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摘要 :在纺织材料表面进行 ZnO 镀层处理 ,能赋予聚合物纤维表面以特殊的光电功能. 利用磁控溅射法在

PET 非织造布表面制备出颗粒均匀、细致、稳定的纳米 ZnO 薄膜. 利用原子力显微镜 (A FM)对不同参数下制

备的 ZnO 薄膜表面形貌进行表征 ,分析了不同溅射加工条件对 ZnO 薄膜表面形态的影响.
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纳米 ZnO 是一种面向 21 世纪的新型高功能精细无机产品. 纳米 ZnO 由于颗粒是纳米级 ,粒径小、比

表面积大 ,其表面电子结构和晶体结构发生变化 ,因而具备普通 ZnO 颗粒所不具有的表面效应、小尺寸效

应和量子效应 ,具有独特的物理和化学性能、光催化性能及散射能力. 纳米 ZnO 不仅能够屏蔽波长在 200

～400 nm 的紫外线 ,而且还具有广谱抗菌、防臭功效[1 ,2 ] . 在化妆品、涂料、光电子、图象记录材料、生物、纺

织材料等领域有广泛地应用前景[3 ] .

纳米 ZnO 作为表面功能整理剂用于纺织材料上 ,主要采用以下几种方法 :一种是在纺纱过程中加入 ,

但这种方法对纺纱过程带来困难和化学污染 ;第二种是涂层法 ,借助黏合剂将氧化锌颗粒涂于织物表面 ;

最后一种方法是整理法 ,在织物加工过程中将其附在纺织材料表面. 后两种方法涂层颗粒不均匀 ,持久性

差 ,而且影响织物的手感[4 ] .

磁控溅射法是利用磁场强大的能量轰击溅射靶材 ,在材料表面沉积纳米薄膜 ,制备的纳米薄膜具有均

匀、稳定 ,没有化学污染且不改变材料本身性能等优点[5 ] . 磁控溅射方法用于金属和无机材料表面成膜已

有一定的研究 ,但是在纺织高分子材料上溅射成膜的研究尚不多见. 本文利用磁控溅射技术在 PET 非织

造布表面沉积纳米 ZnO 膜 ,探索一种新的纺织材料表面功能化改进的方法.

图 1 　磁控溅射原理图

1 　磁控溅射原理

磁控溅射是一种在精确控制之下快速沉积纳米膜

的技术. 图 1 为磁控溅射原理图. 通过辉光放电使保护

气体氩气与电子发生碰撞电离出 Ar + 和新的电子 e ,

Ar + 在电场的作用下以高能量轰击靶材 ,使靶材发生溅

射并沉积在基材表面.

2 　实验部分

2. 1 　实验材料与仪器

本实验基材选用江西国桥纺织有限公司生产的 PET 纺粘法非织造布 (60 g/ cm2 ) ,溅射靶材选用纯度

为 99. 99 %ZnO 陶瓷压片 (<50 mm ×4 mm) . 利用沈阳聚智科技有限公司生产的 J ZC K - 420B 高真空多

功能磁控溅射仪 ,配置直流和射频电源. 本实验采用射频电流 ,频率为 13. 56 M Hz ,功率范围 6 ～300 W.
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2. 2 　PET 表面纳米 ZnO 膜的构建

实验前 PET 非织造布先经过丙酮溶液浸泡 ,用 KQ - 50B 型超声波清洗器清洗 ,并用蒸馏水反复清

洗以除去 PET 非织造布表面灰尘和油渍等各种污染物 ,然后放入烘箱进行烘燥 ,烘箱温度控制在 60 ℃左

右 ,烘燥 5 min 后放入干燥皿中待用.

实验采用磁控溅射射频电流源 ,Ar 气为保护气体 ,气体流量为 20 sccm. 先开机械泵和分子泵抽真空

室本底压强至 5. 0 ×10 - 4 Pa ,靶材与基材的距离为 60 mm. 实验前利用 Ar 离子对靶材进行 5 min 预溅 ,以

清洗靶材表面的杂质.

2. 3 　纳米 ZnO 膜的 A FM 表征

原子力显微镜 (A FM)具有扫描范围广、分辨率高等优点. 扫描范围水平分辨率 0. 1 nm ,垂直分辨率

0. 01 nm ,并且可以对样品进行三维成像 ,而且在室温条件下就可以进行扫描[6 ] .

使用 CSPM4000 扫描探针显微镜 (内含原子力显微镜) 对溅射前后 PET 纤维表面形貌进行成像分

析. 探针扫描模式为接触模式 ,扫描最大范围是 20μm ×20μm ,扫描频率为 1. 0 Hz. 通过后处理软件对

ZnO 膜表面形貌和颗粒粒径大小进行分析.

3 　纳米 ZnO 膜的沉积工艺探讨

磁控溅射沉积的纳米 ZnO 薄膜表面形态主要受溅射时间、溅射压强、溅射功率的影响.

