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摘要：应用电子束蒸发硅，霍尔离子源电离甲烷，并辅助沉积的方法在反应烧结碳化硅（ＲＢＳｉＣ）基底上沉积了碳化硅

（ＳｉＣ∶Ｈ）改性薄膜。Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）测试表明制备的碳化硅改性薄膜为α相。通过控制沉积速率，制备了硬度为

９．７８１～１３．０８７ＧＰａ，弹性模量为８９．３４４～１２３．４１３ＧＰａ的碳化硅改性薄膜。比较同样条件下镀制银膜的抛光良好微晶

玻璃和经过精细抛光的改性ＲＢＳｉＣ，结果表明两者反射率相近；附着力实验表明，制备的薄膜和基底结合良好；在温度

冲击实验下，制备的薄膜无龟裂和脱落。
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１　引　言

　　外太空未知领域和自身居住的地球一直是人

类不停探索的对象，科技的迅猛进步使空间应用

的望远镜和相机获得了空前的发展。反射镜作为

光学系统中的主要部件，在满足轻量化要求的同

时，还要求反射镜材料具有可以在恶劣环境下长

时间工作的物理特性，从而提出了低密度、高硬

度、高弹性模量、高比刚度、低热膨胀系数、均匀线

膨胀系数等极高的参数标准［１２］。经过多年的研

究和发展，反应烧结碳化硅（ＲｅａｃｔｉｏｎＢｏｎｄｅｄＳｉｌ

ｉｃｏｎＣａｒｂｉｄｅ，ＲＢＳｉＣ）因为其优异的物理、机械性

能，可以直接制作出近净尺寸的反射镜基底和较

低的花费等特点，成为近些年来各大公司和科学

家们主要应用的空间望远镜和相机的反射镜基底

材料。不过因为 ＲＢＳｉＣ制备的工艺限制，除了

碳化硅以外，还有一定比例的硅掺杂其中，导致了

双金属性，因此需要对其进行表面改性来提高光

学性能［３５］。通常的改性方法是采用物理汽相沉

积硅或者化学汽相沉积β相碳化硅。由于硅的物

理性质要比ＲＢＳｉＣ差，而且ＲＢＳｉＣ基底中的碳

化硅通常为α相，所以和β相碳化硅之间有较大

的晶格常数差异，致使改性膜和基底之间的物理

性质有较大不同。因此如果能制备出和基底同为

α相并具有相近性质的碳化硅改性膜是很有意义

的。

通过离子源电离反应气体并辅助沉积的方

法，本文已经成功地制备出Ｇｅ１－狓Ｃ狓 薄膜
［６７］，因

此拟采用这种方法来制备碳化硅改性膜并进行研

究。

２　实　验

　　 霍尔离子源可以通过电离惰性气体，输出离

子流密度均匀并具有较高能量的等离子体，而且

霍尔离子源结构简单、工作稳定、易于维护，很适

合用于长时间的连续镀膜工艺。

本实验基底采用国内生产的ＲＢＳｉＣ和 Ｋ９

玻璃。在镀膜之前，基底用去离子水，乙醇和石油

醚分别进行１０ｍｉｎ的超声波清洗，采用拱形夹具

固定。在制备之前，基底通过烘烤加热到２５０℃

并恒温１ｈ。在镀制薄膜之前，真空度抽至２×

１０－３Ｐａ。纯度为９９．９９５％的硅被施加８ｋＶ高压

的电子枪发射出的高能电子束加热蒸发。同时在

霍尔离子源通入纯度为９９．９９９％的氩气作为工

作气体，氩气在霍尔离子源中被电离，霍尔源中喷

出的具有一定能量的氩离子和通入真空室中纯度

为９９．９９９％的甲烷气体分子发生碰撞。作为反

应气体的甲烷在和离子源输出的氩离子碰撞后，

被电离，生成初始的反应物质。电子枪蒸发的硅

