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面心立方结构钛膜的相变 
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(西北有色金属研究院，西安  710016) 

摘 要：应用直流磁控溅射技术在单晶 Al2O3 基片上沉积纯钛薄膜，在 350 ℃和 500 ℃条件下应用不同的溅射功 

率分别沉积了厚度为 50 nm和 100 nm的纯钛薄膜。结果表明：在 Al2O3(0001)基片上制备出具有面心立方结构的 
FCC相纯钛薄膜，当降低溅射功率或者降低基片温度时，薄膜由面心立方结构转变为六方的 α相。继续增加膜层 

厚度至微米量级时，钛膜也会逐渐由面心立方结构转变为六方的  α 相。实验证明 Ti 多晶薄膜的相结构变化与薄 

膜的内应力、晶格取向和薄膜微结构有关。 
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Phase transform of FCC­Ti films 

LI Lei, HAN Dong, MAOXiao­nan, LEI Wen­guang, JIA Wei­ju, GUO Ping, ZHANG Yong­qiang 

(Northwest Institute for Nonferrous Metal Research, Xi’an 710016) 

Abstract: Titanium films were deposited by DC­sputtering on Al2O3 single­crystal substrates. Titanium films of 50 nm 
and 100 nm were prepared with different sputtering powers at 350℃ and 500℃. Face­centered cubic (FCC) structure Ti 
films are observed on Al2O3(0001) single­crystal substrates. The titanium films are shown to transform from FCC to HCP 
structure with temperature and sputtering power. The titanium films with thickness of micron dimension also show HCP 
structure.  The  results  show  that  the  phase structure  changes  of  Ti polycrystalline  thin  films are  related  to  the  internal 
stress, crystal orientation of films and film microstructure. 
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由于钛与钛合金的比强度高，耐蚀性好，广泛应 

用于航空、航天、舰船、兵器、核能等领域。而从基 

础研究的角度出发，研究纯钛的相结构转变在近几十 

年里一直受到人们的广泛关注 [1−10] 。 

纯钛最常见的相是密排六方的 α 相，通过加热到 
882.5℃之后，转变为体心立方的 β相。然而在特殊条 

件下，纯钛还可以具有其他的亚稳相， 比如在高压下， 

在 2~9 GPa的条件下，α相 Ti可以转变为 Ω相 [1] ；继 

续增大压力到 116 GPa，Ω相的 Ti转变为正交结构的 
γ相 [2] 。通过理论计算电子结构，也得出过高压下会出 

现 α相转变为 Ω和 γ相的结论 [3] 。 

除了以上的 4 种相，纯钛还被报道过存在面心立 

方的  FCC 相。首次报道的  FCC 相的  Ti 是在单晶的 
NaCl基片上沉积厚度小于指定值的纯钛外延薄膜 [4] 。 

后续的研究主要集中在不同基片类型(Al、NaCl 基片 

等)以及膜层厚度对 Ti膜相变的影响。 

应用材料计算软件Materials  Studio，建立面心立 

方结构的钛晶胞模型(图  1)，钛晶胞的晶格常数为 
4.163×10 −10 m，空间群为 FM­3M。表 1所列为通过理 

论计算得到的 XRD峰位数据，面心立方的 FCC­Ti的 

主峰为密堆面(111)，峰位在 37.38°，是区别于 α 相的 

主要峰位。 

本文作者通过磁控溅射的方法，在  Al2O3 单晶基 

片上沉积了不同厚度的 Ti膜， 并且通过改变温度和溅 

基金项目：陕西省重点科技创新团队计划“钛合金研发创新团队”项目(2012KCT­23) 
收稿日期：2013­07­28；修订日期：2013­10­10 

通信作者：李 磊，工程师，博士；电话：029­86231078；E­mail: mmstb207@163.com



中国有色金属学报  2013年12月 s254 

图 1  面心立方结构的钛晶胞模型 

Fig.1  Model of FCC­Ti (Unit: 10 −10 m) 

