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离子源预处理工艺对 WC基底表面及 Ta缓冲涂层的影响

魏俊俊1， 朱小研1， 陈良贤1， 刘金龙1， 黑立富1， 李成明1， 张 勇2

( 1．北京科技大学新材料技术研究院，北京 100083; 2．中国科学院力学研究所，北京 100190)

摘 要: 研究了阳极层离子源预处理工艺对 WC硬质合金基底表面粗糙度 Ｒa和表面最大峰谷值 Pv的影响，以及对后续镀制 Ta
缓冲涂层表面特征及膜基附着力的影响。结果表明，硬质合金基片表面粗糙度和表面最大峰谷值的增加量随基片偏压升高呈指
数增加;而离子源电压对基片表面粗糙度和表面最大峰谷值影响较弱;采用离子源电压 1350 V，基片偏压 200 V轰击硬质合金基
片 15 min后镀制 Ta膜，膜层表面晶粒细小均匀，表面致密性显著增加;此外，基片表面经离子源处理后，镀制的 Ta缓冲层与基底
的膜基结合力有较大改善，这将有利于提高后续贵金属保护涂层的附着力及抗元素扩散能力。
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Influence of ion source pretreatment on WC substrate
surface and Ta buffer coating
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Abstract: The effect of parameters of ion source on roughness ( Ｒa ) and peak-valley ( Pv ) of tungsten carbide ( WC) substrate were
investigated． Ta coating surface characterization and the adhesion between substrate and coating were evaluated． The results show that
added value of Ｒa and Pv of WC ( Co-12 at% ) substrate simultaneously increase exponentially with the increase of substrate bias． In
contrast，the effect of ion source voltage on the Ｒa and Pv is not obvious． When the substrate is treated by ion source with the voltage of
1350 V and substrate bias voltage of 200 V for 15 min，the deposited Ta coating displayed a uniform and compact microstructure feature．
Moreover，the adhesion between the buffer coating ( Ta) and the substrate is improved significantly after the ion source pretreatment of the
substrate，and will be beneficial to depositing the next protective coating，such as precious metal alloy films．
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随着光电信息行业的迅猛发展，非球面、球面、
3D自由曲面光学玻璃组件的需求日益增加。为满足
低成本、大批量光学组件生产的要求，超精密模压成
型技术( GMP) 应运而生［1］。目前，超精密模具寿命
较短是阻碍模压技术进一步发展的主要瓶颈之一。
常用的解决方案是，在模具基底表面沉积一层贵金属

膜，这样可提高模具表面在高温下抗玻璃化学粘连性

能，从而提高模具整体使用寿命［2］。但另一方面，热
压过程中，模具也在不断经受物理压力冲击，从而使

得膜层与模仁间不断产生正向力与剪切力［3］，从而

容易造成模具边缘膜层脱落，导致模具失效。膜层脱
落的原因一方面是由于玻璃中一些活跃的网状修饰

剂在高温下与模具表面膜层粘结造成;另一原因则是

源于膜层与基底材料结合力不佳。
阳极层离子源在离子刻蚀、离子清洗和离子辅助

沉积方面应用较广，且已在工业应用上取得了较大进

展。从阳极层离子源引出的离子束轰击基体表面，进
而对基材表面起到清洗、活化表面和消除表面静电的
作用。真空镀膜中的离子源清洗技术是在基片镀膜
前对基片进行的最后一道处理。它是在真空室里，基
片在镀膜之前用一定参数的离子对基片预处理一定

时间，从而在对样品清洗的同时改善膜与基体间的结

合。虽然有采用离子源做基片预处理，但是主要集中
在玻璃基片清洗的研究［4-6］，对于模具常用基材的硬

质合金预处理尚未见报道。本文对不同离子源预处
理参数对基片表面粗糙度和表面最大峰谷值的影响
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进行研究，并对离子源处理对后续镀制膜层的表面形

貌和结合力的影响进行探讨，同时尝试揭示离子源预

处理提高模具涂层附着力的机制。

1 实验材料和方法
实验选用硬质合金 YG12 ( Co 含量 12%，其余为

WC) 作为基片。该基片先在帆布上分别用粒度为
NW200-230 和 NW5 两种金刚石微粉研磨，随后分别
用 3. 5、2. 5、1. 5 和 0. 5 μm 金刚石抛光膏抛光，抛光
后基片表面粗糙度低于 5 nm。随后基片经丙酮超声
清洗 15 min，紧接着用无水乙醇清洗 15 min，然后快
速烘干放入真空腔室。薄膜沉积前，打开偏压和离子
源进行基片清洗，清洗时间 15 min。清洗完毕后，开
始 Ta 膜的溅射，Ar 流量 1. 8 × 10 －3 m3 /h，功率
120 W，溅射时间 15 min，随后降温关机随炉冷却
12 h后破真空取出样品。
表面轮廓仪 ( Dektak 150 ) 用于对样品表面粗糙

