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射频负偏压对沉积类金刚石薄膜结构和性能的影响

桑利军，陈 强

（北京印刷学院印刷包装材料与技术北京市重点实验室，北京 102600）

摘 要：在不同的射频负偏压作用下，利用微波电子回旋共振 (ECR)等离子体源化学气相沉积技术在单晶

硅表面进行制备类金刚石薄膜研究。利用傅立叶变换红外吸收光谱 (FTIR)和原子力显微镜 (AFM)对薄膜

的结构成分和形貌进行了分析表征，同时对所制备的薄膜摩擦系数进行了测试。结果表明：所制备的薄膜

具有典型的含 H 类金刚石结构特征，薄膜结构致密均匀、表面粗糙度小。随着负偏压的增大，红外光谱中

2800 cm-1～3000 cm-1 波段的 C- H 伸缩振动吸收峰的强度先升高后降低，在射频功率为 50 W 时达到最

大，所对应的薄膜摩擦系数是先降低再升高，在射频功率为 50 W 时达到最小。
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Effect of RF negative bias on structure and performance of DLC films prepared by
ECR-RF-PECVD

SANG Li-jun, CHEN Qiang

(Laboratory of Plasma Physics and Materials, Beijing Institute of Graphic Communication,
Beijing 102600, China)

Abstract: Diamond-like carbon (DLC) films were prepared on monocrystalline silicon surface by way of microwave ECR-
RF-PECVD (electron cyclotron resonance-radio frequency-plasma enhanced chemical vapor deposition) under different negative
biases. The film's chemical composition structure and morphology were characterized by Fourier transformation infrared
spectroscopy (FTIR) and atomic force microscopy (AFM), with its friction coefficient determined through testing. The results
showed that the smooth and compact DLC films are typically hydrogenated and that with the increasing RF bias the intensity
of the absorption peak due to C-H stretching vibration in the range from 2800cm -1 to 3000cm-1 of infrared spectra increases
first then decreases and becomes maximum when the RF power is 50W. On the contrary, the friction coefficient of the film
decreases first then increases and becomes minimum when the RF power is 50W.
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类金刚石薄膜（Diamond- like carbon）是 一 种

非晶碳薄膜，具有诸多类似于金刚石的优良性

能，如高硬度、低摩擦系数、高耐磨性以及良好的

化学稳定性、导热性、电绝缘性、光透过性和生物

相容性等，作为新型功能薄膜材料，在许多领域

（如机械耐磨涂层、光学窗口、微电子机械系统以

及半导体材料等）都有着巨大的应用前景 [1]。
目前已经出现了相当多的制备类金刚石薄

膜方法，如物理气相沉积 (PVD)[2]、化学气相沉积

（CVD）[3]和电化学沉积 [4]等。在等离子体制备工

艺中，由于不同的等离子体源、不同的制备方法、
和不同的沉积工艺等，所制备的薄膜结构和性能

也表现出很大的差异，其中以等离子体密度和等

离子体能量对薄膜的结构和性能影响最大 [5~7]。本

文采用微波 ECR 等离子体源，通过在基片上加

射频偏压，形成双功率源等离子体增强化学气相

沉积技术(ECR- RF- PECVD)[8]，改变加载在基片的

射频电源功率，研究了不同的射频负偏压对类金

刚石薄膜的结构和机械性能的影响。

1 实验

实验所采用的装置为微波 ECR 和射频电源

的双功率源等离子体增强化学气相沉积设备。该

设备中微波 ECR 装置由频率为 2.45 GHz 的微波
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发生器、环形器、双向耦合器、三销钉调配器和波

