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磁控溅射法沉积纳米Ｃｕ薄膜的性能研究
＊
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（江南大学 生态纺织教育部重点实验室，江苏 无锡２１４１２２）

摘　要：　采用卷绕型磁控溅射设备在涤纶（ＰＥＴ）针
刺毡表面沉积了纳米结构Ｃｕ薄膜，利用Ｘ射线衍射
仪（ＸＲＤ）对薄膜的组分和结晶状态进行了分析，用原
子力显微镜（ＡＦＭ）分析了不同溅射工艺参数对纳米
Ｃｕ薄膜微观结构和颗粒直径的影响，并较为系统地分
析了溅射功率、工作气压和沉积时间对镀铜ＰＥＴ针刺
毡导电性能的影响。结果表明，增大溅射功率，镀铜
ＰＥＴ针刺毡导电性和 Ｃｕ膜均匀性变好，但应控制
在６ｋＷ以下；随工作气压的增大，薄膜方块电阻先减小
后增大，薄膜厚度更加均匀；随着沉积时间的延长，Ｃｕ
粒子的直径增大，Ｃｕ膜的导电性和均匀性明显变好。
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１　引　言

ＰＥＴ针刺毡由于具有独特的网络结构、丰富的表
面积和均匀的孔隙等优异性能，在许多领域有着广阔
的应用前景，但由于其表面惰性，又限制了其性能和应
用。为了改善其表面性能，开发具有抗静电功能的
ＰＥＴ针刺毡，表面改性技术逐渐受到重视［１］。目前表
面改性的方法多种多样，主要有溶胶－凝胶法、化学气
相沉积法和溅射法等［２－３］。其中，磁控溅射镀膜不仅具
有操作简单、对环境无污染、低温溅射等特点，而且制
备的样品性能优良，膜层结构均匀致密，薄膜与基材的
结合强度高，因此被广泛应用于材料表面改性［４－７］。
磁控溅射是一种应用较广物理气相沉积方法，利

用磁控溅射技术在柔性基材上沉积不同组分的薄膜可

制备出有特殊功能的新型纺织品，如紫外线屏蔽材料、
纤维太阳能电池、医用抗菌面料等，不仅无毒、无污染
而且能改善织物性能，提高产品的档次和附加值［８］。
本文采用卷绕型磁控溅射设备在ＰＥＴ针刺毡上沉积
金属Ｃｕ纳米薄膜，着重研究了溅射功率、工作气压和
沉积时间等工艺参数对纳米Ｃｕ薄膜的微观结构、颗
粒尺寸的影响，并给出了磁控溅射工艺参数与薄膜导
电性之间的关系。

２　实　验

２．１　实验材料
涤纶针刺毡 （江苏菲特滤料有限公司，面密

度５００ｇ／ｍ２），幅宽８００ｍｍ；纯度为９９．９９％的金属
铜靶，尺寸为９５７ｍｍ×９０ｍｍ×６ｍｍ。

２．２　实验设备
ＪＺＣＫ－８００高真空卷绕磁控溅射设备（沈阳聚智科
技开发有限公司），设备示意图如图１所示。该设备具
有３个矩形靶（其中，中频靶２只、射频靶１只），最大
卷装直径为４００ｍｍ，溅镀有效宽度为８００ｍｍ，常用
镀膜速度为１～２０ｍ／ｍｉｎ，卷绕张力２０～１００Ｎ可调，
实验所用的电源为中频电源，最大功率为３０ｋＷ。

图１　高真空卷绕磁控溅射设备示意图
Ｆｉｇ　１Ｄｉａｇｒａｍｍａｔｉｃ　ｄｒａｗｉｎｇ　ｏｆ　ｈｉｇｈ　ｖａｃｕｕｍ　ｗｉｎｄｉｎｇ

ｍａｇｎｅｔｒｏｎ　ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ　ｅｑｕｉｐｍｅｎｔ
实验中用到的其他设备有：Ｄ８Ａｄｖａｎｃｅ型 Ｘ－射

线衍射仪（Ｂｒｕｋｅｒ　ＡＸＳ公司）；ＣＳＰＭ４０００型原子力显
微镜（ＡＦＭ）（广州本原科技有限公司），扫描模式为接
触式；ＳＺＴ－２Ａ 四探针测试仪（苏州同创电子有限公
司）。
２．３　样品的制备与表征
在室温条件下，将幅宽为８００ｍｍ的ＰＥＴ针刺毡

