
 

doi: 10.11933/j.issn.1007−9289.20170523002

敲击间隔对 GDP 微球表面 Al 涂层的影响

孙书兵1,2，何智兵2，何小珊2，李    力1,3，王    锋1,3，刘艳松2

(1. 重庆交通大学  材料科学与工程学院，重庆  400074；2. 中国工程物理研究院  激光聚变研究中心，四川  绵阳  621900；3. 重
庆交通大学 交通土建工程材料国家地方联合实验室，重庆 400074)

摘    要: 金属涂层作为惯性约束聚变空心微球的保护层，对提高靶丸的性能具有重要的作用。利用磁控溅射技术和旋

转与敲击相结合的驱动方式，在辉光放电聚合物微球表面溅射铝涂层，探究改变敲击间隔时长对微球涂层的影响。

利用 X 射线照相机、白光干涉仪、扫描电镜和 X 射线衍射仪对微球铝涂层进行表征分析。结果表明：空心微球表面

的铝涂层厚度为 (2±0.1) μm，表面粗糙度控制在 75 nm 以下，涂层表面光滑、无裂缝，呈柱状晶生长，(111) 晶面为择

优取向晶面，试验重复性好。同时发现：敲击能有效改善微球涂层生长过程中的阴影效应，增加涂层的壁厚均匀性

并影响微球涂层的表面粗糙度。当敲击间隔为 15 s 时，微球铝涂层的综合质量最佳，壁厚均匀性达 93.5%，表面粗糙

度为 30.43 nm，优晶面的晶粒尺寸为 13.66 nm。
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Effects of Knocking Frequency for Al Coatings on GDP Microsphere
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Abstract: In inertial confinement fusion, metal coating can be used as a protective layer on hollow microspheres, which plays
an important role in improving the performance of the target. The aluminum coating was deposited on the glow discharge
polymer microsphere by magnetron sputtering technique. Rotation and knocking were utilized to make microspheres bounce
randomly. The effects of changing the length of striking interval on the quality of the aluminum coating was investigated. X-
ray camera, white light interferometer, SEM and XRD were utilized to characterize the coating. The results show that the
thickness of the aluminum coatings on the hollow microsphere surface is about (2±0.1) μm. The coatings’ surface is smooth
and free of cracks, with a roughness below 75 nm. The coatings are found with a columnar crystal structure and preferentially
orienting at the (111)crystal face. The repeatability of the experiments is demonstrated to be good. It is found that knocking
can effectively improve the shadowing effect in the process of coating growth. The wall thickness uniformity increases and the
surface roughness is affected. When the striking interval is 15 s, the comprehensive quality of the microsphere aluminum
coating is the best with the wall thickness uniformity up to 93.5%, the surface roughness of 30.43 nm, and the grain size of the
preferred crystal face of 13.66 nm, respectively.
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0    引　言

