
第 31 卷增刊
2004 年 3 月

中国激光
CillNESE JOURNAL OF LASERS 

Vo1.31 , Suppl 

March, 2004 

文章编号: 0258-7025 (2004) Supplement-0323-03 

Er 离子注人 Al203 光波导薄膜的发光特性研究
王兴军，王辉，陈涛，雷明凯

(大连理工大学材料工程系表面工程研究室，辽宁大连 116024)

摘要 采用溶胶-凝胶和离子注入复合工艺在氧化的 SiO"lSi(lOO)基片上制备掺 险品:Al，O，光学薄膜。 900 'c烧结，掺险品:Al，O，薄

膜的相结构是 y-(Al，Er)ρs 和 O-(Al，Er)20，的混合物。室温下测量不同注入剂量的掺 险品却2乌光学薄膜的光致发光谱，均获得了

中心波长为1.533μn 的发光曲线。 900 'c烧结和j备掺 Ei"":Al20，光学薄膜光致发光强度随着注入剂量从 0.2x1016 cm"" 增加到

4x1016 cm"" 而逐渐增加。而 1200 'c烧结 I!itJ 备掺Er"':Alρ8 光学薄膜的光致发光强度随着掺杂浓度从 0.2x1016 cm"" 增加到

4x10凶 cm毛先增加后减小。
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Photoluminescence of Er Ion Implanted Al20 3 Waveguides Film 
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Abstract The Ei""- doped Al,O, optical films have been prepared on the thermally 0泪dized SiO"lSi (100) substrate by 出e Er

ion implantation Al20 3 films, which were obtained by the sol - gel method with a dipping -coating technique, using the 

alur旧nium isopropo泪de [Al(OC,.H7}i]-derived Al,O, sols. The phase struct山飞 núxture of y-(Al,Er)203 and O-(Al卫r)，O"， was 

obselVed for the E户-doped Alρ， filmssinte陀d at 900 'C.四e photoluminescence (PL) spectr田n centered at 1 臼3μn wl由 the

full width at half-maxim山n (FWHM) of 44 nm was obselVed for 吐\e Er札doped Al,03 fiIm with the Er ion implantation fluence 

of 4x1016 cm气 which attributed to the intra-4f !ransition between the first excited ('1田o and 吐\e ground state ('1 JUÌJ of Ei""哑\e

PL intensity at 1.533μn incre岱ed with increasing the Er ion implantation f1uence from 0.2x lO'6 cm""ω4x10l6 cm"" for the 

E户-doped Al,O, films sintered at 900 'C. When the sintering temperatur它 was increased to 1200 'C，吐\e PL intensity at 1.533 问n

first increased, and 位\en dec陀ased wi位\ increasing the Er ion implantation f1uence 鱼。m 02x10l6 cm"" to 4x1016 cm"" 

Key words fiIm physics; E户一doped waveguides 皿\plifier; ion implantation; Al,O,; sol-gel method 

1 引 言

薄膜光波导在集成光学领域具有相当大的潜

力，掺 E户光波导放大器具有体积小、易于集成等突

出特点，已引起了较多的关注[剧。掺饵光波导放大器

的基体材料主要是第皿，IV 族元素的氧化物:包括

Si02, Al20 3, Y20 3, Ti0 2, In203 等等。其中 Al203 晶体
结构与 Er203 相似，可以掺杂高的 E沪浓度而离子

间相互作用较小，相应提高了发光效率和寿命[3] 但

Al203 高的合成温度，传统技术很难制备掺 E户:

Al203 光学薄膜。 1993 年，van den Hoven 等问首先

在热氧化法获得 6 μn 厚 Si02 薄膜的 Si 基片上采

用磁控溅射法制备了厚度约为 600 run 的Al203 薄
膜 ， 100 keV 到1.5 MeV 变化能量的 Er 离子进行注
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人获得了掺 E户: Al203 光波导薄膜。然而，磁控溅射

