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摘 要：采用磁控溅射工艺，在 PET表面沉积 SiO2薄膜，利用 SEM观察镀膜的表面形貌，通过附着力
测试仪检测 SiO2/PET膜基的结合强度，研究基材 PET表面清洗工艺对 SiO2/PET膜基结合强度的影响。结果
表明：结合强度因 PET基材表面清洗工艺的不同而不同，其中经等离子清洗的膜基结合强度最大，达 0.14
MPa，分别较深度清洗、一般清洗和不清洗的膜基结合强度高 7.83%, 27.27%, 55.56%；等离子清洗工艺参数
对膜基结合强度有较大影响，随着清洗时间的增加、氩气流量的增大和清洗功率的提高，膜基的结合强度

均呈现出先增大后减小的变化趋势。
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Effect of the Substrate Cleaning Process on the Adhesion Strength of
SiO2/PET Coating-Substrate System
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Abstract：The SiO2 thin film was deposited on the PET surface through magnetron sputtering technology, the
coating surface morphology was observed by scanning electron microscope (SEM), and the adhesion strength of SiO2/PET
coating-substrate system was detected by adhesion strength tester. The effect of PET substrate cleaning process on the
adhesion strength of SiO2/PET coating-substrate system was investigated. The results showed that the adhesion strength
of coating-substrate system after plasma cleaning was maximum, up to 0.14 MPa, and increased by 7.83%, 27.27% and 55.56%
comparing with that of the deep cleaning, general cleaning and no cleaning, respectively. The plasma cleaning process
parameters played an important role in the adhesion strength of coating-substrate system, and the adhesion strength firstly
increases and then decreases with the increase of cleaning time, cleaning power and argon flow.
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0 引言

随着微波技术的发展，可微波加热食品的包装

袋不仅需要有高阻隔性能，还要有良好的耐高温性

能、优良的微波透过性和环境友好性，而传统的包

装材料无法满足这些要求，于是以氧化硅 SiOx涂塑

复合膜为代表的新型阻隔性复合包装材料应运而生，

并在食品、医药、日化等领域获得了广泛应用[1-6]。

对于氧化硅复合膜来说，氧化硅与基底材料的

结合强度会直接影响其性能与应用的可靠性。影响

膜基结合强度的因素主要有：材料的性能参数、基

底表面的处理工艺、膜层的制备工艺及参数等[7-16]。
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国内外已有较多 SiOx复合包装膜的制备工艺和性能

指标研究，但关于其结合强度的报道相对较少，而

对于基材清洗工艺方面的研究尚未见报导。因此，本

文拟采用磁控溅射工艺，在聚对苯二甲酸乙二醇酯

（polyethylene terephthalate，PET）表面沉积SiO2薄膜，

并利用光学电子显微镜（scanning electron microscope，
SEM）观察镀膜的表面形貌，通过附着力测试仪检测
膜基的结合强度，研究基材PET表面清洗工艺对SiO2/
PET膜基结合强度的影响，以期为提高复合包装材
料膜基的结合强度提供理论指导。

1 实验

1.1 材料

SiO2靶材，规格为 75 mm× 4 mm，质量分数为
99.999%，北京泰科诺科技有限公司生产；PET薄膜，
厚度为 12 m，北京创世纪空间薄膜科技有限公司生
产；氩气 Ar，体积分数为 99.99%，株洲九方气体有
限责任公司生产；丙酮，天津市富宇精细化工有限

公司生产；无水乙醇，天津市大茂化工试剂厂生产；

E-44环氧树脂胶，宜春远大化工有限公司生产。
1.2 仪器

超声波清洗机，KQ2200DE型，昆山市超声仪器
有限公司生产；真空干燥箱，DZF-6050型，上海和
呈仪器制造有限公司生产；磁控溅射镀膜机，JCP-
450型，北京泰科诺科技有限公司生产；附着力测试
仪，AT-M型，美国 Defelsko公司生产；场发射扫描
电镜，QUANTA FEG 250型，美国 FEI公司生产。
1.3 实验方法