在惯性约束聚变 (Inertial confinement fusion，
ICF) 研究中，空心微球作为 ICF 试验的燃料容

器，是重要的靶零部件之一。空心微球表面的金

属涂层对于提高靶的保气性能、耐冲击性能和压

缩效率等方面具有重要作用[1-2]。微球铝涂层具有

延展性良好、附着力强和反射率高等优点[3-4]，尤

其是铝涂层表面可以形成致密的氧化铝薄层，具

有较高的化学稳定性，因此在 ICF 物理试验中有

重要的应用。在 ICF 研究中，通常要求空心微球

的金属涂层壁厚均匀，结构致密，残余应力小，

相应的表面均方根粗糙度低于 100 nm[5-6]，以便降

低压缩过程中的流体力学不稳定性。磁控溅射技

术因具备溅射粒子能量高、成膜均匀、致密性良

好、重复性好等特点成为微球表面金属涂层制备

的主要研究手段[7-10]。研究发现溅射过程中影响微

球涂层质量的关键是使微球运动的驱动方式[11-14]，

这关系到涂层的壁厚均匀性与表面粗糙度的变

化，直接影响涂层在燃料容器中的作用[14-17]。

国内外研究小组为提高涂层的质量，比如壁

厚均匀性和表面光洁度等，相继对微球运动的驱

动方式进行了一系列研究。A. T. Lowe, C. D.
Hosford 等[18-19]研究了超声上下振动盘和气体悬浮

两种方式激励微球运动，研究发现样品振动盘因

碰撞力度大，微球易发生破碎，气体悬浮虽然可

以激励微球运动，但气体流量难以随镀膜微球质

量的增大适时调整，镀膜过程中需要增大工作气

压，而增大气压会影响沉积原子的能量，显著影

响微球涂层的质量。Czechowicz 等人[20-22]也采用

压电跳动样品盘沿垂直方向振动激励微球运动，

因碰撞过于频繁微球涂层易发生剥落。J.S.Jaquez[23]

