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错膜沉积工艺的实验研究

许培忠 严义损
（中国科学院上海技术物理研究所，上海）

摘要一一实验研究发现，采用离子柬辅助沉积技术能玫进膜层的性能，消除戎

减小膜层的应力． 由实验得到： 为保证绪膜具有较好的光学性能和机械性

能，基底温度须加热至约150
°

C；对错膜比较适合的离子束能量约为150eV;

束流密度约为50µA/om�.
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1. ·弓l 言

错是一种重要的高折射率红外透光材料． 它具有化学性能稳定，与其它膜层结合好等

优点 ． 另外由于销的体电阻率p>400om, 因而微量杂质效应对恅来说不是很重要[1)
． 错

的这些特点使之成为最重要、最常用的红外高折射率材料之一 ． 绪同其它红外半导体材料

一样，膜层性能受沉积时的工艺条件影响较大． 材料种类、沉积过程中的基底温度、蒸发方

式和速率等都会对褚膜的性质产生直接的影响[2
,

3]
． 尤其是用通常热蒸发方式沉 积的膜

层，其性能与沉积时的基底温度关系更大． 如在室温基底上沉积的错膜折射率低，应力大，

以致膜厚超过 一定值时膜层会由于应力大而卷裂屯 另外， 在通常工艺条件下沉积的膜层

在牢固度等方面也存在着 一 些问题 ． 本文对沉积工艺条件与绪膜性能的关系作了较全面的

实验研究，并采用离子束辅助沉积技术来研究它对褚膜的光学性能、硬度、牢固度以及应力

等的作用和影响，比较了不同工艺条件下沉积的储膜的性能，取得了一些有意义的结杲．

2. 实验和结果

实验用的中700箱式锁膜机由四川南光厂制 造，心3omKanfman离子源由美国
C,ommonwealth SoientifiQ公司制造，监测蒸发速率和膜层厚度用的石英品体膜厚监控仪由
Balzers公司制造 ． 基底都是用伞25的硅片 ． 对在温度不同的基底上用通常工艺沉积的膜

和在室温基底上采用离子束辅助技术沉积的膜作了光谱测试、 电阻率测量以及硬度和机械
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牢固度等试验，并对减小和消除储膜的应力作了实验研究，结果如下．
2,.1 折射率
沉积好的膜层在日立公司的260-50红外分光光度计（精度为0.5%）上测出光谱曲线，

然后根据测蜇光谱用迭代法计算出膜层的折射率． 表1是用通常的沉积工艺在不同温度的

茅底上沉积的膜层的折射率． 表2是在室温基底时采用不同离子条件辅助沉积的膜层 的折

射率．
表1 在不同温度基底上沉积膜的折射率（入～2.8µ,m)

Table 1 Refractive :index of the tilm deposited on substrate 
with different temperature. 

基 底 温 度

室 温

100°0 

150°0 

200°0 

折 射 率

3.93 

3.98 

4.08 

4.08 

表2 不同离子条件下沉积膜的折射率（入～2.8µ.m) 

Table 2 Refractive index of tke film deposited under different conditions of ion. 

基 底 温 度 离子(A工＋）条件 折 射 率

室 温 无 3.93 

室 温 150eV, 40µA/cm2 4.12 

室 温 150eV, 50µA/cm2 4.14 

室 温 250eV, 30µA/cm2 4.17 

2.2 电阻率

用四探针法测量膜层电阻率的结果如下。

表3是在不同基底温度时，无离子束辅助情况下的测蜇结果；表4是在室温基底时，用

不同离子束能榄和束流密度辅助沉积情况下的测拭结果．

表8 不同温度基底上沉积膜的电阻率

Table 3 Resistivity of the film deposited on substrate 
with different temperature. 

基 底 温 度 电 阻 率

室 温 2.25 X 10一心•Cm

100·0 7Q.cm 

120°0 17 Q,cm 

150°0 19 □•cm 

200°0 160,cm 

2.3 硬度、强度和机械牢固度

对各种条件下沉积的 膜均用不同硬度的铅笔作了划痕硬度试验；并用SMG-1型数显光

学膜层强度试验机作强度试验，所得结果见表5. 用玻璃胶带纸粘拉作了牢固度试验，结果
表明， 只有用离子辅助沉积的膜具有很好附着力，在胶带纸反复粘拉下没有出现脱膜现象.. 
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表4 在各种离子条件辅助下沉积膜的电阻率
Table 4 Resis tivity of the film deposited under 

different conditions of ion. 

基 底 温 度 离子(Ar+)条件 电 阻 率

室 温 无 0.02扣·cm
室 温 250eV, lOOµA/cm2 0.20•cm 
室 温 250 e V, 30 µA/cm2 3.59·cm 
室 温 150 e V, 40 µA/cm2 4Q.cm 
150°C 150eV, 40µ,A/cm2 18Q,cm 

表6 离子辅助与无离子辅助时膜层硬度及强度试验结果
Table 5五ardness and strength of the film deiosited with or 

without ion beam assis扭nt.

基 底 温 度 离子(Ar+)条件 耐 府 试 验 硬
丑
度试验

'r=Bmm,"= 635/s （ 值）

室 温 无 l2OO转出现划痕 3丑
室 温 150eV, 40µA/cm2 >10000转无划痕 7H 
室 温 离 子 清 洗 1900转出现划痕 4丑
150°0 无 1700转出现划痕 6丑
150°C 150eV, 40µ,A/cm2 >10000转无划痕 9丑．

2.4 蒸发方式和蒸发速率

用石墨舟热蒸发沉积的膜与电子枪蒸发沉积的膜相比，性能无明显的差别． 对于不同

的蒸发速率（在0.3,,...,4.5nm/s范围内），沉积膜的性能变化也不大， 这说明蒸发方式和蒸

发速率对沉积的销膜性能影响不大．

2.5 应力

热蒸发膜中存在的内应力和热应力使薄膜始终处于一个较大的应力状态． 储是一种内

图1 无离子辅助沉积膜的应力实验照片
F芼． 1. Photo of s tr窃s experimont of the血

deposit吐without沁nb妞mass这tan,.