卷装安装在卷绕型磁控溅射镀膜机的放料辊上，采用
中频电源对其进行溅射镀Ｃｕ。首先将真空室抽至本
底真空１．０×１０－２　Ｐａ，然后充入纯度为９９．９９％的Ａｒ
作为工作气体，保持样品以１ｍ／ｍｉｎ的速度向收料辊
运动，改变溅射工艺参数在ＰＥＴ针刺毡表面沉积Ｃｕ
薄膜。
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采用Ｘ射线衍射仪（ＸＲＤ）对沉积纳米结构Ｃｕ薄
膜前后ＰＥＴ针刺毡的表面成分及Ｃｕ薄膜的晶态结构
进行了分析。为了研究所沉积薄膜的微观结构，在原
子力显微镜接触模式下对样品表面形貌进行扫描成

像，并用图像后处理软件ＣＳＰＭ　Ｉｍａｇｅｒ对原子力显微
镜扫描的表面形貌图进行分析。采用ＳＺＴ－２Ａ四探针
测试仪对不同工艺参数条件下沉积的Ｃｕ薄膜的方块
电阻进行表征。此外，用不同位置的导电性来衡量镀
层在基材幅宽方向上的厚度均匀性。检验方法为在样
品横向位置上每隔２０ｍｍ取一个测量点，用四探针测
试仪器分别测量其方块电阻值，取其平均值并计算其
标准差和变异系数ＣＶ值，即能反应该试样表面镀层
的导电性及其均匀性。测试条件：温度２３℃，相对湿
度６５％。

３　结果与分析

３．１　表面元素分析
在溅射功率５．５ｋＷ、溅射压强１．０Ｐａ、卷绕速度

为１ｍ／ｍｉｎ条件下，对ＰＥＴ针刺毡溅射镀膜１次。采
用Ｘ射线衍射仪分别对镀膜前后的ＰＥＴ针刺毡进行
表征，得到的ＸＲＤ图谱如图２所示。

图２　沉积铜薄膜前后ＰＥＴ针刺过滤毡的ＸＲＤ图
Ｆｉｇ　２ＸＲＤ　ｓｐｅｃｔｒａ　ｏｆ　ＰＥＴ　ｎｅｅｄｌｅｄ　ｆｅｌｔ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ　ａｆ－

ｔｅｒ　ｄｅｐｏｓｉｔｉｎｇ　Ｃｕ
从图２（ａ）可以看出，２θ在１５～２５°时，有３个尖锐

的峰，为聚酯纤维的衍射晶峰，图中看不出铜的衍射
峰。从图２（ｂ）可以看出，除了聚酯纤维的衍射峰之
外，还在２θ＝４３．２９７，５０．４３３和７４．１３０°处出现了３个
衍射峰。借助 ＭＤＩ　Ｊａｄｅ　５．０软件标准粉末和Ｘ射线
衍射标准卡第０４－０８３６号纯金属Ｃｕ晶面相比较，三衍
射峰分别对应０４－０８３６号纯金属Ｃｕ（１１１）、Ｃｕ（２００）和

Ｃｕ（２２０）择优取向的衍射峰，说明铜元素存在于该薄
膜中。并且从图中可以看出３个衍射峰都较为尖锐，
说明Ｃｕ膜结晶情况良好。

３．２　溅射工艺对Ｃｕ薄膜微观结构的影响
３．２．１　溅射功率对Ｃｕ薄膜微观结构的影响
保持工作气压１．０Ｐａ、卷绕速度１ｍ／ｍｉｎ不变，

分别在溅射功率为２，４，６和８ｋＷ条件下对ＰＥＴ针刺
毡基材进行溅射镀膜１次。用原子力显微镜（ＡＦＭ）
对不同溅射功率下沉积的纳米结构Ｃｕ薄膜的微观结
构进行表征，结果如图２所示；用图像分析软件ｉｍａｇｅｒ
对薄膜的颗粒直径进行了分析，得到颗粒直径大小见
表１。
表１　溅射功率与Ｃｕ薄膜颗粒直径的关系

Ｔａｂｌｅ　１Ｔｈｅ　ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ　ｂｅｔｗｅｅｎ　ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ　ｐｏｗｅｒ
ａｎｄ　ｔｈｅ　ｄｉａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　Ｃｕ　ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍ　ｐａｒｔｉｃｌｅｓ

