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王兴军１，董斌２，周治平１

（１北京大学 区域光纤通信网与新型光通信系统国家重点实验室，北京１００８７１）

（２大连民族学院 理学院 光电子技术研究所，辽宁 大连１１６６００）

摘　要：针对稀土Ｅｒ掺杂Ｓｉ光源中Ｅｒ离子掺杂浓度低的问题，采用溶胶凝胶（Ｓｏｌｇｅｌ）法在Ｓｉ

（１００）和ＳｉＯ２／Ｓｉ（１００）基片上旋涂法制备Ｅｒ２Ｏ３ 光学薄膜，Ｅｒ离子浓度与以前掺杂方法相比提高

了２个数量级．９００℃热处理获得单一立方结构的Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜材料．光致发光（ＰＬ）特性研究表明

在６５４ｎｍ波长的激光泵浦下，Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜材料获得了１．５３５μｍ的发光峰，并具有较小的温度猝灭

１／５．在ＳｉＯ２／Ｓｉ（１００）基体上制备的Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜材料的光致发光强度比Ｓｉ（１００）基体上制备的薄膜

提高２３倍．研究结果表明具有强光致发光特性的Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜是一种有前景的硅基光源和放大器

材料．
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０　引言

随着微处理器性能呈指数增长，超大规模集成

电路技术日益逼近它的极限，计算机系统内部通信

速度和宽带落后于处理器芯片运算速度的趋势日益

扩大，铜互联将成为计算机系统整体性能提升的瓶

颈．目前，光互连被公认是实现计算机间乃至芯片间

高速通信的重要发展方向．但现在的半导体发光器

件多用化合物材料制备，与硅微电子工艺不兼容．因

此，将光子技术和微电子技术集合起来，以实现硅基

光电集成为目标的硅光子学成为目前世界光电子领

域十分热门的前沿科学．硅光子学元器件包括光源、

光波导、光子晶体、光开关、光放大器、光调制器和光

探测器等．其中，光源是硅光子学元器件中的重中之

重．由于硅是非直接带隙的半导体，发光效率不高，

Ｅｒ掺杂Ｓｉ作为硅基光电子学中的光源和光波导放

大器材料近些年引起人们广泛的关注［１２］．

２０世纪８０年代末，基于Ｅｒ掺杂ＳｉＯ２ 玻璃材

料 的 掺 铒 光 纤 放 大 器 （ＥｒｂｉｕｍＤｏｐｅｄ Ｆｉｂｅｒ

Ａｍｐｌｉｆｉｅｒ，ＥＤＦＡ）的出现引发了光通信领域的革

命．但是Ｅｒ离子掺杂浓度较低１０１８ｉｏｎｓ／ｃｍ３，在１０

ｍ长的光纤才能获得１０ｄＢ的增益，不能和其他光

子学元器件平面集成．为了解决平面集成的问题，

Ｅｒ掺杂光波导放大器 （ＥｒｂｉｕｍＤｏｐｅｄＷａｖｅｇｕｉｄｅ

ａｍｐｌｉｆｉｅｒ，ＥＤＷＡ）应用而生．目前Ｅｒ掺杂富硅氧化

硅的光波导放大器已经实现，它的Ｅｒ离子浓度达到

１０２０ｉｏｎｓ／ｃｍ３，获得了４ｄＢ／ｃｍ 的净增益
［３］．但离硅

基光电子集成系统毫米尺度获得１０ｄＢ以上净增益

的要求仍有一定距离．一种克服上述Ｅｒ掺杂浓度低

问题的方法是采用Ｅｒ化合物
［４６］．在Ｅｒ化合物结构

中，Ｅｒ是化合物的阳离子，而不再是作为杂质掺杂

进去．与以前掺杂方法相比，可以将Ｅｒ离子浓度提

高了２个数量级，达到１０２２ｉｏｎｓ／ｃｍ３，而且由于Ｅｒ

离子是固溶在化合物中的，减少了Ｅｒ离子之间的团

聚现象．Ｅｒ２Ｏ３ 是一种最基本的Ｅｒ化合物，但关于

用它制备光波导放大器或光源的报道很少，目前只

有几篇采用磁控溅射方法制备Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜材料的

文章［７９］．溶胶凝胶技术用于制备光学薄膜，具有均

匀性好、易掺杂、化学可控以及工艺简单等优点，但

制备Ｅｒ２Ｏ３ 光波导薄膜尚缺乏系统研究．本文采用

溶胶凝胶法在Ｓｉ（１００）和ＳｉＯ２／Ｓｉ（１００）基片上制备

了Ｅｒ２Ｏ３ 化合物薄膜，并研究它的结构和光致发光

特性，为了进一步探讨它在硅基光源和光波导放大

器方面的应用创造条件．

１　实验

所采用的溶胶为日本高纯度化学研究所的Ｅｒ

Ｏ（ＳＹＭＥＲ０１）溶胶．首先用旋涂法分别在Ｓｉ（１００）

和ＳｉＯ２／Ｓｉ（１００）基片上旋涂一定厚度的ＥｒＯ前驱

体薄膜，放在干燥箱中３９３Ｋ干燥３０ｍｉｎ，充分脱

除溶胶中的溶剂，在 Ａｒ气保护下 ８７３Ｋ 保温

３０ｍｉｎ，脱除凝胶中有机化合物，形成 ＥｒＯ 非晶

膜，重复上述过程５次，最后在热处理炉中Ａｒ气保
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护，升温速率１００℃／ｍｉｎ分别快速升温至１１７３Ｋ、

