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摘要：随着探测技术的飞速发展，武器装备对于具有低红外辐射特性材料需求越来越高，尤其是高温部件的红外辐

射信号抑制材料。Pt金属薄膜具有超低的红外发射率，但由于金属薄膜在高温下存在与基体元素的扩散，从而造

成红外发射率大幅上升，因此需要制备具有高温稳定性的阻挡层。采用磁控溅射和电子束气相沉积工艺制备

Al2O3 薄膜阻挡层，通过 SEM、XRD研究不同工艺制备的 Al2O3 薄膜微观形貌、相组成，并研究不同工艺制备的

Al2O3 薄膜上磁控溅射镀 Pt后红外发射率的变化规律。结果表明：采用电子束气相沉积工艺制备的 Al2O3 薄膜，具

有稳定的晶体结构。表面镀覆 Pt金属薄膜后，薄膜初始红外发射率为 0.16，经过 900 ℃、20 h高温后，红外发射率

为 0.172，具有良好的耐高温性能，有望应用于高温低红外发射率薄膜的阻挡层。
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Effect of preparation process of aluminum oxide thin films on
high temperature barrier performance
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Abstract: With  the  rapid  development  of  detection  technology， the  demand  for  infrared  stealth  performance  in  weapons  and

equipment  is  increasing， especially  the  urgent  need  to  suppress  the  infrared  radiation  signal  of  high-temperature  components.  Pt

metal  films  have  ultra-low  infrared  emissivity， However， due  to  the  diffusion  of  metal  films  with  matrix  elements  at  high

temperatures， the  infrared  emissivity  increases  significantly.  Therefore， it  is  necessary  to  prepare  a  barrier  layer  with  high

temperature stability. An alumina thin film barrier layer is prepared using magnetron sputtering and electron beam vapor deposition

processes，respectively. The microstructure，phase composition of alumina thin films prepared by different processes and variation of

emissivity after magnetron sputtering Pt coating on alumina thin films are studied by SEM and XRD. The results indicate that the

alumina films prepared by electron beam vapor deposition process have a stable crystal structure. After surface coating with Pt metal

film，the initial infrared emissivity of the film is 0.16. After high-temperature treatment at 900 ℃ for 20 h，the infrared emissivity is

0.172. It has good high-temperature resistance and is expected to be applied as a barrier layer for high-temperature and low infrared

emissivity films.
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随着军事科学技术的迅速发展，红外探测和红

外精确制导技术不断提高，严重威胁武器装备的安

全性。先进武器装备朝着实现全方位、多频谱隐身

方向不断发展，然而发动机及其各类热端部件的红

外辐射较高，针对性的辐射信号抑制技术研究起步

比较晚。为实现发动机等热端部件在红外信号的
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抑制目标，需要降低发动机等热端部件在高温工作