等人采用半球翻转法在辉光放电聚合物 (Glow
discharge polymer，GDP) 微球上尝试镀铝涂层，

此方法虽避免了微球的破碎，但微球涂层的厚度

均匀性很差，涂层在翻转球面的赤道附近最薄。

G.H.S. Schmid 等[24-25]采用具有倾斜角度的旋转盘

使微球运动提高了微球涂层的均匀性并改善了微

球之间的粘结现象，但一段时间后球与盘之间发

生粘结会使微球停止运动。目前国内微球涂层的

研究较少，俞晓正课题组尝试采用超声振动盘并

改变振动频率，文献中提到在微球上溅射了粘附

性好、壁厚较均匀的涂层[26-28]。至今微球涂层还存

在如微球驱动方式控制困难，微球涂层存在裂

缝、脱层、表面粗糙度大、壁厚均匀性小、球与盘

发生粘结等问题，且缺乏描述驱动方式对壁厚均

匀性和表面粗糙度的影响规律。

为进一步提高微球涂层的质量，文中采用一

种新微球运动驱动方式，并研究其对微球涂层壁

厚均匀性与表面粗糙度等性能的影响。试验的驱

动设备主要由步进电机控制的旋转托盘和电磁控

制的敲击锤组成，采用旋转和敲击两种驱动方式

共同作用使微球运动，以改善微球之间以及球与

盘之间的粘结效应，增加微球运动的随机性，由

于敲击作用显著，故重点研究敲击间隔对微球铝

涂层的壁厚均匀性、表面形貌、表面粗糙度等的

影响规律。

1    试验方法及参数

1.1    试样制备

采用平均直径为 (800±50) μm 的 GDP 空心微

球作为芯轴，每组试验样品 12 个。试验前用乙醇

对 GDP 微球表面进行超声清洗，并在光学显微镜

下进行挑选，去除掉表面带有杂质和残余水珠的

微球，微球表面粗糙度控制在 10~20 nm 之间。采

用 JGP560 型超高真空多功能磁控溅射设备，利用

直流磁控溅射方法进行镀膜。溅射靶为纯度

99.99% 圆形铝靶 (Φ 76 mm，厚 5 mm)，本底真空

1×10−5 Pa，通入高纯 Ar气 (99.999%，10.5 mL/min)。
在大量试验的基础上，参数设置如下：工作气压

为 0.3 Pa，溅射功率为 150 W，靶间距为 11 cm，

基底初始温度为 298 K，无辅助加热，旋转盘转速

为 30 r/min，敲击力度为 65%。微球采用旋转和

敲击两种方式进行驱动，敲击间隔如表 1 所示，

试验空心微球的结构层及其驱动方式如图 1 和

图 2所示。
 

表 1    试验制备参数

Table 1    Parameters of the experiment

Samples Length of knocking interval / s Sputtering time / s

A Unknocking 30 000

B 60 30 000

C 45 30 000

D 30 30 000

E 15 30 000

F 8 30 000
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1.2    表征与分析

采用 X 射线照相机 (XTF-5011) 对微球进行观

察，利用灰度变化曲线分析铝涂层的厚度，采用

白光干涉仪 (WLI，WYKO-NT1100) 在 VSI 模式

下放大 50 倍测试涂层的表面粗糙度，采用扫描电

子显微镜 (SEM, ZEISS Merlin VP compact) 分别

在 3 kV 电压下放大观察涂层的表面和在 5 kV 电

压下放大观察剖面形貌，采用 X 射线衍射仪

(XRD) 在 45 kV 电压和 200 mA 下对涂层样品进

行物相分析 (Cu-Kα 线，扫描步长 0.02°，扫描范

围为 35°~100°)。

2    结果与讨论

2.1    涂层的壁厚均匀性

图 3 为一张微球表面 Al 涂层的 X 射线图片，

利用 X 射线照相机自带的灰度分析软件，在任意

一个经过微球表面赤道的圆环上每间隔 15°的位置

对 Al 涂层厚度进行测量，一共选取 24 个点，将

测得的 24 个厚度值取平均值作为微球表面 Al 涂
层的厚度，样品 A至 F的厚度依次为：1.99，1.97，
2.06，2.07，2.02 和 2.04 μm。由数据可得微球涂

层的平均厚度相差不大，说明敲击对涂层的沉积

速率影响很小。为了定量的说明微球铝涂层的壁

厚均匀性，根据文献[29]中的计算公式进行计算：

µ =

(
1− tmax− tmin

tave

)
×100 (1)

其中，μ代表壁厚均匀性，tmax 为涂层的最大

厚度，tmin 为涂层的最小厚度，tave 为涂层的平均

厚度。计算得到的每组微球涂层的壁厚均匀性如

图 4 所示，可见，敲击的引入能够有效提高微球

涂层的壁厚均匀性，并且敲击间隔越短，壁厚均

匀性越大。但当敲击间隔小于 15 s 后，壁厚均匀

性变化不明显。

试验过程采用摄像机观察和记录微球的运动

 

 
图 2   磁控溅射微球表面铝涂层的结构示意图

Fig.2   Schematic diagram of Al deposition on microsphere
 

 

 
图 1   微球结构示意图

Fig.1   Schematic diagram of microsphere
 

 

 
图 3   微球的 X光图片

Fig.3   X-ray image of microsphere
 

 

 
图 4   不同敲击间隔下微球的壁厚均匀性

Fig.4   Wall thickness uniformity of microsphere at different
knocking time intervals
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状态，当仅采用旋转驱动方式使微球运动时，微