表 1  面心立方钛晶胞的 XRD峰位数据 

Table 1  Peaks data of XRD pattern of FCC­Ti 

h k l  dhkl/10 −10 m  2θ/(°)  I/Imax 
1 1 1  2.403 5  37.38  100 

2 0 0  2.081 5  43.44  47.4 

2 2 0  1.471 8  63.11  27.5 

3 1 1  1.255 2  75.71  30.3 

2 2 2  1.201 2  79.73  8.7 

射功率等条件，观察到 Ti 膜由 FCC 的面心立方结构 

转变为 HCP的 α相。 

1  实验 

实验设备为美国 Kurt J. Lesker 公司生产的 Lab18 
高真空多靶磁控溅射系统。应用直流磁控溅射，分别 

在 Al2O3(0001)单晶基片上沉积纯钛薄膜。 溅射靶材为 

直径 50  mm，纯度 99.99%的 Ti靶材。Ti靶的溅射功 

率分别为 20 W和 50  W，对应的溅射速率分别为 0.6 
nm/min 和 1.4  nm/min。Al2O3 单晶基片要依次经过丙 

酮溶液、酒精溶液和去离子水中超声震荡 20 min，风 

干后放入溅射腔体抽真空达到背底真空  1.333×10 −5 

Pa时，用 5 ℃/min 的速度加热到 500 ℃，并保温 30 
min。溅射时基片的温度分别选用了 350 和 500 ℃。 

沉积的纯钛薄膜的厚度分别为 50和 100 nm。 

薄膜样品制备完成后应用扫描电子显微镜(SEM) 
观察其表面形貌。采用日本理学 D/max−rA型 X射线 

衍射仪(Cu  Kα 辐射，管电压 50  kV，管电流 100 mA) 
分析样品的相结构。 

2  试验结果与分析 

2.1  薄膜的表面形貌 

样品制备完毕后，立刻从真空腔体中取出进行扫 

描电子显微镜观察。图 2所示为 350 ℃时沉积的纯钛 

薄膜样品的 SEM像。 

图 2  350℃沉积纯钛薄膜的 SEM像 

Fig.2  SEM image of Ti thin film prepared at 350℃ 

由图 2 可见：钛膜表面比较平整，晶粒之间堆积 

的十分紧密。350 ℃沉积纯钛薄膜的晶粒具有较明显 

的晶体棱角，表明该薄膜具有较高的晶格取向。 

2.2  薄膜的相结构分析 

图 3所示为在Al2O3(0001)基片上 4种不同条件下 

得到的钛膜的X射线衍射图谱。 通过对比基片的 XRD 
峰位，图 3 中显示了溅射条件为 500 ℃、20  W沉积 

图 3  不同条件沉积的钛薄膜的 XRD图谱 

Fig.3  XRD  patterns  of  Ti  thin  film  prepared  under  different 

sputtering conditions
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100 nm钛膜和 500 ℃、20 W沉积 50 nm钛膜的 XRD 

的特征峰位均在 37.4°左右， 是面心立方结构 FCC(111) 

对应的峰位； 而溅射条件为 500℃、 50 W沉积 100 nm 
钛膜和 350℃、20W沉积 50 nm钛膜的 XRD的特征 

峰位均在38.4°左右， 是密排六方的HCP结构α­Ti(002) 
的峰位。低角度峰位是  α­Ti(002)的  Kβ 峰，表明了后 

两种条件下沉积的 Ti薄膜具有较高的晶格取向。 

表 2所列为在Al2O3(0001)基片上 4种不同条件下 

得到的钛膜的  X 射线衍射图谱特征峰的具体峰位数 

据。表 2数据表明：样品 1和 2为 FCC相结构，但是 

由于样品 1比样品 2的厚度增加 1 倍，晶格常数略有 

增加；而改变溅射功率和沉积温度之后，Ti薄膜的相 

结构转变为 α相，而且具有较高的(002)晶格取向。 

表 2  4种不同条件下得到的钛膜的 XRD谱的峰位数据 

Table 2 XRD data of Ti thin films prepared under four different 

sputtering conditions 

Sample 
No 

Temperature 
of 

substrate/℃ 

Sputtering 
power/ 
W 

Thickness 
of film/ 
nm 

XRD 
peaks 
data/(°) 

Structure 

1  500  20  100  37.44  FCC(111) 

2  500  20  50  37.36  FCC(111) 

3  500  50  100  38.15  α­Ti(002) 

4  350  20  50  38.22  α­Ti(002) 

2.3  结果讨论与分析 

晶格取向与沉积薄膜的总自由能有关，总自由能 

包括薄膜的表面能 σhkl 和应变能 Uhkl。 应变能 Uhkl 与薄 

膜的内应力有关。Al2O3(0001)的晶面间距为  0.216  5 

nm，FCC­Ti的(111)晶面间距为 0.240 3 nm，α­Ti(002) 
的晶面间距为  0.233  9  nm。FCC­Ti  的(111)晶面和 
α­Ti(002)的晶面均是密堆面，使得薄膜的能量降为最 

低。 

众所周知，多晶薄膜相转变的影响因素是内应 

力 [5] 。此外，在有内应力的多晶薄膜中，由于不同的 

晶格取向和可能存在的晶体织构，使得影响相转变的 

因素更加复杂。因此，分析 Ti多晶薄膜的相结构变化 

必须考虑以下 3 个因素：内应力，晶格取向和薄膜微 

结构。

对于厚度对纯钛薄膜的相结构影响已经被详细研 

究并报道。随着厚度的增加，超过指定厚度的外延 Ti 

膜将由 FCC相转变为 α相 [4] 。而对于多晶薄膜，随着 

厚度的增加，Ti膜将由 FCC相逐渐转变为 α相 [6] 。 

样品 3将 Ti膜的溅射功率增加到 50  W，即加大 

了溅射速率； 样品 4将溅射时的基片温度降为 350℃。 

溅射速率的增加，使得单位时间沉积的原子增多，单 

个原子的迁移能力下降。基片温度的降低同样会使原 

子的能量下降，降低其迁移能力。这样就造成了原子 

堆积朝着能量最低的 α相，能量最低的(002)方向。反 

之，在温度较高，沉积速率很慢的情况下，溅射到基 

片的原子有足够的能量进行迁移，形成亚稳相 
FCC­Ti。 

3  结论 

应用直流磁控溅射技术， 在单晶 Al2O3(0001)单晶 

基片上沉积了四种不同溅射条件的纯钛薄膜。结果显 

示在 500℃、 20 W的条件下可以沉积得到面心立方的 
FCC­Ti 膜，FCC­Ti 膜的晶向是(111)方向。通过降低 

温度至 350℃或者改变溅射功率为 50 W， 都可以得到 

晶格取向为(002)的 α 相 Ti薄膜。这种 Ti 多晶薄膜的 

相结构变化与薄膜的内应力、晶格取向和薄膜微结构 

有关。 
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