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摘 要：为解决天线内置型射频等离子体中无氧铜线圈的匝间绝缘问题，本文研究了一种能够在无氧铜表面烧制玻璃

绝缘层的工艺，并详细研究该工艺中不同表面处理方式、粘结剂、烧制温度等因素对玻璃绝缘层性能的影响。结果表

明：对无氧铜表面进行酸洗预处理相对于碱洗能够显著提高低温釉料在铜表面的润湿性，减少绝缘层表面“孔隙”的产

生；同时添加适量的Na2SiO3·5H2O粘结剂能够改善玻璃绝缘层与铜表面的界面结合效果，并提高玻璃绝缘层表面的硬

度；此外，绝缘层表面硬度随着烧制温度的升高逐步提高，且绝缘层表面的“孔隙”数量逐步减少；最终根据该工艺制备

了表面烧制玻璃绝缘层的无氧铜线圈天线，实现了长时间的放电维持，有效解决了放电过程中匝间的绝缘问题。
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Abstract: In order to solve the problem of turn-to-turn insulation for oxygen-free copper coils in radio frequency plasma of 

antenna built-in type, a process capable of sintering a glass insulating layer on the surface of oxygen-free copper was 

studied, and the effects of factors such as different surface treatment method, binder, and sintering temperature of the process 

on the performance of glass insulating layer were investigated in detail. The results show that the oxygen-free copper surface 

after acid washing pretreatment can significantly improve the wettability of low-temperature glaze on the copper surface 

compare to alkali washing, and reducing the "porosity" on the insulating layer surface. At the same time, an appropriate 

adding amount of Na2SiO3-5H2O binder can improve the interface combination effect between the glass insulating layer and 

the copper surface, and improve the hardness of glass insulating layer surface. In addition, the surface hardness of the 

insulating layer increases with the increase of the sintering temperature, and the number of "porosity" on the insulating layer 

surface is gradually reduced. An oxygen-free copper coil antenna with a glass insulating layer on the surface was finally 

prepared according to this process, which achieved a long-time discharge maintenance and effectively solved the turn-to-turn 

insulation problem during discharge process.

Key words: glass insulation; low temperature glaze; surface treatment method; binder; sintering temperature

0　引 言

天线内置型感性耦合等离子体（ICP）因其等离

子体密度和均匀性优于传统天线外置型 ICP，逐渐

成为低功耗高性能型 ICP的发展途径之一，并在半

导体制造、材料改性、粒子加速器等领域被广泛研

究[1-4]。然而铜线圈天线内置在等离子体腔室中，线

圈表面不可避免地会与等离子体发生相互作用，一

方面可能会造成线圈匝间击穿，进而导致放电过程

难以维持；另一方面，腔室内的离子还会溅射至铜

表面，接触后引入杂质对等离子体造成污染[5]。因

此需要在铜线圈天线表面涂覆耐压等级高、溅射系
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数低的绝缘材料，以实现天线内置型感性耦合等离

子体长时间稳定的运行。

针对上述铜线圈的绝缘性问题，目前有玻璃粉

表面烧结和三氧化二铝（Al2O3）溅射镀膜两种方式。

其中，玻璃粉表面烧结需要使用有机胶将玻璃粉粘

结到金属表面后再进行烧结，而有机胶的使用不可

避免地引入大量杂质，对等离子体造成污染。另外

采用Al2O3溅射镀膜的方式形成的膜厚一般为微米

量级，其绝缘性能较差且使用寿命较短。因此发展

新的铜线圈表面涂覆绝缘层工艺显得尤为迫切。

基于上述背景，本文探索出一种在无氧铜线圈

表面烧制玻璃绝缘层的工艺，研究表面处理方式、

粘结剂及烧制温度对玻璃绝缘层性能的影响，以获

得最佳的烧制条件，解决天线内置型射频等离子体

中无氧铜线圈的绝缘问题。

1　试 验

1.1　工艺流程

无氧铜线圈本身为弧面，在本试验中为便于后

续对所烧制玻璃绝缘层的性能测试，选取尺寸为 15 

mm×15 mm×2 mm的平面无氧铜片代替铜线圈进行

试验。样品制备流程如图 1所示，无氧铜片材试样

实物图如图 2所示。铜片在涂釉前先进行打磨、超

声波清洗和表面处理：使用 1 200 目金相砂纸对铜

片一面进行打磨，直至表面出现金属光泽，如图 2(b)

