
版
权

所
有

 ©
 《

激
光

技
术

》
编

辑
部

第 29卷 第 4期

2005年 8月

激 光 技 术

LASER TECHNOLOGY

Vo .l 29, No. 4

August, 2005

文章编号: 1001 3806( 2005) 04 0440 03

中频溅射技术制备镱铒共掺 A l 2 O 3光波导
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摘要: 在硅单晶 ( 100)衬底上用热氧化法氧化一层 S iO 2做缓冲层, 在高纯铝靶上镶嵌金属 Yb, E r, 然后用中频磁控

溅射法制备了镱铒共掺杂氧化铝薄膜。讨论了靶电压及沉积速率随氧流量的变化的磁滞回线效应, 分析得出了沉积氧

化物薄膜的最佳氧流量。在室温下检测到了薄膜的位于 1535nm的很强的光致发光光谱 ( PL ), 并在光学掩模下用 BC l3

离子束对薄膜样品进行刻蚀,得到条形光波导。
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Abstrac t: SiO2 is form ed on the monocrysta lline silicon ( 100 ) substra te by means o f h igh tem pe rata re ox ida tion, then Yb

and E r are embeded in h ighly pure alum inum, and Yb, E r co doped A l2 O3 film is produced w ith m idd le frequeney sputter

technique. The in fluence o f target voltage and deposit rate v ary ing w ith oxygen flow is d iscussed. The optim ized oxygen flow of

deposite ox ide film is presented. A strong pho to lum inescence at 1535nm is de tected at the room temperature. Optical film is ca rved

by BC l3 ion beam under optical mask to form square optical waveguide.
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引 言

随着光通信技术的高速发展, 科学家们已把注意

力集中到建立集成化的全光通信网研究中。由于未来

的全光通信网要求具有集成度高、体积小、成本低、性

能稳定等优点,掺铒光波导放大器成为目前光有源器

件研究的热点之一
[ 1~ 3]
。目前, 掺铒光波导放大器主

要研制过程是在 Si衬底上生长波导匹配膜层 (如

S iO 2 ) ,继而生长光波导核心膜层 A l2O 3,并掺杂铒。迄

今,人们已提出许多种制备光波导放大器核心膜层的

基质, 如 S,i SiO2, L iNbO3, Y2O3, A l2O3等, 其中, A l2O 3

与铒匹配性好,价格比较低廉, 是一种极有应用潜力的

材料。选择A l2O 3作为制作波导的核心膜层基质材

料,主要因为:核心层与缓冲层 ( S iO 2 )、覆盖层之间折

射率差较大,波导中光波模被限制得很好,因而能得到

更好的抽运和放大; 较高的折射率允许小的波导弯曲

半径 (小于 100nm ) ,使得制作致密的波导器件成为可

能; A l2O3和 E r2O3的价电子晶体结构相似, 可将高浓

度的 E r结合进 A l2O 3晶体结构中,从而在较短的尺寸

内得到较高的增益。目前制膜与掺杂方法很多, 如射

频溅射 ( RFS)
[ 4]

,脉冲激光沉积 ( PLD)
[ 5]

,等离子体增

强化学气相沉积 ( PECVD )
[ 6]

, 以及分子束外延

(MBE )
[ 7]
溶胶凝胶法 ( sol gel)

[ 8]
等。

中频孪生靶磁控溅射技术因为其沉积速率高、沉

积膜与衬底结合力好、中频电源与靶的连接不像射频

电源那样要有复杂的阻抗匹配调节等优点而广泛用于

各种薄膜沉积
[ 9, 10]

, 但目前还未见有沉积镱铒共掺杂

氧化铝的报道。作者用中频孪生靶磁控溅射技术制做

了镱铒共掺杂氧化铝薄膜, 对薄膜制备中的氧压分量

及磁溅回线等问题进行了实验与理论的分析, 通过对

薄膜样品的退火温度进行优化, 在室温下检测到了薄

膜样品的光致发光光谱,最后把薄膜样品刻蚀成条形

光波导,总结出了一组优化的制备镱铒共掺氧化铝条

形光波导的实验数据。
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1 实验及讨论

1. 1 硅衬底的热氧化

为了能够使光波在薄膜样品中传播,需要使衬底的

折射率小于薄膜样品的折射率,通常是在单晶硅片上沉

积一层 SiO2。实验中采用热氧化法氧化出厚度约为

600nm的 S iO2。具体实验工艺过程如下: ( 1)清洗。先

用丙酮,乙醇清洗,后用超声波清洗 5m in; 然后用 HF酸

稀释液清洗;再用浓硫酸煮 3m in;最后用洗液煮; ( 2)干

氧。把单晶硅放入干氧炉里通入氧气加热使之反应,反

应的化学方程式为 S i+ O2 = S iO2, 干氧时间 5m in; ( 3)

