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摘  要 

 
        在铍上制备了等离子喷涂金属铝涂层和磁控溅射离子镀铝镀

层。用扫描电镜（SEM）、透射电镜（TEM）、X 射线衍射仪

（XRD）、俄歇电子能谱仪（AES）以及 X 射线应力分析仪分析

了膜层表面和剖面形貌、膜层微观结构、内应力以及膜与基体界面

结构和扩散等。结果表明，磁控溅射离子镀形成了 1 µm Be，Al 原
子共混区，膜层结构均匀，膜层无内应力。等离子喷涂涂层不如前

者致密，界面存在微裂纹。 
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ABSTRACT 

 
        Magnetron sputtering ion plating and plasma spraying have been used to make 
aluminium coating on beryllium substrate. Scanning electron microscopy (SEM), 
transmission electron microscopy (TEM), X-ray diffraction (XRD), Auger electron 
energy spectrum (AES) and X-ray stress analysis were used to study microstructure 
and interface and residual stress and diffusion content of Al coating. The results 
show that width of diffusion zone made by magnetron sputtering ion plating is about 
1 µm, coating is composed of columnar grains and internal stress of Al coating is 
about zero. Coating deposited by plasma spraying is not homogeneous and there are 
microcracks at interface. 
 
Key words: Beryllium, Al coating, Microstructure, Interface, Internal stress   
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   引  言 

        金属 Be 的焊接性能差，使得 Be 与其它结构材料的连接十分困难。在实际应用中，

经常采用在 Be 表面制备金属膜层来解决 Be 与其它材料不易连接的问题。曾采用化学镀

（CVD）、物理镀（PVD）、喷涂法和离子注入等方法在 Be 表面镀制金属膜[1, 2]或进行

表面改性[3] ，来解决金属 Be 与其它材料的连接问题。Messrs 等人运用电镀方法在 Be 上

制备铜镀层，实现了 Be 件的扩散连接[4]；在国际热核聚变试验（ITER）中，作为面对等

离子体材料的 Be，采用离子镀和等离子喷涂方法在其上镀膜实现它的连接[5]。 
        作为连接过渡层，膜层微观结构与性能直接影响着连接效果。膜层结构均匀，缺陷

少，应力状况良好，基体与膜材相容性好，界面能形成扩散层，这些都有利于提高连接

质量。此前研究表明，由于磁控溅射离子镀在薄膜沉积过程中有含能粒子的轰击，改善

了镀层以及基体与镀层界面的结构和性质[6]。因而本工作采用了磁控溅射离子镀和等离子

喷涂方法在 Be 表面制备铝镀层。 

1    实验 

1. 1     试样制备 

        实验用 Be 材密度为 1.852 g/cm3。Al 膜层分别采用 Metco 9 M 高能等离子喷涂设备和

LJT- 0700 型磁控溅射离子镀膜机制备。 
        等离子喷涂前 Be 试样经化学蚀刻，蚀刻后立即进行喷涂，主要工艺参数为喷涂功率

35 kW，送粉速率 3l bs/h，扫描速度 160 mm/s，喷涂距离为 12 cm。 
        磁控溅射离子镀 Al 的 Be 样品镀前经水砂纸逐级研磨至 900＃，丙酮清洗。镀前对基

体表面离子轰击清洗，其余制备工艺参数为本底真空 2.0×10-3 Pa，工作真空 7.0×10-1 

Pa，靶基距 65 mm，离子轰击功率 300 W，靶功率 1.8 kW，基片负偏压 150 V。 
1. 2  分析方法 

        分别用 Y-4Q 型 X 射线衍射仪（XRD）、KYKY-1010B 型扫描电镜（SEM）、H-800
透射电镜(TEM)分析膜层的相结构以及表面、剖面形貌与结构；并用 PHI650 型俄歇电子

