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不同氪离子束参数下的蓝宝石辐照实验
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摘要　在不同氪(Kr)离子束参数下,研究了微波回旋共振离子源对旋转蓝宝石样片表面的刻蚀效果.采用四因素

三水平正交实验,分析了Kr＋离子束的入射角度、离子束能量、束流密度、作用时间对辐照后蓝宝石表面结构的影

响规律,研究了离子束参数与蓝宝石表面粗糙度、刻蚀速率的关系.实验结果表明:当离子束入射角度为６０°、能量

为６００eV、束流密度为２３９μAcm－２、作用时间为９０min时,样品表面的粗糙度最大,且形成的表面形貌具有明

显的点状结构;在同样的离子束入射角度、能量和束流密度下,作用时间为３０min时,刻蚀速率最大,表面形貌点状

结构密集.利用最优参数组合可得到良好的点状纳米结构、最优的粗糙度和刻蚀速率.
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１　引　　言

通过低能离子束在固体表面刻蚀形成纳米自组

织微结构的方法是一种高效、简便、低成本地制造大

面积有序纳米结构的方法.该方法具有加工精度

高、对样品表面损伤小、可实现纳米微结构的尺寸控

制、易于实现自动化等特点,是光学微纳米结构制造

方法的最新进展和一种不可或缺的新途径.
低能离子束在固体表面进行刻蚀的过程中,固

体样品表面的原子因获得能量而失去平衡,原子进

行推移,结构变得活跃.低能离子束溅射产生的弯

曲使固体样品表面变粗糙,扩散、原子流动又会使固
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体样品表面变得光滑,粗糙化和光滑化相互作用,导
致固体样品表面自发地形成一定的形貌特征,如凸

点、条纹、孔洞和光滑等[１Ｇ３].
欧、美等发达国家对离子束刻蚀形成的自组织

纳米结构进行了大量的研究.他们利用Ar＋、Kr＋、

Xe＋等稀有气体的离子束在金属、IIIＧV 晶体材料

(如GaSb、InP、InAs、InSb等)、IIＧVI晶体材料(如

MgO、ZnS、ZnSe等)、IVＧIV材料Si、Ge及不定型

材料熔石英、聚苯乙烯薄膜等多种材料表面形成了

多种多样的自组织纳米微结构,如:点状、柱状、条纹

状纳米结构,并研究了纳米结构的形状、周期、方向

与离子束参数的关系[４Ｇ１１].
国内研究人员在２０１０年以后开始关注离子束

刻蚀形成的纳米结构.国内一些研究人员相继利用

Ar＋离子束对单晶硅进行了刻蚀,通过改变离子束

入射角度获得了点状及条纹状纳米结构,并研究了

自组织纳米结构和离子束参数之间的关系[１２Ｇ１６].

２０１５年,西安工业大学的研究人员使用大束流微波

回旋共振离子源产生了Ar＋离子束,并研究了低能

Ar＋离子束在不同参数下刻蚀蓝宝石(C 向:沿蓝宝

石C 平面的晶格方向进行切片)表面形成的自组织

纳米条纹状结构的特性及其光学性能[１７].
蓝宝石晶体化学性质稳定,耐高温,抗磨损,具有

极高的硬度和机械强度,能承受新一代高速导弹产生

的热冲击力,而且其透射波段范围从紫外、可见、红外

到微波波段.将有序结构引入到蓝宝石晶体表面,可
有效发挥蓝宝石晶体的自身特性,获得高透射率、高
强度且成像质量高等综合特性好的蓝宝石晶体.这

样的蓝宝石晶体可广泛应用于特种器件(耐高温、耐
高压、耐磨损等)、光学系统、特种窗口、耐磨损器件、
红外制导、导弹整流罩等高科技领域[１８].

以往的研究大部分是针对氩气以及硅和Ⅲ/Ⅴ
族化合物的,对于Kr＋离子束刻蚀旋转蓝宝石样品

表面所形成的点状纳米结构的研究比较少.本文主

要研究低能 Kr＋ 离子束对旋转蓝宝石样片的刻蚀

效果,在对蓝宝石样品进行刻蚀的过程中,通过改变

Kr＋离子束的入射参数研究离子能量、入射角度、离
子束流密度、刻蚀时间对辐照后蓝宝石表面结构的

影响规律,并给出离子束参数与蓝宝石刻蚀后表面

粗糙度、刻蚀速率的关系.