制备 Al203 薄膜的工艺复杂，较难控制。 溶胶一凝胶

(sol-gel)技术用于制备Al203 薄膜，具有均匀性好，
易掺杂，表面光洁度高，以及工艺简单等优点[明。本

文采用溶胶-凝胶法制备 Al203 薄膜后进行 Er 离子

注人的复合工艺，在热氧化 SiOJSi(100)基片上制备

掺 E户: Al203 光学薄膜，旨在为发展具有高抽运效
率和增益特性的掺 E户光波导放大器创造条件。

2 实验

采用异丙醇铝[Al(OCaHη3]水解获得稳定、透明

的勃母石。-AlO。而溶胶后阴，将热氧化获得2μn厚

Si02薄膜的臼(100)(30 mrnx20 mrnx O.5 mrn)基片在
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γ-AlOOH 凝胶薄膜烧结而成，受到 γ-AlOOH 凝胶

薄膜择优取向的影响和控制，因而 γ-Al203 相表现
出确定的择优取向性。作为 γ-Al203 相转变的产物，
θ-Al203 也呈现确定的择优取向性。 注入剂量为

0.8x1016 cm-2 的掺 E户:Al203 薄膜的 XRD 谱与不掺

杂的相比无明显变化表明少量 E沪掺杂对Al203 薄
膜的晶体结构和择优取向性未产生显著影响。

3.2 光致发光特性

由图 2 可见，在波长1.470- 1.630μn 范围获得

了中心波长为1.533 阳(半峰宽约为 44 nm)的光

致发光谱，对应于 E户中守电子第一激发态eI丘.. 0向

基态 eI叫能级跃迁。 处于基态的智电子吸收

980nm 的抽运光跃迁到第二激发态(吼叫，然后以

无辐射跃迁的方式迅速跃迁到 4IJ312 ， 最后以辐射光

子的形式跃迁到 4IJM.， 发出波长为1.533μn 的荧

光。由图 3 可见，光致发光强度随着注入剂量[(0.2-

4)x1016 cm勺的增加而逐渐增加。 类似的变化规律

也在Er离子注入磁控溅射法制备的Al203 薄膜中

发现 ， 825 't退火，光致发光强度随着 Er3+掺杂浓度

从 0.03%增加到 3%而逐渐增加l剑。 由于在没有浓度

猝灭时，较高的 Er3+掺杂浓度相对应的激活的 E户

离子数也较多，导致光致发光强度的提高。由图 4

可见，光致发光强度随着注入剂量 [(0.2-4)x1016

cm-2] 的增加先增加后减小。王兴军等m系统的研究

了掺 E户:Al203 粉末的相结构和相变规律，发现在
900 't相结构随着 E沪掺杂浓度增加到 5%也没有明

显变化。而 1200 't的相结构在掺 1%E户浓度时有新

相析出，ErAl03 和 AllOEr6024 相，这些新相的析出导

致激活的 E户离子数减少，光致发光强度随之下降。

胶溶一凝胶和离子注入复合工艺获得了具有优良的

光致发光性质的掺Er+:Al203 光波导薄膜，为进一步

光激

上述的溶胶中浸渍 5 min，以 100 rrunlmin 匀速提

拉，在空气中干燥 1h 后，放在干燥箱中 100 't干燥

10min得到 γ-AlOOH 干凝胶膜，在热处理炉中以 4

't/min 的升温速率缓慢升温至不同的热处理温度

(800-1200 't)，保温 1h 后随炉自然冷却，得到一定

厚度的 Al203 膜。采用 MEVVA 80-10 型金属蒸气真

空弧离子源室温将 Er 离子注入Al203 薄膜中，获得
掺 E户:Al203 薄膜。注人能量为 50 keV，注人剂量范

围为(0.5- 10)x1015 cm-2。重复上述提拉-注入过程

多次得到所需厚度不同的掺 E户浓度的 Al203 薄膜。
然后，在热处理炉中以 4 't/min 的升温速率缓慢升

温至相应的热处理温度(800-1200 't)，退火 5 h，获

得所需的掺 E户:Al203 薄膜。

采用 SlllMADZU XRD-6000 型 X 射线衍射分

析仪RD)的 CuKα 辐射确定薄膜的相结构。光致发光

谱的测量采用的激光光源是最大功率为 1 W 的半导

体激光器，抽运波长为 980 nm。 光致发光谱采用

Jobin Yvon Hrs2 型单色仪，Kofin-Sinar 斩波器，

Id441-c 型InGaAs探测器记录。 光谱信号经 391A

型锁相放大器放大，由计算机进行数据采集和处理。

国

3.1 相结构

由图 1 可见，与 900 't烧结粉末的标准 XRD

谱图相比[η，不掺杂Al203 薄膜的 XRD 谱仅出现重

