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电子束蒸发制备掺钕钇铝石榴石薄膜特性研究

任 豪1，2，曾 群1，庞振华2，周应恒1，梁锡辉2

( 1．华南师范大学 信息光电子科技学院，广州 510631; 2． 广州市光机电技术研究院，广州 510663)

摘要: 硅基光电集成技术是当代高速信息化的重要发展方向之一。为了研究制备在硅衬底上的新型发光材料，突
破 Nd∶YAG固体激光工作物质主要是晶体、透明陶瓷等固体形态的限制，采用电子束蒸发沉积工艺，在硅( 100) 衬底上制
备了 Nd∶YAG薄膜，并对 Nd∶YAG薄膜的表面形貌、晶体结构、光学特性进行了测试。X 射线和扫描电子显微镜测试结
果显示，Nd∶YAG薄膜经 1100℃真空高温退火处理 1h后有效结晶，采用钛蓝宝石激光器输出 808nm激光激发，液氮冷却
的 InGaAs阵列探测器室温下得到 Nd∶YAG薄膜的 1064nm主荧光峰的荧光光谱。结果表明，采用电子束蒸发沉积和后
续高温退火工艺可以在硅衬底上制备 Nd∶YAG晶体薄膜。
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Characteristics of Nd∶Y3Al5O12 thin film prepared by electron
beam evaporation deposition
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Abstract: Si-based optoelectronic integration technology is one of the main study topics and development directions for the
high-speed information． New Si-based luminescent materials were developed to break the limits of Nd∶YAG solid laser material，
which was confined by two main solid states: single crystal and transparent ceramics． Nd∶ YAG thin film was prepared on Si
( 100) substrates by electron beam evaporation deposition． The surface morphology，crystalline phase and optical properties of
Nd∶YAG thin film were characterized by X-ray diffraction， scanning electron microscopy and spectrophotometer． The
crystallization of Nd∶YAG thin film was improved after annealing at 1100℃ for 1h in the vacuum，photoluminescent spectra of
Nd∶YAG thin film were measured at room temperature，with 808nm radiation from a Ti ∶ sapphire laser，and photoluminescent
spectrum in the region of 1064nm peak was detected by a liquid nitrogen cooled InGaAs detector array． The results showed that
Nd∶YAG crystalline thin film was grown on Si substrates for the first time by means of electron beam evaporation deposition and
subsequent high temperature annealing process．
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引 言

掺钕钇铝石榴石( Nd3 + ∶Y3Al5O12，Nd∶YAG) ，是在

作为基质的钇铝石榴石( Y3Al5O12，YAG) 晶体中的部
分钇离子( Y3 + ) 被激活离子取代而形成的钕离子

( Nd3 + ) ，由于稀土离子掺杂无须电荷补偿而提高激光

输出效率，而且具有较高的热导率和抗光伤阈值，使它

成为目前综合性能最优，也是应用最广泛的激光工作

物质［1-2］，Nd∶YAG激光器也是目前最常用的一类固体
激光器，在激光加工、医疗、军事等领域应用广泛。
对 Nd∶ YAG 固体激光工作物质的研究主要包括

Nd∶YAG晶体［3-4］、Nd∶YAG 粉体［5-6］和 Nd∶YAG 透明陶
瓷［7-9］等不同固体形态及其物化性能和激光特性，其中

Nd∶YAG 薄膜在光平面波导、带波导结构的激光晶体
和波导激光器的研究中得到重要应用。其制备方法包
括离子注入法［10］、液相外延法( liquid-phase epitaxy，
LPE) ［11-12］、溶胶凝胶法［13-14］、脉冲激光沉积法( pulsed
laser deposition，PLD) ［15-16］等。本文中尝试采用电子
束蒸发制备 Nd∶YAG 薄膜，研究其镀膜工艺和高温退
火后处理工艺等问题，并对制备在硅衬底上的Nd∶YAG
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薄膜的表面形貌、晶体结构、光致发光特性等进行了测
试和表征，为下一步的方法可行性研究和实用化提供

技术依据。

1 实验过程与测试仪器

选用高纯氧化钇( Y2O3 ) 、氧化铝( Al2O3 ) 和氧化

钕( Nd2O3 ) 材料，按化学计量比球磨混合制备 Nd∶YAG
纳米粉末，Nd∶YAG 膜料是由 Nd∶YAG 纳米粉末压制
而成，采用电子束蒸发镀膜工艺制备 Nd∶ YAG 薄膜。
衬底材料为单面抛光、( 100 ) 取向的 P 型单晶硅( Si)
片，制备前用丙酮、乙醇及去离子水对衬底片进行了超
声波清洗。采用 WTX1100-2DS-1 型电子束蒸发镀膜
机，电子枪最大功率 6000W，E型电子枪产生电子束打
在放置在坩埚内的 Nd∶YAG 膜料上，首先采用电子束
扫描加热预熔膜料［17］，在使膜料放气的同时，加热烧

结 Nd∶YAG纳米粉末膜料，形成类似陶瓷结构，并出现
晶化现象，如图 1 所示，显示出 Nd∶YAG纳米粉体作为
镀膜膜料的可行性。之后提高电子枪功率，聚焦电子
束进一步加热膜料，使其蒸发并在 Si( 100 ) 衬底上形
成 Nd∶YAG 薄膜。通过对比实验优化镀膜工艺参量，
本底真空度为 5 × 10 －3 Pa，充氧至 2 × 10 －2 Pa，衬底温
度 200℃，电子枪功率 1500W，镀膜时间 20min，厚度在
500nm左右。镀膜后，采用国产定制的高真空高温加
热设备，在 5 × 10 －3Pa真空条件下，对制备在硅衬底上
的 Nd∶YAG薄膜样品进行 1100℃高温退火处理 1h。

