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文 　摘 　简要介绍了用于电子束物理气相沉积的设备及其发展 ,阐述了利用该技术制备微层材料的优

点 ,同时对制备工艺和相应的材料性能作了详细的介绍 ,并指出使用电子束物理气相沉积技术制备微层材料

具有广阔的发展前景。
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Research on PreparingMicrolaminated Materials
by Technology of EB - PVD
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Abstract　The facility used for electron beam physical vapor deposition ( EB - PVD ) and its development are

briefly introduced. The advantages of p reparing m icrolam inated materials by this technology are stated, and the p rep2
aration p rocesses and the relevant material performances are introduced in detail. The broad development p rospect of

this p reparation technology is indicated.
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1　引言

微层材料是将两种不同的材料按照一定的层间

距及层厚比交互重叠形成的多层材料 ,一般是由基

体和增强材料制备而成 ,材料组分可以是纯金属、合

金、金属间化合物、聚合物甚至陶瓷。微层材料的性

质由各个组分的成分、结构、性质以及层间距和层厚

比等因素来决定。当两种合适的金属被制成微层材

料时 ,这种材料就展示出比相同的合金具有更好的

抗塑性变形和脆性断裂的能力 ,同时随着层厚的减

小 ,该材料的强度会不同程度的提高 [ 1 ]。由于微层

材料具有很多突出的性能 ,在航空、航天等领域蕴藏

着巨大的应用潜力 [ 2～3 ]。

热障涂层 ( TBC)是微层材料现今使用过程中最

常用的形式 ,它经常使用在航空发动机的热端部件

上 ,可以有效地提高冷却效率 ,延长使用寿命 ,避免

发生高温合金的热腐蚀 ;还可以显著提高发动机的

功率、降低油耗、减少冷却气体 [ 4 ]。高超声速飞行

器所需要的耐高温表面材料在航空、航天领域起着

至关重要的作用 [ 5 ]
,为了降低飞船的发射和使用费

用 ,各国都竞相开展了对单级入轨 ( SSTO )可重复使

用飞行器 (RLV )的研究 [ 6～7 ]
,这样内置的燃料箱使

飞行器的表面积增大 ,为了减小空气动力学加热、维

修期间的低速冲击、飞行过程中微流星体和空间残

骸的超高速冲击以及低纬度飞行中的雨水腐蚀 ,所

使用的热防护系统 ( TPS)的外面板材料不仅要求质

量轻、使用温度高 ,而且要求具有较高的强度、韧性
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和耐腐蚀的特性。而这些表面和面板材料的使用为

微层材料提供了一个广阔的发展空间。

2　EB - PVD法制备微层材料的优点

除了使用传统制造工艺 (热压合 +轧制复合

法 )制备微层材料外 ,目前制备薄膜的方法都可以

用来制备微层材料 ,如等离子喷涂法、电沉积法、磁

控溅射法和电子束物理气相沉积法 ( EB - PVD )等。

李献民等人 [ 8 ]就采用热压合 +轧制复合的方法研

制出了多达 19层的 7475 /LY12多层金属复合材

料 ,该复合材料具有良好的冶金结合状态 ,虽然该方

法可以制备大尺寸微层材料 ,但是制得的材料各层

厚度较大、层数较少、界面平整度较差 ,难通过减小

层厚来提高材料的强度 ;等离子喷涂法可以制备具

有黏结层和陶瓷层在内的微层材料 (热障涂层 ) ,该

方法设备简单、沉积速率高 ,但是制得的材料致密度

较低 (多孔 )、结合强度低 ,难以用于高强度微层材

料 (微层板 )的制备 [ 9 ]
;电沉积法通常用来制备金

属 /金属多层材料 ,因此材料体系的选择受到很大限

制 [ 10 ]
;磁控溅射法是获得纳米微层材料较好的方

法 ,该方法制得的微层材料膜层均匀、不受基板性质

的影响 ,但是要制备性能较好的微层材料 ,必须严格

控制沉积参数、电压、反应气体分压、基板的旋转速

率等 ,而且沉积速率低 ,难以获得大尺寸微层材

料 [ 11 ]。

EB - PVD技术是以电子束作为热源的一种蒸

镀方法 ,即利用高速运动的电子轰击沉积蒸发材料

表面 ,使材料升温变成蒸气而凝聚在基板表面的一

种表面加工方法 [ 12 ]。这种工艺的显著优点包括 [ 9 ] :

(1)蒸发速率较高 ,几乎可以蒸发所有物质 ,为

制备任意组分的微层材料提供了机会 ;

