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摘要　作为电子元器件封装材料的九五铝瓷, 在电子辐照、高温及高电场条件下, 观察到电导率

会持续增加直至击穿这一现象。样品在辐照前后, 电介质特性发生了变化。用傅里叶红外光谱法和 T EM

剖析, 观察了材料的辐照损伤, 对辐照失效机理给出了初步的解释。

关键词　九五铝瓷　辐照失效　电导率　电介质特性

Study on Irrad ia tion Fa ilure of 95% Polycrysta ll ine Α-A l2O 3

L iu Song, Gu Chun lin, Zhang Ch ichang, Chen Junyi,

Chen Y i, Shen Chengfu, Zong X iangfu
(D ep t. of M ateria ls S cience, F ud an U niversity , S hang ha i 200433)

Abstract　 It is stud ied tha t the conduct ivity of 95% po lycrysta lline Α2A l2O 3 as one

of device package m ateria ls cou ld increase con t inuou sly t ill it s b reakdow n at h igh tem 2
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1　引　言
Α2A l2O 3 单晶和多晶材料, 在高温、高电场

和高剂量辐照 (简称“三高”极端条件) 的共

同作用下, 其介质性能出现的退化现象已在实

验中被发现[ 1～ 4 ]。主要的结果是电导率随辐照

剂量的增长而增加几个数量级[ 2～ 4 ], 甚至表现

出击穿[ 1 ]、辐照源有电子[ 1～ 3 ]、反应堆中子、Χ
射线[ 4 ]等, 粒子能量为M eV 量级。此类高能电

子或 Χ射线对 Α2A l2O 3 单晶和多晶的作用, 主

要是与晶格原子的外层价电子发生大截面碰撞

而产生电离效应, 从而导致晶格损伤在温度和

电场作用下的积累[ 2, 3 ] , 由此产生晶体的介质性

能退化, 而并非如文献[1 ]主张的主要是高能电

子或 Χ射线直接与晶格原子碰撞引起原子移位

导致了晶格损伤, 对此两种观点文献[3 ]有明确

的辨析。

作为电子元器件封装材料的氧化铝陶瓷,

其主要成分是多晶 Α2A l2O 3, 另外含有少量杂

质。可以预计, 在上述“三高”极端条件下, 其

介质性能会比高纯度的单晶更快地退化和电击

穿。果然, 我们用氧化铝陶瓷基片作为样品, 在

500℃的高温、115kV öcm 的电场和 116M eV 的
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高能电子辐照下进行实验, 辐照到一定的剂量