环境下的红外辐射，特别是 3～5 μm的红外辐射[1-5]。

西北工业大学对 Ni基高温合金表面沉积 Au、Pt薄
膜开展了系统的研究，研究表明金属薄膜具有较低

的高温红外发射率，然而，在高温保持一段时间后，

薄膜红外发射率大幅提高，分析表明，主要是由于

高温合金中金属元素向金属薄膜表面扩散导致薄

膜完整性破坏[6-7]。目前，高温下金属元素的扩散

已经成为影响金属薄膜使用的关键瓶颈问题。在

薄膜与基体间增加扩散阻挡层是解决元素扩散问

题的一种有效办法。高温合金表面通常涂覆抗氧

化性防护薄膜，常用的高温防护薄膜 MCrAlY或渗

Al涂层，通过薄膜中的 Al元素在环境中形成连续

致密的热生长氧化物层（thermally  grown  oxide，
TGO），实现其良好的高温氧化性能[8-9]。因此，为

了提高与基体材料的热匹配性以及结合强度，采用

与 TGO成分一致的 Al2O3 薄膜作为扩散阻挡层是

一种较好的选择。Al2O3 陶瓷阻挡层组织致密，能

够有效抑制高温下基材与金属薄膜之间的元素

扩散。

Al2O3 薄膜是一类重要的高温薄膜材料，具有

良好的机械强度、耐磨、抗蚀、高温稳定性好，并且

具有结构致密度高，常用于作为高温阻挡层[10-11]。

然而 Al2O3 在高温（900 ℃）发生相变，会产生大量

形变，引起薄膜裂纹，影响阻挡效果。采用不同工

艺制备的 Al2O3 薄膜具有不同的微观结构、相组成

以及组织形貌，在高温作用下将发生不同的变化，

影响薄膜的高温稳定性。Al2O3 薄膜的主要制备工

艺包括化学气相沉积、物理气相沉积和溶胶凝胶工

艺[12-15]。其中化学气相沉积成型温度高，而溶胶凝

胶工艺制备薄膜工艺复杂，均不利于连续化批量生

产。物理气相沉积主要有磁控溅射和电子束气相

沉积，两类工艺工业化程度高，均有利于工程应

用。然而，不同工艺制备的 Al2O3 薄膜具有不同的

相组成和微观形貌，本工作通过对不同工艺制备的

Al2O3 薄膜进行对比分析，测试了耐热前后薄膜的

形貌、晶体结构，抗氧化性能以及表面镀膜后高温

发射率变化，进而对 Al2O3 薄膜高温阻挡性能进行

研究。 

1    实验材料与方法
 

1.1    实验材料

采用磁控溅射仪与电子束蒸发设备分别沉积

1 μm厚的 Al2O3 薄膜。基材为 Ni基高温合金，尺

寸为 40 mm×20 mm×2 mm。沉积薄膜前对样品进

行逐级打磨，采用丙酮超声清洗处理。磁控溅射工

艺中，采用的靶材为金属 Al（纯度高于 99%），靶基

距为 150 mm，将样品放入样品室后，真空度抽至

1×10−3 Pa，通入 Ar气至 0.2 Pa，通入 O2 气流量为

100 L/min。电子束气相沉积制备 Al2O3 薄膜，采

用 99% 以上的 Al2O3 靶材作为蒸发源，e型电子枪

作为加热源，背底真空 5×10−4 Pa，基体温度 300 ℃，

电子束流 75 mA。在不同工艺制备的 Al2O3 薄膜

上磁控溅射镀 Pt后，可得到两种 Al2O3/Pt复合薄

膜。磁控溅射镀 Pt采用的靶材为金属 Pt（纯度高

于 99%），靶基距为 120 mm，将样品放入样品室后，

真空度抽至 1×10−3 Pa，通入 Ar气至 0.2 Pa，溅射功

率 200 W，Pt层厚度控制在（1±0.1） μm。 

1.2    实验方法

采用马弗炉（TM-0917P）模拟静态高温实验环

境，对两种工艺制备 Al2O3 薄膜以及相应的两种

Al2O3/Pt复合薄膜进行高温处理，条件为 900 ℃ 热

处理 20 h。采用扫描电子显微镜（SU8020）测试高

温前后 Al2O3 薄膜以及 Al2O3/Pt复合薄膜的表面

微观形貌。采用 XRD（D8 ADVANCE）测试 Al2O3

薄膜高温前后的晶体结构。

采用 HB 5258 钢及高温合金的抗氧化性测定

实验方法中重量增加法对两种工艺制备 Al2O3 薄

膜的高温抗氧化性能进行测试，具体测试过程：将

样品在 900 ℃ 环境下进行静态氧化实验，每隔

25 h取出测试样品并进行称重，根据样品增重及样

品的原始表面积计算平均氧化速率，从而绘制得到

平均氧化曲线。

采用 HB 20540隐身材料红外发射率测试方法

测试不同 Al2O3/Pt复合薄膜高温处理前后的法向

红外发射率，具体测试过程：采用光谱发射率测试

系统分别接收同一对应波长、同一对应温度条件下

样品与标准黑体辐射的光谱辐射亮度，按式（1）进
行计算得到样品的光谱发射率，对获得的光谱发射

率在要求的波段内进行积分，按式（2）计算获得波

段发射率。

ε (λ，θ，T ) =
L (λ，θ，T )
Lb (λ，θ，T )

(1)

ε (λ，θ，T ) λ

θ

(λ，θ，T ) λ

θ Lb (λ，θ，T )