球运动约 7 000 s 后会与旋转盘发生粘结现象，显

著影响微球涂层的均匀性，因此未敲击时微球的

涂层壁厚均匀性最差，仅为 48.2%。球与盘发生

粘结现象的原因是由于到达微球表面与托盘的溅

射粒子材料、动能和温度相同，溅射粒子间发生

相互扩散，可形成稳定的范氏力[24]。观察发现敲

击后微球会保持大约 15 s 的运动时间，随后保持

不动，当再次受到敲击时，微球便会再次运动约

15 s 的时间，当敲击间隔不高于 15 s 时，微球基

本可保持持续运动，壁厚均匀性会更高，故出现

如图 4 所示的壁厚均匀性的变化。增加敲击作用

后，受外力扰动微球运动的分散性与随机性得到

提高，微球更均匀的裸露与溅射粒子的接触面，

减小微球之间以及球与盘的粘结，从而使微球涂

层壁厚更加均匀[22, 27]。

2.2    涂层的表面粗糙度

图 5 为采用白光干涉仪对微球涂层表面进行

测试得到的均方根粗糙度值，图 6 为未敲击涂层

的白光数据，图 7 为敲击间隔 30 s 的涂层的白光

数据。图 5 显示未敲击时微球涂层表面粗糙度最

小，为 26.83 nm；当增加敲击作用时，微球涂层

的表面粗糙度随敲击时间间隔的减小呈现先增大

后减小最后又增大的趋势。

影响微球涂层表面粗糙度的因素主要分为两

大方面。第一，表面粗糙度与微球的碰撞紧密相

关。微球间的碰撞会产生破碎的小颗粒，这些颗

粒在涂层生长过程中可以成为新的生长中心，还

可以发生聚合，显著增加薄膜的表面粗糙度[20-21]。

每组试验采用相同数量微球个数，不存在数量的

影响，随着敲击间隔的减小，微球运动剧烈程度

增加，微球之间的碰撞效应增大，因此引入敲击

时微球涂层的表面粗糙度会增大[26]。第二，表面

粗糙度与表面原子扩散紧密相关。溅射到薄膜表

面原子的能量越大，原子扩散能力越强，生长的

晶粒变小，晶粒边界增多，薄膜生长时的空隙越

少，结构致密，表面粗糙度越小[15]。增加敲击作

用时，微球保持良好的分散运动，溅射粒子到达

微球表面的角度变化得到改善，且溅射粒子到达

微球表面的动能随微球运动剧烈程度增大，原子

扩散能力增强，这将显著降低微球镀层存在的物

理阴影效应和微孔的产生，使微球涂层的表面粗

糙度下降[30]。通过分析微球运动受敲击间隔的影

响发现，敲击间隔较长的微球铝涂层表面粗糙度

受碰撞因素的影响较大，而敲击间隔较短的微球

铝涂层受原子扩散的影响较大，但具体还无法量

化，当敲击间隔为 8 s 时，微球间的碰撞过于频

繁，碰撞效应导致微球涂层表面出现较大的损

伤，晶粒边界中的峰与谷的差别增大，表面粗糙

度又出现增大，因此涂层的表面粗糙度呈现出图 5

所示的变化趋势。

 

 
图 5   微球表面粗糙度随敲击时间的变化

Fig.5   Roughness of microsphere as a function of different
knocking time interval
 

 

 
图 6   未敲击的微球涂层的白光数据

Fig.6   White light graph of coating without knocking
 

 

 
图 7   敲击间隔为 30 s的微球涂层的白光数据

Fig.7   White light graph of coating with knocking intervals of 30 s
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2.3    涂层的表面形貌

图 8 为不同敲击间隔条件下微球涂层表面的

SEM 形貌。利用粒径分布计算软件对扫描图上颗

粒的粒径进行统计，发现图 8(a)显示未敲击涂层表

面颗粒细小均匀，图 8(b) 的表面颗粒比图 8(a)

的表面颗粒稍大，图 8(c) 的表面颗粒继续增大，

图 8(d)的表面颗粒比图 8(c)的表面颗粒稍小，图 8(e)

的微球涂层表面颗粒继续减小，而图 8(f) 的微球

表面颗粒比图 8(e) 的微球表面颗粒稍大，即微球

涂层表面的颗粒随敲击间隔的减小呈现出先增大

后减小最后又增大的趋势，其中敲击间隔为 15 s

的微球涂层表面颗粒最小。观察图 8 可得未敲击

涂层表面颗粒排列有序度较小，随着敲击间隔的

减小，涂层表面颗粒排列有序度提高 (敲击间隔 8 s

除外)。从图 8 也可知微球涂层表面均无裂缝、脱

落现象，说明涂层与微球的粘附性良好；此外溅

射过程中靶枪套筒在长时间溅射下不可避免的出

现微量掉渣现象，这些碎渣有些会吸附在微球涂

层表面，如涂层表面存在的个别大颗粒，这些颗

粒较少，对涂层的质量影响较小。

 

 
图 8   不同敲击间隔时间下样品的表面形貌

Fig.8   Surface morphologies of samples under different knocking time intervals
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微球涂层表面颗粒尺寸变化与微球的运动状

