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界面合金化控制柔性Al/PI薄膜应力的研究∗

蒋钊† 陈学康

(兰州空间技术物理研究所, 真空技术与物理重点实验室, 兰州 730010)

( 2015年 1月 21日收到; 2015年 7月 3日收到修改稿 )

针对航天器用MEMS热控百叶窗存在的柔性薄膜应力问题, 开展界面合金化控制薄膜应力技术研究. 通
过给柔性Al/PI薄膜体系添加中间层 Sn, 使其合金化, 使晶格产生膨胀畸变, 来引入相反的应力与已经存在
的本征压应力相抗衡, 可获得低表观应力的薄膜. 用SEM和EDS剖面分析验证了Sn原子发生了明显的扩散
现象, 形成了Al-Sn合金层. 这种方法可作为控制薄膜应力的一种新的技术手段.

关键词: 柔性薄膜, 薄膜应力, 界面合金化
PACS: 68.37.–d, 68.55.–a, 01.50.ff, 61.05.–a DOI: 10.7498/aps.64.216802

1 引 言

航天器微机电系统 (micro-electromechanical
systems, MEMS)热控百叶窗的微镜阵列采用柔性
Al/PI (polyimide, 聚酰亚胺)二层薄膜结构, 这种
微结构相对于MEMS常用的硅基微结构而言质量
轻, 无脆性, 能够经受航天器所经历的严酷力学环
境. 但是在薄膜应力作用下, 这种微镜会产生严
重的弯曲变形, 根本无法制作出所设计的微镜阵
列. 因此, 如何有效控制薄膜应力成为MEMS热
控百叶窗研制中的一个重要问题, 必须采取适当
的措施来消除或减小薄膜中的宏观应力, 使之趋
于平整 [1].

由Al/PI薄膜的应力产生机理可知, 薄膜的应
力主要源于溅射工艺的喷丸效应, 还有薄膜非平衡
生长过程中的生长应力, 晶格内的缺陷引起的应力
集中, 以及膜基界面的晶格失配引起的界面应力,
这些由沉积过程造成的薄膜内应力的总和效应使

薄膜呈现宏观压应力 [2−5]. 可以看出薄膜应力产生
的因素比较复杂, 从微观机理上根本无法控制薄膜
应力, 只能从宏观应力的角度来入手, 寻求解决薄
膜应力的技术手段 [6,7].

目前控制薄膜应力的方法主要有膜层力学匹

配设计、制备工艺调控、后处理应力释放, 但都适用
于刚性基底的膜层结构. 本文采用界面合金化的方
法控制柔性薄膜应力, 其基本思想是在基底和薄膜
之间加入中间层, 在一定的条件下, 使膜层和中间
层发生扩散, 在界面处产生合金相 (固溶体), 引起
晶格畸变, 使界面的体积膨胀, 从而会缓解薄膜的
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(a)

Al

Al

Sn

PI

图 1 (网刊彩色) 添加 Sn层改善薄膜应力示意图 (a)
界面合金化之前; (b) 界面合金化之后
Fig. 1. (color online) Sketch of improving thin film
stress by adding middle layer Sn: (a) Before interface
alloying; (b) after interface alloying.
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压应力, 减小曲率, 得到趋于平整的薄膜 [8]. 这种
在Al膜基体中加入大尺寸原子使晶格产生膨胀
畸变来消除薄膜变形的方法, 是一种新的想法与
实践.

通过对以上设想的描述, 可以在Al膜与PI
基底之间加入中间层Sn, 在合金化温度范围内,
Al/Sn界面产生合金相, 改善由溅射沉积薄膜引起
的本征压应力.

