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磁控溅射制备 Zr 膜的应力研究
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摘要: 为了研究磁控溅射方法制备的 Zr 膜的应力分布情况，采用探针轮廓仪测量镀膜前后基片在 1 维方向上的形

变，根据镀膜前后基片曲率半径的变化和 Stoney 公式，用自编应力计算软件计算出薄膜的内应力。结果表明，Zr 膜中主

要存在的是压应力，且分布不均匀; 工作气压对 Zr 膜内应力影响不大，但膜厚对 Zr 膜内应力影响较大，且随膜厚的增

加，Zr 膜中压应力减小。
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Residual stress of Zr thin film deposited by magnetic sputtering
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Abstract: In order to study stress distribution in Zr films prepared by magnetron sputtering，after measuring the profile of
the substrate before and after the coating，the stress distribution in the Zr film was calculated and the relationship between the
work pressure，Zr film thickness and residual stress was studied． The results show that it is mainly uneven compressive stress in
the Zr thin films． Work pressure has little effect on the residual stress of Zr thin films． Thickness of Zr thin films has greater
influence on the residual stress，with increase of thickness，film stress decreases．
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引 言

滤光膜的质量与材料的物理化学性质有很大的关

系，同时材料的选择也关系到滤光膜制备工艺的难易，

因此，软 X 射线激光用滤光膜材料的选择相当重要。
金属锆( Zr) 在 10nm ～15nm 的波段范围内质量吸收系

数( 5594. 7cm2·g －1 ) 较小，且变化幅度不大，又因其

具有较低的密度( 6. 49g·cm －3 ) ，可在较大的厚度时

仍具 有 比 较 高 的 透 射 率，所 以 Zr 是 一 种 适 用 于

13. 9nm 波长的滤光膜材料［1］。
在大量的科学研究中，尤其是在惯性约束聚变、空

间科学、强激光领域的研究中都需要自支撑薄膜作为

光学过滤器，自支撑薄膜是这些实验研究获得成功的

重要保证。自支撑薄膜作为短波长区域的一种重要的

光学元件，对其特性的基本要求是在透射区内具有尽

可能大的透射率，在截止区内具有尽可能低的透射率，

同时又要求工作稳定、成像准确、不失真。由此要求滤

光膜具有超薄的厚度、尽量少的杂质、好的厚度均匀

性、相对较高的力学强度、较低的内应力和好的环境稳

定性。相应于目前科学研究领域中的应用，所要求的

自支撑薄膜厚度通常仅在几十至几百纳米之间，在脱

膜过程中极易破裂、卷曲和起皱。因此与有支撑的薄

膜相比，自支撑薄膜的制备具有特殊的难点，制备性能

优良的自支撑薄膜是一项技术性很强的工作，制备过

程中涉及到诸多技术细节。
目前制备的滤光膜内多有内应力存在，因此极易

出现裂纹和皱褶。而自支撑膜没有支撑物，相对于普

通薄膜需要更低的内应力，否则不仅成膜的质量有问

题，而且会导致脱膜过程的失败。磁控溅射镀膜可以

实现低温沉积，制备前后温差较小，且镀膜速率快。制

备的薄膜中应力与制备条件密切相关［2］，通过调整制

备工艺条件，可制备出很小应力的薄膜。因此，研究薄

膜内应力的成因，探索低内应力薄膜的制备方法和制

备条件是进一步研发的重要内容［3］。
本文中利用磁控溅射方法制备了 Zr 膜，利用探针

轮廓仪测量镀膜前后基片的形变，用自编的应力计算
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软件，详细研究了应力在 Zr 膜中的分布情况，并研究