λ

式中： 为样品在温度 T、辐射波长为 条

件 下 ， 沿 样 品 表 面 法 向 角 的 光 谱 发 射 率 ；

L 为样品在温度 T、辐射波长为 条件下，

沿样品表面法向 角的光谱辐射亮度；

为标准黑体辐射源在温度 T、辐射波长为 条件下

的光谱辐射亮度。
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w λ j

λi
ε (θ，T ) =

r λ j
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2    结果与分析
 

2.1    不同制备工艺对 Al2O3 薄膜微观结构的影响

通过不同工艺制备的 Al2O3 薄膜表面微观形

貌如图 1（a-1）、（b-1）所示，其中图 1（a-1）为采用磁

控溅射工艺制备的 Al2O3 薄膜表面形貌，而图 1（b-1）
为采用电子束气相沉积工艺制备的 Al2O3 薄膜表

面形貌。从微观形貌结果可以看到，采用磁控溅射

工艺制备的 Al2O3 薄膜表面平整，微观颗粒均匀细

密，无明显的微观缺陷存在，呈现典型的非晶体微

观形貌，见图 1（a-1）；采用电子束气相沉积制备的

Al2O3 薄膜呈现典型的晶体形貌，大的晶粒聚集体

呈现粗大的球状形貌，表面有起伏，晶界明显，平整

度较磁控溅射工艺制备的氧化铝薄膜略差，如

图 1（b-1）所示。从图 1（a-2）中可以看到，经过高

温处理后磁控溅射工艺制备的 Al2O3 薄膜表面形

貌发生了显著变化，表面呈现晶体形貌，晶粒尺寸

变大，并且表面粗糙度显著增加。而采用电子束气

相沉积制备的 Al2O3 薄膜表面微观形貌经过 900 ℃
高温热处理 20 h后，见图 1（b-2），没有发生明显的

变化，整体表面起伏变小，平整度提高，没有显著的

晶粒增大现象。通过高温前后不同工艺制备的Al2O3

薄膜的形貌观察可知，不同工艺制备的 Al2O3 薄膜

的金相结构不同，因此，高温稳定性存在较大的差

异。其中采用磁控溅射工艺制备的 Al2O3 为高能

态结构，在高温处理下会发生显著的形貌变化。
 
 

1 μm1 μm 1 μm1 μm

1 μm1 μm 1 μm1 μm

(a-1) (a-2)

(b-1) (b-2)

 

图 1    Al2O3 薄膜 SEM图　（a）磁控溅射；（b）电子束气相沉积；（1）高温前；（2）高温后

Fig. 1    SEM images of alumina thin films　（a）magnetron sputtering；（b）electron beam vapor deposition；
（1）before high temperature；（2）after high temperature

 
 

2.2    不同制备工艺对 Al2O3 薄膜相结构的影响

采用 XRD测试高温处理前后不同工艺制备的

Al2O3 薄膜的相结构，结果见图 2。由结果可知，高

温处理前，采用磁控溅射工艺制备的 Al2O3 薄膜呈

现非晶相结构，XRD衍射峰只呈现基底材料的特

征峰，如图 2（a-1）所示；采用电子束气相沉积制备

的 Al2O3 薄膜呈现出部分 Al2O3 特征峰，如图 2（b-
1）所示。这是由于在磁控溅射工艺中，工艺温度较

低，低温沉积过程，基片表面 Al2O3 分子或分子团

簇凝结的晶核尺寸小，分子的横向运动排布能量不

足，不能形成规整排布的晶体形貌。而采用电子束

气相沉积制备 Al2O3 过程，电子束能量密度高，蒸

发出的 Al2O3 具有较高的能量，同时沉积 Al2O3 基

底温度较高，因此有利于形成热力学更稳定的晶体

结构。由于蒸发过程 Al2O3 以分子团的形式从靶

材中脱离，因此，在基片表面呈现球状聚集体形

貌。采用高温 900 ℃ 处理 20 h后，两种工艺制备

的薄膜晶体结构都发生变化。采用磁控溅射工艺
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制备的 Al2O3 薄膜高温后出现晶体特征峰，为 θ相

和 α相的混合，见图 2（a-2），说明经过高温处理后

Al2O3 薄膜开始从非晶相向晶体转变，为 θ晶相和

α晶相混合存在，且晶体特征峰强度较低，说明该

薄膜中同时也存在非晶态成分，从表面形貌可以观

察 到 粗 糙 、 不 均 匀 的 晶 体 表 面 形 貌 ， 见 图 1
（a-2）。采用电子束气相沉积制备的 Al2O3 薄膜

高温后，Al2O3 薄膜晶体特征峰增加，并且强度

变大，证明经过高温后晶体更加完善。通过微观

形貌和相结构的分析可知，采用磁控溅射制备

的 Al2O3 薄膜初始呈现非晶结构，热力学稳定性

最低，因此，经过高温处理后会发生显著的非晶到

晶体的相变化，导致表面结构变化较大，高温热稳

定性较差。采用电子束气相沉积制备的 Al2O3

薄膜，制备得到较稳定的晶体薄膜，经过高温处理

后，晶体薄膜得到进一步完善化，但整体结构变化

较小，高温处理后仍然保持连续完整，高温稳定性

较高。
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图 2    Al2O3 薄膜 XRD图谱　（a）磁控溅射；（b）电子束气相沉积；（1）高温前；（2）高温后