和电离的甲烷在烧结碳化硅基底表面上结合，形

成碳化硅。由于霍尔离子源的轰击作用，碳和硅

在基底上的表面迁移率大大增加，提高了碳和硅

结合的几率，进而提高了薄膜的整体性能。薄膜

的沉积厚度应用 Ｔｅｌｅｍａｒｋ公司生产的 ＭＤＣ

３６０Ｃ型晶体控制仪控制。图１是制备改性碳化

硅薄膜的工艺示意图。

图１　电子枪蒸发，霍尔离子源辅助制备碳化硅改性

薄膜的工艺示意图

Ｆｉｇ．１　ＳｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｏｆｆａｂｒｉｃａｔｉｏｎｏｆＳｉＣｃｏａｔ

ｉｎｇｂｙＥｂｅａｍｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｗｉｔｈｅｎｄＨａｌｌｉｏｎ

ｓｏｕｒｃｅａｓｓｉｓｔａｎｃｅ

３　结果和讨论

３．１　薄膜的晶体结构

为了确定制备的碳化硅改性膜的晶体结构，

应用日本Ｒｉｇａｋｕ公司制造的 ＸＲＤ测试仪对同

一制备条件不同沉积速率下的碳化硅改性薄膜的

晶体结构进行了测试，图２是在沉积速率为０．３

ｎｍ／ｓ下测试的结果。

通过ＸＲＤ测试结果，确定制备的碳化硅改

性薄膜为α相。在图２中可以看出由于制备的碳

化硅晶化并不完全，造成了衍射峰不是严格的对

称，产生这种情况主要有两个原因。其一是霍尔

离子源输出的离子能量较低，甲烷被电离的程度
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图２　ＸＲＤ测试结果

Ｆｉｇ．２　ＸＲＤｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔ

不够完全，导致成膜的过程中含有一定量的 Ｈ原

子；另一个原因就是烘烤的温度不够。

３．２　碳化硅薄膜的硬度和弹性模量

图３是碳化硅改性膜成膜过程的示意图。离

化率的高低决定了作为反应气体的甲烷被电离的

程度，这也影响着碳化硅改性膜的组成。从图３

可以看出，由于甲烷是正四面体结构，４个氢原子

分布在４个顶点，在初始电离的情况下，每个 Ｈ

原子的电离几率和第一电离能都是完全相同的。

大多数的甲烷分子在氩离子的碰撞下失去一个

氢，而由于电离能的提高和多次碰撞几率减小的

影响，剩下的氢原子很难从碳原子上被完全电离。

随着这种难度的增大，含氢原子少的碳化硅组分

逐渐减少。因此制备的薄膜为含有一定量氢的碳

化硅（ＳｉＣ：Ｈ）改性膜。

图３　碳化硅改性膜成膜过程示意图

Ｆｉｇ．３　ＦｏｒｍａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆＳｉＣ：Ｈｃｏａｔｉｎｇｆｏｒｍｏｄ

ｉｆｉｃａｔｉｏｎ

使用 ＮａｎｏＩｎｄｅｎｔｅｒ? ＸＰ纳米压痕硬度仪

测量了不同沉积速率下碳化硅改性膜的硬度和弹

性模量，测量参数如下：压力为４００μＮ，行程为

６ｍｍ，运行时间为５ｍｉｎ，速度为１．２ｍｍ／ｍｉｎ。

图４是在不改变其他实验参数，改变沉积速

率下测试的碳化硅改性膜的硬度和弹性模量值。

沉积速率变化在０．１～０．５ｎｍ／ｓ之间。

图４　不同沉积速率下的硬度和弹性模量

Ｆｉｇ．４　Ｈａｒｄｎｅｓｓａｎｄｅｌａｓｔｉｃｍｏｄｕｌｕｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎｒａｔｅｓ

