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摘要 介绍了核靶厚度的在线控制和离线控制技术
.

在线控制包括石英晶体膜厚计法
、

时间法

和计算法
;

离线控制有天平称重法
、

Q 测厚仪和分光光度计法
.

关键词 核靶
,

在线控制
,

石英晶体膜厚计
,

称重

为提高核物理实验的测量精度
,

要求核靶的厚度控制在一定范围
。

因此在靶膜沉积过程

中必须有效地控制膜层的厚度
.

膜厚控制技术可分为在线控制和离线控制两大类
,

前者指在

膜层的沉积过程中进行动态测量
,

而后者则是在沉积结束后
,

采用适当的方法测量膜层的厚

度和均匀性
.

为满足物理实验的需要
,

我们建立 了石英晶体膜厚计法
、

时间法和计算法等在

线控制方法以及天平称重法
、

a 测厚仪和分光光度计法等离线控制技术
。

1 在 线 控 制

1
.

1
.

石英晶体膜厚计
1

.

1
.

1 原理
。

早期的石英晶体膜厚计采用频率法测厚
,

近似地找 出频率和厚度 的关系曲

线
。

改进的石英晶体测厚仪采用周期法测厚川
,

实现了仪器的数字化
,

能直接读出膜层的厚

度
。

无论是频率法还是周期法测厚都是把沉积在石英表面的材料等效为石英晶体本身的加

厚
,

即两种物质的混合振动模式
,

而不认为沉积材料已改变了晶体本身的振动模式
。

若考虑

到 这个 因素
,

则必须使用声阻抗测厚公式
。

I L l oo 型膜厚监控仪就是根据声阻抗公式计算膜

层厚度的
。

1
.

1
.

2 蒸发 源 热辐射对测量 的影响
。

为了对超薄膜层进行精细监控
,

我们测量了蒸发源热

辐射对 仪器显示厚度的影响 (结果见表 1 )
。

实验中先打开 晶体探头的水冷系统
,

然后将

1 8

~
x 55 m m 的空担舟加热

,

同时记录仪器的显示值
。

由表 1可 见
,

IL l oo 型 膜厚监控仪显示值随蒸发源温度变化而变化
,

温度越高
,

显示值

变化越大
,

而蒸发源的温度对真空度的影响不大
。

由此可见
,

蒸发源空载时仪器显示值的变

化是由于晶体的热效应所致
,

而不是晶体吸附了热出气的结果
。

因此
,

为减少蒸发源热辐射

对膜厚度控制的影响
,

在蒸镀靶膜时
,

除增大蒸发距离外
,

还须采取如下措施
:

①预熔时
,

安 排 一个挡板
,

使其只挡住基衬而不挡住晶体探头
,

让晶体有足够时间完成热平衡
;②预熔

结束后
,

在打开挡板的同时按下工艺启动键
,

厚度显示从零计算
;③厚度达预定值后

,

关闭

挡板
。

1
.

1
.

3 测 量
。

在待镀基衬或样品的边上安装石英晶体探头
,

接通冷却水
,

仪器预热 20 m in 后

即可测 量
。

由于 探头 和基衬的几何位置有差别
,

需要进行几何因子校正
,

以便减少测量误

差
。
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表 1 石英晶体膜厚计的显示厚度与蒸发源温度的关系
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1 .2 时间法 \

在辉光放电裂解制备碳膜和 电镀制靶过程中
,

当工作参数固定后
,

沉积膜的厚度与时间

成正比
,

只要事先刻度出靶厚 d和时间 t之间的关系曲线
,

就能方便地控制靶膜的厚度
。

1
.

2 .1 辉光放电裂解法的膜厚控制
。

直流辉光放电裂解 C ZH 4
是制备碳剥离膜 l2[ 的有效方

法
。

实验表 明
,

当阴极尺寸
、

放电电压和 C Z H 4
气压固定后

,

沉积膜的厚度与放电时间成正

比
。

图 1表示 放电电极尺寸为 必1 50 ~
、

放电电流为 20 m A
、 .

C
Z H 4
压力为 S P a条件下的沉积

膜厚度与放电时间的关系
.

1
.

