
第 29 卷增刊
2002 年 6 月

中国激光
CHlNESE JOURNAL OF LASERS 

文章编号: 0258-7025 (2002) Supplement-0503-03 

Vo\. A29 , Suppl 
June , 2002 

直流磁控溅射工艺条件对玻璃基 TiN 薄膜晶面取向
及化学计量比的影响 骨

赵青南1 ， 2 赵修建1

(1 硅酸盐材料工程教育部重点实验室材料研究与测试中心，武汉理工大学，武汉 430070 )

提要 用直流磁控溅射法，通过改变溅射总气压及 N2 与 Ar 的比例，在玻璃基片上制备了一系列 TiN 薄膜试样，利

用 X射线衍射仪(XRD)和 X射线光电子能谱( XPS)分别对试样的晶面取向和化学计量比进行了研究。 XRD 的结

果显示，在其他条件不变的情况下，当问与Ar的比例不变，增加溅射总气压时 ， R 值(TiN 膜 (200)与(111)晶面强

度比)逐渐减小，在溅射总气压接近 1.0 Pa 时 ， R 值接近 1 ;当固定溅射总气压，加大溅射气体中陀的比例时 ， R 值

随 N2 比例的增加先增大，当陀的比例大于 10%后 ， R 值几乎不再随 Nz 比例的增加而变化。 XPS 的结果表明，所

有试样的 N 与 Ti 的原子比均大于 1;改变溅射气体中陀的比例可明显改变 N/Ti 的比值，当陀的比例在 5%左右

时， N/Ti 的比值达1. 3。
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Abstract TiN films 仅泊ted on glass by D. C. reactive magnetron sputtering of a titanium target were de防卫sited using the 

variation of the de严:>S1 t!on ∞nditions such as total pr岱sure and the ratio of Nz ω Ar. The preferred ori巳ntation and N/Ti 

ratio of T iN films were investigated by measuring the X-ray diffraction (XRD) and X-ray photoelectron spectr'岱∞py

(XPS) , respectively. The results of the XRD show that the XRD intensity ratio (R) of (200)ω (1 11) gradually 

decr臼sed with the increase of the total pressure. When the total pressure is approxiπlately 1. 0 Pa , the value of the R is 

approximately 1. When the total pressure is not changed , the R is increased with the increase of the N2 . The results of 

the XPS show that the atomic ratio of N to Ti is larger than 1 for all the T iN films when the ratio of N2 to Ar is changed 

from 1 % to 7% 

Key word.s TiN films , preferred ori巳ntation ， D. C. reactive magnetron sputtering 

1 引

最近的研究表明， TiN 薄膜除了具有优良的化

学稳定性和力学性能外[1.2)如果把它与其他膜层

祷教育部骨干教师资助(生态建筑材料)和教育部科学

技术重点基金(99087)资助课题。

组合，TiN 薄膜还具有良好的减反和抗静电性能[3) 。
由于 TiN 薄膜的晶面取向和化学计量比影响它的

面电阻和理化性能，从而影响它的减反和抗静电性

能及耐久性[4) 。 本文用直流磁控溅射工艺在玻璃基
片上制备了 TiN 薄膜，研究了不同工艺条件对 TiN

薄膜的晶面取向和化学计量比的影响。
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2 试 验

2.1 试样制备

用三靶直流反应磁控溅射仪，通过改变溅射总气

压及 N2 与 Ar的比例，在玻璃基片上制备了一系列

TiN薄膜试样。 纯铁 (99%) 平面靶，靶直径为 56

mm，溅射功率为 2ωW，溅射室本底真空为 2.0 x 

10- 4 Pa。 膜厚度控制在 600 nrn左右。 玻璃基片与靶

的距离为 15 mm。在溅射镀膜之前，玻璃经过适当的

清洗并干燥备用 ，靶材用 h离子溅射清洗 3mi口。

2.2 晶面取向及 Ti/N 原子比测试

用 X射线衍射仪(XRD)研究溅射工艺条件对

TiN 薄膜晶面取向的影响，以 TiN 的 (200) 与(111)