时观测到了电击穿现象。通过对辐照前后样品

的微结构进行分析研究, 进而对其机理有了初

步的了解。

随着空间技术的不断发展, 人们对可能出

现的对宇宙飞船、人造卫星等航天器、导弹系

统、核武器控制系统、航空电子设备、地面通

讯和指挥系统中使用的电子元器件在宇宙空间

的强辐射等极端环境下造成的危害进行研究

时, 很容易想到, 在电子元器件中作为封装材

料而广泛使用的多晶氧化铝陶瓷材料, 在强辐

射等极端条件下, 其介质性能会很快地退化和

电击穿。本研究或许能使人们有所参考和采取

恰当的预防措施。

2　实　验
所选用的样品为上海元件一厂生产的九五

铝 瓷 片 ( 含 95% 多 晶 Α2A l2O 3 ) , 厚 度 为

0175mm。先用半导体器件工艺常用的清洗硅

片的方法对样品进行清洗, 然后溅射铂电极。选

用的“三电极系统”的电极几何结构参见图 1。

在样品正面溅射一个直径为 10mm 的铂中心

电极以及一个与中心电极同心的铂保护环, 其

内径 13mm , 外径 16mm , 即保护环宽度为

115mm , 与中心电极边缘的距离为 115mm。第

三个电极溅射在样品反面, 与中心电极同心, 直

径为 13mm , 溅射的铂层厚度约 200nm。由样品

中心电极和下电极之间的电流 I c 可以计算样

品中心区域的体电导率 Ρc。

电子辐照实验的装置如图 1 所示, 样品安

装在电炉中央的温度均匀区。有保护环的一面

朝上, 向着电子束方向。中心电极和保护环分

别由两组独立的、特制的钨ö金探针引出。钨ö
金探针可三维自由移动, 对电极压力的大小也

可以调节, 以确保与样品的中心电极和保护环

保持良好的电接触。下电极采用金箔2金丝系统

引出。电炉温度由DW T 2702 型精密温度自动

控制仪调节和控制。

研究的样品是绝缘性能相当好的陶瓷材

料, 为了测量其体电导率, 必须剔除样品表

面电流的作用 , 为此选用了上述“三电极系

图 1　电子辐照实验装置图

统”。同时测量线路也必须认真考虑, 以避免各

种旁路漏电的影响。如图 2 所示的线路图中, 用

隔离良好的直流电源给样品的“三电极系统”供

电, 使样品的中心电极和下电极之间的电场保

持为 115kV öcm。在实验过程中, 为了避免保护

环和中心电极之间的漏电, 还需经常地调节电

位器R 2 的大小, 使保护环与中心电极处于严格

的等电位状态。这样, 记录到的中心电极和下

电极之间的电流, 才真正是样品的体电流, 而

不包含样品侧面漏电流的作用。由型号为

H P34401A 的多用表分别测量采样电阻 R 1 和

R 2 的电压, 就给出了中心电极、保护环与下电

极之间的电流。

图 2　电子辐照实验测试线路图

实验时, 电子束能量为 116M eV , 样品所处

位置的电子束流密度为 513ΛA öcm 2, 即剂量率

为 112×1017eöcm 2h。随着辐照时间的延续, 累

计的辐照剂量便随之增加。测量仪器安放在测
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量室内, 和样品室之间用若干绝缘性能极好的

电缆线连接。

在电子辐照条件下, 样品中心电极和下电

极之间的电流 I c 由两部分构成[ 1 ]:

IC′= IC+ ∃ IC

其中, IC′是样品本身的电导产生的, 表征样品

本身的绝缘性能, 与电子剂量率无关。而 ∃)C 是

由电子束流引起的附加电流, 其大小与当时的

电子剂量率有关。当电子束停止辐照时, ∃)C=

0, 此时测量到的电流 IC′就是 IC。在本实验中,

样品经受一段时间的辐照后, 加速器便停止出

束, 以便记录电流 IC , 然后继续辐照。为了研

究保护环的作用, 同时也记录了保护环和下电

极之间的电流 I g。

随着辐照时间的增加, 观测中心电流 IC 及

保护环电流 I g 随着累计的辐照剂量变化。图 3

给出了样品中心电流 IC 与辐照剂量 d 之间的

关系曲线。实验条件为: 电子束能量 =

116M eV , 剂量率= 112×1017eöcm 2h, 样品温度

= 500℃, 样品中心电场强度= 115kV öcm。图

3 中另一条曲线为保护环与下电极之间的电流

I g (包含了表面漏电流) 与辐照剂量之间的关

系, 表明在样品击穿之前表面漏电流大大超过

了体电流。可见, 为了测出这样高电阻率样品

的体电导率, 保护环是不可缺少的, 但是在样

品即将击穿时, 有无保护环已无关紧要。

图 3　样品电流与辐照剂量的关系曲线

3　结果与讨论
311　电绝缘性能退化

在上述“三高”的极端条件下, 3# 样品体

电导率 Ρc 与辐照剂量 d 之间的关系曲线如图 4

所示。辐照的初始阶段 (剂量< 017×1018 eö

cm 2) , 电导率 Ρc 略有下降, 然后 (017～ 3×1018

eöcm 2) 出现一个平坦区, 电导率维持在大约

(2～ 3) ×10- 11 (8 ·cm ) - 1的范围, 接着 (3～

512×1018eöcm 2) 缓慢增长了一个数量级, 达到

314×1010 (8 ·cm ) - 1, 当样品受到的辐照剂量

达到 514×1018eöcm 2 时, 电导率 Ρc 急剧地又增

长了两个多数量级, 达到 514×1018 (8 ·

cm ) - 1, 而与平坦区相比, 增大了约 2000 倍, 表

明样品已基本击穿。

图 4　样品体电导率与辐照剂量的关系曲线

在九五铝瓷材料中, 多晶结构非常复杂, 微

米量级的 Α2A l2O 3 晶粒构成多晶材料的主体。

本文从微结构的角度考虑, 将晶粒之间的其它

组分称为“充填料”, 总含量为 5% 的杂质元素

主要存在于充填料中。Α2A l2O 3 晶粒内部电导

率随辐照剂量的变化情况与单晶类似, 对此已

有解释[ 6 ]。而多晶样品的电导要复杂得多, 取决

于晶粒、充填料和晶粒间界构成的导电网络。与

单晶不同的是, 样品电导率的增加主要取决于

充填料的晶粒间界。

在辐照的初始阶段, 高温和小剂量的辐照

有类似退火的作用, 引起电导率的减小[ 5 ]。随着

辐照剂量的逐渐增加, 晶粒、晶粒间界及充填

料的结构受到很大破坏, 电导率增加, 总的效

果表现为电击穿。

312　电介质特性退化

电介质的复介电常数 Ε3 如下式所示, 由实

部和虚部构成:

Ε3 = Ε- iΡ (Ξ) öΞ
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式中 Ε为介电常数; Ρ (Ξ) 为电导率; Ξ 为交流

电圆频率。正切损耗为:

tg∆= Ρ (Ξ) öΞΕ
为了检测高剂量、高温、高电场对样品电

介质特性的影响, 将前述样品 3 及辐照剂量很

小的样品 1, 与未辐照过的样品 4 进行对照, 测

量样品的介电常数和正切损耗。仪器为

4275AL CR 数字倍频表。利用样品的中心电极

和下电极进行测量, 交流信号频率为 1M C。测

量结果列于表 1 中, 其中对样品 4 给出了两次

重复测量的数据, 顺便可以看到测量数据的重

复性。

表 1　不同辐照剂量样品的电介质特性参数

样品序号 辐照剂量
(1018eöcm 2)

介电常数
Ε

正切损耗
tg∆ (10- 4)

4 0 914; 914 21; 20

1 0118 911 9

3 514 916 169

结果表明, 样品交流正切损耗随着辐照剂

量的变化趋势, 与直流电导率 Ρc 的变化趋势相

似: 开始为 010021, 经过 0118×1018eöcm 2 的剂

量后变为 010009, 击穿后变为 010169。显然由

于高剂量、高温、高电场的极端环境条件导致

了样品电介质特性的退化。对于 Α2A l2O 3 陶瓷

来说, 其介质损耗主要来源于电导损耗, 随着

辐照剂量的增加, 陶瓷的体电导率也同时增加,

导致介质损耗的增加。

313　傅里叶红外光谱分析

选取不同辐照剂量的样品, 去除铂电极, 分

别制成适于作红外吸收光谱的试样, 测得傅里

叶红外光谱如图 5 (纵坐标为任意单位) 所示。

图中四条曲线从上到下依次为 (a) 对照样品 4;

