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基底温度和离子源能量对薄膜应力的影响
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摘要　在不同的基底温度和离子源能量下,采用电子束蒸发方法在GaAs基底上分别制备了SiO２、TiO２ 和Al２O３
光学薄膜.测量了所制备薄膜的表面应力,并对不同离子源能量下薄膜的折射率进行了测试.结果表明,三种光

学薄膜的表面应力呈不均匀分布,通过调节基底温度和离子源能量能有效减小薄膜应力,SiO２、TiO２ 和 Al２O３ 薄

膜的平均应力最小值分别为２．９,８．４,２５．１MPa.
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１　引　　言

SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜的光学特性优良,化
学特性稳定.随着传统光学、信息光学以及光电子

技术的迅速发展,薄膜光学器件在光学系统中得到

了广泛的应用[１].薄膜应力会影响薄膜元件的可靠

性和寿命[２],若膜层中的应力超过其损伤阈值,则薄

膜元件会发生断裂损伤,薄膜的性能降低,甚至失去

功能[３].因此,对光学薄膜应力的测试和分析一直

是薄膜研究的热点.

Nishikawa等[４]对离子辅助沉积制备的SiO２

薄膜的应力进行了研究,发现其均表现为一定的压

应力,Lee等[５]研究了基底温度对TiO２ 薄膜应力的

影响,Robic[６]等对离子辅助制备的SiO２ 薄膜的应

力进行了研究,但是这些研究中薄膜的应力都比较

大,没能得到有效的控制.熊胜明等[７]研究发现,热
处理能够改善薄膜应力,顾培夫等[８]对不同基底温

度下制备的SiO２ 和TiO２ 的应力情况进行了探索,
张金胜[９]等研究了SiO２ 薄膜厚度和生长速率对其

应力的影响,但是这些研究中对基片的测试范围较

小,不能全面表征整个基片的应力.陈焘等[１０]研究

了在圆形硅基底上离子辅助沉积制备的TiO２ 薄膜
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的应力分布情况,使用的薄膜应力测试仪器对基片

表面的平整度要求较高,使用比硅平整度更好的基

底能够使测试结果更准确.
本文在圆形GaAs基底上采用电子束蒸发方法

制备了SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜,使用电子薄膜应

力测试仪在室温下测量了薄膜表面的应力,分析了

基底温度和离子源能量对薄膜应力的影响.

２　实验方法

２．１　材料和样品制备

所有样品均采用美国丹顿真空公司生产的型号

为DentonVacuumInfinity２６的真空镀膜机进行

制备,该设备配备有CCＧ１０５冷阴极离子源系统和

LeyboldＧInficonXTC/２石英晶体速率控制器,图１
所示为离子束辅助蒸发示意图.

实验中采用厚度为１mm,直径为２英寸(约

５．０８cm)的圆形GaAs片作为基底,在制备样品前,

图１ 离子束辅助蒸发示意图

Fig敭１ Schematicofionbeamassistedevaporation

用离子源系统对 GaAs基底进行清洗.首先使用

Ar离子源清洗(清洗４min,流量２０mL/min),然
后用 N２ 离 子 源 进 行 清 洗 (清 洗 ３０ min,流 量

２０mL/min).表１和表２所示分别为在不同基底

温度和离子源能量下制备SiO２、TiO２ 和 Al２O３ 薄

膜的实验参数.SiO２、TiO２ 和 Al２O３ 薄膜的厚度

分别为１７０,１１５,１１０nm.
表１　不同基底温度下制备SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜的实验参数

Table１　ExperimentalparametersforpreparationofSiO２,TiO２andAl２O３thinfilmsunderdifferentsubstratetemperatures

Thinfilm
Substrate

temperature/K
Workinggasflow/(mLmin－１)

Ar O２
Ionsource
energy/eV

Evaporation

rate/(nms－１)
SiO２ ３２３/３７３/４２３ １０ １０ ６７ １
TiO２ ３２３/３７３/４２３ ０ ２５ １０６ ０．３
Al２O３ ３２３/３７３/４２３ ０ ２０ １４９ ０．３

表２　不同离子能量下制备SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜的实验参数

Table２　ExperimentalparametersforpreparationofSiO２,TiO２andAl２O３thinfilmsunderdifferentionenergies