度和表面最大峰谷值进行测试，扫描长度为 100 μm，
测试时间 30 s。场发射扫描电镜( ZEISS SUPＲA 55)
及原子力显微镜( Veeco720 ) 观察试样表面形貌。划
痕仪( WS-2005) 测试膜基结合强度，划痕压头采用维
氏压头，锥尖半径 ＜ 200 μm，最大载荷 30 N，加载方
式为动载荷，传感器选择摩擦力信号，划痕长度

3 mm，加载速率 30 N /min。

2 结果与讨论
2. 1 离子源处理对基片表面状态的影响
首先，固定基片偏压为 200 V，选择不同离子源

电压对抛光的 YG12 硬质合金进行轰击处理，时间为
15 min。离子源处理前后基片表面粗糙度( Ｒa ) 和表

面最大峰谷值( Pv 值) 变化量随不同离子源电压的变

化趋势分别如图 1( a) 及 1( b) 所示。结果表明，离子
源电压从 750 V 增加到 1350 V，表面粗糙度增加值
( ΔＲa ) 在 1 nm 以内，表明离子源电压对基片粗糙度
影响较小;此外，基片表面最大峰谷值最大变化也没

有超过 5 nm，基片表面没有明显损伤。
离子源与基片间距离较远可能是造成上述结果

的主要原因。在本实验过程中，离子源与基片间的距
离为 17 cm。经离子源初始离化后的氩气离子虽然
能量很高，且初始能量受离子源电压影响较大，但这

些氩离子从离子源端部引出后到达基片表面的过程

中路程较长，由于分子间的碰撞，损失能量较多。因
此不同离子源电压下产生的离化气体分子，到达基片

图 1 不同离子源电压处理对基片表面粗糙度增加值
ΔＲa ( a) 及最大峰谷值变化量 ΔPv值( b) 的影响

Fig． 1 Influence of ion source voltage on substrate
roughness ( a) and peak-valley ( b)

表面时能量差别不大，对基片轰击造成的损伤也就不

明显。离子源激发电压在基片表面预处理中虽然不
是主要影响因素，但是从离化 Ar离子的总量上来说，
较高电压( 1350 V) 可能更有利于基片的清洗。
固定离子源电压为 1350 V，采用不同基片偏压

对抛光的 YG12 硬质合金进行轰击处理，时间同样为
15 min。离子清洗后基片表面粗糙度及表面最大峰
谷值变化量随不同偏压的变化曲线如图 2 ( a ) 及
2( b) 所示。从图中可以看出基片偏压由 200 V 增加
到 800 V，基片粗糙度增加值显著变大，且呈指数增
加。基片偏压在 200 V时，处理后粗糙度增加值不到
0. 5 nm，说明该工艺参数下的离子源处理对基片损伤
很小。离子源处理对于表面最大峰谷值的影响规律
与对表面粗糙度的影响规律一致，同样呈明显的指数

关系。基片偏压由 800 V 减小到 200 V，对基片表面
的损伤越来越弱。偏压为 200 V时，基片表面最大峰
谷值增加值为 15 nm左右。虽然此处研究结果表明，
离子源偏压越低，对表面损伤越低。但是如果偏压过
低，对离子源离化后到达基片表面离子的加速作用减

弱，对基片的清洗及活化效果也会减弱，从而失去了
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图 2 不同基片偏压处理对基片表面粗糙度增加值
ΔＲa ( a) 及最大峰谷值变化量 ΔPv值( b) 的影响

Fig． 2 Influence of substrate bias voltage on substrate
roughness ( a) and peak-valley ( b)

离子源清洗的意义。因此本研究中确定基片偏压为
200 V，离子源电压可适当加大，从而保证比较好的基
片清洗和活化效果。
2. 2 离子源处理对后续镀膜表面状态的影响
由于模仁材料与贵金属抗粘性膜层间结合力较