2 Al/Sn金属薄膜扩散理论研究

由图 2可以看出, Al-Sn相图为二元共晶相
图 [9], 相反应式为L → α + Sn, 在一定的温度
下, Sn原子扩散到Al基体中, 形成固溶体α相, 即
少量的Sn溶解在Al基体中, 在低于共晶温度228.3
◦C时, 固相合金的组成为α相固溶体和游离态的
Sn相, 没有富Sn的固溶体, 说明Al原子几乎不扩
散到Sn基体中. Al-Sn二元合金在液相时, Al和Sn
在很大的成分范围内可以相互溶解.
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图 2 Al-Sn二元合金相图

Fig. 2. Al-Sn binary alloy phase diagram.

Sn在Al的溶解度是由溶质和溶剂的原子半
径和电负性决定的 [10]. 对一系列合金系所做
的统计表明, 当溶质与溶剂原子半径的相对差( ∣∣∣∣d溶剂 − d溶质

d溶剂

∣∣∣∣ × 100%
)
小于 10%时, 才可能形

成溶解度较大甚至无限溶解的固溶体, 反之, 则溶
解度非常有限. 在其他条件相近的情况下, 原子半
径的相对差越大, 其溶解度越受限制. 原子尺寸差
对溶解度的影响是由于溶质原子的溶入会使溶剂

的点阵产生局部畸变. 两者的尺寸相差越大, 则畸
变能越高, 结构的稳定性越低, 从而限制了溶质原
子的进一步溶入, 使固溶体的溶解度减小. 溶质与
溶剂元素之间的电负性差别越大, 吸引电子能力

越强, 越倾向于生成化合物而不易于生成固溶体,
只有电负性相近的元素才可能具有较大的溶解度.
而Al和Sn的原子半径分别为0.143 nm, 0.158 nm,
相对差为 10.5%, 电负性分别为 1.61和 1.96, 可形
成有限固溶体, 不生成金属间化合物.

在异种材料形成的扩散偶中, 低熔点材料的激
活能比较低, 且原子直径相差不大, 一般在 15%以
内时, 易于形成置换式固溶体. 由Al和Sn的晶体
学参数表 1 可以看出Sn的熔点比Al低, 且原子半
径相对差为 10.5%. 综合这些影响因素, Sn需要扩
散的激活能比Al低, 故形成置换式固溶体, 结构如
图 3所示.

表 1 Al和 Sn的晶体学参数
Table 1. crystallographic parameter of Al and Sn.

金属元素 熔点/◦C 原子半径/nm 点阵类型
点阵密堆积

因子/%

Al 660 0.143 面心立方 74

Sn 232 0.158 体心四方 61

Al Sn

图 3 (网刊彩色) Al/Sn界面合金化固溶体结构示意图
Fig. 3. (color online) Sketch of solid solution structure
by interface alloying.

在合金化温度范围内, Sn原子向Al基体中扩
散,一部分Sn原子向晶内扩散,在界面形成固溶体,
一部分Sn原子向晶界扩散, 以游离态的形式占据
在Al膜晶界和缺陷中, 引起界面扩散层体积的横
向膨胀, 在界面上产生切向应力 [11−13].

3 添加中间层薄膜应力的计算

添加中间层的薄膜应力属于多层膜应力的范

畴. 对于由不同材料组成的多层膜来说, 由于各膜
层具有不同的弹性性质和热性质, 相互之间的作

216802-2

http://wulixb.iphy.ac.cn
http://wulixb.iphy.ac.cn


物 理 学 报 Acta Phys. Sin. Vol. 64, No. 21 (2015) 216802

用力非常复杂, 需要对多层膜的力学模型进行简
化 [14−16], 进而获得对薄膜应力的近似计算.

在分析过程中, 如图 4所示, 将层 2和层 3合
成为一个假定层, O1为假定层的中性轴, E∗

0 , E∗
2

和E∗
3分别为假定层、层 2和层 3的双轴弹性模量(

即E∗
0 =

E0

1− γ0

)
. t0, t2 和 t3分别为假定层、层2

和层 3 的厚度, 且 t0=t2+t3. r为中性层的曲率半

径, b 为膜层宽度. 在图 4中 q为中性轴至原点的距

离, 设层 3上任一纤维至假定层中性轴O1 的距离

为 (x − q), 层 2上任一纤维至假定层中性轴O1的

距离也为 (x− q).