能谱仪（AES）和 X2001 应力分析仪分别分析了离子轰击对膜基界面展宽效应和膜层内

应力的影响。X2001 应力分析仪测试参数为：CuKα，曝光时间为 5 s，φ2 mm 准直器，靶

电压 30 kV，靶电流 6.7 mA。 

2    结果与讨论 

2. 1  XRD 物相分析 

        图 1 是磁控溅射离子镀铝膜的 X-射线衍射图，表明膜层为 Al 多晶相，基体 Be 衍射

峰较强，Be，Al 间没发现生成新化合物相。铝膜按能量最低原理沿（111）晶面生长，随

镀前蚀刻与否以及膜厚不同，铝膜在（311）、(200) 等晶面有择优取向。 
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图 1  磁控溅射离子镀铝膜的衍射图 

 
 2. 2  表面、剖面形貌与结构 

         图 2a 是磁控溅射离子镀铝膜（膜厚为 20 µm）的表面形貌。从图 2a 可知，镀层表面

均匀、致密，膜层由柱状晶组成，顶层具有晶体几何形状，说明镀层在沉积过程中存在

较强的原子表面扩散。这种结构被认为是一种岛状生长模式，由于颗粒间的屏蔽效应和

原子体扩散不充分，造成了膜层的柱状结构[7]。图 2b 是磁控溅射离子镀铝膜经离子轰击

刻蚀后的形貌，一定程度上反应了 Al 膜的柱状微结构。等离子喷涂的 Al 涂层不如前者

致密均匀，涂层结构为在熔融粒子中间夹杂着未熔融的颗粒，同时还含有空隙。 
 

 
                                     

图 2    铝镀层表面、剖面形貌 

(a) 磁控溅射离子镀铝膜的表面形貌；(b)磁控溅射离子镀铝膜被离子轰击刻蚀后的表面形貌； 

(c) 磁控溅射离子镀铝膜—铍基底的断面形貌；(d)等离子喷涂铝膜—铍基底的断面形貌 
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        图 2c 是磁控溅射离子镀 Al 镀层的剖面形貌。磁控溅射离子镀由于高能粒子轰击作用

（详见 2.4 节），Al 膜和 Be 基体间形成了扩散结合的过渡界面，减弱了膜材与 Be 基体

的不匹配性，使二者结合紧密。图 2d 是等离子喷涂 Al 涂层的剖面形貌。由于膜材与 Be
基体的不匹配，界面处存在很大热应力，界面处存在微裂纹（见图 2d 中箭头），释放了

部分热应力。 
        图 3a 是磁控溅射离子镀铝膜的 TEM 组织像。图 3b 是典型的衍射图：[111]晶带电子

衍射谱，说明 Al 膜在 Be 基底表面的结晶学方向为[111]。由此可推测 Al 原子的沉积和扩

散模型如下：具有一定能量的 Al 原子被沉积在 Be 基底，为降低表面能，原子迅速沿

（111）晶面扩散到一个成核中心并依此扩展至邻近晶粒，逐层长高。这是因为（111）
晶面具有最低的表面能[8]，并且在该面上原子扩散激活能最小。所以在沉积温度并不高的

情况下，柱状晶长得很大，直径距离达到了 3 µm（见图 3a）。 
 

 
 

图 3   磁控溅射离子镀铝膜 TEM 图像 

(a) Al 膜组织结构的明场像；（b）Al 膜[111]晶带的电子衍射图 

 
2. 3  应力分析 

表 1   膜层内应力值 

Sample Tested diffraction peak Stress/MPa 

Magnetron sputtering ion plating Al（400） -5 

Plasma spraying Al（311） 77 

 
        运用 X2001 应力分析仪对膜层内应力进行了测量，结果见表 1。薄膜应力按照起源

可分为热应力和本征应力，实际测得的应力为二者共同作用的结果。若薄膜沉积温度较

高，基体和薄膜的热膨胀系数不同，在室温时就会产生热应力，估算公式[7]为： 

∆σ=E∆α∆T/（1-υ）                                                   (1) 
式中： 
        E——膜层材料的弹性膜量；  
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        υ——膜材的泊松比； 
        ∆α——基材和膜材的热膨胀系数差； 
        ∆T——镀膜温度与室温差。 
  EAl，υAl分别为 68.6 GPa 和 0.33， Be，Al 的热膨胀系数分别为 10×10-6/℃和 20.5×
10-6/℃。磁控溅射离子镀产生的温差比等离子喷涂小，根据磁控溅射离子镀和等离子喷涂