所示，目的是去除铜片氧化层，暴露铜基底；然后对

铜片进行超声波清洗，目的是除去残留的细微杂质

颗粒；最后进行表面处理，使用酸或碱对铜表面进

行清洗。

铜片表面处理完毕后（如图 2(c)所示），使用胶

头滴管依次进行淡釉、浓釉涂覆，如图 2(d)～(e)所

示。淡釉和浓釉使用釉骨料与不同质量的纯净水

调配而成，淡釉密度为 2.5 g/cm3，浓釉密度为 4.5    

g/cm3。考虑到 SiO2烧结温度较低及其优异的绝缘

性能[6]，本文采用SiO2作为釉骨料主要成分，各成分

配比如表1所示。

待涂釉后的铜片表面自然风干后，送入加热炉

中，将加热炉抽真空，排除炉管内的空气，减缓铜片

氧化，随后将加热炉温度升至 200℃干燥 30 min，以

排出釉料涂层中所含的游离水和吸附水。干燥一

段时间后关闭真空角阀停止抽气，向加热炉中充入

氩气至 0.05 MPa，之后以 20℃/min的速率继续升温

至设定烧制温度并维持 5 min后关闭加热，最后自

然冷却，由此完成对铜表面玻璃绝缘层的烧制，烧

制后的样品如图2(f)所示。

1.2　影响因素探究方案

为探究表面处理、粘结剂及烧制温度对玻璃绝

缘层性能的影响，设计了3组对照试验：

（1）表面处理：对照酸洗和碱洗对玻璃绝缘层

的影响。其中碱洗溶液为飞净生物科技有限公司

生产的 10% NaOH溶液，酸洗溶液为苏州久晨环保

科技有限公司生产的型号为C104的铜钝化液。同

图1　烧制工艺流程图

Fig.1　The flowchart of sintering process

(a)未处理铜片   (b)打磨+超声波清洗    (c)表面处理

(d)淡釉涂覆        (e)浓釉涂覆        (f)气氛烧制

图2　无氧铜材质铜片实物图

Fig.2　Physical picture of oxygen-free copper material sheet

表1　釉骨料各组成成分及配比

Tab.1　The composition and proportion of glaze aggregate

成分

Al2O3

SiO2

Fe2O3

CaO

质量分数/%

28.90

63.24

1.23

0.33

成分

K2O

Na2O

TiO2

MgO

质量分数/%

3.82

1.53

0.53

0.42
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时采用表面 200 目砂纸粗磨的机械处理组为对照