2 .2 电镀制靶的膜厚控制
。

在电镀法制备核靶的过程中
,

当电镀液的配方和电镀条件确

定后
,

电沉积的厚度随时间增加而增加
。

图2为钻靶的厚度与电镀时间的关系曲线 3[]
,

实验

所对应的电镀液配方为C o S O ;
·

7 H 2 0 一 3 9
,

N a C I一 0
.

2 9
,

H a B 0 a一 0
.

3 9
,

H ZO一 1 0 m l
。

实

验条件
:

tP 为 阳极
;

c u 为阴极
;
电流密度为 20 m A /c m Z ; 阳极与阴极间距离为 c3 m ;

温度为 50

℃
。
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图 1 沉积膜厚度 (的与放电时间 ( t) 的关系
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图 2 钻靶的厚度 (的与电镀时间 ( t) 的关系
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.1 3 计算法

根据由余弦定律导出的真空蒸发膜层的厚度分布公式闭可计算出沉积一定厚度膜层所需

的投料量
,

从而实现膜厚的在线控制
。

rrrrr

OOO SSS

.....

图 3 点源蒸发

n g
.

3 E v a P o r a t i o n o f a P o i吐 s o ur e e

1
.

.3 1 理想 点源和理想小面源
。

设点源的质量为 m
,

位于基衬 中心法线上 (见 图 3 )
,

点源至基衬的距离为

h
,

则基衬中心处膜层的厚度为

d( o ) = m /(4 了 人2 )

基衬某点 s处的膜厚为

d( s )一 m e o s 3 o /( 4 北 人2
)

基衬上以 os 为半径的沉积层的平均厚度为
己一 [d(

o
) + d( s ) ] /2 一 m ( i + e o s 3 o ) /(s 了 h2 )

换言之
,

欲获得厚度为 d的靶膜
,

蒸发用料量为
m 一 s 了 九Zdl ( i + c o s 3 夕)

膜层的均匀性为

d/ d( o ) = ( i + e o s 3 夕) /2

采用小面源蒸发时的用料公式为

m = 2 井 入Z
dl ( i + e o s 4 8 )

靶膜的均匀性为

d/ d( o )一 ( i + e o s 4 o ) /2

理想点源和理想小面源在实验中是不存在的
,

但对于螺旋锥形蒸发器和小舟等表面蒸发

器可以分别按理想点源和理想小面源来考虑
.

1
.

3 .2 管形源
。

如图4所示
,

当管形源的高度为2 0
~

、

直径为 6

~ 时
,

基衬 s处膜层的厚度

为

d (s ) = 试。 )e o s 4 口

潺黛默竺
}
…

图 5 衬底转动装置示意图
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图 4 管形源蒸发
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蒸发用料公式为

m 一 呢尸d/ (i一 e o s 3 e )

靶膜的均匀性为

1
.

3 .3 基衬转动
。

d/ d( o ) = (i + e o s o
夕) /2

如果在薄膜沉积过程 中基衬能转动 (见图 5 )
,

则蒸发用料公式为

2 了
.

d/ { (h , + 产)
一 2 + (h Z+ 2r + s , )

·

[(人, + 尸+ s , ) ,一翻 2 2r ]
一 3 12 }入,

2 离 线 控 制

.2 1 天平称重

将 50 林m的 A l箔切成 cZ m x c3 m的小块
,

用乙醇清洗干净
,

在红外灯下烘烤30 m in 后
,

用精密电子天平称出重量
,

并安放在待镀样品边上作为比较片
。

待真空沉积结束后
,

再次称

重 比较片
,

两次重量之差即为靶膜的总重量
,

再除以 A l片的面积便得到靶膜的面密度
。

如

果此值比预定值小
,

可进行第二次蒸镀
,

使靶膜达到预定厚度
.

2 .2 分光光度法

2 ..2 1 原理
。

当某一单色光通过膜层时
,

其强度会减弱
,

光强度减弱的程度和薄膜的面密

度以符合比耳定律

10 9 (10 /刀= k
·

d T = 刀oI d = e
·

A

式 中
,

了{为透射率
; 10和份别为人射和透射光强度

; k和 A分别为吸光系数和吸光度
; :
为比例

常数
。

从以上公式可以看出
,

对于某一波长的人射光
,

吸光度与膜的厚度成正 比
,

只要先刻度

出某一元素的d 一 A 曲线
,

就能用分光光度计测量和控制薄膜的厚度
。

2
.

