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开展磁控溅射镀膜探索研究性实验课程的尝试

王　奇，王艳辉，牟宗信，赵纪军
（大连理工大学 物理学院 三束材料改性教育部重点实验室，辽宁 大连１１６０２３）

　　摘　要：磁控溅射镀膜实验涵盖了理工科大学生所认知的真空、高电压、材料制备等知识．结合大连理工大学国家

级物理实验教学示范中心在探索研究性实验方面积累的教学经验与方法、等离子体物理国家重点学科的知识储备以及

三束材料改性教育部重点实验室自主开发、手动操作的磁控溅射镀膜设备的优势，尝试将磁控溅射镀膜用于大学探索研

究性实验教学．介绍了开展此实验所需的知识构成与设备模块，阐述了实验的设计思想与方法、开展实验的前期准备、

课堂组织、注意事项，分析了课程实施的主要困难，并给出了解决方案．
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　　开发研究性、探索性教学实验，提高学生综合
素质和创新能力，是当前物理实验教学改革的一
个重要方面［１］．研究性实验的主导思想是使物理
实验教学与专业研究接轨，使现代科技进步的成
果渗透到传统的经典课程内容之中，使学生在物
理实验过程中经历与科研工作相似的过程［２］．目
前光纤技术［３］、磁共振技术［４］、核物理技术［５］、光
学信息处理技术［６］以及光谱技术、真空技术、传感
器技术等现代科研手段已经被各高校引入到物理

实验教学之中．大连理工大学物理实验教学中心
是国家级实验教学示范中心，近年来，实验中心充
分利用学校丰富的学科建设和科学研究资源，建
立了可广泛推广并有助于本科生创新能力培养的

有效途径，成功地将一些具备学科前沿性和挑战
性的科研内容引入物理实验教学，如低温气体放
电等离子体和诊断技术、三维成像技术、激光内
雕、太阳能电池等，这些内容在拓宽学生的知识
面，培养他们综合实验能力方面起到了重要作用．
磁控溅射是物理气相沉积，被用于制备金

属、半导体、绝缘体等多种材料，且具有设备简单、
易于控制、镀膜面积大和附着力强、高速、低温、低
损伤等优点［７］．为了适应科学技术和工业发展的

需要，目前很多理工科高校已经开展了与薄膜制
造技术相关的基础理论课程，如真空技术、材料科
学、高电压技术等，具备了开展薄膜沉积实验课程
的理论基础．但是由于受诸多客观条件限制，相
关的实验研究课程开设较少．大连理工大学拥有
等离子体国家重点学科与三束材料改性教育部重

点实验室．三束材料改性实验室侧重发展载能束
材料加工产业化新技术与先进等离子体源技术，
研究载能粒子作用下的材料表面、界面问题及相
关材料制备与改性工艺．实验室拥有多台薄膜沉
积、干法刻蚀等与载能束相关的机台．其中，一些
早期制造的设备，工艺水平已经不能满足最新科
研的特征尺度或精度，而这些设备多为手动操作，
且设备各模块集成化程度低、可视度高，非常适合
应用于大学生或者研究生实验教学．如果将其用
于大学生物理实验教学，既能充分利用设备资源，
又能提升学生的知识水平和科研能力［８］．本文结
合大连理工大学国家级物理实验教学示范中心在

探索研究性实验方面积累的教学经验与方法、等
离子体物理国家重点学科的优势力量以及三束材

料改性教育部重点实验室拥有的设备特点和科

研、工程技术人员的技能储备，介绍了开展磁控溅
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射镀膜技术探索研究性实验的思路、方法以及初
步尝试．