组。随后将不同表面处理方式的样品按照 1.1工艺

流程烧制，其中釉料未添加粘结剂，干燥温度设置

为200℃，干燥时间为30 min，烧制温度为900℃。

（2）粘结剂：采用天津市致远化学试剂公司生

产的Na2SiO3·5H2O作为粘结剂。通过改变Na2SiO3·

5H2O粘结剂与釉骨料的质量分数，制备粘结剂质量

分数分别为 8%、11%、15%的 3种粘结剂/釉骨料，探

究其对绝缘层性能的影响。本组试验采用的样品

均使用酸洗处理，采取 200℃下干燥 30 min、900℃

烧制的处理措施。

（3）烧制温度：铜的熔点为 1 083.4℃，而试验配

比的釉料低于 800℃时相变不完全，因此本次试验

选择的烧制温度分别为 800、850、900℃（烧制前均

在 200℃下干燥 30 min），探究烧制温度对绝缘层性

能的影响。同时为探究干燥时长的影响，设立

200℃干燥 60 min的对照组。上述样品均经过酸洗

处理，并采用粘结剂质量分数为 11%的釉料对样品

进行烧制。

1.3　样品初检

在探究工艺参数对绝缘层性能的影响之前，随

机抽取两个试样，使用 BX51 型光学显微镜（日本

OLYMPUS公司）分别对样品侧截面和表面进行检

查，观测其表面致密程度、铜基底与玻璃绝缘层的

结合情况。图 3(a)为样品侧截面图，图中中间黄色

物质为绝缘层，右侧呈现金属光泽的物质为无氧

铜。绝缘层厚度约为 45 μm且均匀，并且可以明显

观察到绝缘层沿铜表面生长，与铜表面凹凸不平处

结合紧密。图 3(b)为绝缘层表面视图，整体光滑致

密，但存在细小“孔隙”。

2　结果与讨论

2.1　表面处理方式对玻璃绝缘层性能的影响

表面处理能够改变釉料与铜基底之间的润湿

性[7-8]，图 4为铜片使用粗磨、酸洗、碱洗处理后的表

面情况以及表面处理后烧制的绝缘层实物图。从

图 4可以看出，粗磨处理铜片可以增加铜表面粗糙

度，增加铜基底表面与涂层的机械铆合，但粗磨后

烧制的绝缘层存在厘米级露铜缺陷，烧制效果远不

及酸洗和碱洗处理的效果。对比碱洗和酸洗处理，

碱洗后烧制的绝缘层存在随机分布的细小“孔隙”，

而酸洗后烧制的绝缘层表面光滑无明显缺陷。

对烧制绝缘层的涂覆效果进行定量表征，定义

未覆盖率 η作为绝缘层覆盖效果的衡量值，即未覆

盖区域面积 S1 与样品总面积 S 的占比（η=S1/S×

100%）。利用图像识别对上述不同表面处理方式的

光学图像进行处理，通过灰度值对比识别并计算出

未覆盖区域面积（包括“孔隙”区域的面积），最终得

出粗磨、碱洗、酸洗 3种方式处理后烧制的绝缘层未

覆盖率 η依次为 5.676%、0.573%、0.485%，其中酸洗

处理铜片后涂敷釉料烧制的绝缘层未覆盖率最小。

进一步使用日本日立公司 SU8020型冷场发射

电子扫描显微镜（SEM）观测酸洗和碱洗处理后烧

(a)侧截面 (b)绝缘层表面

图3　样品的金相显微镜观测结果

Fig.3　The metallographic microscope observation 
results of sample

        (a1)粗磨                   (a2)碱洗                   (a3)酸洗

    (b1)粗磨后烧制        (b2)碱洗后烧制       (b3)酸洗后烧制

   (c1)粗磨后烧制         (c2)碱洗后烧制        (c3)酸洗后烧制

          图像识别                    图像识别                   图像识别

图4　不同表面处理及涂覆效果的样品对比图

Fig.4　Comparison on samples with different surface 

treatment and coating effects
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制的绝缘层，结果如图 5所示。从图 5可以看出，酸