溅射功率／ｋＷ　 ２　 ４　 ６　 ８

粒子直径／ｎｍ　 ５５．５９　６３．４８　１２７．８７　２５６．８９

　　如图３和表１所示，在功率为２ｋＷ时，Ｃｕ粒子分
布较为均匀，仅有少量的团聚，此时的颗粒直径也较
小，为５５．５９ｎｍ。随着溅射功率的增加，Ｃｕ粒子的形
貌与直径都发生了变化，粒子的团聚增多，颗粒直径逐
渐增大；当溅射功率达到８ｋＷ 时，Ｃｕ薄膜不再是平
整规则的颗粒状，而是由尺寸很大的团聚核构成，此时
团聚核的平均直径为２５６．８９ｎｍ。这是因为溅射功率
的增加导致轰击靶材的 Ａｒ＋能量增大，使得单位时间
内溅射出的Ｃｕ原子数量更多，Ｃｕ原子在到达基材之
前碰撞成核或团聚的概率也就更大，从而导致颗粒直
径增大。但是，过高的溅射功率会导致溅射速率过大，
沉积在基材上的原子来不及扩散、排列形成较稳定的
结晶状态，造成薄膜组织不稳定，导致Ｃｕ粒子发生畸
变。因此，溅射功率不易过大。

３．２．２　工作气压对Ｃｕ薄膜微观结构的影响
图３为保持溅射功率５．５ｋＷ，卷绕速度１．０ｍ／

ｍｉｎ，在工作气压分别为０．８，１．３和２．５Ｐａ条件下溅
射１次所得的纳米Ｃｕ薄膜的 ＡＦＭ 形貌图，与 ＡＦＭ
形貌图相对应的薄膜颗粒直径如表２所示。
表２　工作气压与Ｃｕ薄膜颗粒直径的关系

Ｔａｂｌｅ　２Ｔｈｅ　ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ　ｂｅｔｗｅｅｎ　ｗｏｒｋ　ｐｒｅｓｓｕｒｅ　ａｎｄ
ｔｈｅ　ｄｉａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　Ｃｕ　ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍ　ｐａｒｔｉｃｌｅｓ

工作气压／Ｐａ　 ０．８　 １．３　 ２．５

粒子直径／ｎｍ　 ９７．４　 １２０．８　 ８６．６４

　　由图４和表２可以看出，随着工作气压的增大，Ｃｕ
膜的颗粒直径先增大后减小。这是因为，在一定范围
内随着工作气压的增大，溅射速率增大［９］，Ｃｕ原子的
表面迁移量增大，并且单位时间内溅射出更多的 Ｃｕ
原子，使Ｃｕ原子更容易碰撞成核形成直径较大的颗
粒。但是，当工作气压继续增大时，腔体内的氩气密度
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较大，溅射出的Ｃｕ原子与氩气分子的碰撞次数大量
增加，这导致Ｃｕ原子的平均自由程和能量大大减小，

使到达基材的Ｃｕ原子数量减少，因此相同时间内沉
积的薄膜厚度和颗粒直径均减小。

图３　不同溅射功率条件下镀铜ＰＥＴ针刺毡表面ＡＦＭ分析
Ｆｉｇ　３ＡＦＭ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｓｕｒｆａｃｅ　ｏｆ　ｃｏｐｐｅｒ　ｃｏａｔｅｄ　ＰＥＴ　ｎｅｅｄｌｅｄ　ｆｅｌｔ　Ｕｎｄｅｒ　ｔｈｅ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ

ｐｏｗｅｒ

图４　不同工作气压条件下镀铜ＰＥＴ针刺毡表面ＡＦＭ分析
Ｆｉｇ　４ＡＦＭ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｓｕｒｆａｃｅ　ｏｆ　ｃｏｐｐｅｒ　ｃｏａｔｅｄ　ＰＥＴ　ｎｅｅｄｌｅｄ　ｆｅｌｔ　Ｕｎｄｅｒ　ｔｈｅ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｗｏｒｋ　ｐｒｅｓ－

ｓｕｒｅ
３．２．３　沉积时间对Ｃｕ薄膜微观结构的影响
保持溅射功率５．５ｋＷ，工作气压１．０Ｐａ，卷绕速

度１．０ｍ／ｍｉｎ不变，镀膜次数分别为１，３和５次时，ＰＥＴ
表面沉积的纳米铜薄膜ＡＦＭ形貌分析如图４所示。由
于本文使用的是连续卷绕型磁控溅射设备，不易给出精
确的镀膜时间，实验中通过控制基材的卷绕方向，让其往
复运动，改变在基材上的镀膜次数来表示镀膜时间。
表３　沉积时间与Ｃｕ薄膜颗粒直径的关系