1.3.1 PET表面预处理
PET 镀膜前需要进行表面清洗和真空烘干等处

理。本研究为了探讨清洗方式对 PET膜结合强度的
影响，拟采用如下 3种清洗方法：一般清洗、深度清
洗和等离子清洗。

1）一般清洗。采用该清洗方式的具体操作如下：
首先，将裁剪好的 PET放入盛满蒸馏水的容器中，用
镊子夹住 PET薄膜来回冲洗 5 min；然后，用镊子将
冲洗好的 PET薄膜放入另一个盛有无水乙醇的容器
内，浸泡 5 min。

2）深度清洗。该方法在一般清洗方法的基础上，
再将 P E T 放入盛有丙酮的超声波清洗机内清洗 1 5
min，然后将 PET放入盛有无水乙醇的超声波清洗机
内清洗 30 min。

3）等离子清洗。该方法的作用机理是利用高能
粒子活化作用清除 PET薄膜表面的污染物，其具体
操作步骤为：将经深度清洗、真空烘干后的 PET薄

膜固定在磁控溅射镀膜机内的基片台上，溅射腔抽

真空到 1.0× 10-3 Pa，调节氩气流量为 25 mL/min，待
镀膜机内部气压稳定后开启射频电源，然后调节射频

功率为 200 W，进行等离子清洗，清洗时间为 300 s。
1.3.2 PET表面沉积SiO2薄膜

采用 JCP-450型高真空磁控溅射镀膜机在PET薄
膜表面沉积 SiO2薄膜，其工艺参数设定如下：本底

真空度为 1.0× 10-3 Pa，氩气流量为 10 mL/min，溅射
时间为 45 min，溅射功率为 200 W。
1.3.3 SiO2/PET复合膜的检测
采用扫描电镜观察 SiO2/PET复合膜表面的微观

形貌。使用附着力测试仪检测复合膜的结合强度，检

测时，先将制备好的 SiO2/PET复合膜黏结在 50 mm
的试柱上，再根据拉脱法原理测量SiO2与基底PET之
间的结合强度。

2 结果与讨论

2.1 清洗工艺对 SiO2/PET膜基结合强度的影响
图 1所示为不同清洗工艺下SiO2/PET膜基结合强

度的对比图。

由图 1可见，相较于不清洗的样品，PET基材经

不同方式清洗处理后，膜基的结合强度均明显提高，

其中经等离子清洗的 SiO2/PET膜基的结合强度最高，
达 0.14 MPa，分别较深度清洗、一般清洗和不清洗方
式的提高了 7.83%，27.27%和 55.56%。这是因为，经
过一般清洗和深度清洗的基材，在放入溅射镀膜机

的过程中或在真空室抽真空时，基材有可能被二次

污染。而等离子清洗是在基材固定于基台且抽真空

之后进行的，排除了二次污染，保持了镀膜前基材

表面的高度清洁。再者，等离子清洗能增加基材表

面的极性，提高基材表面的润湿性能，为镀层原子

与基材间键合提供一定的能量 [ 9]。故后续单因素分

析实验中，膜基的清洗方式均采用等离子清洗。

图 2所示为 PET薄膜经两种不同表面处理方式沉

图 1 不同清洗工艺下的SiO2/PET膜基结合强度
Fig. 1 The adhesion strength of SiO2/PET coating-substrate

system by different cleaning processes
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积后 SiO2的复合薄膜 SEM照片。

 a) 不清洗

b) 等离子清洗

  

观察图２可知，未经清洗的 PET镀膜后，SiO2薄

膜表面结构疏松，组织不严密，薄膜较薄且覆盖不

完全。而经过等离子清洗的 PET镀膜后，其表面沉
积的 SiO2薄膜组织致密，晶体大小分布均匀。可见，

对 PET基材采用等离子清洗工艺，有利于提高 SiO2/
PET膜基的表面质量和膜基的结合强度。
2.2 清洗时间对 SiO2/PET膜基结合强度的影响
设定清洗功率为 200 W，氩气流量为 25 mL/min，