晶面的 XRD 峰面积比值(R)表征晶面的择优取向

程度。

用 V. G. ESCALAB 1\哑(lIX 射线光电子能谱

(XPS)研究 TiN 膜面上 Ti 与 N 的原子比随溅射工

艺条件的变化，用灵敏度因子法定量[5 ] 0 AlKα 射

线做激发源(1486.6 eV) ，扩散抽运的油污染碳(C1s

= 284.6 eV)作荷电校正。

3 结果与讨论

3 . 1 TiN 薄膜晶面取向

图 1 是溅射总气压为 0.65 Pa 时，溅射气体中 Nz
所含比例的变化对 TiN 薄膜中 (2∞)与 (111)晶面衍

射强度比(R)的影响 。 从图 1 可见，随着溅射气体中

N2 所含比例的增加 ， R 值在增加;当 Nz 所含比例在
3% 到 11%时 ， R 值随 N2 所含比例的增加急剧增加，
继续增加 N2 所含的比例 ， R 值变化不大。
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The ralio ofN 2 10 Ar in sputtering gas 
图 1 溅射气体中 N2 的比例对 TiN 膜 (200)与(1 11)晶面

强度比的影响(总气压 :0.65 Pa) 

Fig.1 The ratio of N2 to Ar in sputtering gas vs the XRD 

intensity ratio of (200) to (111) in the TiN thin film 

(the total sputtering gas pressure : 0.65 Pa) 

图 2 是 N2 /Ar气压比为 10% 时，溅射总气压对

激 光 1\29 卷

TiN 薄膜 (200) 与 (111)晶面衍射强度比 (R) 的影

响。从图 2 可见，随着溅射总气压的增加 ， R 值的

变化呈下降趋势。当溅射总气压在 0.1 Pa 到 0.5

Pa 之间变化时 ， R 值基本不变;当溅射总气压大于

0.5 Pa 时 ， R 值逐渐下降;当溅射总气压达 1.0 Pa 

时 ， R 值下降趋势变缓。
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图 2 溅射总气压对 TiN 膜 (200)与 (111)晶面强度比的

影响(N2 /Ar气压比 :10%)

Fig.2 The total sputtering gas pressure vs the XRD intensity 

ratio of (200)ω (1 11) in the TiN thin film (N2/Ar = 10%) 

3.2 TiN 薄膜化学计量比

图 3 是溅射总气压为 0.65 Pa 时，溅射气体中

陀的比例对 TiN 膜中 N/Ti 原子比的影响 。 从图

中可见，N/Ti 原子比都大于 1 ; 当氮气的比例在 5%

时， N/Ti 原子比最大，达到1. 3 左右。
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The ratio ofN2 to Ar in sputtering gas /% 

图 3 溅射气体中 N2 的比例对 TiN 膜中 N/Ti 原子比的

影响(总气压 :0.65 Pa) 

Fig.3 The ratio of N2 to Ar in sputtering gas vs the atomic 

ratio of N2 to Ti in the TiN thin film (the total 

sputtering gas pressure: O. 65 Pa) 

上述结果表明，在用磁控溅射法制备 TiN 薄膜

时 ，通过改变工艺条件，可以改变膜的晶面取向。调

整溅射总气压及各分压的比例 ， 都可以影响膜的晶

面取向，其中 N2 分压的影响较大。但是，当 Nz 分
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压较大时，影响程度又减缓。增加溅射总气压、降低

N2 分压，有利于 ( 111) 晶面取向。 N2 分压对 N/Ti

原子比的影响较小，但是，在本研究中， N/Ti 的原子

比都大于 1 。

4 结论

1)改变溅射总气压及 N2 与 Ar的比例，可以在

玻璃基片上用反应磁控溅射法制备出不同晶面取向

的 TiN 薄膜。在总气压不变时，增加氮气的 比例，

有利于 TiN 膜面(200)取向;在气压比不变时，增加

溅射的总气压，有利于 TiN 膜面(111)取向 。

2) 在溅射总气压为 0.65Pa 时，改变溅射气体中

陀的比例，N/Ti的比值变化不明显;当陀的比例大

于 5%时，试样的 N 与 Ti 的原子比最大，达到1. 3。
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