２　实验条件及参数

２．１　实验条件

本实验采用微波回旋共振离子源(ECR),离子

源口径为１２０mm.离子束入射角度在０°~９０°范围

内可调,离子束能量的范围为２００~２０００eV,加速

电压的范围为２００~２０００V,束流密度的范围为０~
３０００μA/cm２,微波功率的范围为０~４００W.

采用双面抛光的蓝宝石(A 向:沿蓝宝石A 平

面的晶格方向进行切片)材料作为样片,其初始表面

粗糙度的方均根(RMS)值为１．７８nm.样片安装在

具有水冷装置的工件台上,该工件台可绕自身轴旋

转,离子束入射角度相对于样片表面法线在０°~９０°
范围内可调.采用原子力显微镜(AFM)来观察表

面的形貌变化,利用白光干涉仪测定样片表面的粗

糙度RMS和刻蚀速率V.
实 验 气 体 为 氪 气,本 底 真 空 压 强 为

５．０×１０－４Pa,工作真空压强为１．０×１０－２Pa,加速

电压为２００V,旋转速度为６rad/min.

２．２　实验设计

前期研究发现,在低能Ar＋ 离子束辐照蓝宝石

样品表面的过程中,当入射角度在４５°~７０°范围内

时,样品表面在沿离子束入射的方向出现柱状结构,
而在垂直于离子束入射的方向出现有序的条纹结

构,旋转样品可获得点状纳米结构[１７].为了能够在

蓝宝石表面形成显著的点状纳米结构,采用正交实

验,选用四因素三水平法[１９Ｇ２０],即改变离子束的入射

角度、束流密度、离子束能量和作用时间４个因素.
本次实验设计的Kr＋离子束的参数范围为:入射角

度的范围为５０°~７０°、离子束流的范围为１７７~
３０１μAcm－２、离子能量的范围为４００~６００eV、
刻蚀时间的范围为３０~９０min.研究离子束参数

对辐照后蓝宝石表面结构的影响规律,给出离子束

参数与蓝宝石粗糙度、刻蚀速率的关系,确定最佳实

验 参 数 并 进 行 实 验 验 证. 水 平 因 素 分 布 如

表１所示.
表１　水平因素分布

Table１　LevelＧfactordistribution

Level
Angleof
incidence/

(°)

Ionbeam
fluxdensity/

(μAcm－２)

Energyof
incident
ion/eV

Etching
time/min

１ ５０ １７７ ４００ ３０
２ ６０ ２３９ ５００ ６０
３ ７０ ３０１ ６００ ９０

３　实验结果及分析

利用原子力显微镜和白光干涉仪对刻蚀后的９组

样片进行测量分析,正交实验的结果如表２所示.表２
中数值１、２、３代表取水平１、２、３中对应参数的值.
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表２　正交实验表

Table２　Orthogonaltest

Number
Level

Angleof
incidence

Ionbeam
fluxdensity

Energyof
incidention

Etching
time

RMSof
roughness/nm

Etchingrate/

(nmmin－１)

a １ １ １ １ １．０７ ０．４１
b １ ２ ２ ２ １．２８ ０．３６
c １ ３ ３ ３ ２．２１ ０．３３
d ２ １ ２ ３ １．７１ ０．４０
e ２ ２ ３ １ ３．２１ １．８０
f ２ ３ １ ２ １．７４ ０．６４
g ３ １ ３ ２ ０．９７ ０．４５
h ３ ２ １ ３ １．１６ ０．２６
i ３ ３ ２ １ ０．７９ ０．４０

３．１　表面粗糙度和刻蚀速率的极差与方差分析

蓝宝石样片表面粗糙度、刻蚀速率测量结果如

表２所示,对测量得到的表面粗糙度和刻蚀速率结

果分别进行极差和方差分析,结果分别如表３和

表４所示,其中 Mean(i)表示对应参数按照水平i
取值的３组正交实验中所测表面粗糙度和刻蚀速率

的平均差,R 表示极差.