湿氧。把干氧后表面有一薄层 S iO2的硅片放入蒸馏水

中加热,并同时向水中通氧气,使硅片与水及氧气发生

反应,具体的反应方程式为 S i+ O 2 = S iO2, 2H2O+ Si=

S iO2 + 2H 2,这个过程大约 1h, 生成 500nm ~ 600nm厚的

S iO2,实验中湿氧时间为 1h; ( 4)干氧。S i+ O2 = SiO2,

时间为 5m in,两次干氧厚度远远小于湿氧。

1. 2 中频溅射镱铒共掺薄膜

中频溅射沉积系统主要由真空镀膜室、溅射靶、中

频电源、永磁体、溅射气体氩、反应气体氧以及各种控

制器等组成。中频溅射常采用两个尺寸、外形完全相

同的孪生靶,如图 1所示。孪生靶在溅射室中悬浮安

Fig. 1 Schem at ic diagram ofm ed ium frequen cy magnetron sputtering system

w ith tw in targets

装。在溅射过程中, 两个靶周期性轮流作为阴极与阳

极,既可以抑制溅射靶面的弧光放电,也消除了普通直

流反应磁控溅射中 阳极消失  现象。所制备薄膜均

匀、致密,缺陷密度小,同时保证了溅射过程中系统可

以始终稳定地工作在被设定的工作点上。

溅射源为两个并列安装的平面磁控靶。中频电源

频率为 50kH z, 工作于恒定输出功率 1500W, 使用两个

直径为 51mm、厚为 5mm的孪生铝靶,铝靶中铝的质量

分数为 99. 99% ,在抛光的铝靶面上设计了若干小孔,

用于镶嵌金属铒和镱。高纯氩气做为溅射气体, 高纯

氧气做为反应气体充入真空室中。本底真空度为 5 !

10
- 3

Pa,工作气压为 2 ! 10
- 1

Pa, 氩气流量为 70cm
3

/

m,氧气流量为 25cm
3

/m ~ 45cm
3

/m。

实验中可观察到图 2所示的现象: 对一块新的金

属靶而言,随着注入溅射室中的氧气流量的增加,最初

F ig. 2 Change of depos it rate versu s oxygen f low ofM FS

溅射速率几乎保持不变,其后虽有所减小,但其数值与

纯氩状态下的溅射速率相比减小得不多,此时沉积膜

基本上属金属态。但是当氧气流量值增加到某一个临

界值时,溅射速率会发生突然的跌落,此时的沉积膜呈

现为氧化物膜。此后氧气流量再进一步增加, 沉积速

率的变化又开始变缓。这种沉积速率随氧气流量变化

的关系被称为迟滞回线。发生这种突变的原因是:

( 1)由于氧流量的不断增加, 靶面上形成了一层氧化

物,同样的离子能量轰击下,氧化铝的溅射速率比纯铝

要低得多,所以此时相应的溅射产额远小于纯金属靶

时的溅射产额; ( 2)氧化物的二次电子发射系数一般

高于金属,因此入射离子的能量很大一部分消耗于激

发化合物层的二次电子发射,并使这些二次电子加速,

相应地入射离子用于轰击靶的能量减小很多, 溅射产

额因而随之大幅度降低。

类似于上述溅射速率与氧气流量之间的迟滞回线

的还有靶电压与氧气流量之间的迟滞回线。两条迟滞

回线的趋势完全相同。图 3是中频溅射沉积镱铒共掺

氧化铝薄膜过程中测得的靶电压随氧流量的变化曲

线。溅射中的迟滞效应是不希望有的, 因为在迟滞回

Fig. 3 Ch ange of the target voltage versus oxygen flow ofMFS

线对应的过渡区内,从图中可以看出,对应同一个氧气

流量,可以有两种不同的溅射模式状态,究竟处于哪一

种溅射模式,取决于靶面经历的溅射历史。对于金属

模式状态,则所得的沉积膜并非是所要求的化合物膜,

而对于反应模式状态,虽然沉积膜为氧化物膜,但沉积

速率又比金属模式低。

1. 3 薄膜的光致发光光谱

实验中抽运源采用波长为 980nm的半导体激光

器
[ 11~ 13 ]

,激光器输出功率为 1. 0W, 光致发光光谱经

透镜收集后通过频率为 490H z的光学斩波器调制, 射
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入光栅单色仪的入射狭缝, 经分光后由半导体制冷器

