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溅 射 沉 积 纳 米 Z n O 膜 的 表 征 及 其 性 能 3

李良飞 ,侯大寅
(安徽工程科技学院省纺织面料重点实验室,安徽芜湖241000)

摘　要 : 利用 RF 磁控溅射法在 PET 非织造布表面沉积氧化锌 (ZnO)薄膜 ,并利用原子力显微镜 (AFM)和能量弥散

X - 射线法 ( EDX)对 ZnO 薄膜的表面形貌和结构进行表征和分析. 结果表明 ,沉积的 ZnO 颗粒具备纳米级尺度 ,且颗

粒分布均匀、膜层致密 ,薄膜颗粒中只含有 Zn 和 O 两种元素 ;随着沉积时间的延长 ,ZnO 呈多层生长模式 . 测试表明 ,

经 ZnO 镀层处理的 PET 非织造布具有较强的紫外线屏蔽效果和优良的抗静电效果 .
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Abstract : ZnO t hin films are deposited on PET nonwoven subst rates by RF magnet ron sp ut tering. The

morp hology and t he st ruct ure of t he sp utter2deposited films are observed by Atom Force Microscopy

(A FM) and energy2dispersive X2ray ( EDX) . The result s show t hat , t he deposited ZnO grains in nano2
levels , t he grains dist ribute equality and compact ; t he films only contain Zn and O element s ; with extend

t he time of deposition , t he growt h mode of ZnO is multi layer growt h. The test s indicate t hat the PET

nonwoven which is deposited by ZnO thin films has high ability of absorbency ult raviolet and has antistatic

excellently.
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　　纳米氧化锌 ( ZnO) 由于颗粒的细微化 ,比表面

积急剧增加 ,使得纳米 ZnO 具备块状 ZnO 所不具

备的表面效应、小尺寸效应和宏观量子隧道效应

等 ,在精细陶瓷、紫外线屏蔽、光电材料、高效催化

材料、纺织材料等方面具有广阔的应用开发

前景. [1]

近年来 , 通过等离子分子束外延法 ( P -

MBE) [2]、激光分子束外延法 (L - MB E) [3]等制得高

质量的 ZnO 薄膜 ,然而这些制备设备昂贵. 磁控溅

射法利用磁场强大的能量轰击溅射靶材 ,在材料表

面沉积纳米薄膜 ,溅射法制备的纳米薄膜均匀、稳

定 ,不改变材料本身性能 ,是一种成膜速率较快、制
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备工艺简单、成本低、能够大面积制备并且能够低

温结晶的方法. [4] 目前磁控溅射方法多用于金属和

无机材料表面成膜研究, 但是在纺织高分子材料上

溅射成膜的研究尚不多见.

原子力显微镜( AF M) 是分析材料表面微观结

构重要手段之一, 具有纳米级别的分辨能力、样品

表面不需要特殊处理等优点. [5] 纵向分辨率高达

0 .01 n m , 横向分辨率为 0 . 1 n m . 自从 1968 年

FI TZGERALD 等[6] 把X - 射线能谱法( EDX) 引用

到点子光学仪器以来, 在物质的检测方面得到广泛

的应用, 不仅对物质元素的组成进行表征, 还可以

做到定量的分析.

1 　实验材料与仪器

1. 1 　实验材料

本实验基材为江西国桥纺织有限公司生产的

60 g /cm2 PET 纺粘法非织造布 ,靶材为 99. 99 %

ZnO 陶瓷压片 (50 mm ×4 mm) .

1. 2 　实验仪器

沈阳聚智科技有限公司生产的 J ZC K - 420B

高真空多功能磁控溅射仪 ,配置直流和射频电

源 ; 中 科 院 本 原 纳 米 科 技 有 限 公 司 生 产 的

CSPM4000 原子力显微镜 ( A FM) ,扫描模式为

接触模式 ;英国 Oxford 公司 Link ISIS - 300 X 射

线能谱仪 ;美国铂金埃尔默公司的 L AMBDA 900

型紫外 - 可见分光光度计 ,波长精度 ±0. 8 nm ,波长

分辨率 1 nm ; YG (B) 342D 型织物感应式静电测

定仪.