Ｔａｂｌｅ　３Ｔｈｅ　ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ　ｂｅｔｗｅｅｎ　ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ　ａｎｄ
ｔｈｅ　ｄｉａｍｅｔｅｒｓ　ｏｆ　Ｃｕ　ｔｈｉｎ　ｆｉｌｍ　ｐａｒｔｉｃｌｅｓ

镀膜次数 １　 ３　 ５

粒子直径／ｎｍ　 １０５．２　 １１８．７　 １７５．６

　　从图５可以看出，随着镀膜次数的增加，即沉积时
间的延长，粒子之间的间隙越来越小，Ｃｕ粒子均匀的覆

盖在基材表面；同时，结合表４可以得知，薄膜的颗粒直
径在不断增大。这是因为延长沉积时间，从Ｃｕ靶材表
面溅射出的原子数目增多，使得沉积到基材表面同一点
的Ｃｕ原子数增多，凝聚成核，从而使薄膜表面颗粒直
径增大。后续原子不仅继续聚集在最先形成的核上，还
会在间隙处形成新的核，新的核也会不断增大，使得薄
膜变得更加致密均匀。

３．３　溅射工艺参数对Ｃｕ薄膜导电性能的影响
３．３．１　溅射功率对Ｃｕ薄膜导电性能的影响
表４为不同溅射功率条件下沉积Ｃｕ薄膜样品的方

块电阻值。从表４可以看出，样品的方块电阻随着溅射
功率的增大而减小，导电性能变好。当溅射功率为２ｋＷ
时，沉 积 铜 薄 膜 ＰＥＴ 针 刺 毡 方 块 电 阻
为３３　８９４．４８Ω／□。这由于溅射功率较低时轰击靶材的
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能量较小，溅射速率较低，相同时间内到达基材的纳米铜 粒子较少，膜厚较薄且连续性较差，所以导电性能较差。

图５　不同沉积时间条件下镀铜ＰＥＴ针刺毡表面ＡＦＭ分析
Ｆｉｇ　５ＡＦＭ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｏｆ　ｃｏｐｐｅｒ　ｃｏａｔｅｄ　ＰＥＴ　ｎｅｅｄｌｅｄ　ｆｅｌｔ　ｕｎｄｅｒ　ｔｈｅ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ

　　当功率增加时，相同时间内到达基材表面的铜粒
子数增多，膜厚增加且膜表面结构较为致密；同时，溅
射出的铜粒子动能较大，使得电子在薄膜中的迁移能
力强，薄膜方块电阻值减小，导电性能变好。
表４　不同溅射功率下沉积Ｃｕ薄膜方块电阻

Ｔａｂｌｅ　４Ｓｑｕａｒｅ　ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅ　ｏｆ　ｃｏｐｐｅｒ　ｆｉｌｍ　ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ
ｕｎｄｅｒ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇ　ｐｏｗｅｒ

溅射功率／ｋＷ　 ２　 ４　 ６　 ８

方块电阻／Ω·□－１　 ３３　８９４．４８　１６．８２　 ４．２２　 ２．１２
标准差／Ｓ　 ５３　８６２．５７　９．０８　 １．７８　 １．９５

变异系数／ＣＶ·％－１　 １５８．９１％ ５３．９８％ ４２．１８％ ９１．９８％

　　另外，从变异系数的变化中可以看出，随着溅射功
率的增大，薄膜的均匀性先变好，在功率为６ｋＷ 时变
异系数最小，此时薄膜的厚度均匀性最佳，当功率继续
增加时，变异系数值增大，薄膜厚度均匀性变差。一般
来说，溅射功率增加，靶材表面起辉面积增大，溅射均
匀性提高，从而沉积薄膜的厚度均匀性有所改善［１０］。
然而，当功率过大时，会在薄膜内部累积较高的能量，
使薄膜产生一定的内应力，原子堆积时的结晶性较差，
进而使得薄膜结构不稳定，导致薄膜颗粒均匀性和致
密性变差。

３．３．２　工作气压对Ｃｕ薄膜导电性能的影响
表５为不同工作气压条件下沉积铜薄膜方块电阻

值。
表５　不同工作气压下沉积铜薄膜方块电阻

Ｔａｂｌｅ　５Ｓｑｕａｒｅ　ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅ　ｏｆ　ｃｏｐｐｅｒ　ｆｉｌｍ　ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ
ｕｎｄｅｒ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｗｏｒｋｉｎｇ　ｐｒｅｓｓｕｒｅ