洗后烧制的绝缘层虽存在凹坑缺陷，但与铜基底结

合紧密，釉料浸润完全，铜表面润湿性优异。而碱

洗后烧制的玻璃绝缘层铜基底表面存在一层明显

的过渡层，且绝缘层中间存有纵向层叠裂纹。进一

步使用 SU8020型电子扫描显微镜对铜片截面进行

EDS 线扫，线扫的铜片截面 SEM 图如图 6(a)所示，

获得元素成分如图 6(b)所示。从图 6(b)可以看出，

铜片截面的主要元素为 Si、O、Cu、C，其中碳元素的

存在是由于EDS分析时在绝缘层侧粘贴了导电胶，

因此推测过渡层可能是铜或硅的氧化物。综上，考

虑绝缘层表面质量及与铜基底的结合性能，酸洗处

理方式最佳。

2.2　粘结剂对玻璃绝缘层性能的影响

粘结剂能够改善玻璃绝缘层的缺陷，制备釉涂

层的粘结剂一般选取无机硅酸钠系列[9]。粘结剂添

加前后玻璃绝缘层侧截面情况如图 7所示，样品均

采用酸洗处理，图 7(a)为未添加 Na2SiO3·5H2O 釉料

直接烧制实物图，图 7(b)为添加 8%Na2SiO3·5H2O的

粘结剂/釉骨料烧制实物图。从图 7可以看出，两种

情况下，玻璃绝缘层均与铜基底贴合紧密，分界面

处未见明显孔隙，但是绝缘层内均存在“陨石坑状”

凹陷，这可能是由于釉骨料中各成分粒度不均匀造

成的[10]。同时，未添加粘结剂的绝缘层与铜表面存

在连续孔状凹陷，会破坏铜基底与绝缘层的结合

面。整体而言，添加粘结剂的玻璃绝缘层质量优于

未添加粘结剂的玻璃绝缘层质量。

为进一步定量分析添加不同比例粘结剂对绝

缘层品质的影响，使用莱州华银试验仪器有限公司

生产的 HVS-1000B型数显显微硬度计测量绝缘层

的硬度[11]。整个铜片按照九宫格划分，选取其中 5

个区域，每个区域的中心点为硬度测试点。硬度测

试区域选取和硬度测试压痕情况如图8所示。

不同比例粘结剂烧制的绝缘层硬度测试结果

如图 9所示。从图 9可以看出，随着粘结剂质量分

数的增加，玻璃绝缘层的硬度呈现先上升后下降的

趋势，当粘结剂质量分数为 11% 时，绝缘层硬度最

大，其值为 544.7 HV。当粘结剂质量分数为 8%时，

绝缘层硬度为 503.8 HV，与未添加粘结剂时的硬度

501.4 HV相近。这可能是由于粘结剂为 8%时的釉

料中Na2SiO3·5H2O含量较少，生成高键能的硅氧键

所带来的“骨架效应”不足[12]。而当粘结剂质量分数

增加到 15% 时，硬度反而下降至 522.7 HV，这可能

是粘结剂的含量太高，游离水和吸附水会在干燥和

(a)EDS线扫的铜片截面SEM图

(b)铜片截面元素成分

图6　线扫分析结果

Fig.6　Energy dispersive spectrometer line 

scan analysis results

                  (a)酸洗                                        (b)碱洗

图5　不同处理方式烧制样品的SEM图像

Fig.5　SEM images of samples sintered using different 

processing methods

          (a)未添加粘结剂                       (b)添加8%的粘结剂

图7　粘结剂添加前后的烧制实物对比

Fig.7　Comparison on sintered samples before and after 

adding adhesive

         (a)测试区域划分                         (b)压痕实拍

图8　绝缘层硬度测试

Fig.8　Hardness testing of insulating layer
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烧制过程中蒸发，导致在绝缘中产生更多的孔隙，