(2)电子束电流大小易于调节 ,束斑形状、尺寸

和位置易于控制 ,有利于精确控制层厚 ;

(3)整个过程是在真空中进行的 ,可以防止微

层材料被污染和氧化 ;

(4)在控制好工艺的条件下 ,可使微层材料与

被蒸发材料中的相和元素含量保持一致 ;

(5)微层结合的界面光滑 ,很好地再现了基板

的特征 ;

(6)有效地控制组分的蒸发率 ,可以得到纳米

级的微层材料。

EB - PVD技术的不足 :设备复杂、昂贵 ,被蒸发

材料的消耗很大及利用率不高等。

3　EB - PVD设备及其发展

EB - PVD [ 13～14 ]典型设备通常都配备了 6把电

子枪 ,它们最大的功率为 60 kW ,其中 4把枪用于蒸

发材料 , 2把枪用于预热基板 ;主真空室底部装有 3

个水冷铜坩埚 ,尺寸为 Φ100 mm (Φ70 mm ) ×200

mm ,这是由于 EB - PVD是以高能密度的电子束直

接加热被蒸发材料 ,与被蒸发材料相接触的坩埚可

能受到高温的影响而与蒸发材料发生化学反应 ,甚

至坩锅材料被蒸发 ,以至于会污染所要制备的材料 ,

所以采用循环水冷却的铜坩埚 ,同时在坩锅的下面

安装了可以升降的进给系统 ,以使被蒸发材料在坩

锅中保持一定的余量 ,使被蒸发材料的蒸气在真空

室中的分布趋于合理 ;在主真空室的顶部和右侧分

别装有可绕垂直轴和水平轴旋转的工件支架 ,用于

安放合适的基板 ;此外 ,在主真空室中 ,要维持很低

的气压来确保蒸气流和电子束传播不受阻碍 ,让大

气粒子的密度足够低以至于蒸气粒子、电子与大气

粒子之间的碰撞被忽略时 ,才能进行较好的沉积。

在 293 K,对于不同的压力 p,气体粒子的平均自由

程 l
-

G 见表 1[ 14 ]。
表 1　平均自由程和压力的关系

Tab. 1　Rela tion between m ean free pa th and pressure

P /Pa l
-

G /m

102 5 ×10 - 5

1 5 ×10 - 3

10 - 2 5 ×10 - 1

10 - 4 5 ×101

10 - 6 5 ×103

10 - 8 5 ×105

　　为了使气体粒子具有更好的直线运动能力 (自

由程 ) ,通常选择的压力为 10
- 2 ～10

- 4
Pa。该设备

既可以制备涂层也可以制备薄板。

　　采用传统的 EB - PVD法制备材料的利用率相

当低 ,而且要在复杂形状基板上均匀沉积材料非常

困难 ,所以 Groves等人 [ 15 ]对传统设备进行了改造 ,

发展了一种快速、高效和低污染的方法 ———直接气

相沉积法 (DVD )。在坩锅上方朝向基板的方向上

安装了一个能够喷射惰性气体的装置 ,这样用电子

束加热坩锅中被蒸发的材料 ,所产生的蒸气在载气

流的作用下被直接传送到基板 ,从而大大提高了沉
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积效率 ,如图 1所示。

