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薄 膜 应 力 的 测 定

李慰廉 顾惠廉

摘要
�

本文介绍一种利用长焦距显微镜观察玻璃薄片由镀膜淀积引起的形变来测畜

薄膜应力的方法
。

对于该实验装置的几个主要结构部份
、

测量的原理及方法和提高测量精

度所采取的主要措施作了较详细的描述
。

最后给出了在不同真空度和蒸发速率时硫化锌

膜
、

氟化镁膜及硫化锌一氟化镁多层膜的应力分别随薄膜几何厚度而变化的实验结果
。

一
、

引 言

�植着薄膜技术的发展
,

要求对薄膜的基本性质进行深入的观察研究
。

薄膜 ,筱力是薄膜的
·

种幕本性质
,

对薄膜应力的测量研究也就成为薄膜研究的课题之一
。

很久以来
,

人们了解

到在墓底
�

�真空蒸发生长的薄膜
,

由于它从气相分子骤冷而凝聚成固相状态
,

以及薄膜在生

长过程中各种外界因素 �如热缺陷
、

杂质分子引入等� 的影响
,

其分子离开了应处的稳定平

衡位置
,

因此
,

分子层之间处在受力的状态
,

这种力称之为内应力
。

但是
,

这些分子总是力

图趋 向于稳定平衡位置
,

这样就迫使基底发生形变
,

并使薄膜产生裂纹 �由张应力造成� 或

产生皱折 �由压应力所造成�
,

从而使薄膜遭到破坏
。

因此测量和研究薄膜的应力
,

弄清其产

生与发展变化的规律
,

对于 了解薄膜微
·

观结构
,

改进薄膜的机械性能和其它性能
,

都具有很

重要的意义
。

二
、

原 理

薄膜的应力以其淀积的基片所产生的形变表现得最为明显
。

测量这种形变
,

也就成为测

量薄膜应力的 一种有效的方法
。

测量弯曲形变最普通的装置是将一个薄长条玻璃基片
,

紧固

地夹住其一端
,

形成为一个悬臂
,

当薄膜淀积在它上面时
,

由于应力迫使悬臂发生弯曲
,

自

由端产生偏移如图 � 所示
。

我们使用长焦距的测微显微镜对 自由端的偏移 占进行直接的光学

观察和测量
。

按下式即可计算出应力 �
。

� � 叨

�� � �

�
�

薄片的厚度

�
�

薄片的杨氏模量

五
�

薄片悬臂 �即镀膜部份� 长度

� 了 � 薄膜的几何厚度

应力的方向可根据基片弯曲方向来定
,

图 � 所示为

张应力方向
,

反之为压应力的方向
。
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三
、

实验装置和测量方法

实验装置如图 �

发源等几部份组成
。

所示
·

由
够

距显微镜
、

试片 ‘长薄片�夹具
、

膜厚控制和校正系统及蒸

一

拍一
一

喊莽洲
如

,

图 � 测应力实验装置示意图 �左一侧视图
,

右一俯视图�

� 一测应力试片�长薄片� �一测厚片 �一石英晶体振荡片 � 一试片夹具 � 一夹具小轴 � 一夹

具定位螺帽 � 一成像透镜 �一显微镜物镜 � 一显微镜目镜 � 一照明系统 �一遮片 � 一显

橄镜支架 � 一齿条 �� 齿轮 �一手轮 �一挡板 尸一转动密封轴 � 一高压离子轰击圈 �一

燕发源

�
�

长焦距显徽镜

它是利用一个二块双胶合透镜组成的成像透镜 ��
, � � �� � �

,

�
� � � �� � � � 和一个显

微镜组成
。

成像透镜首先将真空室内长薄片的自由端端面 � 成像在真空罩外面
,

然后通过显

微镜进行测量
。

显微镜由显微 目镜 � �一个 测 微 目镜 � �
�

� 和物镜� �放大倍数 �
“

一 �驴�

组成
。

当使用��
又

的物镜和 ��
”

