 30144

6 # 1181 18175 32146 61137

7 # 0146 8169 15167 23173

3 　结　论

采用射频磁控溅射技术在 PET 纤维基上溅射

透明导电 ZnOΠAgΠZnO 多层膜 ,运用原子力显微镜 ,

研究了Ag、ZnO 单层膜和 ZnOΠAgΠZnO 多层膜系的表

面形貌 ,发现不同薄膜材料和膜系的形貌虽然相似 ,

但晶粒尺寸有较大差异。通过测试其电阻发现 ,在

ZnO 膜上生长 Ag 膜的电阻比 PET基沉积的 Ag 膜的

电阻小 ,Ag 膜为 20 nm 时的多层膜电阻达到最小

值 ;底层的 ZnO 薄膜有利于 Ag 膜形成多晶结构 ,并

能提高Ag 膜的导电性 ,这为研究在纤维表面生长透

明导电多层膜的生长机制和光电性能提供了参考。
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