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详细研究了利用超高真空氩离子清洗技术发展的一种超导铌腔表面的“干式”处理方法，从微观和宏观角度分

析了溅射处理对铌的表面特性和对超导腔性能的影响 *与传统的“湿式”处理方法（化学抛光 +,- 和电抛光 .-）相

比，干式处理方法具有结构简单、容易控制、没有污染等优点，是一种很有潜力的超导腔处理方法，可以提高超导腔

的性能 *
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!国家重点基础研究发展计划（批准号：&##&,+%"1)##）资助的课题 *
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" C 引 言

射频超导腔技术已成为目前加速器研究前沿领

域的首选技术 *超导腔的表面状况直接影响到超导

腔的低温性能 *目前国际上常用的超导腔表面处理

方法有高压水冲洗（D-/），化学抛光（+,-），电抛光

（.-），高温热处理等 *其中 +,- 和 .- 均采用腐蚀性

很强的浓酸，带来工作安全和环境污染的问题，残余

在超导腔表面的酸液则容易造成超导腔品质因数的

降低 * .- 与 +,- 相比，抛光效果更好，表面粗糙度减

小，超导腔的性能更优越 * 但是，.- 具有装置复杂、

造价高、危险性大、耗时长等更多缺点 *因此，国际上

一些实验室也在寻求可以代替或者补偿 +,- 或者

.-的 超 导 腔 表 面 处 理 方 法 * 美 国 杰 弗 逊 实 验 室

（EF4G）已经立项做等离子体清洗超导腔的研究，但

他们目前仅做了样品实验［"］，还没有等离子处理超

导腔的实验数据 *北京大学在溅射镀膜和溅射表面

处理方面均有丰富的经验［&］，我们首次将溅射处理

的工艺应用在超导腔的后处理上，并获得了很好的

样品分析结果和超导腔实验结果，对提高超导腔性

能具有非常重要的意义 *

& C 溅射处理的原理与实验装置

溅射处理（H-）的抛光原理与 .- 类似，需要阴

极和阳极，超导腔为阴极，接负高压，阳极接地、氩离

子的辉光放电形成等离子体，在一定放电电流和放

电气压下，氩离子以较高的能量对铌表面进行撞击、

溅射，把超导腔表面的突起、毛刺很快地溅射抛光，

起到很好的表面抛光处理的作用 *我们采用结构比

较简单的直流二极溅射，主要参数包括溅射气压、放

电电流和放电电压等，比较容易控制 *
图 " 为我们采用的北京大学超高真空直流二极

溅射装置，整个系统包括超高真空溅射室、真空系

统、溅射电源、进气控制系统（氩气、氮气）等，溅射室

的本底真空可以达到低于 "#I ) -4*铌样品和超导腔

的溅射处理就是在此装置中进行的 *

1 C 溅射法处理铌表面的样品研究

样品研究工作主要分两步进行，系统分析溅射

处理法对铌表面物理性能的影响：!溅射处理铌样

品前后的形貌分析；"铌材通过长时间的溅射处理

后，残留电阻比（///）的分析测量 *

$%&% 铌样品形貌分析

样品选取 /// 值约为 &0# 的日本多晶铌材，尺

寸约为 " B3 J "C0 B3，分为四组：化学抛光样品、电

抛光样品、化学抛光 K 溅射抛光样品、电抛光 K 溅射

抛光样品 *电抛光和化学抛光进行前，样品都经过砂
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图 ! 超导铌腔与铌样品的溅射处理装置 ! 为机械泵，" 为离子泵，# 为分子泵，$ 为质量流量计，% 为真空室主

