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[bookmark: _Toc112074177]前    言
本文件依据 T/CAS 1.1—2017《团体标准的结构和编写指南》的有关要求编写。
本文件起草单位：西安交通大学；中北大学，中冶赛迪工程技术股份有限公司；上海交通大学；清华大学；北京临济空间飞行器系统工程研究所。
本文件起草人：张仲恺；田边；赵立波；董和磊；余维江；钟星立；冯科；张丛春；阮勇。
考虑到本文件中的某些条款可能涉及专利，中国机械工程学会不负责对任何该类专利的鉴别。
本标准首次制定。

[bookmark: _Toc112074178]引    言
[bookmark: _Toc942348][bookmark: _Toc942019][bookmark: _Toc1651882]高温测试技术作为研判高温装备工作性能与安全性的关键技术，在钢铁冶金、航空航天与石油化工等领域有着十分迫切的应用需求，国内高温温度传感器在材料、加工、标定、工程应用等方面尚不成熟，尤其在更高温度、更快响应的测量需求下，存在着“量不了”、“测不准”的高温测试瓶颈；国外在高温测量领域对我国进行长期技术封锁与产品垄断，国内“得不到”成熟产品、“摸不清”关键技术，无法满足高温装备运行维护过程中对温度精准获取与控制的迫切需求。针对这类高温热流场测量问题，结合MEMS制备工艺，研制出了一种新型薄膜热电偶温度传感器。


磁控溅射法制备钨铼合金氧化铟锡复合薄膜热电偶温度传感器工艺规范
[bookmark: _Toc109333214][bookmark: _Toc112074179]范围
本标准规定了磁控溅射钨铼合金氧化铟锡复合薄膜热电偶的基底材料的选择；磁控溅射钨铼-氧化铟锡复合薄膜热电偶的工艺参数要求；保护层材料的选择及其制备方法的选择；引线的连接。
本标准适用于钨铼合金氧化铟锡复合薄膜热电偶温度传感器工艺规范（磁控溅射法）。
[bookmark: _Toc109333215][bookmark: _Toc112074180]规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 34649-2017  磁控溅射用钌靶
YS/T 718-2009    平面磁控溅射靶材 光学薄膜用铌靶
SJ/T 10478-1994  磁控溅射设备通用技术条件。
T/ZZB 0639—2018  氧化锌铝磁控溅射靶材。
[bookmark: _Toc109333216][bookmark: _Toc112074181]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
[bookmark: _Toc109333217][bookmark: _Toc112074182]磁控溅射physical vapor deposition; PVD
物理气相沉积镀膜的一种方法：通过在靶材表面引入电场和磁场,利用磁场对带电粒子的约束来提高等离子体密度,并利用电场对惰性气体(通常为Ar气)粒子加速轰击靶表面﹐从而溅射出材料原子或原子团,最后沉积形成膜镀层。
[bookmark: _Toc109333218][bookmark: _Toc112074183]热电偶
能直接测量温度，并把温度信号转换成热电动势信号，通过电气仪表（二次仪表）转换成被测介质的温度的测温器件。
[bookmark: _Toc1651888][bookmark: _Toc942025][bookmark: _Toc942354][bookmark: _Toc109333219][bookmark: _Toc112074184]基底
承载薄膜热电偶的平台。