Fig. 2    XRD patterns of alumina thin films 　（a）magnetron sputtering；（b）electron beam vapor deposition；
（1）before high temperature；（2）after high temperature

 
 

2.3    不同制备工艺对 Al2O3 薄膜高温抗氧化性能

的影响

图 3为不同工艺制备 Al2O3 薄膜在 900 ℃ 的

恒温氧化动力学曲线，可以看出：随着氧化时间的

延长，两种工艺制备的 Al2O3 抗氧化层的氧化增重

均呈现线性增加，表明两种阻挡层存在时，高温合金

氧化物生长受扩散控制。其中，采用磁控溅射制备的

Al2O3 经过 200 h的平均氧化速率为 0.124 g/（m2
·h），
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图 3    Al2O3 薄膜恒温氧化曲线　（a）磁控溅射；（b）电子束气相沉积

Fig. 3    Thermostatic oxidation curves of alumina thin films 　（a）magnetron sputtering；（b）electron beam vapor deposition
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而采用电子束气相沉积制备的 Al2O3 作为阻挡层

时，基体的平均氧化速率为 0.116 g/（m2
·h）。由前

期讨论可知，由于在高温处理过程中，电子束气相

沉积制备的 Al2O3 薄膜随着处理时间延长其结构

变化相对较小，表面没有出现明显缺陷，完整性、致

密性较高，而采用磁控溅射工艺制备的 Al2O3，在高

温处理过程中，由于晶化转变作用，导致表面原子

发生迁移重排，薄膜发生收缩，出现裂纹等缺陷，提

高了氧分子扩散的速率，因此，采用电子束气相沉

积制备的薄膜抗氧化性能相比于磁控溅射制备的

Al2O3 薄膜更优异。 

2.4    不同制备工艺对 Al2O3/Pt 复合薄膜微观形貌

及高温红外发射率的影响

在不同工艺制备的 Al2O3 薄膜表面镀制金属

Pt薄膜的表面微观形貌如图 4（a-1）、（b-1）所示，两

种新镀制的 Al2O3/Pt复合薄膜均呈现典型的微晶

形貌，致密度高，从宏观观察到表面均具有高反射

特性。根据 Al2O3 薄膜微观形貌分析可知，采用磁

控溅射工艺制备的 Al2O3 薄膜经过高温处理后表

面相变显著，发生了晶化，表面微观形貌粗糙化，见

图 1（a-2），因此，其表面镀覆的金属 Pt薄膜在

Al2O3 相变过程中，也发生了明显的破坏，薄膜完整

性显著受损，表面出现大量杂质，见图 4（a-2）。从

宏观形貌来看，采用磁控溅射制备 Al2O3 扩散阻挡

层的金属 Pt薄膜表面亮度显著下降，呈现灰黑色，

完全失去了金属光泽。采用电子束气相沉积制备

的 Al2O3 表面 Pt薄膜，经过高温处理后表面形貌如

图 4（b-2）所示，由于 Al2O3 薄膜表面显微结构变化

较小，因此，金属 Pt表面只出现了晶粒增大现象，

金属薄膜微观形貌仍然呈现连续的金属薄膜形

貌，宏观仍呈现金属光泽，光泽较高温处理前略有

降低。
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图 4    Al2O3/Pt复合薄膜微观形貌图　（a）磁控溅射；（b）电子束气相沉积；（1）高温前；（2）高温后

Fig. 4    Microscopic morphologies of Al2O3/Pt composite thin films 　（a）magnetron sputtering；
（b）electron beam vapor deposition；（1）before high temperature；（2）after high temperature

 

采用 EDS能谱分析对高温处理后不同工艺制

备的复合薄膜表面进行了元素面扫描，如图 5所

示，从结果可知，高温处理后采用磁控溅射工艺制

备的薄膜表面 Pt元素含量下降，扫描表面局部黑

色区域已经没有 Pt覆盖，同时表面 Ni元素比例大

幅提高，材料表面由于阻挡层的破损出现了大量

Ni元素渗透的现象。而采用电子束气相沉积制备

的材料表面，Ni元素含量较低，薄膜表面覆盖完整

连续的 Pt。
采用磁控溅射工艺在不同工艺制备的 Al2O3

表面镀金属 Pt薄膜得到两种 Al2O3/Pt复合薄膜，

测试其经过 900 ℃、20 h热处理前后的 900 ℃ 高温

红外发射率，测试的性能结果如图 6所示。

经过统计计算，采用磁控溅射工艺制备的

Al2O3/Pt复合薄膜，900 ℃ 下 3～5 μm的红外发射

率为 0.15，经过 900 ℃ 高温处理 20 h后，红外发射
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率升高为 0.20。从前期的分析可知，采用磁控溅射