１　实验内容设计

该探索研究性实验教学的内容是用磁控溅射

设备制备工件上的ＴｉＮ薄膜并进行相关研究．磁
控溅射以磁场约束和延长电子的运动路径，提高
了工作气体的电离率，显著提高了溅射效率和沉
积速率．ＴｉＮ是一种新型的多功能金属陶瓷材
料，它的熔点高、硬度大、摩擦系数小，是热和电的
良导体．尤其特别的是，ＴｉＮ涂层呈现金黄色，并
且随着Ｎ含量的降低将呈现金黄、古铜、粉红等
颜色，很适合用于大学的探索研究性实验教学．
本实验主要让学生获得并探索研究以下几方面内

容知识：

１）获得真空镀膜技术的基本知识
真空镀膜技术是利用物理、化学手段将固体

表面涂覆１层特殊性能的薄膜，从而使固体表面
具有耐磨损、耐高温、耐腐蚀、抗氧化、防辐射、导
电、导磁、绝缘和装饰等许多优于固体材料本身的
优越性能，达到提高产品质量、延长产品寿命、节
约能源和获得显著经济效益的作用［９］．因此真空
镀膜技术被誉为最具发展前途的重要技术之一，
并已在高新技术产业化的发展中展现出诱人的市

场前景，如航空、航天、电子、信息、机械、石油、化
工、环保、军事等领域．溅射镀膜的原理是稀薄气
体异常辉光放电产生的等离子体在电场的作用

下，对阴极靶材表面进行轰击，把靶材表面的分
子、原子、离子及电子等溅射出来，被溅射出来的
粒子带有一定的动能，沿一定的方向射向基体表
面，在基体表面形成镀层．
磁控溅射与其他镀膜技术相比具有如下特

点：可制备成靶的材料广泛，几乎所有金属、合金
和陶瓷材料都可以制成靶材；在适当条件下多元
靶材共溅射方式，可沉积配比精确恒定的合金；在
溅射的等离子体中加入Ｏ２，Ｎ２ 或其他活性气体，
可沉积形成靶材物质与气体分子的化合物薄膜；
通过精确地控制溅射镀膜过程，容易获得均匀、高
精度的膜厚；通过离子溅射靶材料物质由固态直
接转变为等离子态；溅射镀膜速度快，膜层致密，
附着性好等特点，很适合于大批量、高效率工业生
产．近年来磁控溅射技术发展很快，具有代表性
的方法有射频溅射、反应磁控溅射、非平衡磁控溅

射、脉冲磁控溅射、高速溅射等．
２）了解材料科学，尤其是晶体结构变化体现
出迥异的外部特征

随着Ｎ含量的增加，ＴｉＮ薄膜呈现出不同的
外观颜色以及不同的物理、化学性能．ＴｉＮ薄膜
材料在微电子器件中作为扩散阻挡层、耐摩擦磨
损材料、光电材料等，也常常被作为一种典型的沉
积材料来对比各种沉积技术的优劣．纯金属 Ｔｉ
的晶体为ｂｃｃ或ｈｃｐ结构，随Ｎ含量的增加，转变
为ｆｅｅ结构的础合物．在转交之间存在许多的中
间相．当Ｎ成分增加时，价电子数目增加，ＴｉＮ颜
色变成亮黄色，其他的各种物理、机械性能也发生
显著变化，非化学比例的 ＴｉＮ有大量的空位，导
致各种特性有非常大的变化，比如ＴｉＮ的颜色依
赖于Ｎ成分，随Ｎ含量的增加，颜色从灰色的Ｔｉ
变成亮黄色，然后依次为金黄色、褐色、青铜色和
红色［１０］．
３）探索研究外部参量对实验结果（薄膜性能）
影响的重要性

作为一种非平衡的物理、化学过程，各种沉积
方法具有不同的放电特性，由此影响薄膜的特性．
研究表明，放电气体成分、放电气压、基体温度和
偏压等基本参量是影响薄膜结构、性能的主要因
素．本实验可以进一步拓展，研究放电气压、Ｎ２
和Ａｒ气流比例或者电压等外部条件对于薄膜厚
度的影响规律，并使用台阶仪进行测量．
此课程的设置，既能使学生掌握基本的真空、

