
!第!"卷第#期 原 子 能 科 学 技 术 $%&’!"!(%’#
!)**+年""月 ,-%./012345670/3203829:30;2%&%56 (%<’)**+

磁控溅射沉积含7-纳米晶钛膜制备
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摘要!采用直流磁控溅射方法!通过分别改变衬底温度及V3分压来制备不同氦含量的钛膜%利用>X7$

\WL$:1E及,YE分别对钛膜中的 V3含量$平均晶粒 尺 寸 及 膜 的 表 面 形 貌 进 行 分 析%结 果 表 明’在

不同温度范围内!温度变化对所制备钛膜中 V3含量的影响明显不同&V3含量与晶粒尺寸直接相关!氦

原子进入钛膜后!抑制了晶粒的长大&随着钛膜中 V3与:/的 原 子 个 数 比 由"’*]增 加 到""’D]!:1E
测得的平均晶粒尺寸由约@B2.减小到约!2.&选择合适的V3分压!能够制备出V3含量较高的氦钛膜%
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!!纯钛金属是迄今发现的吸氢密度最高的材

料!常作为氚靶材料使用%金属氚化物 中 的 氚

衰变生 成@V3%@V3原 子 占 据 金 属 氚 化 物 的 间

隙位置!室温 下!@V3原 子 是 可 迁 移 的!易 在 相

邻@V3原子引起的局部位置膨胀成团%当@V3
原子团膨胀达到临界尺寸后!金属原子被挤出

所占 位 置 成 为 自 间 隙 原 子!形 成 稳 定 的 泡

粒)"C)*%由 于 不 断 有@V3生 成!泡 粒 不 断 生 成!
形成密集的泡阵列%当已集中的@V3浓度达到

某一临界值后!泡间的金属带断裂!@V3加速释

放%为探明这一演变过程!提供有关预警信息!
便捷高效地向材料中引入 V3是开展这项工作

的首要问题%
往金属 中 引 入 V3的 途 径 有 离 子 注 入$自

然氚衰变等%离子注入方法引入的 V3在材料

中分布不均匀!注入过程对晶体结构损伤较大!
且很难区分出离子轰击产生的辐照损伤和 V3
积累引起的晶格损伤)@*%自然氚衰变法引入的

V3虽不会产 生 晶 体 离 位 损 伤!但:的 半 衰 期

长"约")’@8#!要产生足够多的 V3!样品须存

放数月至数年!使得实验周期太长%为 模 拟 氚

钛靶中氚衰 变 产 生 的 V3扩 散 及 成 泡 行 为!本

工作研究采用一种简单$高效的磁控溅射方法!
获得低损伤甚至无损伤的纳米钛膜)!C+*%

C!实验

CJC!样品制备

采用直流磁控溅射方法!在 V3$,4气压比

BV3.B,4‘!$#$D的 混 合 气 体 工 作 气 氛 中 将 :/
溅射沉积在!"=..的 E%基片上%所用的:/
靶纯度为DD’DD]!直径#B..!厚+..!溅射

过程中靶 与 基 片 间 的 距 离 为BB..%基 片 用

酒精$超声波清洗!并在沉积前先将基片高温除

气!再用离子束对基片进行清洗%本底 真 空 度

为)a"*b!>8!溅射气体V3和,4的纯度皆为

DD’DD]%在沉积 过 程 中!,4的 分 气 压 保 持 为

*’">8!溅射弧流为!**.,%

CJE!样品测量与分析

离子束分析 在)’BE3$质 子 静 电 加 速 器

上进行%用增强质子背 散 射"1>X7#测 量 氦 的

含量及其 分 布%)’*E3$质 子 垂 直 于 样 品 表

面入射!出射角为)*c!散射角为"#*c%沉积膜

的晶 粒 尺 度 与 结 构 用 L..8TC4, 旋 转 阳 极 \
射线衍射仪分析!所用\射线源为RKCd"!"‘
*’"B!"=2.!衍射采用)#模式!掠射角固定为