(b) 辐照剂量为 0118×1018eöcm 2 的样品 1 的

中心电极区; (c) 辐照剂量为 514×1018eöcm 2、

已经击穿的样品 3 的边缘无电场区域; (d) 样

品 3 的中心电极区的傅里叶红外光谱。

从图 5 明显可见, 不管是样品 3 的中心区

域还是边缘区域, 对应于A l2O 3 的介于 450～

650cm - 1的三个吸收峰, 随辐照剂量的累积而

图 5　傅里叶红外光谱

(a)未经辐照的对照样品 4 (b)样品 1 中心区

(c)样品 3 边缘区 (d)样品 3 中心区

明显减弱, 这表明样品辐照后 Α2A l2O 3 的化学

键发生了变化。这个现象非常突出地反应了高

能电子辐照严重地破坏了 Α2A l2O 3 的价键。文

献[1～ 4 ]介绍, 有的 Α2A l2O 3 的晶键在辐照条

件下也会损坏, 增加了多晶中的无定形物质, 导

致A l2O 3 的红外吸收峰减弱。

另一面, 位于 1020～ 1100cm - 1处的两个对

应于 SiO 2 的吸收峰, 在经过大剂量电子辐照后

相对强度有所增强, 在辐照前集中于充填料中

的 Si 元素, 以某些化学状态存在。经过长时间

的电子辐照和高温、高电场的作用, 转变成

SiO 2 或含有此基团的化合物。产生这种实验现

象的原因有待深入研究, 以上只是初步解释。

314　TEM 及 EDAX 分析结果

为了观察九五铝陶瓷 (含 95% 多晶 Α2
A l2O 3 ) 的微结构及微区元素组分受辐照的影

响, 制备了三种 T EM 试样, 分别取自: (1) 上

述样品 3 的中心电极区, (2) 上述样品 3 保护

环外面的边缘区, (3) 未经辐照的对照样品 4。

采用相同的方法制备成 T EM 试样: 先用超声

波切割器从样品上切下直径为 3mm 的小圆

片, 再用机械研磨的方法磨薄, 然后粘在外径

为 3mm 的铜环上, 最后用能量为 6keV 的氩离

子束对准其中心轰击, 直到出现小孔, 孔的周

围即为可供 T EM 观察的薄区。

用 EM 430 型透射电镜对以上三种试样的
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微结构进行了观察, 并且用 x 射线能谱分析技

术 (EDA X) 进行微区组分分析。将电子束聚到

小于 1Λm , 激发试样某微区所含元素的特征 x

射线谱, 即 x 射线能量色散谱 (ED S)。用 x 射

线探测系统收集, 并用计算机处理 ED S, 便能

给出单个晶粒或其间充填料的元素组分的半定

量分析结果。此方法对元素的检测范围为: 周

期表上原子序数不低于 11 的所有元素。

用 T EM 观察到以上三种试样的共同点

是: (1) 绝大多数晶粒的大小为几微米, 且仅

含元素A l (氧不在检测范围内) , 未测得杂质元

素, 确认为氧化铝晶粒。 (2) 观察到氧化铝晶

粒内有大量的位错, 三种试样中的位错密度无

明显差别, 并且和经受过“三高”极端条件大

剂量辐照过的单晶情况[ 1, 5 ]相似。(3) 晶粒之间

充填料在图 6 中显示为三角形晶体, 主要元素

为 Si、A l, 有的还有少量的 Ca、M g 等元素。

EDA X 半定量分析结果为 Si: A l= (45～ 65) ∶

(30～ 50)。其中部分A l 特征射线可能来自近

图 6　氧化铝晶粒及其间充填料的微区形貌

(a)对照试样 (b)试样 3 中中央区域充填料

形成空洞 (箭头所示)