图2 离子束辅助沉积膜的应力实验照片
Fig. 2. Photo of stress experiment of tho 

film deposited by ion beam ass尥tant.
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应力较大的膜料，在较低温度基底上沉积的错膜到达尸定厚度(~3µ,m)时，膜层会因应力

大而龟裂或从基底上脱落 ． 图1是在室温基底上，对用电子枪沉积的厚度约为3µ,m褚膜

的应力实验结果，由图可见，由于应力作用、膜层出现卷裂和脱落 ． 图2还是在室温基底上，

对采用氪离子辅助沉积的 诸膜（厚度为3.3µ,m)的应力实验结果，由图可见，膜层元卷裂、脱

落现象，牢固度也很好．

3. 结果分析

(1)由表1可知，膜层 的折射率与基底温度有关． 用通常工艺在室温基底上沉积的膜

的折射率较低（约为3.93)，这是因为在基底温度较低时，沉积材料分子的表面迁移率较小，
这时生长的膜一般是柱状结构，其聚集密度低，从而导致了折射率下降．按照聚集密度定义，
膜层折射率可表达为"}

n=(1-P)'1'lr'1l+P出． （1)
式(1)中P为聚集密度，如是柱状结构中空隙折射率，巧是柱体折射率．由式(1)可见，

聚集密度低，折射率就小，它也说明了在室温基底上沉积的膜折射率较低的原因． 而同样用
室温基底，经离子辅助沉积的 膜的折射率却提高0.17以上（见表2)，这是由于离子辅助提
高了膜层聚集密度的结果．

(2)在室温基底上沉积的膜的电阻率较小（电导率大），这时由自由载流子引起的吸收

较大，其原因估计是由于膜层的晶格缺陷所致． 基底温度低时，其凝聚系数大，这样使得成

膜的 结品颗粒也大，由此沉积成的膜的品格缺陷会增多 ． 根据能带理论，品格缺陷会引起禁

带能级坞的变化，而自由载流子浓度n,以及电阻率p (pee上）与禁带能级有关
lcT-

. . . .  \" n 

伍＝彻e可），禁带能级的变化会引起自由载流子浓度的变化，由此可说明在室温基底上

沉积的膜电阻率较低的原因．表4的结果也说明膜层 电阻 率与其生 长方式和微结构有

关 ．

(3)根据表3的结果，经离子辅助沉积的 膜层的硬度增加，包括基底是室温的情况 ． 这

是因为离子辅助沉积技术提高了膜层 的致密度，从而提高了硬度 ． 经离子辅助沉积的膜层

硬度很大，在负载时磨了10000转以上仍未出现划痕． 而无离子辅助的 膜一般在磨了不到
2000转就出现划痕，甚至破损 ．

(4)实验表明，蒸发方式和速率对膜层性能无明显影响．这是因为膜层性能主要与基

底温度有关，石墨舟蒸发与电子枪蒸发这两种方式都是热蒸发，并无实质性差别（都是熔化

后蒸发）．而膜层 的生长结构由表面迁移率决定，其大小受基底温度影响，不受沉积速率的

影响．

(5)离子辅助沉积使储膜的应力减小了．薄膜的内应力是因其特殊柱状结构而产生的柱

体之间的 相互吸引力．销膜的 应力与膜的结构及成膜方式有关心］，离子辅助技术具有两个重

要作用， 一 是改变了膜层的微结构或生长方式一决定薄膜应力的主要因素；二是辅助离子

的大部分能蜇通过碰撞转移给相邻原子，引起了晶格振动，结果在很小区域内使温度上升到

足以引起原子永久性地重新排列 ［气起到了“退火” 作用．
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4. 结 语

对错膜沉积工艺进行的实验研究及结果分析可得到结论如下：

褚膜的很多 性能参数与沉积时的 基底温度有关 ． 为保证膜层具有较好的光学性能和机

械性能，基底温度应加热到150
°

0左右． 不同的热蒸发方式不影响沉积膜层的性能， 在一

定范图内(0.3�4.5nm/s)的不同蒸发速率不会改变膜层的性能． 采用离子束辅助沉积技

术能使褚膜的许多 性能得到改进 ． 特别是在消除和减小膜层的应力上取得了很大的成功；

采用这一 技术在室温基底上也能沉积出性能好的膜层． 在离子辅助沉积中， 离子能量对膜

层结构和性能影响较大， 对褚材料来说，辅助沉积的离子能量不可太高，根据实验结果，对褚
膜比较适宜的离子能量约为150eV， 束流密度约为50µA/cm气

致谢一本文部分实验由邵剑心同志协助完成， 对其中一些实验结果也一起进行了有益的

讨论， 在此特致谢意．
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ABSTRAOT 

5卷

It 均 found by t1xperimental study that the processing of ion beam assisted deposition 

can improve the performances of Ge film, reduce or elimina忱 the stress in the film. 

Acco过ing to'the experimen扫，to ensure good optical and m即hanical properties of the, 

film, the temperature of the substrate should be heated up to about 150°0. The suitable 

energy and current density of ions for Ge film are about 150eV and 50 µ,A/(lm气

工espootively.