材料、物理领域的基础知识，又能提高他们对科学
研究性实验的兴趣，培养探索性科研与撰写论文
的初步能力．

２　实验过程

２．１　实验前期准备
以６人组成科研小组的形式进行实验．
首先，给学生布置预习要求，引导学生查阅文

献，了解学习相关的知识及仪器各部件的工作原
理、设计思想等．因为涉及的知识面较宽，６名同
学分工合作，分成３组查阅调研．第１组调研真
空知识，包括真空的概念及实现手段，机械泵、罗
茨泵、扩散泵的原理及构造知识；第２组调研电气
知识，包括脉冲电源、磁场线圈控制知识，等离子
体的产生原理；第３组调研材料学以及工艺气体
知识，包括ＴｉＮ涂层材料的性质与用途，Ａｒ在溅
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射镀膜工艺中的广泛使用等；然后再汇总，共同学
习、讨论．
其次，让学生到实验室熟悉仪器设备（图１），

对仪器各模块有初步的感性认识．设备主要的模
块有溅射镀膜腔室、真空系统、冷却水、反应气体、
高压电源、控制系统、电加热等．其中，溅射镀膜
腔室中包含溅射靶、挂件旋转底座等；真空系统包
含机械泵、罗茨泵、油扩散泵及规管、阀门等；反应
气体有Ａｒ，Ｎ２，Ｏ２．

图１　磁控溅射设备的主要模块

第三，研究制定初步的实验方案、实施办法，

充分考虑提出实验中的注意事项及如何应对突发

事件．在实验开展过程特别注意的事项主要涉及
冷却水、高压电、压缩／工艺气体等辅助系统．例
如，虽然对整个设备都做了接地处理，但是在课堂
还必须放置绝缘棒，以做好触电挽救预案．另外，

对学生来讲，比较陌生的应该是高压的Ｎ２／Ａｒ气

瓶以及减压阀．因为其中的气压最高值可以达到

１２ＭＰａ，如果操作不当可能会导致气瓶开关飞
出、气体的软管部分被撑爆等，所以一般由教师来
操作气瓶及减压阀的开关．减压完成后，学生可
以操作流量计等设备．
２．２　实验课堂组织
探索研究性实验的主体是学生，课堂上先请

学生大致讲述他们的设计方案，对于学生设计中
出现的问题，教师以问题的形式提出，引导学生思
考，然后教师再给出必要的讲解．对仪器各模块
的介绍，更侧重设计思想及应用领域．
首先向学生讲解真空镀膜广泛的应用领域与

原理，尤其介绍与生活紧密结合的太阳能电池、眼
睛框架、钻头等实例，先让学生有感性认识．对于
设备本身（图２，３）的讲解，采用由主及次的方法，

先介绍真空镀膜机的主机台构成，可以打开镀膜

腔室观看里面的工件挂座、钛靶、加热装置等．接
下来向学生展示磁控溅射镀膜机的外围附属设

备，包括冷却循环水、控制电柜和高压电柜、真空
泵以及气路连接、空气压缩机及各路阀门．讲解
这些外围设备的作用、必要性、先后开关顺序及操
作注意事项；讲解常用的真空技术的知识以及机
械泵、罗茨泵、油扩散泵的结构及原理；讲解工艺
气体（Ａｒ和Ｎ２）、高压气瓶及减压阀、流量计等原
理及部件．

图２　放电腔室、电弧靶、底座转架等实物图

图３　部分真空系统（扩散泵、罗茨泵）实物图

讲解完成之后，启发学生按照流程进行实验
操作，在学生操作的过程中要注意发现错误，及时
引导．
首先要打开外围的辅助设备，启动冷却水以

及压缩空气．需要注意：要检查水流动情况是否
正常，确保水压达到０．２ＭＰａ以上，然后查看压
缩空气压强需要达到０．５ＭＰａ以上．将待镀膜的
工件放置在腔室中，并固定至基座上．然后启发
学生打开控制柜电源，并依次打开机械泵、扩散
泵、罗茨泵．需要注意三级泵的开启顺序，等管路
真空达到一定值（０．５Ｐａ左右）以下才可开扩散
泵，扩散泵需进行预热．
启发学生依次加热真空室，打开基座旋转架，