Al

Sn

PI
O1

y

qt2

t3

t1

t0

x

图 4 添加 Sn层的薄膜应力计算模型
Fig. 4. Calculation model of thin film stress when
adding middle layer Sn.

按照力学平衡条件F =

∫ t0

0

bσdx = 0,

F =
b

r

[
E∗

2

∫ t2

0

(x− q)dx

+ E∗
3

∫ t2+t3

t2

(x− q)dx
]

=0. (1)

积分并求解

q =
E∗

2 t
2
2 + E∗

2 t3(t3 + 2t2)

2(E∗
2 t2 + E∗

3 t3)
. (2)

弯曲力矩

M =
E∗

0JZ
r

=

∫ t0

0

bσxdx

=

∫ t0

0

b
E∗

0

r
(x− q)xdx,

M =
b

r

[ ∫ t2

0

E∗
2(x− q)xdx

+

∫ t2+t3

t2

E∗
3(x− q)xdx

]
. (3)

积分并代入 q值, 化简

M =
b

12r(E∗
2 t2 + E∗

3 t3)
[(E∗

2 t
2
2 − E∗

3 t
2
3)

2

+ 4E∗
2E

∗
3 t2t3t

2
0]. (4)

因为E∗
0 =

rM

JZ
=

12rM

bt30
, 所以

E∗
0 =

(E∗
2 t

2
2 − E∗

3 t
2
3)

2 + 4E∗
2E

∗
3 t2t3t

2
0

t30(E
∗
2 t

+
2 E

∗
3 t3)

. (5)

计算出E∗
0的值, 再代入Stoney方程σ =

E∗
0 t

2
0

6rt1
求

解应力. 已知E∗
2 = 4.29 GPa, E∗

3 = 78.12 GPa,
t2 = 2500 nm, t3 = 100 nm, 则求得E∗

0 =

9.03 GPa.

4 界面合金化控制Al/PI薄膜应力
实验研究

4.1 实 验

采用二极直流溅射镀膜设备, 先在厚度为 25
µm柔性PI基底上制备 100 nm的 Sn膜作为中间
层, 再在Sn层上镀制 300 nm的Al膜. 镀膜前分别
用丙酮和酒精超声波清洗基底, 然后烘干. 基底温
度为室温, Al靶材和Sn靶材的纯度都为 99.99 %,
本底真空度优于3.5× 10−3 Pa, 氩气分压为0.4 Pa,
溅射电压为 400 V, 溅射电流为 0.2 A, 溅射功率为
80 W, Al膜沉积速率为35.7 nm/min, Sn膜沉积速
率为 128.7 nm/min, 靶/基间距为70 mm.

把制备好的Al/Sn/PI薄膜样品放置在真空干
燥箱内, 温度调节至 200 ◦C. 热处理温度越高, 扩
散速率增大, 越有利于Sn原子的扩散, 但是金属
Sn具有良好的延展性, 在较高的温度下会产生很
大的塑性变形, 使Sn层与基底的附着力 (范德华
力)减小, 导致高温时界面应力的释放, 这样薄膜
冷却到室温后会产生更大的热应力, 带来更大的
弯曲变形. 所以为了保证较高的扩散速率, 且不
产生界面应力的释放, 经过实验验证, 温度调节
至 200 ◦C为宜. 在此温度下, 样品放置 10 min后,
在室温下测量薄膜在热处理前后的薄膜应力, 用
SEM观察热处理后Al/Sn剖面的微结构形貌, 并
用EDS(能量分散光谱仪)测试Al/Sn剖面的成分
分布.