Fig ． 1 Nd∶YAG powders sintered to ceramics after coating

采用日本 HITACHI 公司 S-3400N 扫描电镜测试
Nd∶YAG 薄膜的表面形貌，采用荷兰 PANalytical 公司
X'Pert Pro型 X射线衍射仪进行 Nd∶YAG 薄膜的物相
分析，采用日本 SHIMADZU公司 UV-3101PC分光光度
计测试 Nd∶YAG薄膜的反射光谱，采用钛蓝宝石激光
器作为激发光源，发射波长调至 808nm，液氮冷却的
InGaAs阵列探测器测试 Nd∶YAG 薄膜室温下的荧光
光谱。

2 结果与讨论

采用扫描电子显微镜观察 Nd∶YAG薄膜样品表面
形貌，扫描电子显微镜图如图 2 所示。经高温退火处
理后，Nd∶YAG薄膜有效结晶，出现与 Nd∶YAG 透明陶

Fig ． 2 Scanning electron microscope morphologies of Nd∶YAG thin film

瓷相似的表面晶体结构尺寸［18］，膜面平整，晶界清晰，晶

粒尺寸在 10μm左右，且分布比较均匀，晶界间没有杂质
和气孔，表面存在的少量针孔缺陷与镀膜工艺有关。

Nd∶YAG薄膜样品的 X射线衍图如图 3 所示，在
32. 99°的最高尖峰对应标准谱中 33. 32°的( 420 )
YAG相［19］，衍射峰很尖锐，说明 Nd∶ YAG 薄膜经高
温退火处理后，Nd3 +进入 YAG 晶格中，形成了纯相
的 YAG。

Fig ． 3 X-ray diffration pattern of Nd∶YAG thin film

制备在 Si( 100) 衬底上 Nd∶YAG 薄膜样品的反射
光谱如图 4 所示，由反射率在 10% ～ 40%之间的多个
波峰和波谷组成，不同沉积时间制备不同厚度的

Nd∶YAG薄膜，其反射光谱的类型和发射率的范围区间
大致相同，只是波峰和波谷的位置发生变化，显示出

Nd∶YAG 薄膜具有复合多层膜的光谱特性，并且具有
较高的透光率。

Fig ． 4 Reflectance spectrum of Nd∶YAG thin film Si( 100)

采用钛蓝宝石激光器 808nm 波长激光激发，发射
功率 0. 5mW。激光经显微物镜( 100 × ) 聚焦至样品表

面，光斑直径 1μm左右。受激发的荧光由相同规格的
显微物镜收集并被焦距为 0. 5m 的光栅光谱仪分光
后，利用液氮冷却至约 150K 的 InGaAs 铟镓砷阵列探
测器测试其光致发光特性，得到荧光光谱如图 5 所示。
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Fig ． 5 Photoluminescent spectrum of Nd∶YAG thin film

1064nm处的主荧光峰对应于 Nd3 + 的4F3 /2 ～ 4F11 /2跃

迁，始于4F3 /2能级的 R2 分量，终止于
4F11 /2能级的 Y3

分量［20］。与 Nd∶YAG 单晶或 Nd∶YAG 透明陶瓷不同
的是，Nd∶YAG薄膜主荧光峰 1064nm处的荧光光谱有
明显的增宽，半峰全宽 ( full width half maximum，
FWHM) 为 41. 0nm，这与 Nd∶YAG 薄膜的晶体结构与
组成有关，薄膜的无定型结构和结晶态的不均匀，使

Nd3 +离子难以处于较为理想的均匀一致的 YAG 结晶
态环境中，导致了 Nd3 +离子产生异质场，使发射光谱

增宽。
对于采用电子束蒸发在 Si ( 100) 衬底上制备的

Nd∶YAG薄膜，其 X射线衍射图和荧光光谱图所反映的晶
体结构和光致发光特性，与采用脉冲激光沉积在Si( 100)
衬底上制备的 Nd∶YAG薄膜非常接近［15］，这与两种物理
沉积镀膜方法的镀膜原理相似有关，虽然采用不同的电

子源，但都是加热使膜料蒸发成膜。如何发挥电子束蒸
发的优势，进一步提高电子束蒸发制备 Nd∶YAG薄膜的
膜层质量和光学特性，还有待下一步的研究。

3 结 论

探索性地采用电子束蒸发镀膜工艺，在 Si( 100) 衬
底上制备 Nd∶YAG 薄膜，经 1100℃真空高温退火处理
1h后，采用扫描电镜观察 Nd∶YAG薄膜的表面形貌，采
用 X 射线衍射仪对 Nd∶YAG薄膜进行物相分析，采用分
光光度计测试 Nd∶YAG薄膜的反射光谱，采用钛蓝宝石
激光器作为激发光源，InGaAs阵列探测器测试 Nd∶YAG
薄膜的光致发光特性，首次获得电子束蒸发和真空高温

处理制备的 Nd∶YAG晶体薄膜，室温下获得 1064nm 主
荧光峰的宽带荧光光谱。采用电子束蒸发镀膜制备的
Nd∶YAG薄膜可用于光波导器件和波导激光器，基于硅
衬底则可扩大在硅基光电集成方面的应用。
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