制冷的 InGaA s近红外探测器探测,电信号经锁相放大

器输出后由 A /D板转换接入计算机进行数据记录并

处理。测量在室温下进行。图 4是退火温度为 850∀

时,掺原子数分数为 1%的铒、掺原子数分数为 9%的

镱的镱铒共掺杂 A l2O 3薄膜在 1. 0W抽运功率下的光

致发光光谱。从图中可以看出, 峰值波长为 1. 535 m、

半值宽度为 46nm。

Fig. 4 PL spectrum ofYb3+ /E r3+ co doped film

1. 4 薄膜的光刻工艺

氧化铝薄膜硬度非常大,并且非常致密,要对其成

功刻蚀并非易事。实验中先尝试用湿法刻蚀, 配备出

各种浓度的酸碱溶液对镱铒共掺氧化铝薄膜进行了刻

蚀。但一般的酸碱 (如 H2 SO 4, H CL)不与其发生反应,

很难刻蚀。又尝试用 HF酸进行刻蚀。浓度低了仍然

刻蚀不动,浓度高了又把整层的薄膜都腐蚀掉了。经

过很多次尝试没有找到一种合适的酸碱,也没有配出

一种合适浓度的混和酸来进行刻蚀, 所以,传统湿刻蚀

法不能满足实验要求, 只能用干刻法来刻蚀。干刻的

关键是找到一种能与氧化铝薄膜反应的气体, 曾经用

过 C l2, A r, H C,l BC l3等。最近总结出三氯化硼的效果

比较令人满意。具体的刻蚀过程分为以下几步: ( 1)

在薄膜上沉积一层 S iO2 (厚度约为 500nm ) , 主要作用

首先是可以使光波导形成对称光波导, 其次是膜在溅

射过程中的表面不平整可以得到改善,方便涂光刻胶;

( 2)在 S iO2上涂抹一层光刻胶 ( CxHy 化合物, 遇紫外

光很容易分解,但对 BC l3离子刻蚀却不敏感 ), 然后用

匀胶机把膜甩均匀,再用烘胶机把膜烘干; ( 3)把制好

的光学掩模板 (m ask)盖在光敏物质上, 用紫外线对其

照射 30m in,这样裸露出的光刻胶在紫外光的照射下

分解, 而掩模板下的光刻胶仍然存在;移去掩模板后,

S iO 2表面就形成由光敏物质组成的图形; ( 4)将做好

模的基片放入反应性等离子体中 ( BC l3 ) ,并对其施加

一射频偏压,这样等离子中的反应性离子在电场的作

用下将入射到薄膜上与未覆盖光刻胶的 S iO2进而与

A l2O 3进行反应,控制好 BC l3的离子浓度、反应时间、

偏压大小就可对光刻的深度进行很好的控制; ( 5)除

去光刻胶。由于光刻胶为碳氢化合物, 具有很强的还

原性。因此,将刻蚀后的基片放入氧等离子体中,即可

以除去光刻胶。

图 5所示为刻好的条形光波导的示意图 (图未完

全按实际尺寸比例画出 )。具体参数为: 掺铒的原子

Fig. 5 Sketch m ap of rectangu lar op ticalw avegu ide

数分数为 1. 0% ; 掺镱的原子数分数为 9. 0% ;退火温

度 850∀ ; 薄膜面积为 22. 4mm ! 10. 6mm, 厚度为

1. 2mm; 矩形镱铒共掺杂 A l2O3 光波导为 10 m !

1. 34 m, 即光波导宽为 10 m,深为 1. 34 m;波导间是

空气, 宽度为 30 m。衬底是单晶硅上氧化的一层

S iO 2, 厚度为 0. 6 m。

2 结 论

中频孪生靶磁控溅射技术用于制备镱铒共掺杂氧

化铝薄膜,沉积速率高、薄膜样品掺杂均匀、表面形貌

好、光致发光光谱强。通过控制溅射过程中氧气的流

量可以得到氧化物薄膜,实验对沉积过程中的氧气流

量进行了优化,图示给出了溅射的迟滞回线效应。通

过对大量的实验样品进行分析后, 证实这是一种良好

的制备镱铒共掺薄模的方法。在光学掩模下用 BC l3

离子束对薄膜进行了刻蚀,得到了表面形貌好、无裂痕

及损伤的条形光波导,为光波导增益特性的测量奠定

了坚实的基础。
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Fig. 4 The beam quality factor of th e non parax ial and parax ialM 2 as a

function of thew 0 / ( 0 = 1 / )

2 结果与讨论

在 w 0 / > 2时, 傍轴与非傍轴标量理论计算的双

曲正弦高斯光束的质量因子趋于一致; 在 w 0 / < 1

时,两者有较大的差别。因此, 当光束的束腰半径较大

时,可用传统的标量光场光强定义来近似描述横截面

上光场的能量传输, 传统的光强二阶矩理论也近似成

立,傍轴双曲正弦高斯光束可以看成是由中心分别位

于 ( -  0w
2
0 /2, 0, 0)和 (  0w

2
0 /2, 0, 0 )处, 束腰半径相

同、位相差为 !的两束偏心基模高斯光束的相干叠

加;而当光束的束腰半径较小时 (w 0 < ) ,光束横截面

上的光强不能采用传统的光强定义, 而必须采用光强

的精确定义进行描述,光束质量因子也必须采用精确

光强定义下的非傍轴光束质量因子的定义作修正。另

外,还必须强调指出, 当光束的束腰半径较小时, 倏逝

波对光束的光强二阶矩的贡献一般不可忽略, 仅当光

束束腰处 (取 z= 0)光场复振幅的角谱 A 0 (fx )为实数

或纯虚数时,倏逝波的贡献才为 0。
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