送Ａｒ气清洗腔室．需要注意的是，如果省掉清洗
环节，薄膜可能会因为氧化作用而呈现异样颜色．
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清洗完成后，可以依次送入工艺气体，开偏压进行
镀膜工艺．在溅射镀膜过程中，可以通过观察窗
看到辉光产生．在此需要提醒学生，观察窗的挡
板不能长时间打开，以免将观察窗镀膜．如果时
间允许，部分学生可以尝试不同的气体成分比例
来获得不同颜色／组分的薄膜．另外，此设备也可
以进行纯Ｔｉ、ＴｉＯ２ 的薄膜制备，给学生发挥自己
创新能力的空间．
镀膜完成后，依次关闭多弧靶电压与基座偏

压以及气体流量计等．等达到放气要求后，依次
关闭真空系统，取出样品，关闭相应阀门及电源系
统，关闭压缩机与循环水系统．然后，采用台阶仪
测量样品不同位置的厚度，并做误差分析．另外，
对于时间充足的学生，可以尝试通入不同的 Ｎ２
流量，以获得不同颜色的薄膜．以图４中的工件
为例，某参量下镀ＴｉＮ薄膜后观察到明显的金色
涂层．

图４　镀ＴｉＮ薄膜工件图片

２．３　实验课后总结
实验课后总结包括结果分析与讨论，介绍引

导学生使用科学研究用的数据处理软件、误差分
析、撰写研究论文等．其中，研究论文的撰写是重
中之重．
普通的大学物理实验都是采用实验报告的格

式，而探索性实验采用科研论文的撰写格式．论
文内容包括：题目、作者、摘要、正文４个部分．正
文分为以下４个部分：引言、实验内容与方法、实
验步骤与数据、实验结论与讨论．
２．４　初步结果及面临的困难和解决方案
对于大学生来讲，目前开展磁控溅射镀膜探

索研究性实验主要面对的问题及拟解决方案分列

如下：
与基础性的大学物理实验相比，本实验面临

的首要困难是涉及的知识面广，如上述的真空、高
电压、材料，甚至等离子体等．对于此，很有必要
制作具有丰富动画效果的课件，提前共享在学生

的平台系统，供学生提前学习．从另外一方面讲，
本实验可以较大范围地拓展学生的知识面，深化
学习过的相关理论知识．
其次，磁控溅射设备的危险性．本实验涉及

到了压缩空气、高压电源，如果不按要求操作，很
有可能带来危险．这也是一把双刃剑，在充分讲
解与严格的规范前提下，可以使学生对科学研究
有比较严肃的认识，养成严谨的操作习惯．
另外，对于膜厚的测量手段，目前主要采用台

阶仪，这也是国内外实验室通用的测量手段，缺点
是镀膜完成后需取样另行测量，不能有效地实时
监测．为了解决这一问题，实验室已经购买了英
福康公司生产的微天平，将其安装在此装置上，使
用晶振片来实现膜厚的实时监测．

３　结束语

基于大连理工大学等离子体物理国家重点学

科优势、三束材料改性教育部重点实验室自主开
发的磁控溅射镀膜设备，以及国家级物理实验教
学示范中心在探索研究性实验方面积累的教学经

验与方法，本文介绍了开设课程所需要的软硬件
条件与知识体系、课程设计思路与方法，讲述了实
验的前期准备、课堂组织流程以及面临的困难和
相应解决办法，探索了推广开展此探索研究性实
验的可行性．通过初步探索性地开展此课程，并
结合具体的描述与讨论，我们认为在有条件的高
校将磁控溅射镀膜设备推广于大学探索研究性实

验具有可行性．
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