阀，& 为高压电源，’ 为溅射电源，( 为真空室外壁，) 为超高真空室，!* 为观察窗，!! 为阳极，!" 为阴极，!# 为气体分

析系统，!$ 为检漏仪

纸机械抛光，以除去表面的划痕 +化学抛光采用的酸

溶液为 ,-（$(.），,/0#（&%.）和 ,#10$（(%.）按照

!2! 2" 的配比混合而成 +抛光速率接近 !!34356，抛

光时间为 ! 7+电抛光的酸溶液为 ,"80$（)&.）和 ,-
（$(.）按照 ) 2 ! 的配比混合而成 +电抛光时样品作

为阳极，阴极选取小铝板，电流为 !"* 39，控制酸的

温度在 #*:左右，电抛光速率在 *;$!34356，电抛光

时间约为 &*—)* 356+
溅射时阴阳两极采用两个圆盘，进行平行板二

极溅射，如图 ! 所示，样品固定在阴极盘上，接负高

压，阳极盘接地，两极间的距离为 $ <3+气体放电遵

循帕刑定律［#］，击穿电压是气体压强 ! 与两极间距

" 乘积 !" 的函数，并且有一极小值 +根据帕刑定律，

我们在两极间距一定的情况下，寻找合适的溅射气

压 +此外，放电电压受溅射气压的影响，气压越高，放

电电压越低 +实验时的溅射气压为 "*—#* 1=，溅射

电流为 *;"—*;# 9，采用间歇溅射，溅射总时间为

" 7，每隔一个小时溅射 #* 356+
图 " 是一个化学抛光的样品 > ! 经过 81 处理

前后的铌表面扫描电镜（8?@）图片 +可见溅射后铌

表面的粗糙度比溅射前降低，晶界处的台阶比溅射

前略微降低 +在高倍数扫描图片上呈现溅射小孔，主

要是由于阴极靶表面的一点放电造成的，即氩离子

不断轰击铌靶表面的同一点 +为了消除一点放电，需

要改变两极间的相对位置，采用旋转溅射可以使铌

表面的溅射小孔变小、变浅 +

图 " 化学抛光铌样品溅射处理前后的 8?@ 表面形貌 （=）> ! 化学抛光；（A）> ! 化学抛光 B 溅射
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图 ! 是一个电抛光后的铌样品溅射前后的扫描

图片 "与图 # 的 $ % 化学抛光后的形貌相比，样品 $
! 经电抛光后的表面非常光滑 "但是 $ ! 在溅射前的

晶界很不清楚，溅射处理后铌表面仍然光滑，但从

&’( 图上可以清楚地看到表面重结晶的现象，晶界

比溅射前更为分明，晶粒变大 "

图 ! 电抛光铌样品 &) 处理前后的 &’( 表面形貌 （*）$ ! 电抛光；（+）$ ! 电抛光 , 溅射

在 -.) 样品、’) 样品和 &) 样品（在 -.) 或者

’) 的基础上进行 &) 处理）中，用眼睛直接观察铌表

面，&) 样品的光亮度最高，其次为 ’) 样品，最后是

-.)样品 "从 &’( 显微照片上看，&) 能改善化学抛

光后样品的表面形貌，在大尺度下降低表面的粗糙

度 "通过采用旋转溅射可以有效抑制溅射小孔，使表

面更加光滑 " 此外，&) 还具有使铌表面进行重新结

晶的作用，这一现象可以用眼睛直接看出来 "图 / 给

出了同一个铌靶的未溅射部分和多次溅射部分的数

码照片，其外貌具有鲜明对比 "溅射作用在铌表面上

使铌多次退火、结晶，晶粒变大，晶界鲜明，而未溅射

部分的铌属于细晶结构，直接用眼睛看不出晶粒与

晶界 "

图 / 未溅射（*）与溅射（+）后的数码照片

!"#" 铌样品溅射前后 $$$ 的分析测量

铌样品的溅射处理采用圆筒状的阴、阳电极 "阴

图 0 四引线法测量 111 的示意图

极铌靶采用直径为 %2 34，厚度为 #50 34，长为 62 34
的铌筒，阳极为内径为 %7 34 的铜筒，与铌靶外表面

的距离为 / 34"根据经验选取溅射气压为 %/ )*，溅

射电流为 % 8 左右，溅射电压为 %52—%50 9:" 采用

间歇式多次溅射，每次 #0 4;<，溅射完毕后，铌靶保

持在真空中，等其自由冷却，铌靶表面即在真空中退

火结晶 "取出铌靶切下厚度为 ! 44 的几圈，将其拉

直，并制成 ! 44 = ! 44 = 72 44 的铌条，作为用于

111 测量的样品 "
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残留电阻比（!!!）的定义为超导体在室温下的

