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利用 EBSD技术分析银薄膜中的晶粒异常生长、孪晶及织构
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摘　要 : 利用背散射电子衍射 ( EBSD )技术分析了银薄膜中出现的晶粒异常生长现象 ,确定了其与

孪晶和织构的关系。结果表明 ,较强〈111〉织构形成时 ,孪晶面之一可平行于薄膜表面 ,频繁的孪生

不明显改变较强的〈111〉织构 ,但可能造成出现六角锥体 ;初步分析认为 ,六角锥体是一对孪晶 ,表

面是两个晶粒的六个 {111}面 ;当制备或生长条件不能形成强〈111〉织构时 ,孪晶面不平行于薄膜

表面 ,孪生后的取向继续偏离〈111〉。
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Abnorma l growth, tw inn ing and texture of Ag th in f ilm ana lyzed

by EBSD techn ique

YANG Ping1 ,　MENG L i1 ,　WANG Yufeng2 ,　CU I Feng’e1 ,　MAO W eim in1

(1. Department ofMater Science, University of Science and Technology Beijing, Beijing 100083, China;
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Abstract: The electron Backscatter D iffraction technique was used to analyze abnormal growth in Ag thin

film s and to determ ine the relationship between twinning and texture. It was found that in the p resence of

a〈111〉texture one twin boundary is parallel to the film surface. Frequent twinning did not change tex2
ture significantly, butmay lead to the formation of hexagon pyram ids. Each pyram id is composed of a twin

pair, and its surfaces is covered by 6 {111} p lanes from two grains with a twin relationship. W hen the

〈111〉texture is not strong further weakening of the〈111〉texture occurs due to twinning.
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　　银薄膜材料在半导体微电子和微机械行业中起

着重要的作用 [ 1, 2 ]
,银薄膜因良好的反光能力在光学

方面也有广泛的应用。与铝、铜 FCC结构薄膜一

样 ,〈111〉线织构是这类薄膜中普遍存在的织

构 [ 1 - 4 ] ,目前已有较多的银薄膜织构的研究 [ 1, 2 ] ,其

基本规律为 ,薄膜生长初期 ,〈111〉和〈100〉织构共

存 ,生长后期只有〈111〉织构 ,晶粒长成柱状晶。但

也存在一定的差异 ,这就是银的层错能比铝、铜低 ,

这样一旦制备参数变化造成〈111〉织构减弱时 ,孪

生将使银的〈111〉织构比铝、铜薄膜织构减弱的速

度快的多。Greiser[ 5 ]发现 ,晶粒长大过程中 ,〈111〉

晶粒会异常生长为〈100〉晶粒。初期生长的〈111〉

晶粒是细小的等轴晶。薄膜厚度不同 ,织构也不同 ,

退火时织构及晶粒长大方式都不同。银薄膜在早期

沉积阶段中容易出现异常长大 [ 6, 7 ]。本文报导银薄

膜中晶粒的异常生长现象及与孪晶和织构的关系。

1　样品材料及分析方法

银薄膜样品由香港科技大学提供 ,银沉积在铜

块体之上。在样品上的某些区域出现异常生长的六
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角锥体 ,要求对其成因进行分析。利用 LEO21450扫

描电镜上的 HKL公司的 EBSD系统对银薄膜直接

进行取向分析。

2　结果及分析

图 1为样品四周边缘区域形成的六角锥体 ,初

步认为这是晶粒异常生长的结果 ,是特殊的制备工

艺造成的。这种组织是不希望的 ,六角锥体周围基

体内表面较平整。

图 2给出含六角锥区域和不含六角锥区域的取

向成像。图 2 ( a)中的红色为〈111〉晶粒 ,黄色为

〈100〉晶粒。〈111〉为 50% ;〈100〉晶粒为 9. 14%。

孪晶界的比例为 40. 8% ,见图 2 ( b)。织构强度上

〈111〉占主体。另一特点是 , 六角锥对应的

“盲区 ”主要在〈111〉晶粒内 (红色 )。图 2 ( d) ,

( e) , ( f)是正常区域的取向成像分析结果。〈111〉

取向的晶粒占 32% ,〈100〉占 15. 8% ;虽然仍是

〈111〉晶粒多 ,但强度上以〈100〉织构为主 (图 2

( f) )。孪晶界占 36. 8% ,与六角锥区相差不大。两

区域的晶粒尺寸相差不大。

图 1　出现六角锥体区域的组织形貌

图 2　两类区域的取向成像分析

　　目前的问题是 ,六角锥体的表面是否是 {111} ,

六角锥是单个晶粒还是多个晶粒 ? 六角锥产生的原

因是什么 ?