差，且模具通常工作在高温环境中，模仁材料中活跃

的元素可能会向保护膜层中扩散，从而使保护膜层抗

粘连作用减弱，模具工作时玻璃与模具发生粘结。因
此一般选择首先在模仁基底上镀一层扩散阻碍层，如

Ta或 TaN膜等［7］，一方面可阻止模具在高温工作状
态下保护涂层与基底间活跃元素的相互扩散反应;另

一方面由于 Ta 或 TaN 的热膨胀系数介于模仁基底
与保护膜层之间，可有效缓和热应力及膨胀系数的失

配，从而提高膜基附着力［8］。本研究选择对比不同
的离子源工艺预处理基片后，再在基片表面镀 Ta 缓
冲涂层，其工艺参数如表 1 所示。表 2 为 YG12 硬质
合金片未经离子源处理、离子源 750 V 加基片偏压
200 V、以及离子源 1350 V 加偏压 200 V 3 种不同工
艺下镀制的 Ta膜粗糙度变化。
表 2 结果显示，未经离子源活化处理的 WC 抛光

基底，其表面粗糙度为 3. 83 nm。在此基底上直接镀
制 Ta 缓冲涂层后，其表面粗糙度略微增加至
3. 94 nm，变化极小。当采用离子源电压 750 V，偏压

表 1 实验镀膜工艺参数
Table 1 The coating deposition parameters

Pressure
/Pa

Temperature
/℃

Ar
/ ( m3 /h)

Substrate rotation
/ ( r /min)

Power
/W

Negative bias
/V

Target-substrate
distance /mm

Base pressure
/Pa

Time
/min

0. 36 400 1. 8 × 10 －3 10 120 － 100 55 8 × 10 －4 15

表 2 不同预处理条件对镀膜前后粗糙度的影响

Table 2 Substrate roughness before and after coating

deposition by different pretreatments

Substrate pretreatment parameters

Substrate Ｒa

before coating
deposition

/nm

Substrate Ｒa

after coating
deposition

/nm
Without pretreatment 3. 83 3. 94

Ion source 750V，substrate bias 200 V 4. 03 4. 84
Ion source 1350V，substrate bias 200 V 4. 02 5. 74

200 V 离子源预处理工艺处理后，WC 基底的粗糙度
略有增加，但是不是很明显，仅有 0. 2 nm的增加。不
过，镀制 Ta缓冲涂层后，表面粗糙度则有了较为显著
的增加，达到 4. 84 nm。而且，随着离子源电压增加
到 1350 V后，镀 Ta膜后表面粗糙度继续增大。这可
能是由于随着离子源电压增加，从离子源引出的 Ar

离子浓度增加，经偏压加速后到达基片的量也随之增

加，其对基底表现出的总的轰击密度加大。虽然如前
所述，到达基片表面的 Ar 离子单位能量可能主要受
基片偏压的影响，从而使得即使离子源电压发生变

化，对未镀膜的硬质合金表面状态的影响也几乎一

致。然而，微观上讲，随着离子源电压的提高，离子源
激发出的 Ar 离子在基片表面造成的活化点密度增
加，从而导致后续镀膜的形核位置增多，这些点有利

于后续 Ta膜的形核及择优生长，从而使得镀膜后表
面粗糙度随着离子源电压的提高而增加。但总的来
说，即使选择离子源电压 1350 V，获得的 Ta 膜表面
粗糙度也只有5. 74 nm，可以认为此时的镀膜仍然延
续了基底的状态，保持了良好的光洁度及精密度。
图 3 为经上述 3 种不同预处理工艺后，镀制 Ta

膜的表面形貌。其中，图 3 ( a) 为未经离子源处理后
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镀制 Ta膜的表面形貌，从图中可以看出晶粒呈明显
的细纤维状分布，这主要是由于物理气相沉积的薄膜

结构与基体温度有关，很大程度上取决于基体温度 T
与靶材熔点 Tm之比 ( T /Tm ) 。根据基体温度不同，
Thornton ［9］提出了溅射沉积膜层的结构模型，该模型
指出当 T /Tm在一定范围内时，薄膜的晶体结构基本

不会发生改变，如 T /Tm ＜ 0. 3 时，温度较低，薄膜的
临界晶核尺寸很小，并且不断形核，薄膜组织呈细纤

维状形态。图 3 ( b) 、3 ( c) 图分别为基片经离子源
750 V处理和离子源 1350 V处理后镀制的 Ta膜的表
面形貌。由图可以看出随着离子源电压的增加，Ta

膜晶粒更加细小。这是因为如前所述，离子源电压升
高，激发的 Ar离子密度增大，从而导致基片表面被活
化的位置增多，Ta膜沉积初始阶段形核密度增加，从
而导致后续成膜的相对晶粒更加细小。但是，离子源
的引入及电压的增加同时也使得局部形核生长更加

容易，使得某些区域出现了部分异常长大，从而导致

整体的粗糙度略有增加，如图 3 ( c) 所示。扫描电镜
的结果与前面对粗糙度的测量结果基本一致，从而也

验证了离子源电压增加会提高形核密度，但同时会产

生更加容易异常长大的形核生长点，从而造成后续制

膜的粗糙度略有增加。

图 3 YG12 合金表面经不同预处理后镀制的 Ta膜表面形貌
( a) 未经离子源处理; ( b) 离子源 750 V，基片偏压 200 V; ( c) 离子源 1350 V，基片偏压 200 V