电阻率与其在低温正常态下的电阻率之比（这里我

们用 !!!!表示 !!! 的值）"人们测量 !!!!时，通常是

测量 #$$ % 和即将到达临界温度时的电阻值，对铌

来说

!!!!（测量）& !（#$$ %）

!（ ’ ($ %）
" （(）

!!!!与铌材的热导相关，!!!!越高，铌材越纯，热

导越好，在低温超导情况下超导腔腔壁产生的热量

越少，且越容易被传走 " 在 )*+ % 时，热导与 !!!! 有

如下关系式［)］：

" , &
!!!!
)（-·./(·%/(）" （+）

对于铌腔，!!!!越大，其热导就越好，我们研究

溅射处理后铌样品 !!!!值的变化 "
!!!!的测量采用四引线法 "图 0 显示了 !!!!测量

的示意图，实验仪器包括 .1 电压表、直流功率源、

电压换向开关、液氦杜瓦 "实验时将样品固定在铜基

底上插入液氦杜瓦中，四引线引出连接到电压表和

功率源上，进行样品的电阻测量 "当样品的电阻突然

变为零时，铌条进入超导状态，通过提升样品在杜瓦

中的位置判断样品在临界温度附近的电阻值 "
表 ( 给出了 !!!!值的测量结果 " 三个样品出自

同一铌材，样品 ( 未经溅射，样品 +，# 是从溅射后铌

材不同位置上裁减下来的 "由表可见，溅射后铌样品

的 !!!!比未溅射样品的 !!!!升高了 0$—2$，因而溅

射后铌材的热导和纯度得到了提高 "

表 ( 溅射前后铌样品的 !!! 值

样品 室温电阻3.! 超导前的电阻3.! !!!!

样品 (（未溅射） (#++ 2*$ ++$

样品 +（溅射） (40$ 5*$ +4#

样品 #（溅射） +$4$ 4*(0 +5#

!!!!值体现的是整个铌材的性能，实际在超导

腔中最关心的是铌的表面性能 "由于溅射法 67 离子

轰击铌表面，所以主要是铌的表面升温、退火，将表

面的杂质气体溅射、烘烤出来，提高腔表面的纯度 "
所以溅射后铌的表面性能应该比由 !!!!衡量的数据

有更大的提高 "
无论是从肉眼观看还是从 89: 显微照片上观

察，溅射后铌表面的晶粒都比溅射前大得多，!!!!值

的测量则进一步证明溅射处理的高温退火效应，溅

射处的杂质气体被真空泵带走，起到铌材纯化的作

用 "从样品分析和 8; 原理上来讲，8; 处理应可以提

高超导腔的性能———品质因数和加速梯度 "

) * 溅射法处理超导铌腔的实验与结果

分析

北京大学射频超导室设计研制的 <=>8= 光阴

极注入器样机的核心元素为一个 (*# ?@A ( B (3+ CDEE
超导腔［0］"该超导腔经过系列常规处理后，在 )*+ %
温度下进行低温性能实验，开始超导腔的品质因数

# 值小于 ($4，经过 (+$F烘烤后，# 值达到 ($4，但

是超导腔的最大加速梯度仅有 # :13.，限制因素为

电子倍增现象（:;），不能通过增大功率提高超导腔

的加速梯度 "在这种条件下，我们对该超导腔的内表

面进行了真空溅射处理（8;）"
超导腔处理的实验装置采用图 ( 所示的超高真

空溅射室 "超导腔作为阴极，接负高压，钛棒作为阳

极，接地 "高纯氩气作为工作气体 "之所以采用钛棒

作为阳极，是因为钛具有很强的吸附气体的能力，可

以把溅射出的杂质气体吸附干净 " 溅射时，电流从

$*+ 6 逐渐增大，在大电流下可以稳定工作后，在

(*0—(*4 6 进 行 了 ( G 的 溅 射 处 理，溅 射 电 压 为

$*0 H1，溅射气压在 +$ ;I 左右 "超导腔溅射结束后，

开始让腔在真空下退火 " 经过 )4 G 的真空退火，腔

的温度降到室温，此时溅射室的真空为 4 J ($/ 5 ;I
的超高真空 "