2 　纳米 ZnO 溅射成膜

溅射基材选用60g/cm2的PET纺粘法非织造
布(2.3cm×7. 3cm).实验前PET非织造布先经
过丙酮浸泡、KQ- 50B型超声波清洗,并用蒸馏
水反复清洗以除去PET非织造布表面灰尘和油
渍等各种污染物,然后放入烘箱进行烘燥,烘箱温
度控制在60 ℃左右,烘燥5～10min后放入干燥
皿中待用.

实验采用RF磁控溅射,用Ar气为保护气体,
气体流量为20mL /min.先开机械泵和分子泵抽真
空室本底压强至5. 0×10-4Pa,靶材与基材的距离
为60mm.实验前利用Ar离子对靶材进行5min预
溅,以清洗靶材表面的杂质.

3 　纳米 ZnO 膜的表征与分析

3. 1 　AFM 表征分析

在相同的溅射压强和功率情况下 ( 2. 0 Pa ,

180 W) ,对不同溅射时间 (15 ,45 ,60 min) 下制得的

ZnO 涂层 PET 无纺布薄膜进行 A FM 成像分析. 图

1 和 2 分别是不同溅射时间下制备的 ZnO 薄膜

A FM 的二维、三维图像.

图 1 　不同溅射时间下制备的 ZnO 薄膜 AFM 二维图像
Fig. 1 　The AFM planar pictures of ZnO thin

f ilms treated under different time
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图 2 　不同溅射时间下制备的 ZnO 薄膜
AFM 三维图像

Fig. 2 　The AFM three2dimensional picture of ZnO
thin f ilms treated under different time

　　图 1 ( a) 是 Zn O 的 A F M 二维图像 ;图 2 ( a) 是对

应的三维图像 . 从二维图像上我们看到在 P E T 非

织造布 表面 分布 着一 些 细密 的颗 粒 , 分布 相对 均

匀 ,而且颗粒粒径比较小 , A F M 图形处理软件上反

映此 时 颗 粒 平 均 粒 径 是 30 n m , 表 面 粗 糙 度 为

30 . 4 n m . 但 是 纳 米 Zn O 颗 粒 还 未 能 完 全 覆 盖 在

P E T 纤维表面 ,这是因为在很短的时间内 A r +轰击

Zn O 靶材的能量比较小 ,因此沉积到纤维表面的离

子和原子的密度比较小 . 从三维图像也能看出试样

表面比较平滑 ,没有明显的凸起颗粒 ,说明此时基

本上是单层生长的 Zn O 薄膜 ,而且薄膜是由纳米级

颗粒组成 .

当溅射时间延长到 4 5 min 的时候 ,从图 2 ( b)

可以清楚 地 看 到 P E T 纤 维 表 面 已 经 被 纳 米 ZnO

完全覆盖 ,颗 粒 很 细 致 、均 匀 ,颗 粒 粒 径 为 2 6 n m ,

薄膜表面的粗糙度是 1 8 . 5 n m . 这说明随着溅射时

间的延长 ,从 ZnO 靶材中溅射出的原子数目增多 ,

原子的生长速 度 加 快 ,沉 积 到 纤 维 表 面 的 离 子 和

原子密度随之增加 ,颗粒粒径变得更加细小 ,得到

的纳米 Zn O 更加均匀 ,薄膜表面变得更加光滑 . 颗

粒形状类似六角状 ,颗粒之间明显有层次感 ,说明

此时薄膜的生 长 已 经 不 是 单 层 生 长 . 从 对 应 的 三

维图像可以看到样品表面已经呈现出尖耸多层小

塔状 ,塔底与塔顶由无数的细小颗粒组成 ,更加直

观地说明此时 Zn O 生长模式是多层生长 .