图 1　直接气相沉积原理图

Fig. 1　Operating p rincip le chart of DVD

4　EB - PVD法制备微层材料的工艺和材料性能

4. 1　单源蒸发法

单源蒸发法就是采用单个电子枪对单个坩锅中

的材料进行蒸发 ,进而在一个垂直旋转并被另一个

电子枪加热的基板上沉积得到微层材料的方法。特

别注意在沉积微层材料之前 ,基板金属表面需要用

丙酮和乙醇进行脱脂预处理 ,同时设备舱内也要进

行清理 ;如果要沉积微层板 ,则需要预先蒸镀一层分

离剂 ,使被蒸镀材料与基板易于分离 ,通常在低于

700℃时使用 CaF2 作为分离剂 ,而在高于 700℃时

使用 ZrO2 作为分离剂。

在制备单组分和其氧化物叠层的微层材料时 ,

可以采用单源蒸发法。即对置于坩锅中的单组分棒

料进行电子束蒸发 ,并在真空室中脉冲地吹入氧气 ,

同时基板以一定的速度旋转 ,最终可以得到该组分

和其氧化物叠层的微层材料。A lpas等人 [ 16 ]对这种

方法进行了研究 ,并以大约 3. 5 nm / s的蒸发速度沉

积了 (25 ±3)μm厚的 A l/A l2 O3 微层复合材料 ,每

层的间隔在 50～500 nm之间。结果表明通过这个

方法制备的微层材料的强度要高于大多数通过第二

相粒子来强化的铝合金强度。说明该方法可以用来

制备具有特殊应用的超高强度材料。

4. 2　多源蒸发法

多源蒸发法是用双枪双源技术制备微层材料。

4. 2. 1　加水冷隔板的制备方法

图 2为 EB - PVD设备制备微层材料的示意图。

把预制的组分棒料分别置于水冷隔板两侧的水冷坩

锅中 ,蒸发速率由控制电子枪的电流大小和棒料上

升的速率来控制 ,基板绕着垂直轴旋转 ,并用电子束

加热。通过控制基板的旋转速度和每个坩锅的蒸发

速率 ,可以获得不同层间距及不同厚度比的多层复

合材料。Movchan等人 [ 17 ]采用这种方法制备了厚

度为 1. 2～1. 5 mm的 N i - 16Cr - 5A l/10% (体积分

数 ) NbC和 N i - 6A l - 12Mo /23% (体积分数 ) Mo的

微层板 ,而且这两种材料的力学性能已经达到或者

超过了它们所对应的铸造合金性能。金雪松等

人 [ 18 ]也采用这样的方法制备了总厚度为 0. 2 mm的

K18 /Mo纳米微层材料 ,论证了该材料的强度随层

间距的减小而增加的理论 ,通过热处理后该材料的

综合力学性能接近或者超过了高温 N i基合金的相

关性能。Lehoczky等人 [ 1 ]也用类似方法沉积了 2. 0

μm的 A l - Cu微层材料 ,并验证了当每层厚度小于

70 nm时 ,微层材料的屈服强度比铝铜合金提高了

4. 2倍、断裂强度则提高了 2. 4～3. 4倍。

图 2　EB - PVD设备制备微层材料的示意图

Fig. 2　Sketch map of p reparing m icrolam inated materials

by EB - PVD

4. 2. 2　无水冷隔板的制备方法

无水冷隔板制备的具体过程如图 3所示。

图 3　EB - PVD制备复合微层板工艺流程图

Fig. 3　Process flow diagram of p reparing m icrolam inated

materials by EB - PVD
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　　无水冷隔板的制备方法是对两个坩锅中的材料

进行间隔加热蒸发的方式进行的 ,即先用一支电子

枪对一个坩锅中的材料进行蒸发 ,然后把这支电子

枪关闭 ,再用另外一支电子枪对材料进行加热蒸发 ,

当基板在每层都沉积了一定厚度的材料后 (蒸发率

一定的情况下进行时间控制 ) ,再重复以上的操作

步骤 ,周而复始 ,最终可以得到理想的微层材料。

也可以采用一个电子枪产生的电子束来加热两

个坩埚。在这种情况下 ,可以通过程序控制来调整

电子束导向系统的偏转电流使电子束能量匀布在两

个单独坩埚上 [ 14 ]。用这个方法 ,调整组分的蒸发率

就成为可能 ,最终可以得到所要求厚度的微层材料。

5　结语

随着航空、航天事业的发展 ,对热端部件耐高温

材料及其冷却设计所提出的要求日益苛刻。虽然单

晶工艺可以使合金熔点得以部分提高 ,但其提高的

幅度相当有限 ,而金属间化合物的出现虽然为这项

工作提供了希望 ,但是作为一种单体材料 ,金属间化

合物非常脆 ,成形工艺性差 ,难以在实际中应用。美

国研究依靠耐高温金属间化合物提供高温强度和蠕

变抗力 ,而利用高温金属作韧化元素来制备微层材

料 ,进而很好地克服了金属间化合物性脆这一缺点 ,

使微层材料在这些领域展现出光明的前景。同时以

金属间化合物微层材料为契机 ,微层材料的研究开

始进入到很多领域 ,如高温结构材料、超硬材料和热

障涂层等 ,其中后者的研制就成为现今较为流行的

领域 ,同时对高温合金进行性能改善的微层方法的

研究也进行得如火如荼。合金 /金属间化合物、合

金 /碳化物、合金 /氧化物、氧化物 /氧化物等新型耐

高温微层材料也不断的产生和发展。而 EB - PVD

技术作为制备新材料最有前途的方法 ,随着它的制

备工艺的不断完善以及耗费成本的不断下降 ,成为

未来制备微层材料的一个主要发展方向。
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