[bookmark: _Toc942026][bookmark: _Toc1651889][bookmark: _Toc942355][bookmark: _Toc109333220][bookmark: _Toc112074185]保护层
用来保护热电偶性能的薄膜层。
[bookmark: _Toc942357][bookmark: _Toc942028][bookmark: _Toc1651891][bookmark: _Toc109333221][bookmark: _Toc112074186]引线
薄膜热电偶测量段引出导线。
[bookmark: _Toc109333222][bookmark: _Toc942358][bookmark: _Toc942029][bookmark: _Toc109333223][bookmark: _Toc112074187]要求
[bookmark: _Toc1651894][bookmark: _Toc109333224][bookmark: _Toc112074188]人员
从事航空产品磁控溅射的操作人员必须经过培训和考核，持证上岗。
[bookmark: _Toc109333225][bookmark: _Toc112074189]环境
千级洁净室
每立方英尺中大于0.5微米的粒子数目小于1000个。
[bookmark: _Toc109333226][bookmark: _Toc112074190]材料
基底材料选择
选用是氮化硅与氧化铝陶瓷材料，其加工性能良好、加工成本低，并且强度和硬度高，抗氧化性和热稳定性也好。
热电薄膜材料选择
钨铼合金靶材成本相对于R型、S型贵金属热电偶材料靶材成本更低，而且WRe26- In2O3在理论上，应具有比传统热电偶更大的灵敏度系数，综合考虑，选择WRe26-In2O3的组合方式，实现超大灵敏度输出。
同时，磁控溅射靶材表面应清洁光亮,无指痕、油污和锈蚀,无颗粒附加物和其他沾污﹐无凹坑、划伤、裂纹、凸起等缺陷。
保护层材料选择
保护层主要目的是为了保护内部的热电极不会在高温条件下发生氧化，同时隔绝外界污染、抗冲蚀等，本工艺规范采用高温下物理化学性质稳定的Al2O3作为保护层，采用磁控溅射和溶胶-凝胶法制备多层Al2O3保护层。
[bookmark: _Toc84415227]引线连接材料
在热电偶制备完成后，热电偶受热产生的热电势需要在冷端利用导线和微米级薄膜粘接引出，对热电电压进行采集。合理的引线连接对热电偶电压采集是非常关键的。高温导电胶是实验室常用的一种引线连接方法，本工艺规范选用贵金属导电银胶。
[bookmark: _Toc109333227][bookmark: _Toc112074191]设备
采用RF磁控溅射制备薄膜样品，在真空抽取过程中，机械泵在抽取低真空后（<10 Pa）后，开启插板阀并由分子泵提供高真空，其极限真空度为6.6×10-5 Pa。真空溅射腔室尺寸为450mm×280mm，腔室内包含四个溅射靶位，靶枪尺寸4英寸，两个靶之间的夹角为90°，其中两个靶可以接射频电源，另外二个靶接直流电源。在制备样品过程中，开机械泵抽取低真空，当真空度低于1.0Pa后，打开分子泵抽取本底真空。该实验设备可以制备各种纯金属薄膜、半导体薄膜、氧化物薄膜和介电薄膜等。
[bookmark: _Toc23935][bookmark: _Toc84415228][bookmark: _Toc109333228][bookmark: _Toc112074192] 工艺参数选择
薄膜的制备过程中，其工艺参数（主要包括溅射功率、溅射气压、气体比例等）对薄膜的微观结构和性能有着重要的影响，从而引起热电偶性能的变化。工艺参数如下：
	材料
	溅射功率（w）
	真空度（Pa）
	Ar气流量
	溅射时间