3. 1 　溅射时间

在溅射压强为 2. 0 Pa 和溅射功率 180 W 的前提下 ,调整溅射时间分别为 30 min、45 min、100 min 来

制备纳米 ZnO 薄膜. 图 2a、b 分别是溅射前 PET 纤维表面的 A FM 二维和三维图像. 扫描范围是 3μm ×3

μm. 从图中看到溅射前 PET 纤维表面相对比较平滑 ,表面凸起的颗粒状大概是纤维本身残留的杂质.

a 　溅射前 b 　溅射后

图 2 　溅射前 PET 表面形貌

a 　30 min ( 61 nm) b 　45 min (48 nm) c 　100 min (26 nm)

图 3 　不同溅射时间后 PET 表面 A FM 形貌

图 3a、b、c 分别是不同溅射时间后 PET 表面形貌 ,经过磁控溅射 30 min 之后的 A FM 成像表面形貌

显示 PET 纤维表面已经沉积了由颗粒相对均匀的粒子组成的纳米 ZnO 薄膜 ,但是纳米 ZnO 颗粒还未能
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完全覆盖在 PET 纤维表面 ,这是因为在很短的时间内 Ar + 轰击 ZnO 靶材的能量比较小 ,因此沉积到纤维

表面的离子和原子密度比较小 ,从 CSPM4000 处理软件中得知 ZnO 颗粒粒径大约为 61 nm.

当其他条件不变 ,溅射时间为 45 min ,从 A FM 图像上我们可以很清楚的看到一层比较细致均匀的纳

米 ZnO 颗粒沉积在纤维表面 ,而且晶粒已经完全覆盖在 PET 纤维表面 ,颗粒粒径大约是 48 nm.

继续延长溅射时间到 100 min ,从 A FM 图像可以看到 PET 纤维表面已经被纳米 ZnO 完全覆盖上

了 ,颗粒很细致、均匀 ,颗粒粒径为 26 nm ,这说明随着溅射时间的延长 ,从 ZnO 靶材中溅射出的原子数目

增多 ,加快了原子的生长速度 ,沉积到纤维表面的离子和原子密度随之增加 ,颗粒粒径变的更加细小 ,得到

的纳米 ZnO 更加均匀.

3. 2 　溅射压强

图 4a、b、c 分别是在保持溅射功率 180 W 和溅射时间 60 min 的条件下 ,调整溅射压强分别为 1. 0 Pa、

2. 0 Pa、2. 5 Pa ,分析 ZnO 成膜的变化.

a 　1. 0 Pa b 　2. 0 Pa c 　2. 5 Pa

图 4 　不同溅射压强 PET 表面 A FM 形貌

从图 4a、b 中我们看到当溅射压强在 1. 0 Pa 和 2. 0 Pa 的时候 ,纳米 ZnO 颗粒的大小和分布形态没有

很明显的变化 ,颗粒粒径范围在 35 nm 左右 ,增大溅射压强为 2. 5 Pa 时 ,纳米 ZnO 颗粒形状明显变差 ,颗

粒已经产生了局部的团簇 ,如图 4c. 这主要是压强增大 ,真空反映室里放电空间的带电粒子的自由程减

短 ,导致 ZnO 粒子获得的能量减小 ,降低了粒子表面迁移率 ,限制了 ZnO 晶粒的生长.

3. 3 　溅射功率

图 5a、b、c 是在保持溅射压强 2. 0 Pa 和溅射时间 60 min 的条件下 ,分别调整溅射功率为 100 W、

140 W、160 W 时的 A FM 成像. 颗粒粒径分别为 23 nm、40 nm、69 nm. 这说明随着溅射功率的增大 ,颗粒

尺度也随之增大. 这是因为随着溅射功率增大 ,导致 Ar 离子轰击 ZnO 粒子的速度加快 ,单位时间溅射出

的更多的 ZnO 粒子 ,导致了较大的晶粒生成.

a 　100 W(23 nm) b 　140 W (40 nm) c 　160 W (69 nm)

图 5 　不同溅射功率 PET 表面 A FM 形貌
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4 　结 　　论

利用磁控溅射在 PET 表面制备的纳米 ZnO 薄膜 ,随着沉积时间的延长 ,薄膜的厚度逐渐增加 ,非织

造布表面 ZnO 纳米结构薄膜的致密性、均匀性越来越好 ,并呈连续覆盖纤维表面的状态 ,在压强为 2. 0

Pa ,功率为 180 W 时 ,溅射时间为 100 min 时制备的 ZnO 晶粒分布最均匀 ;工作气体压力主要影响 ZnO

晶粒形状和结晶态 ,在功率为 180 W ,溅射时间为 60 min 时 ,压强在 2. 0 Pa 左右 ,ZnO 晶粒形状和结晶态

比较好 ;而溅射功率的大小影响 ZnO 晶粒的生长 ,较高的溅射功率加速了晶粒生长 ,在压强为 2. 0 Pa ,溅

射功率在 100 W 时 ,ZnO 颗粒粒径最小.
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Sputtering ZnO nano f ilms on PET substrate
and the surface characterization by AFM
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(1. Anhui Provincial Key Laboratory of Textile Fabric ,Anhui University of Technology and Science ,Wuhu 241000 ,China ;

2. Key Laboratory of Science & Technology of Eco2Textile Ministry of Education ,Southern Yangtze University ,Wuxi 214122 ,China)

Abstract : The polymer fibers have p hotoelect ricity particularly by plating ZnO films on the surface of tex2
tile materials. Nano2 ZnO t hin films were prepared by magnet ron sp ut tering on t he Polyet hylene

Terep ht halate ( PET) nonwoven fabric subst rates. The nano2 ZnO grains were uniform and stably p re2
pared by magnet ron sp uttering. The surface topograp hy of the ZnO t hin film was observed by t he Atom

Force Microscopy (A FM) under the different technical parameters , analyzing the influence of the surface

shape of ZnO which was prepared under different sp ut ter parameters. The paper searches for a new

met hod of t he surface f unctional finishing of t he textile materials.

Key words :nano 2ZnO ;magnet ron sp ut tering ;Atom Force Microscope
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