表３　表面粗糙度和刻蚀速率的极差分析表

Table３　Rangeanalysisofsurfaceroughnessandetchingrate

Parameter
(level)

Angleofincidence Ionbeamfluxdensity Energyofincidention Etchingtime
RMSof
roughness

Etching
rate

RMSof
roughness

Etching
rate

RMSof
roughness

Etching
rate

RMSof
roughness

Etching
rate

Mean(１) １．５２ ０．３７ １．２５ ０．４２ １．３２ ０．４４ １．６９ ０．８７
Mean(２) ２．２２ ０．９５ １．８８ ０．８１ １．２６ ０．３９ １．３３ ０．４８
Mean(３) ０．９７ ０．３７ １．５８ ０．４６ １．５８ ０．８６ １．７０ ０．３３
RangeR １．２５ ０．５８ ０．６３ ０．３９ ０．８７ ０．４７ ０．３７ ０．５４

表４　表面粗糙度和刻蚀速率的方差分析表

Table４　Varianceanalysisofsurfaceroughnessandetchingrate

Factor
Deviation Degree Meansquaredeviation Fvalue Significantlevel

RMSof
roughness

Etching
rate

RMSof
roughness

Etching
rate

RMSof
roughness

Etching
rate

RMSof
roughness

Etching
rate

RMSof
roughness

Etching
rate

Angle ２．３４３ ０．６６９ ２ ２ １．１７２ ０．３３４ ３．２５１ ３．２１０ ０．０８９ ０．０９０
Flux
density

０．６０２ ０．２７３ ２ ２ ０．３０１ ０．１３７ ０．４５０ ０．５３３ ０．６５８ ０．６１２

Energy １．４１２ ０．４０６ ２ ２ ０．７０６ ０．２０３ １．３２１ ０．８６５ ０．３３５ ０．４６８
Time ０．２６２ ０．４６５ ２ ２ ０．１３１ ０．２３２ ０．１８０ １．０３４ ０．８３９ ０．４１１

　　根据极差分析,各因素对蓝宝石表面粗糙度影

响的顺序(从大到小)为:入射角度,离子束能量,束
流密度,作用时间;各因素对蓝宝石表面的刻蚀速率

影响的顺序(从大到小)为:入射角度,作用时间,离
子束能量,束流密度.

表４中Degree表示自由度,Fvalue表示显著

性,其值越大,显著性越高.从表４中可以看出离子

束的入射角度对蓝宝石表面粗糙度、刻蚀速率影响

显著水平高,而其他３个因素的显著水平均大于

０．１,故判定其他３个因素对粗糙度的影响显著

水平不高.
通过正交实验结果和极差分析,以X 轴作为离

子束的因素水平参数,Y 轴作为蓝宝石表面粗糙度

和刻蚀速率的大小,绘制本次实验选取的４个因素

和测量结果的关系图,如图１所示.
由图１可以直观得出以下结论:

１)当入射角度为６０°,其他因素不变时,蓝宝石

表面粗糙度、刻蚀速率均最大.

２)当束流密度为２３９μAcm－２,其他因素不

变时,蓝宝石表面粗糙度、刻蚀速率均最大.
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图１ 粗糙度和刻蚀速率与不同因素的关系.(a)入射角度;(b)离子束流;(c)离子能量;(d)刻蚀时间

Fig敭１ Roughnessandetchingratesunderdifferentfactors敭 a Angleofincidence  b ionbeamfluxdensity 

 c ionenergy  d etchingtime

　　３)当能量为６００eV,其他因素不变时,蓝宝石

表面粗糙度、刻蚀速率均最大.

４)当作用时间为９０min,其他因素不变时,蓝
宝石表面粗糙度最大;当作用时间为３０min时,蓝
宝石刻蚀速率最大.

通过上述分析可知,使样片表面粗糙度最大的

最优实验参数选择为A２B２C３D３,即:离子束入射角

度为６０°、束流密度为２３９μAcm－２、离子束能量

为６００eV、刻蚀时间为９０min;使刻蚀速率最大的

最优实验参数选择为 A２B２C３D１,即离子束入射角

度为６０°、束流密度为２３９μAcm－２、离子束能量

为６００eV、刻蚀时间为３０min(与e组实验参数

相同).
溅射粗糙化和表面弛豫机制相互作用,样品表

面会形成自组织纳米结构.随着纳米结构的出现,
样品表面粗糙度也会不断增大.当入射角度为

６０°,束流密度为２３９μAcm－２,能量为６００eV,作
用时间为９０min时,在样品表面形成的点状纳米结

构最为明显,因此表面粗糙度最大.离子轰击表面

的刻蚀速率是由溅射产额决定的,在入射角度为

６０°,束流密度为２３９μAcm－２,能量为６００eV,作
用时间为３０min时,携带能量的离子溅射样品的溅

射产额最大,所以刻蚀速率最大.

３．２　表面纳米结构的测量结果与分析

利用原子力显微镜对刻蚀后的蓝宝石样片进行

测量,在对原始测量结果图片进行调平和滤波后可

得到蓝宝石样片表面纳米结构的表面形貌图,如图

２所示,图中Z 表示自组织纳米结构的纵向高度.