的测微 目镜时
,

整个长焦距显微镜的放大倍数约为� �
” 、

可以测

量出长薄片自由端端面 �
�

�� � � � 的偏移量
。

通过更换物镜可以测得不同大小的偏移量
。

整个长焦距显微镜安放在一个可调节的支架 � 上
,

通过这个支架的前后
、

左右和上下的

调节机构
,

可以很方便地将长薄片自由端端面的像清晰地成在测微目镜 � 带有叉丝的分划板

上
。

礴弘
曰日日千

。
品凸�����

��� ,,

图 � 试片夹具 �左�
,

�中�
,

�右�
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由于显微镜的通光孔径很小
,

特别是使用高倍率的物镜时
,

为了提高观测像的清晰度
,

必须提高基片端面的亮度
,

因此对基片需要 良好的照明
。

经过我们多次实验
,

认为采用端面

为镜面的镜反射照明比较好
。

为此
,

在真空室内安装 了一个带有短焦距透镜的照明系统 �
,

将长薄片自由端端面 � 月
产

抛亮
。

并且如下进行安装
,

见图 � �右�
,

使从照明系统入射到 � �
了

面的光线经反射后
,

刚好落在长焦距显微镜的光轴上
。

这样就可以比较准确的测定 出自由端

端面� �
尹

的弯曲偏移量
。

�
�

试片夹具

我们选用�� � �
� �� � � 火 �

�

� �� � � 的薄玻璃 片作为试验片
。

通过试片夹具将其一端紧

紧地夹住并固定在镀膜室的支架上
,

试片夹具的示意图如图 � 所示
。

夹具夹住 的 长 度 为

巧 � 二
,

悬臂部份的长度为�� 二 �
。

由于长薄片既薄又脆
,

非常容易夹碎
,

因此上下夹片块

�
�
�
�

采用如图 � �中�所示的凹凸形结构
,

下夹片块 �
�

中间铣 出。
�

�� � 二 的平槽
,

用以安放

所要测的薄试 片
。

通过上夹片块 �
�

上的小轴� 和定位螺帽 � 可以很方便地调节试 片的高低

和方位
。

由于 � � �
镜反射后

,

光线和显微镜共轴的要求
,

因此对试片夹具在高低和方位调节好

后必须紧紧固定住
,

并且在每次安装试片时还必须使试片悬臂的长度和方位严格保持不变
。

否则在显微镜中就会观察不到 自由端端面� 月
产

的像
。

�
�

膜厚控制和校正系统

为了得到薄膜应力和几何厚度的关系曲线
,

就必须精确地控制和测量薄膜的几何厚度
。

为此首先在长薄试片旁边安放几个测厚片 �
,

每个测厚片下面都放一薄刀片挡住其一半
,

使

其只能在未挡住的那部份镀上膜层
,

然后再在整个测厚 片表而镀
�

�一层铝全反射膜
,

这样在

测厚片上产生一个台阶
,

台阶的深度即为薄膜的几何厚度
。

通过等色序
�

「涉仪就可精确地测

出薄膜的几何厚度
。

厚度测量误差在 士 �
�

�� �� 范围内
。

要想作出一条薄膜应力随膜厚度变化的曲线
,

至少需要十个以上的实验点
。

但是在装置

中安装十个以上的测厚片是很困难的
,

而用几次实验的测厚片则又因为不同蒸发实验条件的

误差很难得 出可靠的结论
,

为此我们采用石英振荡膜厚控制系统进行膜厚控制
,

用三块测厚

片来找寻出石英晶体振荡频率 �刀力 和膜厚 ��� 的关系曲线
,

然后在曲线上分别找到十个

以上的刁�和 � 的对应值
,

最后求 出十个以上刁月直时的相应 � 值
,

就可描画出应力和膜厚的

关系曲线
。

三块测厚片 � 是通过一个带有开口的遮片�和一套可以在真空室外操纵的换片机构
,

使

这些测厚件分别依次暴露在蒸涂材料的蒸汽束中
,

它们就分别涂上了不同厚度的膜层
。

�
�

蒸发源

我们现在测量的是热蒸发的硫化锌和氟化镁薄膜的应力
。

氟化镁烧结后压碎成粉末
,

放在