工作气压／Ｐａ　 ０．８　 １．３　 ２．５

方块电阻／Ω·□－１　 ２８．１３　 ５．１１　 ４６．４７
标准差／Ｓ　 ２４．２５　 ３．９９　 ２５．６９

变异系数／ＣＶ·％－１　 ８６．２１％ ７８．０８％ ５５．２８％

　　 从表 ５ 可以看出，工作气压由 ０．８Ｐａ增大
到１．３Ｐａ时，薄膜的方块电阻急剧下降，由２８．１３Ω／

□减小到５．１１Ω／□，但是，当工作气压继续增大时，
薄膜方块电阻又增大。这可能是因为，在工作气压小
于一定值时，氩气量对溅射过程起主要的影响作用。

在工作气压为０．８Ｐａ时，腔体内的氩气量过低，轰击
靶材的高能粒子较少，溅射出的Ｃｕ原子较少，形成的
Ｃｕ膜较薄且连续性较差，致使其导电性较差。随着工
作气压的增大，腔体内的氩气量增加，电离出的高能
Ａｒ＋增多，轰击出的Ｃｕ原子量大量增加，薄膜厚度增
大，并且更加致密，因此方块电阻减小。当工作气压继
续增大时，溅射过程中与 Ａｒ＋之间的碰撞次数增加使
到达基材的原子动能减小，薄膜的结晶情况较差，晶粒
尺寸小，薄膜厚度减小，薄膜的导电性能下降，并且在
工作气压越大的条件下沉积的薄膜导电性越差［１１－１２］。
此外，从变异系数的变化不难发现，随着工作气压的增
加，薄膜的均匀性有所改善。这是因为，增大工作气
压，Ｃｕ原子在飞向基材的过程中与氩气分子的碰撞机
率增加，Ｃｕ原子的分布趋于平滑，从而薄膜厚度均匀
性得到改善［１３］。

３．３．３　沉积时间对Ｃｕ薄膜导电性能的影响
表６为在不同镀膜时间条件下沉积的铜薄膜方块

电阻值。
表６　不同沉积时间下沉积铜薄膜方块电阻

Ｔａｂｌｅ　６Ｓｑｕａｒｅ　ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅ　ｏｆ　ｃｏｐｐｅｒ　ｆｉｌｍ　ｄｅｐｏｓｉｔｅｄ
ｕｎｄｅｒ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｔｉｍｅ

镀膜次数 １　 ３　 ５

方块电阻／Ω·□－１　 ４．７７　 ３．０２　 ２．１５
标准差／Ｓ　 ３．３２　 ０．８６　 ０．５５

变异系数／ＣＶ·％－１　 ６９．６０％ ２８．４７％ ２５．５８％

　　从表６可以看出，随着沉积时间的增加，薄膜的方
块电阻逐渐减小，导电性能增加，变异系数也在减小，
说明薄膜的均匀性和连续性在变好。在溅射镀膜初
期，沉积到基材上的纳米Ｃｕ粒子首先形成不连续的
岛状结构，颗粒大小分布不均匀，导致薄膜表面结晶状
态较差，电子迁移率较低，膜层导电性能较差；延长沉
积时间，后续靶材原子填充空隙，形成连续的薄膜，使
镀层变得致密起来，从而薄膜结晶度有所提高，减弱了
晶粒散射效应，使得电子迁移率增加，导电性增强；另
外，随着沉积时间的延长，薄膜厚度增加，薄膜的导电
性和厚度均匀性变好［９］。
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４　结　论

系统研究了采用卷绕型磁控溅射设备在ＰＥＴ针
刺毡表面构建纳米Ｃｕ金属薄膜的工艺参数对薄膜表
面微观结构及其导电性能的影响。经分析得到以下结
论：溅射功率、工作气压和沉积时间对薄膜表面微观结
构及其导电性能有很大影响。随着溅射功率的增加，

Ｃｕ粒子的团聚增多，颗粒直径逐渐增大，导电性得到
改善。但溅射功率不易过大，否则会造成Ｃｕ粒子发
生畸变，薄膜均匀性变差。在工作气压小于一定值时，
随着工作气压的增加，薄膜厚度增大，并且更加致密，
方块电阻减小；若工作气压过大，相同时间内沉积的薄
膜厚度和颗粒直径均减小，导电性变差。延长沉积时
间，从Ｃｕ靶表面溅射出的原子数目增多，薄膜颗粒直
径增大，薄膜的导电性和厚度均匀性变好。
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