图２ 不同刻蚀参数下蓝宝石的AFM图

Fig敭２ AFMimagesofsapphireunderdifferentetchingparameters
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　　观察刻蚀后的蓝宝石AFM 图可发现:当离子

束入射角度为５０°~７０°时,样片表面粗糙度呈先增

大后减小的趋势.样品表面形成的纳米自组织结构

是离子束刻蚀粗糙化和分子扩散弛豫化相互作用的

结 果. 当 入 射 角 度 为 ５０°时,粗 糙 度 均 值 为

１．５２nm,样片表面形貌如图２(a)所示,点状纳米结

构开始出现,结构特征较为明显,此时粗糙化开始起

作 用. 当 入 射 角 度 为 ６０°时,粗 糙 度 均 值

为２．２２nm,样片表面形貌如图２(b)所示,点状结构

密集,此时粗糙化起主要作用.当入射角度为７０°
时,粗糙度均值为０．９７nm,样片表面形貌如图２(c)
所示,形成比较稀疏的纳米结构,此时分子扩散弛豫

化起主要作用.

３．３　最佳实验参数的验证实验

根据上述分析,可得到每个因素都有最优参数,
对每个因素的最优参数进行组合,即可得到最好的

刻蚀参数.若要得到的样品表面粗糙度最大,入射

角度应为６０°、束流密度应为２３９μA cm－２、离子

束能量应为６００eV、作用时间应为９０min;若要得

到的样品刻蚀速率最大,入射角度应为６０°、束流密

度应为２３９μAcm－２、离子束能量应为６００eV、作
用时间应为３０min.采用以上数据进行实验验证,
对刻蚀后的样片表面进行测量,所得样品的表面形

貌如图３所示.

图３ 样品表面形貌.(a)表面粗糙度;(b)刻蚀速率

Fig敭３ Samplesurfacemorphologies敭 a Surface
roughness  b etchingrate

用白光干涉仪测量最优参数下蓝宝石表面的粗

糙度为４．０６nm.对照表２,可以看出最佳参数实验

结果的粗糙度最大,且形成的表面形貌具有明显的

点状纳米结构.用白光干涉仪测量最优参数下蓝宝

石的刻蚀速率为１．８９nm/min.对照表２,可以看出

最佳参数实验的刻蚀速率与e组接近,为几组实验

中的最大值,且表面形貌结构密集.
因此,在最佳参数下对样品表面进行刻蚀可使

样品表面的粗糙度和刻蚀速率最大,即当样品表面

形成了明显的点状结构时粗糙度达到４．０６nm,当
纳米 结 构 的 纵 向 高 度 最 大 时 刻 蚀 速 率 达 到

１．８９nm/min.粗糙度能反映晶体表面的微观不平

度,从侧面说明自组织纳米结构的形成情况,粗糙度

大则样品纳米结构的纵向高度较大.原子力显微镜

的测量结果也验证了这种观点.刻蚀速率能反映出

离子束在刻蚀期间对样品表面的去除作用.

４　结　　论

采用四因素三水平正交实验,通过改变Kr＋离子

束参数(入射角度、离子束能量、束流密度、作用时间)
对旋转蓝宝石样片表面进行刻蚀.研究离子束参数

对刻蚀后蓝宝石表面粗糙度及刻蚀速率的影响,确定

最佳实验参数,并对最佳参数进行实验验证.
研究发现,４个参数对刻蚀后的蓝宝石表面粗

糙度及生成的纳米结构的影响顺序(从大到小)为:
入射角度,离子束能量,束流密度,作用时间;对刻蚀

期间蓝宝石的刻蚀速率及生成的纳米结构的影响顺

序(从大到小)为:入射角度,作用时间,离子束能量,
束流密度.当离子束入射角度为６０°、离子束能量

为６００eV、束流密度为２３９μAcm－２、离子束作用

时间为９０min时,样品表面粗糙度最大,且样品表

面具有明显的点状结构;当离子束入射角度为６０°、
离子束能量为６００eV、束流密度为２３９μAcm－２、
离子束作用时间为３０min时,刻蚀速率最大,表面

形貌结构密集.
综上所述,通过低能Kr＋ 离子束刻蚀旋转蓝宝

石晶体可在其表面后生成良好的点状纳米结构.在

最优的离子束参数下,所得蓝宝石晶体表面的粗糙

度和刻蚀速率能够达到最佳的效果.
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