合的 γ-Al203 和 θ-Al20 3( 440) , (240)的衍射峰。说明

900 't制备的薄膜具有明显的 γ-Al203 的 (110)和

。-Al203 的 (240)择优取向性。 黄肖容等[8l分析了溶

胶-凝胶法制备 γ-Al203 膜过程，证明 γ-AlOOH 凝

胶薄膜是沿(020)方向逐层生长的。 γ-Al203 薄膜经

中324 

结果与讨论3 
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图 2 掺 E户:Al203 薄膜的光致发光谱
Fig. 2 PL spectrum of 位le E户-doped Al20 3 film sintered 

at 900 'c wi出址le Er implantation f1uence of 4x10 16 cm-2 

under four dipping-implantation processes 
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图 1 在氧化的 SiO:lSi(100)基片上制备掺Er+:Al203 薄膜的
XRD 谱。(均不掺杂;(b)注入剂量为 0.8x10 16 cm-2 

Fig. 1 XRD patterns of the Ez-3'-doped Al20 3 films on 

址le口nally oxidized SiOiSi(100) substrates sintered at 900 'c 

with four dipping-implantation processes. (a) Undoped; 

(b) Er ion implantation f1uence of 0.8x1016 cm-2 
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2) 900 'c烧结，在 SiOt'Si(100)基片上制备的掺

E户:Al203 光学薄膜的相结构是 γ-(Al，Er)203 和 θ­

(且，Er)203 的混合物。

3) 900 'c烧结制备的掺 E户:Al203 光学薄膜的
光致发光强度随着注人剂量从 0.2x10 16 cm-2 增加

到 4x1016 cm-2 而逐渐增加 。 1200 'c烧结制备掺

Er3+:Al203 光学薄膜的光致发光强度随着掺杂浓度
从 0.2x1016 cm-2 增加到 4x1016 cm-2 先增加后减小。

王兴军等 Er 离子注入Al203光波导薄膜的发光特性研究Supplement 
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图 3 900 "c烧结的掺 Er+ :Al20S 薄膜在 1.533μn 的光致发

光强度的变化曲线，注入剂量范围(0.2-4)x1016 cm-2 

Fig.3 PL intensity at 1.533μn with increasing 位\e Er ion 

implantation fluence 企om 0.2 to 4x lOI6 cm-2 for 位le

Eil+ -doped Al20 S films sintered at 900 "c 
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图 4 1200 "c烧结的掺时:Al20S 薄膜在 1.臼3 间的光致

发光强度的变化曲线，注入剂量范围(0.2-4)x lO I6 cm-2 

Fig.4 PL intensity at 1.533μn with increasing 仕le Er 

implantation fluence from 0.2 to 4x lOI6 cm-2 for 吐le

Er+-doped Al20 3 films sintered at 1200 "c 
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研究薄膜光波导的吸收、损耗等性质创造了条件。

结论
1) 溶胶-凝胶和离子注入复合工艺在 SiOt'Si

(100) 基片上获得了具有优良光致发光性质的掺

E户: Al203 光学薄膜。
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