态密切相关，随敲击间隔的减小，微球运动越充

分，跳动频率越高，溅射粒子到达微球表面的动

能随之增大，正切到达微球表面的溅射粒子增

多，这会使微球涂层表面颗粒有变大的趋势[31]，

因此从未敲击到敲击间隔 45 s 的微球涂层表面颗

粒变大。由于原子的三维扩散比二维扩散需克服

的势垒能量高很多，只有当动能大于势垒能的溅

射原子达到一定数量时原子的扩散效应显著，从

而使晶粒边界增多，晶粒变小[30]。随敲击间隔减

小，能够克服扩散势垒的溅射原子的比率增加，

从而使微球表面生长的颗粒有变小的趋势。因此

从敲击间隔 45 s 到 15 s 微球涂层表面颗粒变小；

当敲击间隔为 8 s 时，微球运动过于剧烈，微球间

的碰撞程度大，粒子在碰撞后残余能量的存在使

粒子易发生聚合[32-33]，故其微球涂层表面颗粒比敲

击间隔 15 s微球涂层的表面颗粒稍大。

图 9 为典型 Al 涂层剖面 SEM 形貌。未敲击

微球涂层的生长结构类似于纤维状 (图 9(a))，结

构中有微孔存在。Adriana E. Lita 等人[16]已经报道

当 T<0.3Tm 时 (T 为基底温度，Tm 为样品熔点温

度)，溅射的晶粒结构呈纤维状，晶粒随厚度外延

生长，这些晶粒生长时不断形成晶粒边界从而形

成高密度的结构，但同时不可避免的产生微孔。

试验中旋转盘未加热，满足 T<0.3 Tm，因此出现

了图中所示的纤维状生长结构。图 9(b) 为典型的

敲击后微球涂层的剖面，可知伴随了敲击作用的

微球涂层均以典型的柱状晶形式生长，涂层结构

更加致密。当存在敲击作用时，微球保持良好的

分散运动，有效降低沉积过程中的阴影效应，且

原子扩散能力逐渐增强，原子在被下一层原子覆

盖前实现在沉积表面的迁移，使晶粒为柱状晶生

长[21, 26, 29]。

2.4    涂层的相结构

图 10为各试验样品微球涂层的 X射线衍射图

谱。图中依次出现 (111)，(200) 与 (220) 晶面的

3 强衍射峰，衍射锋的相对强度范围依次是

100%，28.8%~47.6% 和 18.4%~28.8%，与标准

(PDF#04-0787) 中 (111)，(200) 和 (220) 晶面的相

对强度 100%，47% 和 22% 依次对应，故文中样

品的 (111) 晶面为择优晶面取向，可得 GDP 微球

表面生长的 Al 涂层为面心立方结构 (fcc)，与文献

报道相一致[3, 4, 16]。对 X 射线衍射图谱进行解谱分

析后得到表 2 所示的 (111) 晶面的衍射参数，根

据 Scherrer 公式可以计算择优晶面 (111) 衍射峰对

应的晶粒尺寸，计算得到的 (111) 晶面的晶粒尺寸

随敲击间隔的变化情况如图 11所示。

D =
Kλ

Bcosθ
(2)

其中，K 为 Scherrer 常数，K=0.89；D 为晶

粒尺寸，即垂直于晶面方向的平均厚度，nm；

B 为实测样品衍射峰半高宽度 (°)；θ 为衍射角

(°)；λ为 X射线波长，0.154 059 nm。

从图 11 可知：(111) 晶面的晶粒尺寸随着敲

击间隔的减小呈现出先增大后减小最后又增大的

趋势，这与 SEM 形貌中微球涂层表面颗粒的大小

变化趋势相一致。

微观结构中晶粒的生长主要与温度、沉积速

 

 
图 9   未敲击涂层和敲击间隔 30 s涂层的剖面形貌

Fig.9   Cross section morphologies of coatings without knocking and with knocking intervals of 30 s
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率的大小和原子本身的扩散相关[13, 16]。由于试验