4.2 结 果

图 5至图 7给出了Al/Sn/PI薄膜样品热处理
前后的弯曲变形照片及微观轮廓形貌测量结果.
通过实验数据和实验现象表明, 给Al/PI薄膜添
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加中间层Sn, 在一定的温度下, 让Sn扩散至Al基
体中, 可以对薄膜应力产生影响. 在热处理之前,
Al/Sn/PI薄膜的应力为压应力, 样品微观轮廓形
貌的横向扫描 (X方向)距离为 1.714 mm, 弯曲的

拱高为29.5 µm, 应力大小为272.1 MPa. 在热处理
之后, 样品微观轮廓形貌的横向扫描 (X方向)距离
不变, 弯曲的拱高减小为8.87 µm,薄膜应力减小为
81.9 MPa.

Al/Sn

(a) (b)

Al/Sn

图 5 (网刊彩色) Al/Sn/PI薄膜样品热处理前后的照片 (a) Al/Sn界面合金化之前; (b)
Al/Sn界面合金化之后
Fig. 5. (color online) Al/Sn/PI film sample images before and after heat treatment:
(a) before Al/Sn interface alloying; (b) after Al/Sn interface alloying.
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图 6 (网刊彩色) 热处理前样品的三维、二维微观轮廓形貌
Fig. 6. (color online) sample profile morphology of mi-
croscopic 3D and 2D before heat treatment.
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图 7 (网刊彩色) 热处理后样品的三维、二维微观轮廓形貌
Fig. 7. (color online) sample profile morphology of mi-
croscopic 3D and 2D after heat treatment.

4.3 讨 论

4.3.1 界面合金化对Al/PI薄膜应力的影响
由实验结果可知, 加入Sn层的Al/PI薄膜, 在

热处理条件下, 薄膜应力得到大幅度的缓解. 这是
由于金属薄膜之间的扩散机理, 即置换扩散机理.
在一定的温度压力条件下, 由热力学第三定律 [17]

可知, 在封闭体系中, 外界提供一定热量, 破坏了
体系能量的平衡, 为达到热力学平衡条件, 吉布斯
自由能的减小为扩散提供了驱动力. 而Sn原子具

有较低的激活能, 更容易运动到新的点阵位置, 意
味着高的扩散能力和通量, 所以Sn层中的空位和
间隙原子先自发扩散至Al/Sn的界面, 以降低体系
的吉布斯自由能. 再者, 固相扩散服从菲克第一定
律 [17], 当材料的温度升高时, 原子的扩散系数和通
量也随之增加, 随着空位和间隙原子的聚集, 在界
面和薄膜内部产生了原子浓度梯度, 原子向着浓度
梯度降低的方向继续扩散, Sn原子逐渐扩散至Al
基体中. Sn原子在Al基体的扩散过程中存在晶界
扩散和晶内扩散. 晶内扩散是因为在Al基体中存
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在着晶体缺陷, 这些缺陷位置往往势垒较低, Sn原
子就可以越过晶界, 扩散至晶格内, 占据在晶格点
阵的阵点处, 生成置换固溶体. 原子间的作用势能
发生改变, 引起晶格畸变, 合金相的晶格参数比Al
晶格参数大, 使界面处Al基体体积发生膨胀, 沿界
面产生横向的切应力. 切应力与薄膜本征压应力
作用方向相反, 应力相互作用抵消, 宏观应力减小.
晶界扩散是因为Sn原子活动能力有限, 无法克服
晶界的束缚进入晶格, 而只能沿着晶界和一些宏观
缺陷 (如孔洞、沟道)扩散, 最终以游离态的形式占
据在这些位置, 使薄膜结构趋于致密, 降低了界面
能, 减小了界面处的应力, 同时也会引起界面扩散
层体积的横向膨胀, 抵消本征压应力.

4.3.2 Al/Sn/PI薄膜微结构与成分分析
图 8和图 9给出了热处理后Al/Sn/PI薄膜剖

面结构的SEM图像和EDS图谱. 从SEM 图像中
可以明显看出薄膜剖面微观组织结构的变化, 发生
了扩散现象. 在靠近膜/基界面处呈连续致密分布
的组织结构是 Sn 扩散至 Al 基体中形成的共晶体
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图 8 (网刊彩色) 热处理后薄膜剖面结构的 SEM图像
(a) 数据采集图像; (b) 微观结构图像
Fig. 8. (color online) SEM images of section struc-
ture of Al/Sn/PI film after heat treatment: (a) Data
acquisition image; (b) microstructure image.
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图 9 (网刊彩色) 热处理后膜层剖面的图谱
Fig. 9. (color online) EDS graph of film section after
heat treatment.