旁晶粒的贡献, 即充填料中实际所含的A l 应

低于上述比例。Ca、M g 等元素的总含量未超过

7%。这些分析表明九五铝陶瓷中的杂质主要分

布于氧化铝晶粒之间的充填料中。

九五铝陶瓷中的 Α2A l2O 3 晶体仅有 95% ,

含量约为 5% 的杂质元素如 Si、Ca、M g 等的存

在方式问题, 如上所述主要集中于呈结晶态的

充填料中。当然这些杂质也可能存在于Α2A l2O 3

晶粒间界处或晶体内部的缺陷处, 但是由于晶

界或缺陷的宽度仅为原子量级, 难以用上述

EDA X 技术直接作元素鉴别。

以上三种试样的不同点是: (1) 氩离子束

刻蚀的程序不同。样品 3 中心区试样呈现蜂窝

状, 大量的晶粒被全部或部分刻蚀掉; 而对照

试样薄区的晶粒被均匀地减薄, 很少有空洞; 样

品 3 边缘区试样的情况介于两者之间。这就说

明, 没有经受“三高”条件的对照样品能够耐

离子轰击, 而经受“三高”条件的样品很容易

被离子束刻蚀掉, 没有电场的边缘区的情况介

于两者之间。(2) 对照试样中, 在A r 离子束轰

击形成的薄区范围内, 大量的充填料晶体并未

出现空洞, 如图 6 (a) 中央区域的三角形充填

料; 而样品 3 中心区试样中, 大量的充填料晶

体甚至氧化铝晶粒被离子束刻蚀出空洞, 如图

6 (b) 中央区域显示的充填料晶体出现了大空

洞 (箭头所示) ; 样品 3 边缘区试样的情况介于

两者之间。

以上结果表明, 在九五氧化铝陶瓷中, 以

杂质成分为主的充填料不如氧化铝晶粒耐离子

束轰击; 而“三高”极端条件使充填料甚至氧

化铝晶粒也容易被离子刻蚀掉, 可能是由于 Α2
A l2O 3 晶粒内增加了缺陷和杂质的缘故。由此

可以推论, 比较能够适应“三高”极端条件的

是纯度更高的氧化铝陶瓷, 甚至高纯氧化铝单

晶。这和氧化铝单晶的实验研究结果[ 2, 3 ]相吻

合。

4　结　论
九五铝陶瓷样品在 116M eV、513ΛA öcm 2

(112×1017eöcm 2h) 的高能电子辐照、500℃的

高温和 115kV öcm 等极端条件作用下, 经过

44 半导体技术　1998 年 6 月第 23 卷第 3 期

© 1994-2006 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net



4512 小时即受到 5142×1018eöcm 2 的剂量辐照

后, 其中心电极区电流急剧增加, 样品中心电

极区已被击穿。

在相似的“三高”极端条件下, 观察到纯

Α2A l2O 3 单晶当剂量累计到 312×1022eöcm 2 时

仍未击穿[ 6 ]。再通过上述机理分析, 可知氧化铝

材料中能够适应“三高”极端条件的, 首选高

纯氧化铝单晶, 其次是纯度较高的氧化铝陶瓷。

九五铝陶瓷样品在“三高”条件下辐照击

穿后, 正切损耗 tg∆增加了近一个数量级, 表明

介质辐照失效主要由于样品介质损耗的增加。

关于样品击穿的主要机理初步解释为, 大

剂量率的高能电子及其次级射线使晶格原子电

离, 在晶粒内部形成大量的缺陷, 正如单晶 Α2
A l2O 3 发生的情况一样[ 3 ]。同时正负离子在高

温下获得动能, 在电场的作用下分别向正负电

极作定向迁移, 而且逐步积累。其中部分A l 离

子很容易逸出到晶粒的表面, 或进入充填料。另

一方面, 充填料中的 Si、Ca、M g 等杂质也会掺

入 Α2A l2O 3 晶粒中, 富集到缺陷位置。总之,

“三高”极端条件能使晶粒、晶粒间界和充填料

的绝缘性能退化, 最终导电通道穿通后, 样品

就表现出击穿。

上海电缆厂提供了高剂量率电子辐照源,

吴仲墀教授给予我们很多的帮助和启发, 范连

华博士和戎瑞芬工程师在样品准备及分析方面

给予了帮助, 在此, 作者一并表示最诚挚的感

谢。
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