工艺制备的 Al2O3 薄膜，经过高温处理后，表面发

生了显著的变化，由于底层 Al2O3 薄膜的结构重排

和缺陷的出现，导致表面金属 Pt薄膜及 Pt薄膜连

续性发生破坏，因此，导致高温后薄膜的红外发射

率升高。采用电子束气相沉积工艺制备的 Al2O3/Pt
复合薄膜，900 ℃ 下 3～5 μm的红外发射率为 0.16，
较磁控溅射制备的 Al2O3/Pt复合薄膜红外发射率

略高，经过 900 ℃ 高温处理 20 h后，电子束气相沉

积工艺制备的 Al2O3/Pt复合薄膜红外发射率升高

为 0.172，较高温后磁控溅射制备的 Al2O3/Pt复合

薄膜红外发射率明显降低。

红外发射率是物体本身的热物性之一，它的数

值主要受到材料组成成分以及材料表面粗糙度的

影响。采用磁控溅射制备的复合薄膜，由于表面

Pt金属层连续性被破坏，同时析出大量 Ni元素，在

高温下形成 Ni的氧化物，薄膜表面组成成分发生

了显著变化，表面红外发射率大幅提高。此外，对

于光滑平整的表面，可近似认为辐射与物体的相互

作用发生在二维界面上，此时反射率最高，发射率

最低[16-17]。对于粗糙的表面，辐射在物体凹凸不平

的表面上发生多次漫反射，一方面增加了物体表面

对红外辐射吸收的机会，从而增加了发射率，另一

方面粗糙的表面也减少了物体表面法向反射功

率。因此，表面粗糙的薄膜材料，发射率偏高。经

过高温处理后，采用电子束气相沉积工艺制备的复

合薄膜中 Al2O3 阻挡层的结构变化较小，热处理后

表面缺陷少，对其表面的 Pt薄膜基本无破坏，金属
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图 5    高温后 Al2O3/Pt复合薄膜表面元素面扫描图　（a）磁控溅射；（b）电子束气相沉积；（1）Pt元素；（2）Ni元素

Fig. 5    Surface elemental mapping images of Al2O3/Pt composite film after high temperature 　（a）magnetron sputtering；
（b）electron beam vapor deposition；（1）Pt element；（2）Ni element
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图 6    Al2O3/Pt复合薄膜红外发射率谱图　（a）磁控溅射；（b）电子束气相沉积

Fig. 6    Infrared emissivity spectrum of Al2O3/Pt thin films 　（a）magnetron sputtered；（b）electron beam vapor deposition
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薄膜保持完整连续的表面状态，所以整体复合薄膜

保持金属 Pt较低的高温红外发射率。综上可知，

采用电子束气相沉积工艺制备相比磁控溅射工艺

制备的 Al2O3 薄膜具有更佳的高温稳定性和高温

阻挡性能。 

3    结论

（1）采用磁控溅射工艺制备 Al2O3 薄膜，由于

工艺温度低，制备的薄膜为非晶结构，经过高温处

理后 Al2O3 薄膜相变显著，产生大量缺陷，严重破

坏了阻挡性能和 Al2O3/Pt复合薄膜中金属 Pt层的

连续性。采用磁控溅射工艺制备的 Al2O3 薄膜，经

过高温处理后，薄膜发生相变，表面缺陷增多，出现

了基底 Ni元素的渗出。

（2）采用电子束气相沉积工艺制备 Al2O3 薄

膜，成型工艺温度高，薄膜成型过程中能量高，制备

薄膜为较稳定的晶体结构。经过高温处理后，薄膜

不发生明显的相变，完整性良好。

（3）采用电子束气相沉积工艺制备的 Al2O3 薄

膜，表面镀覆 Pt金属薄膜后，薄膜初始红外发射率

为 0.16，经过 900 ℃、20 h高温后，红外发射率为

0.172，具有良好的耐高温性能。因此，采用电子束

气相沉积工艺制备的 Al2O3 薄膜有望应用于高温

低红外发射率薄膜的阻挡层。 
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