控制单一变量且无辅助加热装置，排除温度的影

响，基底平面与曲面在相同溅射时间和条件下得

到的涂层厚度不相等，这与溅射粒子到达基底表

面的相对沉积速率的大小有关[19]。微球运动的剧

烈程度随敲击间隔的减小而增大，与之对应的相

对沉积速率呈下降趋势，从而使晶粒尺寸有变大

的趋势[28]；另一方面溅射原子的扩散能力逐渐增

强，使晶粒边界逐渐增多，晶粒尺寸有变小的趋

势。而敲击间隔为 8 s 时涂层的晶粒生长受到碰撞

对晶粒的损伤作用和碰撞后粒子的聚合作用两种

影响，晶粒生长的尺寸偏大且晶粒大小不均匀[32-33]。

2.5    优化后的重复性试验

根据上述试验结果在最优敲击间隔 15 s 条件

下进行重复性试验并采用相同测试条件，获得了

均匀性达 92% 的平均厚度为 2.01 μm 厚的铝涂

层，涂层的表面形貌、颗粒尺寸与表面粗糙度值

与初次敲击间隔 15 s 时的结果相近，XRD 图谱的

重合度好，图 12 和图 13 分别是重复性试验的白

光数据和表面形貌，说明试验的重复性良好。

微球表面光滑的铝涂层能有效降低 ICF 内爆

试验中的流体力学不稳定性，延长微球的保气性

能。文献中和试验中关于微球上金属涂层的最小

粗糙度研究结果如表 3 所示，由于涂层的表面粗

糙度与厚度呈现一定的指数关系[16]，厚度增加会

 

 
图 10   不同敲击间隔条件下 Al膜的 XRD图谱

Fig.10   XRD patterns of Al coatings fabricated under different
knocking intervals
 

 

 
图 11   晶粒尺寸随敲击间隔的变化

Fig.11   Variations of crystalline size related to samples of different
knocking intervals
 

 

 
图 12   重复敲击间隔 15 s时涂层的白光数据

Fig.12   Repeated white light graph of coating with knocking
intervals of 15 s
 

 

 
图 13   重复敲击间隔 15 s时样品的表面形貌

Fig.13   Repeated surface morphologies of sample with knocking
intervals of 15 s
 

 

表 2    各样品 (111) 晶面的衍射参数

Table 2    Diffraction peaks parameters of (111) crystal face

Samples 2θ of (111) crystal
face / (°)

FWHM /
(°)

Unknocking 38.48 0.584

Knocking intervals of 8 s 38.42 0.554

Knocking intervals of 15 s 38.48 0.609

Knocking intervals of 30 s 38.44 0.535

Knocking intervals of 45 s 38.52 0.485
Knocking intervals of 60 s 38.49 0.524
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导致粗糙度非线性显著增大，通过数据对比可得

采用旋转与敲击的溅射方式有效降低了涂层的表

面粗糙度，可满足惯性约束聚变试验的需求。

3    结　论

(1) 采用旋转与敲击相结合的驱动方式，通过

改变敲击间隔时间，在直径约 800 μm 的辉光放电

聚合物微球上溅射 (2±0.1) μm 的金属 Al 涂层，结

果表明：微球铝涂层表面光滑、无裂缝，表面粗

糙度均在 75 nm 以下，未受到敲击的微球上涂层

呈纤维状生长，受到敲击的微球上呈柱状晶生

长，(111)晶面为择优取向晶面。

(2) 研究发现：敲击能够有效改善微球涂层生

长过程中的阴影效应，增加微球运动的随机性与

持续性，使微球均匀暴露其表面，减少微球间的

团簇和球与盘的粘结效应。随敲击间隔的减小，

微球铝涂层的壁厚均匀性逐渐提高，铝涂层表面

的粗糙度值与涂层表面以及内部颗粒的大小变化

趋势相一致，呈现出先增大后减小最后又增大的

趋势，试验的可重复性好。

(3) 综合比较不同敲击间隔下微球铝涂层的结

构参数，当敲击间隔为 15 s 时，微球铝涂层的综

合质量最佳，此时涂层的壁厚均匀性达 93.5%，

表面粗糙度为 30.43 nm，择优晶面的晶粒尺寸为

13.66 nm。
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