图 1 (c) 为溅射时间 60 mi n 下制备的 Zn O 薄膜

A F M 图像 ,图像基底覆盖良好 ,薄膜由大小不等的

颗粒组成 ,颗粒边缘圆滑 ,薄膜顶层的颗粒粒径大

于底层的颗粒 ,大颗粒由很多小颗粒组合而成 ,类

似多个小粒子的团聚 . 从图 2 ( c ) 中看到 ,整个薄膜

形状类似丘陵状生长 ,丘陵与丘陵之间的峡谷也由

密集的大小不等的颗粒组成 ,丘陵之间相连而构成

蜿蜒曲折的“山脉”,这种薄膜的生长方式与传统的

成膜方式不同 . [7,8]

3. 2 　EDX表征分析

利用 X - 射线能谱仪 ( EDX) 对制备前后的

PET 非织造布表面元素成分进行分析. 图 3 结果显

示 ,在 PET 非织造布表面只检测到 C 和 O 两种元

素. 图 4 是经过镀层整理以后 ZnO 薄膜表面所含有

元素的 EDX 图像. 结果显示 ,在制备的 ZnO 薄膜表

面只含有 Zn 和 O 两种元素 ,没有检测到其他元素

的存在 ,而且 Zn 和 O 两种元素的质量分数分别为

78. 19 %和 21. 81 % ,说明利用 RF 磁控溅射制备的

纳米 ZnO 薄膜的纯度非常高.

图 3 　PET非织造布原样表面元素的 EDX图像
Fig. 3 　EDX picture of surface element of PET non woven
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图 4 　ZnO薄膜表面元素的 EDX图像
Fig. 4 　EDX picture of surface element of ZnO thin f ilms

4 　纳米 ZnO 薄膜的性能分析

4. 1 　纳米 ZnO 膜的防紫外线性能分析

利用 L AMBDA 900 型紫外 - 可见分光光度计

对 PET 非织造布表面镀膜前后紫外线通透性能进

行测试. 测试样品大小为 5. 8 cm ×2. 8 cm. 图 5 中

曲线 1 ,2 ,3 和 4 分别是未处理以及处理 15 ,45 和

60 min的紫外线透过率曲线.

图 5 　PET非织造布表面镀膜前后防紫外性能
Fig. 5 　The capability of prevent ultraviolet radiation

of plating f ilms of PET nonwoven

分析比较后发现 ,在波长 300 n m 左右紫外区

域 ,镀层前后 P E T 非织造布的紫外光透过率相差

不大 ,在 300～ 400 n m 紫外区域 ,经 Zn O 镀层处理

的非织造布对紫外光吸收能力明显比未处理非织

造布增强 . 而且从图中可以看到 ,随着溅射时间的

延长 ,纳米 Zn O 膜屏蔽越好 . 纳米 Zn O 对紫外光的

吸收主要源于两个原因 : 首先利用纳米 Zn O 颗粒

的量子尺寸效应 ,使其对紫外光的吸收带产生“蓝

移现象”和“宽化现象”导致其对紫外光吸收显著增

强 . [9]其次由于它的半导体性质 ,即在紫外光照射下 ,

电子被 激 发 由 价 带 向 导 带 跃 迁 , ZnO 禁 带 宽 度 为

3 . 0 eV ,根据 E = h ×ν( E : 光量子能量 ; h : 普朗克常

数 ;ν: 光量子频率 ) ,计算它所需要的激发光最大的

波长为410 . 3 n m ,因此 ,波长小于 410 . 3 n m的光都可

以被纳米 Zn O 吸收 ,从而在紫外区形 成宽 的吸 光

带 . 此外 , Zn O 的折光率非常小 ,仅为 1 . 9 ,因此对光

线的漫散射率低 ,透明度高 ,具有良好的可见光透

过率 . 在 400～ 600 n m 可见光区域两者的透过率都

在 60 %左右 ,说明 Zn O 薄膜具备良好的可见光透

过性 .