Fig． 3 SEM micrographs of Ta coating on YG12 after different pretreatments
( a) without pretreatment; ( b) ion source 750 V，substrate bias 200 V; ( c) ion source 1350 V，substrate bias 200 V

提高膜基结合力是离子源处理的主要目的之一。
采用划痕法可有效评价基片表面经上述不同工艺处

理后，镀制的 Ta膜与基底的附着力。本研究中，由于
镀制的 Ta膜缓冲涂层非常薄，厚度仅为数十纳米，因
此对于划痕仪中采集到的声信号未能提供有价值的

信息，因此本文中主要以摩擦力信号作为指示。图 4
为不同预处理基底镀膜后，膜基结合力测试的摩擦

力-负载曲线( 鉴于膜层较薄，此处主要以摩擦力曲线

中出现异常点作为附着力临界点) 。结果显示，未经
离子源处理，膜基结合力约为 7. 5 N; 而经离子源
750 V加基片偏压 200 V处理后，镀制的 Ta 膜与基底
结合力提高至 13 N，增加幅度超过 70% ;继续增加离
子源电压至 1350 V 后，Ta 膜与基底结合力达到
14. 5 N，增幅达到 93%。由此可见，随着离子源的引
入，以及离子源电压的增加，镀膜后膜基结合力会有

明显提高。这可能是由于经离子源处理后，基片表面

图 4 不同预处理硬质合金 YG12 镀 Ta膜后划痕测试曲线
( a) 未经离子源处理; ( b) 离子源 750 V，基片偏压 200 V; ( c) 离子源 1350 V，基片偏压 200 V

Fig． 4 Scratch test curves of Ta coating after different pretreatment
( a) without pretreatment; ( b) ion source 750 V，substrate bias 200 V; ( c) ion source 1350 V，substrate bias 200 V
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活化点增加，Ta 膜镀制过程中，经溅射出的 Ta 靶材
金属原子到达基片表面后具有更多的形核生长点，从

而在表面或界面上形成更多的键结［10］，表面膜层致

密性增加，进而膜基结合增强。
图 5 为离子源处理前后硬质合金表面三维形貌

对比图。可以看出未经处理的原始硬质合金表面非
常平坦，粗糙度较低。经 1350 V 离子源处理后，WC
硬质合金表面微小空隙密度明显增加，粗糙度和表面

图 5 离子源处理前后表面三维形貌图
( a) 未处理; ( b) 离子源 1350 V，基片偏压 200 V处理

Fig． 5 3D micrographs of substrate before and after ion source
pretreatment ( a) without pretreatment; ( b) pretreatment

with ion source 1350 V，substrate bias 200 V

最大峰谷值也随之增加。由于基体硬质合金中，
WC 晶粒倚靠 Co 做粘结相，Co 位于 WC 晶界之间。
当施加离子轰击时，高能态 Ar 离子可能首先对这
些晶界处的金属 Co 进行溅射，从而导致表面凹坑
的增加。成膜过程中趋向于向降低表面能的方向
生长［10］，因此 Co 粘结相被溅射后留下的空隙处将
被率先填塞，沉积原子在基体温度足够扩散的情况

下将在此处优先形核。此外由于空隙的存在，基体
表面可沉积原子的区域增加，形核密度增加，膜层

致密性也随之增加，最终成膜原子与基材结合力明

显提高。虽然总体来说，离子源处理会导致基底表
面粗糙度及表面最大峰谷值都略微有所升高，表面

精度有所下降，但总的来说精度仍保证在模具的精

度控制范围内，而膜基结合力则具有明显提升，有

利于模具寿命的显著提高。

3 结论
1) 离子源电压 1350 V 恒定，随基片偏压增加，
基片表面粗糙度和表面最大峰谷值增加值呈指数增

加;基片偏压 200 V 恒定，离子源电压对硬质合金基
片表面粗糙度和表面最大峰谷值影响不大;

2) 随着对硬质合金基底处理的离子源电压增
加，后续镀制的 Ta膜表面致密性增加，晶粒尺寸呈减
小趋势，但表面粗糙度和最大峰谷值略有增加;

3) 离子源处理后对膜基结合力的提高效果明
显，推测其原因可能是硬质合金中的 Co 粘结相经离
子源溅射在基片表面留下了空隙，促进了薄膜形核密

度增加和实现更强的膜基结合。
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