通用的钨舟蒸发源中
。

硫化锌则是采用热压块状料放在抽屉式的蒸发源中进行蒸发
。

由于试

片
、

测厚片等不好转动
,

因此要求蒸发源的大小在保证材料够用的前提下尽量做得小些
,

并

直接安放在试片底下
,

使镀在试片和测厚片上的膜层尽可能的均匀
。

在我们的实验条件下
,

蒸发源 � 到试片距离约 � �� �
,

在安放试片和测厚片等直径约 �� � � 的范围内
,

对硫化锌不均

匀性约��  
,

对氟化镁约 � �
。



此外为了防止震动影响测量精度
,

我们将机械泵移出子镀膜机之外
,

并将机械泵的真空

橡皮管拖地减震
,

或中间加金属弹簧软管
。

同时整个镀膜机和机械泵都安上了减震器

四
、

实验结果

我们对热蒸发的硫化锌和氟化镁薄膜
,

测量了在不同真空度和蒸发速率下的应力和几何

厚度的关系
。

由于采取了 日主一系列措施
,

提高 了测量精度
,

因而实验所得的结果规律性比

较好
。

�
�

氟化镁膜

它显示 出非常高的张应力
。

从图 �
、

图 � 可以看出
,

薄膜应力随着厚度的增加都有一个

从小到大的变大过程
。

在大约四分之 一波
一

长 �� � �� � 左右 � 的厚度时达一最 大 值 �平均值

约� � � � � � �
“�

�
�

,

随后随着薄膜厚度的增加而逐渐缓慢的减少
。

在淀积停止后
,

应力稍微增

加
,

当膜层暴露于大气时
,

应力有较大的下降 �从 � �  �降低到 � � � � �� �
� �

“
�

。

、 厂, ‘ 沪厅 口 ‘产。,, 月启
,

一
�

,

击厂
�

一不猛—节扬一一代翻尸一劝

图 � � �� �

膜在不同真空条件下应力和映儿何厚度关系

一
�

演� 一� 亩产
目

一 ,苗
—

万品� � 一 �布气广一

图 � � � �
�

膜在不同蒸发速率时应力和膜几何厚度关系

随行真空度的提高和蒸发速率的加快
,

应力建 众过程更快
,

数值更大
。
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�
�

硫化锌膜

它呈现出压应力
。

如图 �
、

图 � 所示
。

随着厚度的增加同样显示出一个由小到大逐渐变大

的过程
。

在大约� �  � � 厚度时
,

达到最大值 �平均值约 � � � � � � �
� � 勺

,

以后随着厚度的增加基

本上保持不变
。

在不同真空度和蒸发速率时
,

薄膜应力所呈现出的差别不如氟化镁那样 显

著
。

但从图 �
、

图 � 可以看出
,

真空度越高和蒸发速率越慢时
,

应力建立过程更为迅速
,

数

值也稍微大些
。

停止蒸发后和暴露于大气时
,

应力看不 出有什么变化
。

在我们的实验中也多次观测到硫化锌膜初始阶段张应力的存在如图 � 所示
,

并在 大 约

� � 二 � 左右厚度时才开始转变为压应力
。

由于那时的薄膜厚度很薄
,

由应力所引起的长薄片

‘口� � , � 目
�

� � � � � , 加� � � 目

� � � , � � � �
‘才介� , ‘习� ,

曲 �� � ‘尹“甲 咨 ‘
翻

“
� 了刀, 甲 为厅

谕
一

—
飞肠尸� 丫一一一� � �

图 � � � �膜在不同真空条件下应力和膜几何厚度关系
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图 � � � �膜不同蒸发速率时应力和几何厚度关系 图 � � � �膜在最初厚度很薄时出现张应力
,

在�� � � 厚度时开始转变为压应力
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自由端的偏移量很小 �约 �
�

�� � � � �
,

因此我们还不是每次都能清楚的观测到这种变化
。

�
�

硫化锌和奴化镁多层膜

硫化锌和氟化镁多层膜系是最常用的
,

测量它们的应力对于研究膜系机械强度
、

粘附性

和抗大气破坏的能力是有很大作用的
。

图 � 表示 � 层膜系的应力
。

圆圈代表每镀 又�� 膜层后应力的最后值
。

因氟化镁 的张应力

数值比硫化锌压应力数值大得多
,

因此整个膜系张应力占优势
。

可以看出对于最初的膜层应

力起伏很大
,

随着层数的增加
,

起伏逐渐减少并趋向于 一 � �  � � � �
“‘

�

的恒定值
。

当整个膜

系暴露于大气后
,

应力稍有减少
。

图 � � 。 �一� � � �

多层反射膜系应力和膜层层数关系

由于硫化锌和氟化镁具有相反的应力性质
,

因此它们的应力可以部份抵消
,

这对于减少

膜系应力是大有好处的
。

由此也可看出
,

在膜系设计时
,

如何选择适当的材料加以匹配
,

使

整个膜系具有尽可能小的应力值
,

是一个值得考虑并有意义的工作
。

五
、

存在问题

�
�

此处所测量的应力是指薄膜的内应力
,

对于薄膜的热应力是没有加以考虑的
。

但是

实际测量中热应力必然产生并包括在内
。

虽然在我们的测量中由于基底未加温
,

因而热应力

的影响比较小
,

但对高温基底必须把热应力考虑进去
。

� �

为了尽量减少热应力的影响
,

同时减少弹性阻滞或老化效应
,

基底最好采用熔石英玻璃

薄片为宜
。

�
�

长焦距透镜的成像透镜焦距还不够
一

长
,

成像质量还不太好
。

这样直接影响测量 精

度
,

特别是当显微镜采用 � �
“

以上的高倍率物镜时更为突出
。

因此今后必须进一步改进
。

�
�

为了进一步提高测量精度还必须将震动进一步减少
。

最好采用具有防震装置的机械

泵和将机械泵
、

整个镀膜机安装在特殊构造的防震地基上
。



�
�

为了消除长薄试片本身存在的应力对于测量的影响
,

应事先对试片进行仔细认真的

退火
,

消除其内部存在的应力
。

�
�

蒸发速率的控制问题必须设法解决
。

现在我们靠手工操作来控制蒸发速率
,

很难保

持完全可靠
。

这样就影响 了测量的准确性
。

尤其在研究不同蒸发速率对应力的影响时
,

必须

应用蒸发速率控制装置
。

参加此项工作的还有贾淑芝同志
,

在此表示感谢
。

�

�
��

�
��

��
卫���
�����

�
�江������



一 � � 一

�� � �� � � � � � � � � � �� � �� � � � ��� ����

� � � � � ��� � � � � � ���� �

�� �� �� � �

� �王� � � � � � �� � � � � � � � � � � � �� � � �� � � � � 也 � �  ! � � 皿 � � � � � � �� � � � � �

�� �� ����
�

�红 �� �� � � � � � � � �� � �  
! ∀#

∃ % &
∋ (# � ∀ ∀

) &
∀ ∗ ! ∋ ∀ ! + ∀

,
− . ∋∀

%
# � %

% ∀
 
! ∗扭a tio n of th e th in film

on th in glass sh eet 15 o bserv e d
.
B asie

stru e tu res of a p raet笼ea l d ev王e e
,

m
e a s u r 笼n g p rin eip le an d m a三n m e a n s

fo r im p r o v in g th e m ea su r e m e n t a e e u ra e y a r e d e s e r ib e d in d e ta il
.

F 宜公a ll y
, e x

p
e r

i 几en ta l r e s u lts s h o w l公9 e
h
a 红g e s o

f t h
e s t r e s s e s f

o r
Z n S

,

M
g F

: a n
d Z

n
S
一
M g F

:
f i l m

s a
l
o o g w i t h f i l斑 th ick o esses in va riou s

v a eu u m an d e va p ora tion v elo eity rates ha v e be e岌 g a i
n
.