(合金), 即α相 (Al-Sn固溶体)和Sn相共存. 随着
薄膜厚度沿膜表面方向的增加, 出现了尺寸较大、
具有几何构型的Al晶粒. 从EDS 图谱中可以观察
到沿膜厚方向的成分分布, 纵坐标的计数值和质
量百分含量正相关. 以薄膜表面为初始位置, Al含
量随着膜厚的增加先增大后减小, 约在 0.09 µm处
达到最大值, 这与表面形成了一定量的氧化铝有
关. 当膜厚增加至Al膜本身的厚度约 0.3 µm 时,
含量趋近于零值, 表明Al原子没有扩散到Sn基体
中. 而Sn的含量一开始就随着膜厚的增加而增大,
然后增大到一定程度再减小, 说明Sn存在浓度梯
度, 大部分Sn原子聚集在膜厚为 0.16—0.26 µm之
间, 是因为发生了扩散, 而且有少量的Sn原子沿晶
界扩散到膜层表面. 在膜厚为 0.18—0.22 µm之间,
Al 含量高于Sn含量, Al的凸峰和Sn的凹谷相交,
此时在合金相中的α固溶体最多, 此处引入的晶格
畸变也最大. 含量当膜厚约为 0.25 µm时, Sn在合
金相中的含量达到最大. 随着厚度继续增加, 由于
Sn原子的扩散, Sn含量逐渐减小.

5 结 论

本文首次提出了界面合金化控制薄膜应力的

方法. 给Al/PI薄膜体系添加中间层Sn, 在一定的
合金化温度下, Sn原子扩散至Al基体中, 形成合金
相. 在合金相中, 由于大尺寸Sn原子的掺入, 改变
了晶格参数, 使晶格产生膨胀畸变, 沿界面产生横
向的切应力, 与薄膜本征压应力相互作用抵消, 薄
膜总的宏观应力减小, 在表观上改善了应力造成的
变形.

通过测量薄膜合金化前后的应力, 表明应力发
生明显减小. 对热处理的Al/Sn/PI薄膜截面进行
SEM和EDS表征分析, 表明Sn原子发生了明显的
扩散现象, 形成了合金相.

给金属薄膜添加中间层金属, 使其合金化, 可
以有效改善薄膜应力, 可作为控制薄膜应力的一种
新的技术手段.
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Abstract
Micro-eletromechanical system (MEMS) thermal-control shutters for spacecraft are fabricated by using the flexible

Al/PI film, because of its light mass, no brittleness and withstanding severe mechanical environment (mechanical en-
vironment adaptability) in space. But the stress in the film would be able to bend the shutters too much to fabricate
shutter array. Therefore, how to control the thin film stress is an important problem and it is necessary for flat shutters
to take some measure to remove or reduce the thin film stress. This internal stress in the thin film formed intricately
during the deposition process would make the film exhibit macroscopic compressive stress. So it is difficult to control the
thin film stress micro-mechanically, but macro-mechanically. According to the results of the current study, the control-
ling technology of thin stress is commonly applicable to rigid substrates. In this paper, the flexible Al/PI film may be
controlled by interface alloying. We put forward a way of adding Sn layer to the flexible Al/PI film, which makes Al/Sn
interface to be alloyed as a measure to control the stress. In the alloy phase, lattice expansion and distortion results
in the emergence of transverse shearing stress. The intrinsic compressive stress can be canceled out by the transverse
shearing stress and the apparent stress in the films decreases consequently. The Sn atoms diffusion behaviour is proved
to form Al-Sn alloying layer by SEM and EDS. This method can be used as a new technology of controlling thin film
stress.
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