了工作气压、薄膜厚度与 Zr 膜内应力的关系。

1 应力测试

既然薄膜是在基片上生成的，薄膜和基片之间就会

存在一定的相互作用。这种相互作用通常的表现形式

是附着。薄膜的一个面附着在基片上并受到约束作用，

因此薄膜内容易产生应变。若考虑与薄膜膜面垂直的

任一断面，断面两侧就会产生相互作用力，这种相互作

用力称为内应力。内应力是薄膜极为重要的固有特征。
几乎所有物质的薄膜沉积在基片上，基片都会发

生弯曲，尽管程度有所差别，其原因是薄膜中有内应力

存在。弯曲有两种类型: 一种是弯曲的结果使薄膜成

为弯曲面的内侧，另一种是弯曲的结果使薄膜成为弯

曲面的外侧。前一种情况使薄膜的某些部分与其它部

分间处于拉伸状态，而后一种情况处于压缩状态。前

一种内应力称为张应力，后一种内应力称为压应力。
Dektak 6M 台式探针轮廓仪是一种接触式测量仪

器，测量时，在一根金刚石探针上施加微小的力并沿某

个方向划过基片，即可测量出基片在 1 维方向上的形

貌，根据几何关系可以计算出基片在 1 维方向上各点的

曲率半径。利用探针轮廓仪测量镀膜前后基片在 1 维

方向上的形变，根据镀膜前后基片曲率半径的变化和

Stoney 公式，用自编软件即可计算出薄膜的内应力 σf :

σf =
Es ts

2

6( 1 － νs ) tf
1
R2

－ 1
R( )

1
( 1)

式中，下标 f 和 s 分别对应于薄膜和基片，薄膜和基片

的厚度分别为 tf 和 ts，且 tf ＜＜ ts，Es 和 νs 分别是基片的

杨氏模量和泊松比，R1 和 R2 分别是镀膜前后基片的

曲率半径。

2 结果与讨论

2. 1 应力分布研究

在上海航天研究所制造的 CGY-lS-B 射频磁控溅

射仪上采用磁控溅射的方法制备了厚度为 200nm 的

Zr 膜，用氩气作为溅射气体，溅射功率为 96W，工作气

压为 1Pa，靶-基距为 10cm。为了提高 Zr 膜的均匀性，

在溅射过程中采用了基片行星旋转的方法。为了方便

测量基片的形变，实验中使用了厚度为 0. 17mm 的薄

玻璃作为基片，基片的清洗采用的是盐酸浸泡和去离

子水超声的方法。
从图 1 可以看出，工作气压为 1Pa，溅射功率 96W

条件下制备的膜厚为 200nm 的 Zr 膜中内应力为压应

力。自旋转中心开始，压应力先减小，后逐渐变大，这

与实际制备样品的情况非常相符。制备好的样品从真

Fig ． 1 Stress distribution in Zr filters

空室内取出时，总是会在基片边缘附近先出现褶皱，随

着放置时间的增加，褶皱会逐渐增多，且越来越靠近旋

转中心。
用磁控溅射方法制备的 Zr 膜是多晶薄膜，它的内

应力与微结构的关系较复杂。制备 Zr 薄膜过程中粒

子沉积速率相当大，而基底温度一般相对较低，因此，

先到的粒子还来不及扩散到稳定位置，后续粒子已经

到达。在这种条件下，晶粒有各向异性地向上生长的

趋势，从而在不很高的基底温度下形成柱晶。由于到

达粒子的沉积方向不可能和基底严格地垂直，一般和

垂直方向形成一个小角度，这样长得快的柱晶会挡住

粒子，引起所谓的阴影效应，在粒子不易到达的阴影范

围内形成微空洞或微裂缝。
另外，Zr 膜与基底原子间会建立强键( 金属键、共

价键或离子键) ，这样基底对 Zr 薄膜将有约束，有的约

束使 Zr 薄膜晶粒内原子间距离缩小，在晶粒内形成压

应力，反之则形成张应力。在溅射过程中，电极间偏压

达到 100eV 量级，具有这种能量的离子会注入已形成的

Zr 薄膜晶粒内，引起压应力，而晶粒周围的微裂缝、微空

洞端部原子力求靠近以减小表面能，这会引起微晶粒间

的张应力。这就导致了 Zr 膜内应力分布的不均匀。

2. 2 工作气压对应力的影响

溅射功率为 96W、靶-基距为 10cm、分别在工作气

压为 1Pa，2Pa 和 3Pa 的条件下在 0. 17mm 厚的薄玻璃

上制备了厚度为 500nm 的 Zr 膜。Zr 膜内的平均内应

力与工作气压的关系见图 2。

Fig ． 2 Average stress in Zr filters deposited at different

从图 2 可以看出，Zr 膜内的应力为压应力，随着
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工作气压的增加，Zr 膜内的压应力减小［4］。这是因为