从图４可以看出，随着沉积速率的增加，碳

化硅改性膜的硬度和弹性模量都增加，但是当沉

积速率达到０．３ｎｍ／ｓ时，硬度和弹性模量和０．４

ｎｍ／ｓ的沉积速率相比并无明显变化，而继续提高

沉积速率则硬度和弹性模量开始降低。在以前制

备Ｇｅ１－狓Ｃ狓 薄膜时也观察到了类似的结果
［８］。由

于碳和硅都属于第四主族，原子序数相差较小，可

以形成稳定的化合物。因此可以说在某一个沉积

速率下碳和硅能生成具有固定化学计量比的化合

物。

当沉积速率较低时，硅的含量较少，被电离的

甲烷在基底表面相互之间成键的几率较高，除了

Ｃ－Ｓｉ键之外，会有一定的Ｃ－Ｃ键存在，也有一

部分的Ｃ－Ｈ，Ｓｉ－Ｓｉ键存在，这种成键方式引入

了杂质，降低了制备的薄膜的硬度，同时这种成键

方式在薄膜中的不均匀性，也导致了不会获得很

高的弹性模量。沉积速率提高，意味着蒸发的硅

增加，硅和碳之间的结合几率大大增加，薄膜之中

Ｃ－Ｓｉ键居于主体，薄膜的晶体结构也随着薄膜

的生长趋于有序，整体趋向生成具有固定化学计

量比的化合物。因此随着沉积速率的增加，制备

的改性薄膜的硬度和弹性模量增加。当沉积速率

达到０．３ｎｍ／ｓ，０．４ｎｍ／ｓ时，在这两种沉积速率

下碳化硅改性膜的硬度和弹性膜量基本相同，这

意味着薄膜的生长已经达到了一个相对稳定状

态。当继续增加沉积速率时，硅蒸发的更多了，成

膜的时候，Ｓｉ－Ｓｉ之间更容易成键，薄膜的整体性
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质开始表现为硅膜的的性质。因此单纯依靠提高

