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金属铀与铝薄膜界面的俄歇电子能谱研究

吕学超 ,鲜晓斌 ,张永彬 ,汪小琳
(中国工程物理研究院 ,四川 绵阳　621900)

摘要 :以磁控溅射沉积方法 ,采用循环氩离子轰击镀和未循环轰击镀工艺在金属铀上制备了铝薄膜。俄

歇电子能谱分析结果表明 :循环氩离子轰击镀获得的铝薄膜和铀基体的界面扩散比未循环轰击镀的显

著增强 ,且界面发生化学反应 ,生成了 UAl3 和 Al2O3 相。
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Abstract :Aluminum film on uranium is prepared using magnetron sputtering with and with2
out circulated2argon ion bombardment process. Auger electron spectroscopy (AES) analysis

shows there is a significant diffusion and chemical reactions take place in the interface be2
tween metal uranium and aluminum film produced with circulated2argon ion bombardment

process , which results in the formation of UAl3 and Al2O3 phases. The interfacial role to im2
prove the corrosion resistance of aluminum2coated uranium in the atmosphere is discussed.
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　　金属铀具有高化学活性 ,在大气中极易发

生氧化反应而遭严重腐蚀。离子镀铝可为金属

铀提供较好的防腐蚀效果。文献 [ 1 ,2 ]报道了

镀膜参数对铝薄膜组织、结构及其耐腐蚀性能

的影响 ,而二者之间的界面 ,仅 Chang 等[3 ]曾

提到了这种不可避免的缺陷将对其腐蚀性能产

生影响 ,认为铀基体和铝薄膜间由于原子扩散

而引起的界面宽化可提高薄膜在大气中的耐腐

蚀性能。在非铀基体和薄膜界面研究方面 ,

Ries等[4 ]在碳钢上制备了组分突变和组分渐变

两种界面的 Ti/ TiN 薄膜。在室温环境、乙酸

盐溶液中的腐蚀实验结果表明 :组分渐变的

Ti/ TiN薄膜的抗腐蚀性能明显优于组分突变

的薄膜。郑斌等[5 ]用俄歇电子能谱仪对金刚

石界面合金化进行了研究 ,表明界面 TiC合金

的形成有利于提高金刚石模具的抗磨损性能。
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可见 ,界面对薄膜性能的影响是不可忽视的。