导管组成。由环形水冷磁场线圈包围的 ECR 谐

振腔位于主真空室的上部，给线圈通入 150 A 电

流时，在谐振腔内就会产生 8.75×10-2 T 的磁场

强度，此时电子的回旋频率等于微波频率，发生

电子回旋共振现象。当沉积气源从微波的入口处

进入沉积室时，被强大的微波能量电离产生等离

子体。等离子体中的活性粒子在基片射频负偏压

的加速下到达基体表面，通过物理和化学吸附形

成薄膜。利用此双功率源等离子体发生装置，既

可以通过调节微波功率控制等离子体密度，又可

以通过调节加载在基片上的射频功率控制等离

子体能量。

图 1 沉积类金刚石薄膜的设备简图

Fig.1 Schematic of ECR- RF dual plasma source for DLC film
deposition

试验沉积基片为单晶硅片，沉积前对硅片采

用如下清洗工艺：丙酮清洗、乙醇清洗、去离子水

超声清洗 10 min，然后采用氩离子轰击清洗。氩离

子轰击时微波功率为 650 W，射频负偏压功率为

100 W。在沉积 DLC 薄膜时，碳气源为 CH4，流量为

20 sccm，Ar 气为稀释气体，流量为 15 sccm，沉积

气压为 0.16 Pa，微波功率 730 W，基片负射频功率

为分别为 0 W、30 W、50 W、100 W 、150 W，沉积

时 间 30 min， 基 片 温 度 200℃ 。
单晶硅片上沉积的薄膜的表面形貌采用原

子 力 显 微 镜 (AFM)（CSPM4000，纳 米 本 原）检 测 ；

薄膜化学结构碳氢键的伸缩振动采用傅立叶红

外光谱仪（FTIR- 8400，日本岛津）来测量；薄膜的

摩擦系数在 WTM- 1E 可控气氛微型摩擦磨损仪

上进行测量。

2 实验结果及讨论

2.1 红外光谱

红外光谱是研究类金刚石膜结构，特别是

C- H 基团的一种有效的手段。在类金刚石膜的红

外谱中，人们最感兴趣的是 3000～2800 cm-1 波数

段的吸收峰所对应的不同 C- H 伸缩振动模式，它

能够提供类金刚石膜中碳原子 sp2 和 sp3 组态的

相对含量，以及结合在膜中的碳原子与氢原子键

合所形成的 C- H 键的类型。一般认为，在红外光

谱中，在 3000～3100 cm-1 波数段出现的伸缩振动

表 明 薄 膜 中 存 在 sp2 结 构 的 碳 氢 键 ； 在 2800～
3000 cm-1 区出现的伸缩振动吸收峰表明薄膜中

的碳原子主要以 sp3 组态相互键合 [9]，此区间峰越

强，则膜中含氢量越高 [10]，sp3 碳含量越多 [11]。

(a) 全图 (b) 2400~4000 cm-1 放大

图 2 不同射频负偏压下制备薄膜的红外吸收光谱图

Fig.2 IR absorption spectra of the films deposited under different RF
negative biases

图 2（a）为 在 不 同 射 频 负 偏 压 功 率 下 制 备

的 样 品 的 红 外 吸 收 光 谱。从 图 中 可 知 ，在

2800～3000 cm-1 波数段，均出现 了 较 强 的 吸 收

峰，这说明膜 中 的 含 氢 量 较 高，而且 C- H 伸缩振

动吸收峰低于 3000 cm-1，表明薄膜中与氢键合的

碳原子都是饱和的。其中在 2900 cm-1 附近出现的

C- H 振动吸收峰，对应 spn ：CHm (n、m=1- 3)振动模

式。为了便于研究不同射频负偏压对沉积的类金

刚石薄膜结构的影响，将 2800～3000 cm-1 波数段

放大，如图 2（b）所示。从图中可看出，随着射频负

偏压的增大，类金刚石薄膜在 2800～3000 cm-1 区

的主峰的强度和面积均呈现出先增强再减弱的趋

势，这说明薄膜的沉积速率在较低的负射频偏压

作用下，得到一定程度的增加，但在大功率作用

下，刻蚀作用增加，沉积速率有所降低。对谱图分

析薄膜中氢含量也随射频负偏压的增大而先增

加后减少。分析原因为在微波功率和压强不变的

情况下，适当增加射频负偏压将会使更多活性氢

离子在加速的作用下到达基体表面参与成键，增

加薄膜中的氢含量。当射频负偏压过大时，将会

极大的增加等离子体能量，使得正离子向阴极的

迁移率增大，轰击 能 量 过 高 ，使 C- H 键 被 打 断 ，

释放出大量的 H 原子，进而减少膜中的氢含量。
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同时比较各峰还可以看出，各主峰的半高宽也在

随着射频负偏压的增大而先增加后减小，这说明

薄膜的纯度受射频负偏压的影响。
2.2 AFM

图 3 是所制样品的 AFM 表面形貌图，扫描

范围是 5×5 μm。由图我们可以清楚地看到，所

制得的类金刚石薄膜是由均匀分布于表面的球

形纳米颗粒组成。不加射频负偏压时所制得的样

品，其表面疏松粗糙，颗粒比较大，有些地方甚至

出现了孔洞。而加了射频负偏压所制得的样品表

面就变得光滑致密，随着射频负偏压功率的增

加，薄膜表面变得越加的光滑致密。
上述现象可以从沉积机理上加以解释：在类

金刚石薄膜生长过程中，一方面，等离子中的正

离子和中性基移向衬底表面，在表面吸附并发生

反应；另一方面，来自等离子体中的活性氢和氩

离子也会对膜有一定地刻蚀和溅射作用，膜的生

长是增长和刻蚀相互竞争两方面共同作用的结

果 [12]。不加射频负偏压时，活性氢和氩离子的能

量比较低，对膜的刻蚀和溅射作用比较小，因此

膜的表面比较疏松粗糙。而基片加射频负偏压之

后，离子的轰击能量增强，促进了成膜过程中表

面原子的扩散和对表面疏松结构的刻蚀，使得到

的膜表面光滑致密，颗粒性比较均匀。

(a) 0W；(b) 30W；(c) 50W；(d) 100W；(e) 150W
图 3 不同射频负偏压下所制得薄膜的 AFM 形貌

Fig.3 AFM images of morphologies of the films deposited under
different RF negative biases powers