影响了绝缘层的硬度。粘结剂/釉骨料质量分数过

低或者过高均无法提升绝缘层的硬度，添加适量的

Na2SiO3·5H2O既能发挥其生成硅氧键带来的骨架效

应，又能避免引入过多的游离水和吸附水降低绝缘

层的性能。

2.3　烧制温度对玻璃绝缘层性能的影响

温度作为绝缘材料加工中最为重要的参数之

一，其对材料的硬度及绝缘性能等都有着重要影

响[13]，本文对比了不同烧制温度对玻璃绝缘层外观

的影响，结果如图 10所示。样品均采用酸洗处理，

使用粘结剂质量分数为 11% 的低温釉料烧制。从

图 10可以看出，在 850℃下烧制的绝缘层存在多处

明显露铜缺陷，随着烧制温度提升，表面缺陷随之

减少。在 900℃下烧制的绝缘层表面光滑且无明显

缺陷，这可能是由于较高的烧制温度更易去除釉料

中的游离水[14-15]。图 10(d)为对比组：900℃烧制前在

200℃下干燥60 min，观察干燥时间对玻璃绝缘层质

量的影响。对比图 10(c)与图 10(d)可知，干燥 60 

min后烧制的样品与干燥 30 min后烧制的样品两者

绝缘层形貌相似，但前者边缘收缩较多，因此增加

干燥时间并未改善绝缘层品质，反而降低了绝缘层

对铜基底表面的覆盖面积。采用相同的图像处理

方法得到 800、850、900℃和对比组 4种样品的未覆

盖率 η依次为 10.236%、2.295%、0.432%、10.291%，

可见900℃下烧制的绝缘层覆盖效果最佳。

进一步对不同温度条件下烧制的玻璃绝缘层

表面硬度进行了测试，结果如图11所示。从图11可

以看出，随着烧制温度升高，玻璃绝缘层硬度随之

提升，这与绝缘层表面品质状况表现一致。与对照

组干燥 30 min后烧制样品对比，干燥 60 min后烧制

的样品硬度下降约 3%，过长的干燥时长可能会致

使釉料中水分过分流失，导致高温环境下过干燥的

釉料边缘收缩，内部挤压崩裂，影响绝缘层表面质

量。因此采取 900℃的烧制温度以及 200℃下干燥

30 min制备的玻璃绝缘层硬度更高，品质更好。

2.4　无氧铜线圈烧制玻璃绝缘层

依据上述试验结果，使用直径为 1/4 英寸的无

氧铜线绕制成 4.5匝螺线圈，采取酸洗处理表面，利

用浸釉法将粘结剂质量分数为 11% 的低温釉附着

在线圈表面，待自然风干后，在 200℃下干燥 30 

min，在氩气氛围中升温至 900℃烧制 5 min，得到烧

制的实物图如图 12(a)所示。从图 12(a)可以看出，

线圈表面覆盖了一层均匀且致密的乳白色玻璃绝

缘层，且弧面处光滑，无崩裂、剥离现象。图 12(b)为

线圈绝缘性测试，将线圈放置在盐溶液中，使用万

用表测量线圈是否与盐溶液导通，结果显示铜线圈

                (a)800℃                               (b)850℃

                (c)900℃                           (d)900℃对比组

图10　不同烧制温度下的绝缘层对比

Fig.10　Comparison on insulating layers at different 

sintering temperatures

图9　添加不同比例粘结剂的绝缘层硬度对比

Fig.9　Comparison on hardness of insulating layer with 

different mass fraction of binder

图11　不同烧制参数下的绝缘层硬度对比

Fig.11　Comparison on hardness of insulating layer with 

different sintering parameters
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与盐溶液呈断路状态，表明铜线圈表面的玻璃绝缘

层具备一定的绝缘能力。进而将线圈内置在等离

子体腔室内，并成功实现放电，如图 12(c)所示，验证

了所烧制的玻璃绝缘层能够用于维持天线内置型

射频等离子体放电。

3　结 论

通过试验对比，探究不同表面处理手段、无机

粘结剂比例、烧制温度、干燥时长等关键参数对玻

璃绝缘层性能的影响，得到如下结论：

（1）使用铜钝化液对铜进行酸洗，能够显著改

善铜基底的表面润湿性，烧制后的玻璃绝缘层与铜

结合紧密。

（2）粘结剂/釉骨料质量分数过低或者过高均无

法提升玻璃绝缘层的硬度，当Na2SiO3·5H2O粘结剂

质量分数为 0.11%时，能使玻璃绝缘层维氏硬度达

到544.7 HV。

（3）受制于所用釉料以及铜片的材料性能，可

调控温度区间窄，其中 900℃的烧制温度较为适宜。

同时对比 200℃下干燥 30 min 和 60 min 烧制的样

品，发现过长的干燥时间对烧制的玻璃绝缘层性能

并无提升效果。

参考文献：

[1]    KIM K N, LIM J H, PARK J K, et al. Plasma characteristics and 

antenna electrical characteristics of an internal linear inductively 

coupled plasma source with a multi-polar magnetic field[J]. Plas‐

ma Chemistry and Plasma Processing,2008,28(1):147-158.