	WRe26
	400
	1*10-6
	90Sccm
	90min

	In2O3
	150
	1*10-6
	60Sccm
	5h

	Al2O3
	150
	1*10-5
	30Sccm
	10h


[bookmark: _Toc109333229][bookmark: _Toc112074193]工艺控制
[bookmark: _Toc109333230][bookmark: _Toc112074194]工艺流程
敏感薄膜制备工艺一般包括基片清洗、样品安装、抽取本底真空、溅射气体参数调节、薄膜制备、关机、薄膜后期处理、保护层沉积。
[bookmark: _Toc109333231][bookmark: _Toc112074195]基底清洗
该复合式薄膜热电偶选用圆柱形陶瓷基底，所设计的圆柱体侧面为一个深度为0.5mm的直槽，采用超声清洗，去除表面上的有机物和无机物，清洗工艺步骤如下：将基片放入培养皿中，依次加入适量丙酮、酒精，每次超声清洗的时间为10分钟。清洗完毕后，用去离子水冲洗，然后用N2把圆柱形陶瓷基底的侧面直槽和端面水分吹干，放入干燥箱中100℃烘干30分钟。
[bookmark: _Toc109333232][bookmark: _Toc112074196]图形转移
防止加热时留下水渍，在加热板上进行烘干，设置加热温度120℃，加热保持15分钟。
[bookmark: _Toc9566][bookmark: _Toc109333233][bookmark: _Toc112074197]仿形掩膜 
[bookmark: _Toc84415234][bookmark: _Toc14229]在圆柱形陶瓷基底侧面涂覆EPG533光刻胶，只暴露基底的一侧直槽，在涂覆光刻胶的时候，必须保证光刻胶不能渗入直槽内侧壁，防止后续剥离时直槽内薄膜产生鼓包和断裂。
[bookmark: _Toc109333234][bookmark: _Toc112074198]溅射气体参数调节 
在溅射气体参数调节之前，打开射频电源和气体流量计开关进行预热，预热大概需要10分钟。因为In2O3薄膜需要高温退火处理，所以溅射次序首先制备In2O3薄膜，然后高温退火处理，再沉积WRe26薄膜。当本底真空达到设定值时，向真空腔中通入氩气，溅射In2O3时，溅射功率为150W、气体流量为60sccm、真空度为1*10-6Pa；溅射WRe26时，溅射功率为150W、气体流量为90sccm、真空度为1*10-6Pa；溅射Al2O3时，溅射功率为150W、气体流量为90sccm、真空度为1*10-5Pa。手动调节插板阀，使得真空腔室真空度至，打开射频电源使靶材起辉，关闭挡板预溅射15min。按照实验要求，可同时通入其他气体如O2气，并调节气体流量计使气体流量达到比例。 
[bookmark: _Toc11887][bookmark: _Toc84415235][bookmark: _Toc109333235][bookmark: _Toc112074199]薄膜制备 
当衬底温度和工作气压都稳定在预定值的时候，设定射频电源功率，打开靶材挡板开始沉积薄膜。当沉积到所需要的时间后，关闭射频电源，关闭流量计，关闭加热电源。 
[bookmark: _Toc84415236][bookmark: _Toc14036][bookmark: _Toc109333236][bookmark: _Toc112074200]关机 
溅射完成后，关闭进气阀、高真空阀、分子泵和机械泵，最后关闭电源，当温度降至常温时，取出样品。
[bookmark: _Toc84415237][bookmark: _Toc13945][bookmark: _Toc109333237][bookmark: _Toc112074201]薄膜后期处理 
在薄膜沉积完成后，为了改善薄膜性能需要对薄膜进行热处理，目的是改善薄膜质量和性能。
在溅射完In2O3薄膜后，在空气中高温1000℃下对In2O3薄膜进行退火八小时，接着再溅射WRe26电极。
[bookmark: _Toc3583][bookmark: _Toc109333238][bookmark: _Toc112074202]保护层制备
本工艺规范选用Al2O3采用磁控溅射和溶胶-凝胶法制备多层Al2O3保护层。磁控溅射制备氧化铝保护层：其溅射参数选择：功率为150W，Ar气流量为30Sccm，真空度为1x10-5Pa，时长为10h。。
[bookmark: _Toc109333239][bookmark: _Toc112074203]安全要求
[bookmark: _Toc109333240][bookmark: _Toc112074204]操作人员行为规范
[bookmark: _Toc84415239]操作人员应在安全区域，并着装防尘服。
[bookmark: _Toc84415240]操作人员应在溅射过程中戴防尘口罩。
[bookmark: _Toc109333241][bookmark: _Toc112074205]装卸试样与靶材
6.2.1打开磁控溅射机的总电源（在B9面板上)，电源三相指示灯全亮为正常。
提升或降落（“升”或“降”）样品台要注意点动操作，不要连续操作。装卸试样与靶材要戴一次性薄膜手套，避免油污、灰尘等污染。
5.2.2磁控靶的屏蔽罩与阴极间距为2-3毫米，屏蔽罩与阴极应该为断路状态。
装载试样要注意试验所用样品座位置与档板上溅射孔的对应，并记录样品座的编号及目前所对应的靶位。
6.2.3降落样品台时要注意样品台与溅射室的吻合，并用工业酒精擦洗干净样品台与溅射室的配合面。
[bookmark: _Toc109333242][bookmark: _Toc112074206]清理工作及离开注意事项
6.3.1 将所用工具放回原处，整理室内卫生;
6.3.2在离开之前，应确定拉闸断电，关闭门窗。
[bookmark: _Toc109333243][bookmark: _Toc112074207]紧急情况处理
忽然停电后方法：立即关闭闸板阀，然后关闭各路气阀，关闭电路按钮开关。
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[bookmark: _Toc112074208][bookmark: _Toc25218]附录A（规范性附录）
标准中有关专利的说明:
“本标准的发布机构提请注意，声明符合本标准时，可能涉及到一种金属—氧化物型薄膜热电偶及其制备方法相关的专利的使用。”
本标准的发布机构对于该专利的真实性、有效性和范围无任何立场。
该专利持有人已向本标准的发布机构保证，他愿意同任何申请人在合理且无歧视的条款和条件下,就专利授权许可进行谈判。该专利持有人的声明已在本标准的发布机构备案。相关信息可以通过以下联系方式获得：
专利持有人姓名：西安交通大学
地址：中国陕西省西安市咸宁西路28号
T/CMES XXX—201X
请注意除上述专利外，本标准的某些内容仍可能涉及专利。本标准的发布机构不承担识别这些专利的责任。
1
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