Thinfilm
Ionsource
energy/eV

Workinggasflow/(mLmin－１)

Ar O２
Substrate

temperature/K
Evaporation

rate/(nms－１)
SiO２ ６７/１０８/１５３ １０ １０ ３７３ １
TiO２ ７８/１０６/１５４ ０ ２５ ３７３ ０．３
Al２O３ １０３/１４９/１８９ ０ ２０ ３７３ ０．３

２．２　薄膜应力测量

样品均采用电子薄膜应力分布测试仪在室温下

进行测试[１１].该测试仪运用光偏振相移干涉原理,
通过测量制备样品前后基片的形变量来计算薄膜应

力[１２].实验中GaAs基片上一点(x,y)离面位移量

ω(x,y)与该点曲率及应力分布S(x,y)之间的关

系为

S(x,y)＝
Sx ＋Sy

２ ＝

Est２s
６(１－μs)tf

∂２ω(x,y)
∂x２ ＋

∂２ω(x,y)
∂y２

é

ë
êê

ù

û
úú＝

Est２s
６(１－μs)tf

 １
R１,２(x,y)

, (１)

式中Sx、Sy 分别为薄膜应力在x 和y 方向的一阶

导,ts 与tf 分别为 GaAs基底和制备样品的厚度,

Es 和μs 分别为GaAs基底的弹性模量和泊松比,

R１,２(x,y)为薄膜的曲率半径[１３].测量GaAs基底

生长薄膜前后的形变,再输入Es、μs、ts 和tf 参数的

值,就可准确计算出薄膜的平均应力S－,最大应力Smax

和最小应力Smin,并绘出整个薄膜表面应力分布三维

图[１４].所有样品制备完后随即进行了应力测试.

３　实验结果与分析

３．１　基底温度对薄膜应力的影响

采用电子束蒸发制备SiO２、TiO２ 和 Al２O３ 薄

膜时,基底温度主要通过热应力的形式对薄膜产生

张应力
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σf(T)＝
Ef

１－μf
æ

è
ç

ö

ø
÷(αf－αs)(t１－t０), (２)

式中αf和αs 分别为生长的薄膜和基底材料的热膨

胀系数[１５],t０ 和t１ 分别表示薄膜应力测试环境温

度和薄膜制备时的基底温度.由(２)式可知,当生长

薄膜的基底温度升高时,由热应力导致的张应力会

变大;但是,随着基底温度的升高,在薄膜的生长过

程中,薄膜材料分子的迁移率会变大,进而导致薄膜

的聚集密度增大,最终使薄膜的压应力增大[１６].因

此,在不同基底温度下,薄膜应力是热应力导致的

张应力与薄膜致密化产生的压应力共同作用的

结果[１７].
图２所示为在１５３eV离子源能量下,基底温度

分别为３２３,３７３,４２３K时的SiO２ 薄膜应力三维分

布图;图３所示为在１０６eV离子源能量下,基底温

度分别为３２３,３７３,４２３K时的TiO２ 薄膜应力三维

分布图;图４所示为在１８９eV离子源能量下,基底

温度分别为３２３,３７３,４２３K时的 Al２O３ 薄膜应力

三维分布图.在测试结果中,应力为正值代表张应

力,应力为负值代表压应力[１８Ｇ１９].由图２~４可知,
通过电子束蒸发在圆形GaAs基底上制备的SiO２、

TiO２ 和Al２O３ 薄膜的应力分布不均匀.

图２ 不同基底温度下SiO２ 薄膜应力分布三维图.(a)３２３K;(b)３７３K;(c)４２３K

Fig敭２ ３DstressdistributionsofSiO２thinfilmunderdifferentsubstratetemperatures敭 a ３２３K  b ３７３K  c ４２３K

图３ 不同基底温度下TiO２ 薄膜应力分布三维图.(a)３２３K;(b)３７３K;(c)４２３K

Fig敭３ ３DstressdistributionsofTiO２thinfilmunderdifferentsubstratetemperatures敭 a ３２３K  b ３７３K  c ４２３K