工艺和冷却速率，可设温差∆T 分别为 100 ℃和 250 ℃， 代入计算得到磁控溅射离子镀和

等离子喷涂铝膜产生的热应力值分别为 35 MPa 和 88 MPa。前者与实际所测膜层应力值

有一定差别，这是因为磁控溅射离子镀由于离子轰击作用迫使原子处于非平衡位置，沉

积原子间相互挤压，并且晶粒间结构紧凑，因而抵消了热应力带来的拉应力而表现出无

应力状态；等离子喷涂涂层由局部熔融的颗粒组成，巨大的热应力残留下来，并且颗粒

之间存在空隙，因而整个膜层表现为拉应力。 
2. 4  AES 分析 

        图 4 是 Be 上磁控溅射离子镀 Al 俄歇深度剖析谱图。从 Be-Al 二元系统相图[8]可知，

在此沉积条件下无新相生成，Al 在 Be 中的固溶度（原子百分比为 2.5%）很小，这意味

Be-Al 界面扩散很弱。从图 4 可知，在 Be-Al 界面形成了一定宽度的 Be，Al 原子共混

区，经标定共混区宽度约为 1 µm。这与磁控溅射离子镀的工艺特征密切相关，溅射出的

靶材原子飞向基片时，一部分溅射原子在基片附近的等离子区被离化，离化后的溅射原

子在等离子体鞘层电压的加速下，快速飞向基片，一方面在基片表面形成结合强度较高

的薄膜，另一方面溅射出大量基材原子。被溅射出的基材原子在等离子体区离化后，在

基片负偏压的作用下，又与膜材原子共同沉积在基板上，形成了基材与膜材原子的共混

区，即“伪扩散”型共混区[8]。此外，高能粒子在沉积过程中不断轰击基体，所谓“注

入”效应对于形成膜基原子的共混区也有一定的贡献。 

 
图 4   Be 铝界面的俄歇深度分析谱图 

 
2. 5  铝在铍中扩散系数的计算 

  根据斐克第二定律（扩散系数 D 与浓度无关时）： 

2

2

x
cD

t
c

∂
∂=

∂
∂                                                                 （2） 

式中： 



 59 

        D——扩散系数； 
         c——浓度； 
         t——扩散时间。 
  当 D 与浓度无关，非稳定扩散时，对于一对半无限长金属棒中的扩散，斐克第二定

律的解为： 

)]
2

(erf1[
2
0

Dt
xc

c −=                                                             (3) 

  对于铍-铝系统（如图 5），根据相图分析，二者在此条件下无化合物生成，扩散控

制完全受斐克第二定律约束。 

 
                                                         图 5   扩散模型 

 
        若已知扩散时间 t ，测得不同处（x）的浓度 c，依式（3）可算出扩散系数 D 值。采

用磁控溅射离子镀在铍上获得铝膜层，进行热扩散退火处理，时间为 3 h，测得 250 ℃温

度处理后的俄歇深度剖析图，根据溅射速率，确定 x 和 c 值，代入式（3）计算 Al 在 Be
中的扩散系数 D 值，见表 2。当然本工作的浓度测量存在一定误差，但至少说明了铝在

铍中的扩散非常弱，铝在铍中的这种扩散模式需要很大扩散激活能。 

表 2   铝在铍中扩散系数 

 x c D/µm2·h-1 D 平均值/ m2·s-1 

0 0 0.5 ----- 

1 0.214 0.345 0.0454 

2 0.443 0.228 0.0591 

3 0.771 0.136 0.0814 

4 1.342 0.080 0.1501 

 

 

0.2×10-16 

3   结论 

        Be 上磁控溅射离子镀 Al 时，在膜基界面形成宽度约为 1 µm 的 Be，Al 原子共混区，

膜层由柱状晶粒组成，膜层表现为无内应力状态。等离子喷涂样品的膜层不致密，界面

存在微裂纹。 
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完成部分实验。 
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