)c!步长*’*)c!每步#M%同时用,YE和:1E
观察膜的形貌和平均晶粒尺寸!所用仪器分别

为日本精工7>,!**原子力显微镜和日本电子

的I1EC"**R\#透射电子显微镜%

E 实验结果与分析

图"所 示 为 沉 积 温 度"衬 底 温 度#与 膜 中

V3含量及平均晶粒尺寸间的关系%:/膜样品

制备 参 数 为’BV3.B,4‘D!负 偏 压#*$!弧 压

)=*$!弧流!**.,%在!D$@B*e范 围 内!
膜中 V3$:/原子个数比由""’D]降至"’*]!
平均晶粒尺寸由约!2.升至约@B2.%由图

"可知’在 较 低 温 度 区 间 内!随 沉 积 温 度 的 增

加!V3含 量 有 所 减 少!但 减 少 不 明 显!超 过 一

定温度后!钛 膜 中 的 V3含 量 明 显 减 少%这 主

要归 因 于 以 下 两 方 面’直 流 磁 控 溅 射 法 对 V3
的引入是一 低 能 注 入 过 程!将 有 一 部 分 V3进

入样品的 缺 陷 结 构)"!=*!例 如!空 位$位 错 和 晶

界处!随着温度升高!这些部位的 V3将被释放

出&该工艺引入的大部分 V3未被缺陷捕陷!处

于沉积层之间!或仅被膜表面吸附!随着温度升

高!这部分V3更易释放出%@B*e时!样品中

的V3含量低!表明V3释放过程已占主导%氦

的渗入有明显抑制晶粒生长的趋势!被缺陷捕

陷的V3阻碍 了 晶 界 的 迁 移!抑 制 了 晶 粒 的 长

大%所以!随钛膜中的V3含量增加!晶粒度随

之变小)DC"**%
图)所示为BV3.B,4‘D!温度分别为)**和

@B*e下制备的 V3C:/膜的:1E 图%由该图

直接测得两种温度下所得氦钛膜的平均晶粒尺

寸分别约为"*和@B2.%
对于给定的靶原子:/!入射粒子V3和,4

的背 散 射 能 量 分 别 为 入 射 能 量 的*’+"B和

*’**=%所以!氦原子有足够的能量穿过等离子

区!轰击不断生长的钛膜!并被捕陷在 膜 层 内!
而反射出的氩原子因其能量低!易被离子或残

余气体分子散射!较难沉积到基片上%
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图" V3含量及平均晶粒尺寸与沉积温度的关系

Y/5’"!L3N%M/-39-3.N348-K43<M’-48NN39

;3&/K.0%2032-48-/%28298<34853046M-8&M/Z3
"(((V3$:/原子个数比&#(((平均晶粒尺寸

图)!不同温度下制备的 V3C:/膜的:1E图

Y/5’)!:1E9/OO480-/%2N8--342M%OV3C:/O/&.MN43N8439
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图@所示为上述不同温度下含氦钛膜样品

的\射线衍射图谱%随着温度升高!衍射峰变

得尖锐!峰 值 强 度 增 加!表 明 晶 粒 尺 寸 逐 渐 增

大%这一变化趋势与不同温度升高下的晶粒尺

寸增大趋势相一致%
图!所 示 为BV3.B,4‘D!温 度 分 别 为)**

和@B*e下制备的样品的,YE 图%膜表面相

对平整!且形成细小的球形团簇结构%团 簇 结

构的尺寸随 衬 底 温 度 升 高 而 增 大"8图 所 示 的

样 品 的 团 簇 结 构 尺 寸 约 为 D*2.!P 图 约

@!*2.#%可以 认 为!这 些 团 簇 是 由 若 干 晶 粒

组成的%
图B所示为 V3.,4分 压 比 与 V3C:/膜 中

V3含量的关系%该膜 制 备 参 数 为’,4分 压 为

*’">8&负 偏 压 为#*$&弧 压 保 持 在)=*$
)D*$之间&弧 流 固 定 为!**.,&沉 积 时 间 为

D*./2%由图B可知!选择适当的 V3分压!能

够制备出较 高 V3含 量 的 氦 钛 膜!在 本 实 验 条

图@!不同温度下含氦钛膜样品\射线衍射图谱

Y/5’@!\WLN8--342M%OV3C:/O/&.MN43N8439

8-9/OO3432-93N%M/-39-3.N348-K43M

图!!不同温度下制备的 V3C:/膜的,YE图

Y/5’!!,YE./04%548N;M%OV3C:/O/&.MN43N8439

8-9/OO3432-93N%M/-39-3.N348-K43M
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件下!BV3.B,4‘#时 制 备 的 氦 钛 膜 中 的 V3含

量最高%

图B 不同 V3.,4分压比下制备的氦钛膜中的 V3含量

Y/5’B!V3&/K.0%2-32-M/2V3C:/O/&.MN43N8439
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表"列出了不 同BV3.B,4及 不 同 温 度 区 间

内膜材的厚 度%随 着 V3分 压 升 高!膜 厚 度 降

低%这是因为钛膜的沉积速率受,4离子流控
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制!但降低沉 积 速 率 可 增 大 V3的 引 入 量%沉

积速率低!衬底温升也低!较低的衬底温度有利

于获得较高的V3含量"图"#%另一方面!随着

V3分压提高!被溅射原子与 V3原子碰撞几率

增加!这使得更多的V3原子获得能量!有利于

V3的引入%但 V3流量达到一定值 后!V3的

引入量将达到饱和%这是因为!放电气 体 密 度

增加!从溅射 靶 背 散 射 的 V3原 子 向 衬 底 运 动

中被碰撞散射的几率随之增加%所以!选 择 合

适的 V3分 压 方 能 向 钛 膜 中 引 入 更 多 的 V3%
本实验在BV3.B,4‘#下制备出V3含量较高的

含氦钛膜%

表C!不同"7-""!3下的沉积温度及样品厚度

+&=#-C!"7-""!32:J:5=:’3&’-’-,"-3&’53-&)0

’8$%K)-::(*+$*$#,:

BV3.B,4 沉积温度.e 样品厚度.%.

! !=$D" @A+)"

# B*$=! @A!=@

D !D$+* @A)=+

F!结论

"#改变 沉 积 温 度 可 制 备 不 同 V3含 量 的

含氦钛膜%衬 底 温 度 升 高!钛 膜 中 的 V3含 量

减少!晶粒尺度增大!且在较高的温度 区 域 下!
温度变化对钛膜中的V3含量及晶粒尺寸的影

响明显增大%氦的渗入有明显抑制晶粒长大的

趋势%

)#保持,4分压不变$改变 溅 射 气 体 中 的

V3分压!可制 备 出 不 同 V3含 量 的 含 氦 钛 膜&
选择合适V3分压!能得到较高的含 V3钛膜%
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