图４ 不同基底温度下Al２O３ 薄膜应力分布三维图.(a)３２３K;(b)３７３K;(c)４２３K

Fig敭４ ３DstressdistributionsofAl２O３thinfilmunderdifferentsubstratetemperatures敭 a ３２３K  b ３７３K  c ４２３K
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　　由图２可知,当基底温度为３２３K时,SiO２ 薄膜

整体上表现为压应力,测得SiO２ 薄膜压应力的最大

值为９６１．０MPa,张应力的最大值为１２２７．４MPa,且主

要分布在薄膜的边缘部分;当基底温度为３７３K时,薄
膜表面既有压应力集中的现象,又有张应力集中的现

象;当基底温度为４２３K时,薄膜表面主要表现为张

应力.由图３可知,当基底温度为３２３K时,TiO２ 薄

膜表面绝大部分表现为压应力;当基底温度为３７３K
时,薄膜主要变现为张应力;当基底温度为４２３K时,
薄膜主要变现为张应力,在边缘部分出现了张应力极

大值.由图４可知,当基底温度为３２３K,Al２O３ 薄膜

表面主要表现为压应力;当基底温度为３７３K和

４２３K时,薄膜绝大部分区域表现为张应力.
图５所示为SiO２、TiO２ 和 Al２O３ 薄膜平均应

力与基底温度间的关系.当基底温度为３２３K时,

SiO２、TiO２ 和 Al２O３ 薄 膜 的 平 均 应 力 分 别 为

－１３２．５,－７４．０,－８６．８MPa;当基底温度为３７３K
时,其平均应力分别为２．９,８．４,２５．１MPa;当基底温

度为４２３K时,这三种薄膜的平均应力分别为５８．４,

５９．５,６５．４MPa.
当基底温度为３２３K时,所制备的SiO２、TiO２

和Al２O３薄膜均表现为压应力;当基底温度提高到

图５ SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜平均应力

与基底温度间的关系

Fig敭５ Relationshipbetweenaveragestressandsubstrate
temperatureforSiO２ TiO２andAl２O３thinfilms

３７３K时,SiO２、TiO２ 和Al２O３ 的张应力不断增加,
这是沉积温度升高产生的张应力占主导优势所导致

的;当基底温度继续提高到４２３K时,薄膜张应力增

加的速度变小,产生这种现象的原因是薄膜压应力

的增长速率大于张应力的增长速率.

３．２　离子源能量对薄膜应力的影响

按照表１所示的工艺参数制备SiO２、TiO２ 和

Al２O３ 薄膜.图６~８分别为当基底温度为３２３K
时,SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜在不同离子源能量下

的应力分布三维图.

图６ 不同离子源能量下的SiO２ 薄膜应力分布三维图.(a)６７eV;(b)１０８eV;(c)１５３eV

Fig敭６ ３DstressdistributionsofSiO２thinfilmunderdifferentionsourceenergies敭 a ６７eV  b １０８eV  c １５３eV

图７ 不同离子源能量下的TiO２ 薄膜应力分布三维图.(a)７８eV;(b)１０６eV;(c)１５４eV

Fig敭７ ３DstressdistributionofTiO２thinfilmwithdifferentionsourceenergies敭 a ７８eV  b １０６eV  c １５４eV
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图８ 不同离子源能量下的Al２O３ 薄膜应力分布三维图.(a)１０３eV;(b)１４９eV;(c)１８９eV

Fig敭８ ３DstressdistributionsofAl２O３thinfilmunderdifferentionsourceenergies敭 a １０３eV  b １４９eV  c １８９eV