图 3 ( a)和图 3 ( b)给出在六角锥体上测出的单

个取向 (原始数据 )。因六角锥表面不平 ,倾转 70°

后只有前面的 3个侧面可观察到 ,后面的 3个锥面

被挡住 (见图 3 ( a) )。此外 ,前面的 3个锥面中中间

锥面常难测到衍射的菊池带。图 3 ( c)是图 3 ( b)中

同一取向的四个 {111}极点用连线连接的极图 ,以便

于各取向的区分。从图 3 ( b)和图 3 ( c)上看出 ,六

角锥体内存在孪晶关系 ,且孪晶关系的转轴处在中

心 ND处 ,说明至少部分孪晶面 {111}为水平面 ,即

薄膜表面 ,这表明六角锥不是单晶。单晶表面也只

可能由三个 {111}面围成 ,而不可能由六个 {111}面

围成。图 3 ( d)给出另一六角锥体上测出的两个孪

晶取向和以另三个〈111〉轴孪生时的取向 (孪晶变
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体 ) ,即 2, 3, 4号取向 ,这是实验中较少发现的 ,说明 六角锥中常测到的两个孪晶取向的孪晶面是水平面。

图 3　六角锥体及周围取向测定结果

　　图 4给出六角锥体可能的形成机制。六角锥两

个取向按图 4 ( a)构成。图 4 ( b)是同一晶粒四个

{111}面的关系 ,图 4 ( c)中 A, B , C是一个晶粒的另

三个 {111}面 ,但只是一部分 ;图 4 ( d)中 D , E, F是

另一个晶粒的另三个 {111}面 ,也只是一部分 ;两个

晶粒的各三个 {111}面围成一个六角锥体。实测时

发现有时锥的两个侧面是一个取向。有一点还不清

楚 ,孪晶面是薄膜平面 ,而观察到的是垂直于或倾斜

于薄膜表面的孪晶面 ,说明这些孪晶面并不是孪生

进行时的界面 ,而是孪生后两晶粒对称长大后围成

的面 ,因孪晶界面能很低 ,较多的孪晶界不引起界面

能的大幅度提高。进一步的工作是确定这个原因。

图 4　六角锥体的形成方式

　　文献 [ 8 ]报导了沉积在硅片上的陶瓷薄膜 PZT

中出现的孪晶及对应的晶粒异常生长现象.其特征

是 ,大晶粒中都有相互穿插的孪晶 ,并且显示 2次轴

或 3次轴的特征 ,见图 5。因 PZT是四方结构 ,外表

面展示了四方结构的特征 ;而银为 FCC,所以晶粒外

形表现为三角形状 ;两个互为孪晶的晶粒 ,围成六角

锥体。

3　结论

银薄膜中强的孪生倾向在制备工艺参数变化时

会对晶粒生长形态及织构产生影响。强〈111〉织构

形成时 ,部分孪晶面平行于薄膜表面 ,频繁的孪生不
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图 5　PZT中出现的生长孪晶 [ 8 ]

明显改变强〈111〉织构 ,但可能造成出现六角锥体 ,

六角锥体内有孪晶关系 ,表面应是六个 {111}面 ;当

制备条件不能形成强〈111〉织构时 ,孪晶面不能平行

与薄膜表面 ,孪生后的取向继续偏离〈111〉。
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·动态与信息·

中国科协开展“影响科技工作者自主创新的因互”调研

　　近期 ,受中国科协调研宣传部委托 ,中国科协管理科学研究中心开展了“影响科技工作者自主创新的因

素”调研工作。

本次调研在资料调研的基础上 ,采取了召开科技工作者座谈会的实地调研和问卷调查相结合的方式。

调研区域包括东北地区、西部地区、北京地区、华中地区、华东地区和华南地区 ,调研对象来自国有大中型企

业、三资企业、股份制企业、民营企业以及科研院所和高校。本次调研召开了 14个座谈会 ,向 1800名科技工

作者发放了调查问卷 ,回收 1556份合格问卷。

目前课题已进入最后阶段 ,正在对调研报告初稿进行修改。

(中国科协管理科学研究中心 供稿 )