[2]    FAIRCLOTH D, LAWRIE S. An overview of negative hydrogen 

ion sources for accelerators[J]. New Journal of Physics, 2018, 20

(2):025007.

[3]    LEE J E, BAE D H, CHUNG W S, et al. Effects of annealing on 

the mechanical and interface properties of stainless steel/alumi‐

num/copper clad-metal sheets[J]. Journal of Materials Processing 

Technology,2007,187:546-549.

[4]    MATSUTANI A, OHTSUKI H, KOYAMA F. Cl2-based induc‐

tively coupled plasma etching of InP using internal antenna[J]. 

Japanese Journal of Applied Physics,2003,42(11):6837.

[5]    IMBERT J C, DE-POUCQUES L, BOISSE-LAPORTE C, et al. 

Experimental study of a radio-frequency ionized physical vapour 

deposition process: Contamination by the internal coil[J]. Thin 

Solid Films,2008,516(15):4700-4708.

[6]    杨威,颜丙越,夏国巍,等 .纳米SiO2改性玻璃纤维增强树脂的耐

湿热老化性能[J].绝缘材料,2023,56(10):50-58.

[7]    SLOBODYAN Z V, MAHLATYUK L A, KUPOVYCH R B.     

Influence of surface treatment of iron, magnesium, and aluminum 

alloys on the character of wetting by aqueous solutions[J]. Mate- 

rials Science,2012,48(3):398-407.

[8]    程江,赵安,孙逸飞,等 .铜基高梯度润湿表面的构建与表征[J].

功能材料,2015,46(8):8138-8143.

[9]    赵斌,张济民,李智超 .胶粘剂对热化学反应法陶瓷涂层性能的

影响[J].热加工工艺,2011,40(18):125-126,130.

[10]    ZHANG Z F, BAI H, CHEN H, et al. Effect of granulometric 

composition of raw materials on performance of ceramic coating 

on copper prepared by slurry method[J]. Surface and Coatings 

Technology,2021,417:127178.

[11]    GADERMAYR M, MAIER A, UHL A. Algorithms for microin‐

dentation measurement in automated Vickers hardness testing

[C]//10th International Conference on Quality Control by Artifi‐

cial Vision. Saint-Etienne, France:SPIE, 2011:189-198.

[12]    DENG Y, LI W G, MA J Z, et al. Thermal-mechanical-oxidation 

coupled first matrix cracking stress model for fiber reinforced 

ceramic-matrix composites[J]. Journal of the European Ceramic 

Society,2021,41(7):4016-4024.

[13]    曾浩,高凯,王传博,等 .绝缘母料加工温度对高压直流电缆绝

缘料性能的影响研究[J].绝缘材料,2021,54(7):37-42.

[14]    ZHANG X M, WEI L Q, XU H W, et al. Preparation and charac‐

terization of low-melting glasses used as binder for protective 

coating of steel slab[J]. Journal of Wuhan University of Technol‐

ogy-Mater Science  Edition,2013,28(2):380-383.

[15]    ZHANG Z F, CHEN H, WANG Y Q, et al. Effect of sodium sili‐

cate binder on the performance of ceramic coatings on copper 

prepared by the slurry method[J]. Surface and Coatings Techno- 

logy,2022,448:128868.

收稿日期：2023-10-11；修回日期：2023-12-25。

作者简介：吴亮亮（1996-），男（汉族），安徽黄山人，硕士生，主要

从事高性能离子源结构和工艺的研究；通信作者：钱玉忠

（1991-），男（汉族），安徽蚌埠人，副研究员，主要从事紧凑型高

性能中子源方向的研究。

(a)带绝缘层的无氧铜线圈实物

(b)绝缘性测试               (c)放电情况

图12　无氧铜线圈烧制玻璃绝缘层

Fig.12　Glass insulating layer sintered on the surface of 

oxygen-free copper
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