2 .2 测 量
。

将载玻片清洗干净
,

用分光光度计测出其吸光度A (玻 )
。

然后将空白载玻片安

放在待镀样 品的旁边
,

蒸镀结束后
,

测出玻璃连同其上膜层的吸光度 A (玻 + 靶 )
,

最后按下

式计算靶厚

d = s
·

[A (玻 + 靶 )一 A (玻 )]

2 .3 a 测厚仪 5l[

2 ..3 1 原理
。

a 粒子通过薄膜时产生的能量损失等效于它通过一段空气层 的能耗
,

由此可

计算出靶膜的厚度
。

若待测靶的密度为 P
,

厚度为△ X
,

质量阻止本领为卜 d( E d/ x) /例
,

等

效空气层厚度为△ R
,

空气的密度和阻止本领分别为 p 空气和卜 d( E/ d x) / P] 空气
,

则

卜 (d E /d x ) / p ]
·

p
·

△ X 一 [一 (d E /d x ) / p l空气
·

p 空气
·

△ R

薄膜的质量厚度为
p

·

△ x 一

蔗
·

札
气

·

△ R

式 中
,

凡称作薄膜的相对质量阻止本领

凡 一 [一 (d E /d x ) / p ]/ [一 (d E /d x ) / p ]空气

.2 3 .2 测 量
。

先 测 出靶衬的等效空气厚度么 R (B )
,

待衬底上沉积靶膜后
,

再测量衬底和靶

膜的总等效空气厚度 △R (T + B )
.

如果两次测量 中空气的密度相同
,

则可求得靶膜的厚度
p

·

△ X 一

蔗
·

p 空气
·

〔△ (R T + B)
一 △ (R B)1

为 了测量 自支撑靶的厚度和均匀性
,

需要在靶膜的不同位置测量若干点
。

设在第 1
、

第
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2
、

… …
、

第 n个位置测得的等效空气厚度分别为

△ R: = (0R
一 R i )+ (N0

一
N1 ) /K

△ R Z = (场一凡 )+ (N0
一

N2 ) /K

△ R
。 = (场一 R

n

)+ (N0
一

Nn ) /K

靶膜的平均等效空气厚度为

丽
一 。 一 `

全 [(凡一 丑` )+ (场
一从 )z幻

靶膜的平均厚度为 `一 `

P
·

△ X = S孟
,

p 空气
·

△ R

靶膜的不均匀性为
u 一 [--N

。 一 `

全 Nlj
.

--K l/丽i = 1

式中
,

凡和 N0 分别为无靶膜时探测器的位置和定标器的计数
;
iR 和 iN 分别为靶膜位置 i处所

测得的探测器位置和定标器计数
; N为 n 次测量中的最大值

; K 二 dN/ 妞为射程曲线下降部分

中央处斜率的绝对值
.

3 讨 论

( 1) 石英晶体膜厚计具有控制精度高
、

显示直观等优点
,

可应用于电阻加热
、

电子轰击

和 溅射等制靶方法中
,

是真空沉积过程中进行膜厚控制的主要方法
。

I L 1 0 0型膜厚监控仪的

测 量精度可达 0
.

1
~

,

但蒸发高熔点材料时
,

蒸发源的热辐射对测量结果有影响
,

应采取必

要措施进一步减小误差
。

( 2 )计算法控厚的优点是操作方便
、

不需要复杂的仪器
。

使用该法的前提是蒸发材料全

部汽化
,

因此实际操作时应确保材料不跳出蒸发源也不剩下
。

此法适用于控制精度不高的实

验
,

特别是蒸发距离小于 c4 m时
,

用计算法控厚更方便
.

( 3) 离线控厚虽然是控制核靶厚度和均匀性的辅助手段
,

但在实际工作中
,

为减少废品

和提高工作效率
,

在线控厚和离线控厚往往都是同时使用的
。
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