对溅射处理过的超导腔重新进行 )*+ % 低温超

导实验 "开始时馈入小功率，腔内没有 :;，随着功率

的加大，:; 出现，经过 ( G 的锻炼，:; 现象消除 "再
增大进腔功率，:; 也没有出现，与溅射处理前相比

发生了飞跃性的进展 "超导腔的 # 值仍然保持 KIHD
的效果，即 ’ ($4，克服 :; 之后，超导腔在加速梯度

为 2 :13. 的情况下出现失超 "
超导腔溅射处理后，超导腔的性能有了很大的

改善，主要表现在两个方面：

第一方面，:; 的改善 "在溅射处理之前，超导腔

始终被 :; 所限制 " 这与腔的结构和处理有关，( B
(3+超导腔的结构较整个单元的超导腔复杂，一端只

有一个直径为 4 .. 的小孔，增大了处理的难度，化

学抛光、电抛光后腔表面可能有残留液体或者很结

实的杂质没有被高压水带走；造成铌腔的实际二次

电子发射系数比模拟计算值高很多，低温实验时 :;
很难被消除 " 图 2 是采用 :LEMN;IC 程序在纯铌的理
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图 ! 采用 "#$%&’() 程序对 * + *,- 超导腔 "#$%&’()%&./ 模拟分析
（(）* + *,- 超导腔形和模拟计算所采用的铌的二次电子发射系
数随碰撞能量的关系；（0）峰值电场范围 *—12 "3,4 时，自由电
子数、电子最后一次碰撞的平均能量 ! 5 和保留下来的二次电子

数随峰值电场的变化情况；（)）峰值场强为 678 "3,4 时的电子
运动轨迹

想二次电子发射系数下模拟计算得到的 * + *,- 超

导腔的 "9 分析 :由图可见，超导腔的半腔部分在功

率较低的情况下，产生两点间的 "9 的危险性很大 :
溅射处理时，;< 离子以很高的能量轰击铌腔表

面，将表面的杂质和毛刺轰击出来，使腔得到彻底的

清洗 : 而且气体放电本身就是一种室温下的 "9 锻

炼 :这样经过一两天的溅射处理，室温下的 "9 得到

解决 :
第二方面，退火处理，消除应力，除去腔表面吸

附的 =，> 等元素 : 溅射时腔的温度可以达到很高

（控制溅射电流可以高达 *222?），每次溅射完毕腔

都是在超高真空下进行退火处理，消除了束管处由

于电子束焊接所产生的应力，解决腔的不稳定性 :同
时，还可以提高铌腔的 "@@@，提高铌腔的热导；除去

化学抛光时残留的酸液及吸附的对超导腔性能严重

影响的氢、氮、碳氢化合物等 :

8 7 结 论

本文系统研究了“干式”处理超导腔的方法，包

括从样品测量到超导腔的实验测试的分析研究 :
"@@@值测量和 AB" 显微分析均表明了溅射法处理铌

材可以提高铌表面的物理性能 :北京大学 * + *,- 超

导腔经过溅射处理后大大改善了腔的 "9 现象，提

高超导腔的加速梯度，进一步证明它的可行性 :与传

统的 CD9 和 B9 相比，它具有以下优点：

!干式处理，没有污染；"结构简单，容易控制；

#清洗与表面结合很牢的杂质；$室温下的 "9 锻

炼，超导情况下 "9 大大减少 :这对不规则超导腔来

说尤为重要，因为不规则超导腔通常没有合适的 "9
程序来指导，腔实验时通常存在 "9；%退火作用，提

高纯度 :溅射时铌腔不断被能量很高的 ;< 离子轰

击，温度不断上升，可以对腔起到真空退火，重结晶

的作用 :
此外，这种方法也可以方便地应用到多个加速

单元的超导加速腔上 :
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