5 　纳米 ZnO 薄膜的抗静电性能

抗静电性能测试照GB/T12703- 1991纺织品
静电测试方法A法(半衰期) ,采用YG(B)342D型
织物感应式静电仪测定.

测试前样品先在温度50 ℃下预先烘干
30min,在试验用大气条件下调湿平衡5h.给样品
施加3kV的高压,高压维持时间30. 00 s.分别测
加压后布样的初始静电压以及经30. 00s衰减后
布样的静电压或半衰期(静电压减少一半所用时
间).依据FZ/T01042- 1996标准对ZnO镀层处
理后的PET纺粘非织造布进行抗静电性测试.测
试结果见表1.

表 1 　ZnO 镀层处理前后非织造布抗静电效果

Table 1 　The antistatic effect of nonwoven

coating treated with ZnO

样　　品 峰值电压 /V 半衰期 /s

镀层处理前 8 13. 00

镀层处理 15 min 7 0. 02

镀层处理 45 min 6 0. 01

镀层处理 60 min 7 0. 01

　　注 : 环境条件为温度 25℃,相对湿度 40 %.

由表 1 可知 ,与 P E T 非织造布相比 ,经过 Zn O

镀层处理后的 P E T 非织造布的抗静电性能明显改

善 . 这是由纳米 Zn O 本身结构造成的 . 由于 Zn O 的

六角密 堆纤 锌矿 极性 结 构 , 常 温 下本 征缺 陷的 存

在 ,填隙 Zn 离子的电离 ,使它具有 N 型电子导电 ,

其晶粒电阻非常小 ,在室温下或更低的温度下就能

导电 . 当给样品施加高压的时候 , Zn O 不但能阻止

静电荷的产生 ,同时能对其进行快速溢散 ,达到非

常优异 的 抗 静 电 效 果 . 从 表 1 中 也 可 以 看 到 , 经

Zn O 镀层处理短时间内半衰期就达到 0 . 02 s ,而且

随着沉积时间的延长半衰期数值基本没有变化 ,可

见经过 Zn O 镀层处理之后短时间就具备了良好的

抗静电效果 .
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6 　结论

(1)溅射法制备的ZnO颗粒分散均匀,薄膜的
致密性良好,纯度高.薄膜的生长方式与传统成膜
方式不同,转变为一种多层结构生长模式

(2)经ZnO溅射镀层处理的PET非织造布对
紫外光区域有很强的吸收能力,随着沉积时间延
长,薄膜的紫外线屏蔽效果越好.可见光区域表现
为较高的透过率,说明纳米ZnO薄膜具有很好的透
光性.

(3)经ZnO镀层处理可以赋予PET非织造布
优异的抗静电效果.沉积时间的长短对静电屏蔽效
果几乎没有影响.
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　　当喷丝板 i + j 的网格区间在光学镜头正下 ,由

于微孔的几何形状一部分在 i + j 网格内 ,有光线直

射到光学镜头上 ,通过“在 i 网格内”讨论的纠偏原

理进行自动纠偏 ,此时需纠偏 2 次才能使微孔几何

形状成像在光学镜头正中间 ,第 1 次纠偏使微孔几

何形状完整地成像在光学镜头视场范围内 ,第 2 次

纠偏使微孔几何形状成像在光学镜头正中间.

3 　结论

这里提出一种基于机器视觉的局部搜索算
法,运用到图像采集卡,运动控制卡,步进电机及
驱动器,X,Y,W移动平台,滚珠丝杆,LED光源,
CCD传感器,光学镜头,图像处理算法和计算机,

并在实验中取得成功,其纠偏性能高,实现自动纠
偏功能,解决了目前喷丝板自动检测仪不能检测
一些喷丝板上存在位置偏差的微孔,提高了喷丝
板自动检测仪的自动化程度.不仅如此,该纠偏原
理的应用,对其他一些基于机器视觉的检测,实现
其自动纠偏功能,同样具有一定的启发性价值和
参考意义.
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