本工作根据俄歇电子能谱 (AES)分析结果

就界面对铀上铝薄膜耐大气腐蚀影响进行研究。

1　实验
111　试样制备

铀上铝薄膜制备在 LJ T20700 型磁控溅射

离子镀膜机上完成。铝靶材纯度 9916 % ,氩气

991999 %。将 <18 mm ×3 mm的退火态贫铀

试样在 1∶1的 HNO3 溶液中蚀刻 20 min ,去掉

氧化层。用水砂纸逐级打磨并精抛光成镜面 ,

去离子水冲洗 ,超声波清洗 ,冷风吹干。镀膜室

本底真空优于 2 ×10 - 3 Pa。镀膜前 ,在 113 Pa

的 Ar气氛中溅射清洗 10 min。设计有利于界

面原子相互作用的循环 Ar +轰击镀工艺为 :在

017 Pa的 Ar气氛、靶功率为 10 W/ cm2的条件

下镀 5 min ,随后 ,调整参数 ,在 113 Pa Ar 气

氛、铀基体负高压 118 kV 条件下溅射 3 min。

以上步骤循环两次。尔后 ,保持 Ar气氛为 017

Pa、沉积速率为 30 nm/ min、铀基体偏压为

- 300 V ,连续镀膜。循环和未循环 Ar +轰击

镀的薄膜厚度均控制在约 800 nm。

112　AES分析

铀基和铝薄膜的界面在 PHI2650 型俄歇

电子能谱仪上进行分析 ,分析真空度优于 2 ×

10 - 7 Pa。采用双通道 CMA 能量分析器 ,能量

分辨率优于 015 %。氩离子枪电压为 4 kV ,电

子束入射角为 60°,氩离子枪剥离速率经热氧

化 SiO2校准为 60 nm/ min。

2　结果和分析
211　AES分析

图 1示出未循环和循环轰击镀两种工艺下

的 Al 薄膜、U 基体原子的 AES深度剖析谱。

与图 1a相比较 ,图 1b所示的Al薄膜与 U 基体

之间的界面原子的扩散效应相当明显 ,以 Al原

子向 U 基体内扩散为主 ,深度大于 400 nm。除

了 Al、U 元素外 ,观察到了元素 O的存在。

图 2是循环 Ar +轰击镀样品在不同溅射深

度处的 AES线形谱 ,溅射深度示于图 1 b中标

识的 A、B、C、D、E和 F点。

图 2中的 A谱表明 :Al的 LMM俄歇电子

图 1　Al/ U薄膜界面的 AES深剖图

Fig. 1　The AES depth spectra of Al/ U film

a———未循环轰击样 ;b———循环轰击样

图 2　Al/ U薄膜不同深度处的 AES线形分析

Fig. 2　The line shapes of Al/ U film at different depths

谱中数据单位 :eV

特征谱能量是 56 eV ,以 Al2O3 形式存在
[6 ]。

氩离子溅射一段时间后 ,Al2O3 已基本蚀刻干

净 ,显示出金属态的 Al ,它的 LMM 俄歇主峰

能量变为 6515 eV ,2 个次峰分别是 58、52 eV

(图 2B谱) 。图 1b 中 C点的俄歇电子能谱表

明 ,Al的 LMM俄歇峰 (图 2C谱)与图 2B谱基

本一致 ,说明 Al仍主要以金属态存在 ,而 U 元

素有 4个俄歇跃迁 ,它们分别是 OPV 7315 eV、

O5VV 8515 eV、O5VV 9015 eV 和 O4VV 9515

eV ,但后 3个峰形不甚明显 ,表明图 1 b中 C溅
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射深度处 O相对百分含量随 U 相对百分含量

增加而增加的结果是使部分铀发生了氧化。当

氩离子继续溅射至图 1 b 中 D 点处时 ,得到

50～110 eV时 Al 和 U 元素各特征跃迁 (图 2

中 D谱) 。与图 2 中 C谱比较 ,Al的 3 个俄歇

峰的峰肩较尖锐 ,化学态有所变化 , U 元素的

O5VV 8515 eV 和 O4VV 9515 eV 两峰则已探

测不到 ,但 OPV 7315 eV 和 O5VV 9015 eV 两

峰强度之比高于金属 U 和 UO2 状态。该峰形

与参考文献[6 ]中 UAl3相在 50～110 eV时 U、

Al元素各特征跃迁 (图 2 E谱)很好吻合 ,表明

在此深度处开始生成了 UAl3 相 ,随后 ,从 D深

度到 E深度段内的溅射谱均表明有 UAl3 相存

在 (未循环轰击镀样品无该相生成) 。随着继续

溅射 ,O相对百分含量下降 ,U 从化合态与金属

态共存转变为单一金属态。图 1 b中 F深度处

的俄歇线形谱表明基本上以 Al、U 金属态共

存。

氩离子剥离时观测到的 Al2O3 和 UO2 是

在溅射沉积过程中金属与真空室残余氧气发生

氧化反应生成的。界面原子的扩散是因对基体

施加负高压后获得载能离子对界面的“修饰”作

用 ,即引起界面区的温升效应和被溅射原子的

反冲注入效应 ,促进了 U、Al原子间的扩散 ,使

界面得以宽化[7 ]。同时 ,U、Al原子间的扩散及

载能离子轰击镀的结果是在界面造成的能量和

浓度起伏足以使界面原子发生化学反应 [8 ] ,生

成 UAl3 相。结合 AES的分析 ,界面的反应式

为 UO2 +
13
3

Al→2
3

Al2O3 + UAl3。

212　界面对 Al薄膜耐腐蚀性能的影响

铀在大气中的腐蚀机理是吸附于表面的

O2 - 、OH - 通过表面和界面向基体内部扩散的

结果[9 ]。界面结构将对氧化过程中 O2 - 、OH -

的扩散产生影响 :界面原子的扩散和固溶阻挡

离子进入基体 ;铀基体和铝薄膜界面发生明显

扩散 ,部分界面原子以 Al2O3和 UAl3等结合态

的形式存在 ,两者分别是 n型半导体化合物和

金属间化合物。当 O2 - 、OH - 扩散到铀基时 ,

优先进入 Al2O3 晶格空位的 O2 - 可阻挡 OH -

的扩散 ,因离子进入 UAl3 化合物的间隙形成

饱和势及伴生的缺陷场对 O2 - 、OH - 的钉扎[10 ]

进一步抑制了 O2 - 、OH - 离子向基体内部扩

散 ,使得铀上铝薄膜耐腐蚀性能的提高成为可

能。

3　结论
循环氩离子轰击镀工艺获得的铀基体和铝

薄膜的界面发生了扩散效应 ,界面明显宽化 ,且

发生化学反应 ,生成了 UAl3和 Al2O3相。界面

原子的扩散、固溶以及新相的生成可阻挡 O2 - 、

OH - 离子向铀基体内部扩散 ,从而使铀上铝薄

膜抗大气腐蚀性能得到提高。
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