气压的增加带来两方面的影响: 一方面，氩离子浓度增

加，轰击靶材后溅射出来的 Zr 原子浓度增加，同时溅

射出来的二次电子浓度增加，实验中表现为溅射电流

随着工作气压的增加而增加，因为采用恒功率模式，溅

射电压将有所下降。也就是说工作气压增加，从靶材

表面溅射出来的 Zr 原子浓度增加，但是能量减小; 另

一方面，由于气压的增加，Zr 原子在运动过程中碰撞

几率增加，导致达到基片时的 Zr 原子的能量和浓度均

变小。从测试得到的结果来看，Zr 膜的沉积速率受工

作气 压 的 影 响 很 小，在 1Pa，2Pa，3Pa 时 分 别 为

0. 164nm /s，0. 157nm /s，0. 141nm /s，这可能是由于溅

射 Zr 原子数量的增加补偿了碰撞损失的原子数。但

是随着气压的增加，Zr 原子在运动过程中损失的能量

增加，对基片的撞击效应减小，应力随之减小。
当工作气压低至 0. 1Pa 时，在光学显微镜下可以

看到 Zr 膜起皱的现象，见图 3，弯曲的亮处为膜起皱

后突起的部分，暗处为起皱后的侧面部分。起皱现象

说明 Zr 膜由于压应力过大导致附着失效。

Fig ． 3 Stress wrinkle in Zr thin film，amplification factor 100 ×

由于低气压时，沉积原子的能量高，薄膜致密，因

此溅射得到的薄膜多为压应力。在一定程度上提高工

作气压，有利于缓解压应力，更高的工作气压条件下压

应力甚至可以转化为张应力［5-6］，但同时会对成膜质量

带来不同程度的影响。
2. 3 膜厚对应力的影响

溅射功率 96W、工作气压 2Pa、在 0. 17mm 厚的薄

玻璃上制备了厚度分别为 500nm，400nm 和 300nm 的

Zr 膜。Zr 膜内平均内应力随膜厚变化的情况见图 4。

Fig ． 4 Relationship between thickness and stress of Zr thin films

由图 4 可知，Zr 膜内均为压应力，且压应力随薄

膜厚度的增加而变小。不同厚度 Zr 膜的内应力反映

了薄膜生长过程中应力的改变情况［7］。原子轰击效

应是产生压应力的主要原因，由于原子的不断轰击，薄

膜变得越来越致密，因此在镀膜开始不久时，压应力会

随膜厚增加而持续增加。但随着沉积过程的继续，压

应力开始变小，这可能有两个原因: 一是随着膜厚增

加，压应力变大，Zr 膜变得非常致密，Zr 原子不能进入

到薄膜内部，原子轰击效应减弱导致应力不再增加; 另

一原因可能是在 Zr 膜生长过程中还存在其它效应促

进应力的释放，因此随着膜厚的增加，Zr 膜内的内应

力开始变小。

3 结 论

薄膜内应力是由于晶格缺陷、原子间距离发生变

化所导致的力，它与薄膜的生长模式、成分、结构密切

相关，而薄膜的生长环境和生长过程又与沉积条件有

着复杂的联系。因此，本文中利用自编应力计算软件

研究了磁控溅射方法制备的 Zr 膜中内应力的问题。
探索了沉积工艺参量与 Zr 薄膜内应力之间的关系，发

现提高工作气压和薄膜厚度，可降低 Zr 薄膜中的压

应力。
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