2.3 摩擦性能

图 4 是在相同法向载荷（100 g）和滑动速度

的条件下，基片偏压为 50 W 时所制备的 DLC 薄

膜和空白单晶硅片的摩擦系数测量曲线。从图中

得到，空白单晶硅片的平均摩擦系数为 0.48，而

当沉积 DLC 薄膜后，其平均摩擦系数为 0.102，

表明 DLC 薄膜具有优良的润滑性能，能够极大地

增强材料的摩擦性能。

图 4 DLC 膜和空白单晶硅片的摩擦系数的对比

Fig.4 Friction coefficient comparison between DLC film and blank
monocrystalline sillicon sheet

图 5 是在相同的测试条件下，不同的射频负

偏压功率对 DLC 薄膜摩擦系数的影响曲线。从图

中可以看到，所有沉积有 DLC 薄膜样品的摩擦系

数均小于 0.2，而增加射频负偏压所制备的样品

的摩擦系数会进一步降低。在 50 W 时，出现最小

值 0.102。这说明基片加负偏压，增大了到达基底

的离子能量，形成更多的表面悬挂键，有利于氢

的结合，形成饱和链，薄膜表面光滑、结构致密和

摩擦系数低 [13]。对负射频功率为 100 W、150 W 沉

积得到的样品，在摩擦测试中，薄膜出现了裂痕

和部分脱落。这主要是由于射频偏压过大，高能

离子轰击基片不仅使刻蚀严重，沉积速率降低，

成膜较薄，而且能量过大，造成薄膜的内应力较

大，导致开裂和脱落。

图 5 不同射频负偏压下所制备薄膜的摩擦系数

Fig.5 Friction coefficient of DLC films deposited under different RF
negtive biases

3 结论

在不同的基片射频负偏压下，利用 ECR－
RF 双源等离子体化学气相沉积类金刚石薄 膜 ，

所制备的薄膜具有典型的含 H 类金刚石薄膜的
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结构特征。实验得到射频负偏压对薄膜的结构和

形貌有着显著的影响：无偏压时，沉积得到的薄

膜表面疏松粗糙，而且呈现类聚物的特征；加了

射频负偏压之后，沉积得到的薄膜表面比较光滑

致 密 ； 随 着 射 频 负 偏 压 的 增 加 ， 红 外 光 谱 中

2800～3000 cm-1 波数段的 C- H 伸缩振动吸收峰

的强度先升高后降低，并在射频功率为 50 W 时

达到最大；薄膜的摩擦系数而是先降低再升高，

在射频功率为 50 W 时达到最小。
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《真空》杂志继续被评为核心期刊

《中文核心期刊要目总览》编委会郑重通知：依据文献计量学的原理和方法，经研究人员对相关文

献的检索、计算和分析以及学科专家评审，《真空》入编《中文核心期刊要目总览》2008 年版（即第五

版）的核心期刊。该书定于 2008 年 12 月由北京大学出版社出版。
评选核心期刊的工作，是运用科学方法对各种刊物在一定时期内所刊载论文的学术水平和学术

影响力进行综合评价的一种科研活动，对核心期刊的评价仍采用定量评价和定性评审相结合的方法。
定量评价指标体系采用了被索量、被摘量、被引量、他引量、被摘率、影响因子、获国家奖或被国内外重

要检索工具收录、基金论文比、Web 下载量等 9 个评价指标。选作评价指标统计源的数据库存及文摘

刊物达到 80 余种，统计到的文献数量共计 3.24 亿篇次，涉及期刊 12400 余种。参加核心期刊评审的学

科专家达 5500 多位。经过定量筛选和专家定性评审，从我国正在出版的中文期刊中评选出千余种期

刊定为核心期刊。
（真空杂志社摘自《中文核心期刊要目总览》入编通知）

《第十届国际真空展览会》征稿通知

《第十届国际真空展览会》将于 2009 年 5 月 19~22 日在北京国际会议中心隆重举行。
为了回顾和展示国际真空展览会近二十年的发展历程，本届展会将制作《国际真空展览会回顾》

宣传片，在展览会上滚动播放，并发给各参展单位。欢迎各单位及个人积极提供有关各届真空展的图

片和影像资料（请注明是哪届真空展）。
为了展示真空行业的创新发展、新人新貌以及我们伟大祖国壮丽、秀美的大好河山，本届展会将

同时举办《祖国山河多娇，真空新人新貌》摄影大赛（详情见摄影大赛细则）。欢迎各单位及摄影爱好者

踊跃投稿（请注明拍摄地点）。
图片和作品请发 QQ：912413879 和 zhousip@126.com 各发一份，截止日期到 2009 年 3 月 1 日。
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