本底真空度为 1.0× 10-3 Pa，改变清洗时间，得图 3
所示清洗时间对 SiO2/PET膜基结合强度的影响曲线。

由图 3可知，当清洗时间由 150 s增加到 750 s的
过程中，SiO2/PET膜基的结合强度呈现出先增大后减
小的变化趋势。其中清洗时间为 300 s时，结合强度
达最大值，为 0.14 MPa。造成这一结果的原因，可能
是适宜的清洗时间保证了轰击靶材表面的等离子体

数量，有利于去除 PET表面的杂质或污垢等；但清
洗时间过长时，会导致靶材发生能量较低的溅射现

象，使得清洗中的基材表面沉积靶材原子，造成二

次污染，从而降低了膜基的结合强度。

2.3 清洗功率对 SiO2/PET膜基结合强度的影响
设定清洗时间为450 s，氩气流量为25 mL/min，本

底真空度为 1.0× 10-3 Pa，改变清洗功率，得图 4所
示清洗功率对 SiO2/PET膜基结合强度的影响曲线。

  

由图 4可知，随着清洗功率的升高，膜基结合强
度逐渐增大，当清洗功率为 250 W时，结合强度达
最大值，为 0.16 MPa；之后，膜基结合强度随着清洗
功率的增大而迅速减小。这是因为功率升高会增加

Ar+轰击基材 PET表面的能量，当该能量大于基材原
子之间相互作用的结合能时，会使得基材原子脱离

束缚，产生表面刻蚀现象，从而使得基材表面活性

下降，影响膜基的结合强度。

2.4 氩气流量对 SiO2/PET膜基结合强度的影响
在等离子清洗工艺中，氩气为清洗提供轰击靶

材所需的等离子。设定清洗功率为 200 W，清洗时间
为 450 s，本底真空度为1.0×10-3 Pa，改变氩气流量，
得到氩气流量对 SiO2/PET膜基结合强度的影响曲线，
如图 5所示。

由图 5可知，随着氩气流量的增大，膜基的结合
强度呈现出先增大后减小的变化趋势；当氩气流量

为35 mL/min时，SiO2/PET膜基的结合强度达最大值，
为 0.16 MPa。这是由于氩气流量的增加，等离子体数
量增多，但在溅射功率一定的情况下，等离子体轰

击基材的平均能量下降，从而影响了清洗效果。当

氩气流量较小时，氩离子密度较小，轰击基材的等

图2 不同表面处理工艺下的SiO2/PET表面SEM照片
Fig. 2 The SEM morphology of SiO2/PET surface by

different surface treatment processes

图3 清洗时间对SiO2/PET膜基结合强度的影响
 Fig. 3 The effect of cleaning time on adhesion strength of

SiO2/PET coating-substrate system

图4 清洗功率对SiO2/PET膜基结合强度的影响
Fig. 4 The effect of cleaning power on adhesion strength of

SiO2/PET coating-substrate system

图5 氩气流量对SiO2/PET膜基结合强度的影响
Fig. 5 The effect of argon flow on adhesion strength of

 SiO2/ PET coating-substrate system
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离子体数量变少，导致基材清洗不彻底。

3 结论

1）PET表面清洗工艺对 SiO2/PET膜基的结合强
度有着重要影响。在不清洗、一般清洗、深度清洗

和等离子清洗 4种清洗工艺中，经等离子清洗处理
膜基的结合强度最大，为 0.14 MPa，相较深度清洗、
一般清洗和不清洗处理膜基的结合强度，分别提高

了7.83%，27.27%，55.56%。
2）在等离子清洗工艺参数中，随着清洗时间的

增加、清洗功率的提高和氩气流量的增大，SiO2/PET
复合膜结合强度均表现为先增大后减小的变化趋势。

3）单因素分析实验结果表明：清洗时间为 300
s时，SiO2/PET膜基的结合强度达最大值，为 0.14
MPa；清洗功率为250 W时，SiO2/PET膜基的结合强
度达最大值，为0.16 MPa；氩气流量为35 mL/min时，
SiO2/PET膜基的结合强度达最大值，为 0.16 MPa。
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