　　由图６可知,不同离子源能量下制备的SiO２ 薄

膜表面应力分布比较不均匀.由图７可知,当离子

源能量为７８eV时,TiO２ 薄膜表面应力的极大值主

要分 布 在 边 缘 区 域;当 离 子 源 能 量 继 续 增 大 到

１０６eV时,薄膜主要表现为张应力;当离子源能量

为１５４eV时,薄膜主要表现为压应力.由图８可

知,当离子源能量为１０３eV时,Al２O３ 薄膜表面主

要表现为张应力;当离子源能量增大到１４９eV时,
薄膜表面的应力极大值相对较小;当离子源能量为

１８９eV时,薄膜主要表现为压应力集中,在薄膜边

缘区域有极小部分张应力集中.
图９所示为SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜的平均应

力及折射率与离子源能量间的关系,其中折射率均为

９８０nm 波 长 处 的 值.当 离 子 源 能 量 为６７,１０８,

１５３eV时,SiO２ 薄膜的平均应力分别为２．９,－３５．２,

－４５MPa;当离子源能量为７８,１０６,１５４eV时,TiO２
薄膜的平均应力分别为１２８．２,８．４,－３５．７MPa;当离

子源能量为１０３,１４９,１８９eV时,Al２O３ 薄膜的平均应

力分别为３０４．６,２５．１,－１８３．９MPa.
由图９(a)可知,当离子源能量为６７eV时,测

得SiO２ 薄膜的平均应力为张应力;随着离子源能量

的增加,薄膜的压应力不断增加,在离子源能量为

１０８eV 时,SiO２ 的 应 力 类 型 发 生 了 变 化.由

图９(b)可知,当离子源能量为７８eV和１０６eV时,

TiO２ 薄膜均表现为张应力,在１５４eV的能量下,测
得TiO２ 为压应力.由图９(c)可知,Al２O３ 薄膜的

应力随离子源能量的变化比较大.由图９可知,随
着离子源能量的增加,SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜在

波长９８０nm处的折射率逐渐增加,相应的薄膜聚

集密度增加,从而使薄膜的压应力增大.上述分析

表明,在制备SiO２、TiO２ 和 Al２O３ 光学薄膜时,离
子源能量对这三种薄膜的应力具有比较大的影响,
通过选取合适的离子源能量,能够有效减小SiO２、

TiO２ 和Al２O３ 光学薄膜的表面应力.

图９ 平均应力及折射率(波长９８０nm处)与离子源能量间的关系.(a)SiO２ 薄膜;(b)TiO２ 薄膜;(c)Al２O３ 薄膜

Fig敭９ Averagestressandrefractiveindexatwavelengthof９８０nmversusionsourceenergy敭

 a SiO２thinfilms  b TiO２thinfilms  c Al２O３thinfilms

　　不同基底温度和离子源能量下制备的SiO２、

TiO２ 和Al２O３ 薄膜的表面应力分布呈非均匀性,
在薄膜样品的边缘易出现应力的集中现象,而且薄

膜的脱落也往往是从薄膜的边缘开始的[２０].产生

这种现象的原因是:电子束蒸发制备的薄膜在生长

过程中存在着边界效应[２１],导致薄膜应力在边缘区

域变化较大,分布很不均匀,而且薄膜应力的极大值

也集中分布在薄膜边缘部分;由于GaAs基底尺寸

(直径２英寸)较大,在薄膜的生长过程中基底表面

各个部分温度分布不均匀,也是造成薄膜不均匀性

０９３１０１Ｇ５
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应力分布的一个重要原因.

３．３　放置时间对薄膜应力的影响

范瑞瑛等[２２]研究了 HfO２/SiO２ 多层膜在大气

环境中的放置时间(相对湿度约为５０％)对其应力

的影响,结果表明,随着放置时间的增加,薄膜的张

应力缓慢增加,而且最少需要放置３个月薄膜的应

力才会趋于稳定.邵淑英等[２３]对电子束蒸发制备

的SiO２ 薄膜的应力随其在大气中放置时间的变化

进行了测量,结果表明,不同基底温度下制备的所有

SiO２ 薄膜样品随着放置时间的增加,其张应力缓慢

增加.由此可见,随着薄膜在大气环境中放置时间

的增加,其张应力会出现缓慢增加的现象,最终趋于

稳定.

４　结　　论

用电 子 束 蒸 发 方 法 在 GaAs基 底 上 制 备 了

SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜,研究了不同基底温度及

离子源能量下三种薄膜的应力分布,结果表明,薄膜

的应力分布呈不均匀性,且基底温度和离子源能量

对薄膜应力有显著的影响.通过合理地调节基底温

度及离子源能量,得到SiO２、TiO２ 和Al２O３ 薄膜的

最小应力值分别为２．９,８．４,２５．１MPa,有效减小了

薄膜应力.相关研究表明,放置时间也是影响薄膜

应力的一个比较重要的因素.
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