蒸发速率并不能提高碳化硅改性膜的硬度和弹性

模量，这就需要通过以后继续优化工艺参数，进一

步提高改性膜的性能。

３．３　改性抛光结果

ＲＢＳｉＣ由于其中含有硅，导致了金属二相

性，因此即使经过精细的抛光，也很难达到很低的

粗糙度，根据ＢｅｃｋｍａｎｎＫｉｒｃｈｈｏｆｆ的标量散射理

论［９］及Ｃｈｕｒｃｈ等对粗糙表面的测量结果
［１０］，证

明了粗糙度决定了表面散射的程度，如果粗糙度

高，表面散射就高，相应的就会影响反射率。

应用美国ＤｉｇｉｔａｌＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔ公司生产的Ｄｉ

ｍｅｎｓｉｏｎ３１００型原子力显微镜对未改性的反应

烧结碳化硅基底进行了测试，结果如图５所示。

图中黑色部分为硅，灰色部分为碳化硅。从图５

中可以清晰地看到因为金属的二相性，虽然硅和

碳化硅两种材料抛光都比较好，很平滑，但是由于

两种材料的抛光速度不同，使接触的位置产生了

高低差异，形成了台阶，这种结构就造成了光在照

射到表面的时候散射会提高，降低了反射效率。

改性的目的就是要弥补这种缺陷，降低甚至消除

这种散射损失。

图５　ＲＢＳｉＣ基底的原子力显微镜测试结果

Ｆｉｇ．５　ＴｏｐｏｇｒａｐｈｉｃｉｍａｇｅｏｆＲＢＳｉＣｓｕｒｆａｃｅｔａｋｅｎｂｙＡＦＭ

图６是使用原子力显微镜测试的镀制了碳

化硅改性膜后的结果。和没有改性之前相比，已

经观察不到金属二相性造成的台阶状结构。但是

由于基底表面最初存在的高低不平的结构，导致

镀制了碳化硅改性膜的基底表面依然粗糙不平，

所以需要再进行精细的抛光来获得更加光滑的表

面。

为了直观地对比改性前后的效果，采用

Ｌａｍｄａ９００ＵＶ／Ｖｉｓ分光光度计分别测量了同一

图６　ＲＢＳｉＣ改性后的原子力显微镜测试结果

Ｆｉｇ．６　ＴｏｐｏｇｒａｐｈｉｃｉｍａｇｅｏｆＲＢＳｉＣｓｕｒｆａｃｅａｆｔｅｒ

ｓｕｒｆａｃｅｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｔａｋｅｎｂｙＡＦＭ

次实验中镀制银膜的３个样品：抛光良好的微晶

玻璃和改性前、后经过抛光的ＲＢＳｉＣ基底。

图７的测量结果中可以看出，在没有改性之

前ＲＢＳｉＣ基底和抛光良好的微晶玻璃之间的反

射率有７％左右的差距，而在改性之后两者仅有

１％左右的差距，已经非常接近抛光良好的微晶玻

璃。可见改性之后，散射有了明显的降低，反射率

得到了比较显著的提高。

图７　微晶玻璃和改性前、后ＲＢＳｉＣ基底镀银的反

射率测试结果

Ｆｉｇ．７　ＲｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｏｆＺｅｒｏｄｕｒｇｌａｓｓ，ＲＢＳｉＣｓｕｂ

ｓｔｒａｔｅｓｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ，ａｌｌｃｏａ

ｔｅｄｗｉｔｈｓｉｌｖｅｒ

３．４　附着力测试

膜层和基底的附着力，一直是衡量膜层质量

好坏的一个标准。对用于表面改性的碳化硅薄

膜，要求膜层和基底有非常好的结合，因为在抛光

的过程中和实际的空间应用中，如果出现掉膜会

严重影响反射镜的性能。把一个面积大小为

５ｍｍ×５ｍｍ的铝质挂钩使用ＡＢ胶固化在镀制

了碳化硅改性膜的ＲＢＳｉＣ基底上，然后在对碳
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化硅改性膜施加持续增加的拉力，当施加１５０Ｎ

的拉力（５．８８×１０６Ｐａ）时，铝质挂钩从ＡＢ胶固化

处脱落，而碳化硅改性膜无任何变化，所以碳化硅

改性膜和ＲＢＳｉＣ基底有良好的附着性。制备的

碳化硅改性膜和ＲＢＳｉＣ基底都为α相，因此晶格

系数相近，两者匹配较好，具有良好的结合性。

３．５　温度冲击实验

空间应用的碳化硅反射镜需要在恶劣的环境

下长时间稳定工作，温度变化带来的影响是主要

问题之一，所以必须测试温度冲击对制备的碳化

硅薄膜的影响。

首先把镀制有碳化硅薄膜的碳化硅基底放置

于液氮（７７Ｋ）中３０ｍｉｎ，接着迅速取出，放入已

经准备好的沸水中３０ｍｉｎ，然后取出放入液氮中

３０ｍｉｎ，重复这个过程５次。

目测温度冲击后的碳化硅薄膜，表面无变化，

无脱膜，无龟裂，证明了制备的碳化硅薄膜在强烈

的温度冲击下非常稳定。

４　结　论

　　 采用了霍尔离子源电离甲烷，并辅助沉积的

方法在反应烧结碳化硅基底上镀制了碳化硅

（ＳｉＣ：Ｈ）改性膜。测试结果表明，这种α相碳化

硅薄膜具有较高的硬度和弹性模量，同时在改性

抛光后可以获得和抛光良好的微晶玻璃近似的反

射率。在和基底具有良好的附着性的同时，薄膜

在温度冲击下也具有良好的稳定性。

本文感谢长春光机与物理所应用光学实验室

的老师完成 ＸＲＤ测试，以及吉林大学材料科学

学院的老师帮助测量了硬度和弹性模量。
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