１２７３Ｋ、１３７３Ｋ、１４７３Ｋ，保温３０ｍｉｎ后随炉自然

冷却，材料结晶后得到３６０ｎｍ 厚度的薄膜．采用

ＦＥＩＸＬＳＦＥＧ 型 扫 描 电 镜 （Ｓｃａｎｎｉｎｇ Ｅｌｅｃｔｒｏｎ

Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ，ＳＥＭ）观察薄膜的表面形貌和厚度．

ＲｉｇａｋｕＸ射线衍射仪（ＸＲａｙＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ，ＸＲＤ）研

究薄膜相结构，ＣｕＫα辐射．光致发光测量采用泵浦

光源波长为６５４ｎｍ、功率为３０ｍＷ 的半导体激光

器，通过ＪｏｂｉｎＹｖｏｎＨｒｓ２型单色仪、液氮冷却的

Ｇｅ探测器探测，光谱信号经锁相放大器放大，由计

算机进行数据采集和处理．样品通过制冷仪制冷，工

作温度为２０～３００Ｋ．

２　结果与讨论

图１为在Ｓｉ基体上１１７３Ｋ 温度热处理的

Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜表面和截面的ＳＥＭ 图．由图可见，薄膜

的表面光滑平整，截面方向致密连续，厚度约为

３６０ｎｍ．图２为８７３Ｋ预处理薄膜和１１７３Ｋ、１２７３Ｋ、

１３７３Ｋ、１４７３Ｋ温度热处理薄膜的ＸＲＤ谱．由图

可见，对于８７３Ｋ预处理薄膜，在２０．６°、２９．２°、３３．９°、

４８．６°、５７．７°观察到了立方相 Ｅｒ２Ｏ３（ＪＣＰＤＳＮｏ．

７７０７７７）的（２１１）、（２２２）、（４００）、（４４０）、（６２２）晶

面的衍射峰．１１７３Ｋ温度热处理后薄膜的衍射峰

强度比８７３Ｋ预处理的强，同时每个峰的半高宽变

窄，这是因为在高温下，Ｅｒ２Ｏ３ 发生了进一步结晶．

但当温度升高到１３７３Ｋ以上时，Ｅｒ２ＳｉＯ５（ＪＣＰＤＳ

Ｎｏ．５２１８０９）的衍射峰出现，这是因为在更高的温

度热处理时，薄膜和基体的界面处，Ｅｒ２Ｏ３ 和Ｓｉ基

体发生反应生成Ｅｒ的硅酸盐化合物．因为这篇文章

我们主要研究Ｅｒ２Ｏ３ 相的相关性质，因此对Ｅｒ２Ｏ３

相的光学特性的讨论主要集中在１１７３Ｋ温度热处

理下的实验结果．在１１７３Ｋ温度烧结情况下ＳｉＯ２／

Ｓｉ基体上的 ＸＲＤ谱和Ｓｉ基体相似，表明基体对

Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜的晶体结构没有显著影响．

图１　Ｓｉ基体上１１７３Ｋ温度热处理的Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜表面

和截面的ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．１　ＴｈｅｓｕｒｆａｃｅａｎｄｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎａｌＳＥＭｐｈｏｔｏｇｒａｐｈｓ

ｏｆＥｒ２Ｏ３ｆｉｌｍａｔｔｈｅｓｉｎｔｅｒｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ１１７３Ｋ

ｏｎＳｉｓｕｂｓｔｒａｔｅ

图２　８７３Ｋ，１１７３Ｋ，１２７３Ｋ，１３７３Ｋ，１４７３Ｋ温

度热处理薄膜样品的ＸＲＤ

Ｆｉｇ．２　ＸＲＤｐａｔｔｅｒｎｓｏｆＥｒ２Ｏ３ｆｉｌｍｓａｔｔｈｅｓｉｎｔｅｒｉｎｇ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓｏｆ８７３Ｋ，１１７３Ｋ，１２７３Ｋ，

１３７３Ｋａｎｄ１４７３Ｋ

图３为Ｓｉ基体上１１７３Ｋ温度热处理的Ｅｒ２Ｏ３

薄膜在测量温度２０Ｋ和３００Ｋ的ＰＬ谱．由图可

见，对于 ３００ Ｋ 测量的 ＰＬ 谱，在波 长０．９００～

１．７００μｍ范围获得１．５３５μｍ的光致发光谱，对应

于Ｅｒ３＋中４犳电子第一激发态（
４Ｉ１３／２）向基态（

４Ｉ１５／２）

能级跃迁．１．０～１．２μｍ的漫包应该来自于Ｓｉ基

体，相似的光谱也在多孔硅中观察到，它是由于Ｓｉ

中存在的缺陷造成的［１０］．随着样品测量温度降低到

２０Ｋ，ＰＬ谱型有明显的变化，相应的精细结构出

现，在１．５μｍ附近出现了几个窄的发光峰对应于

Ｅｒ３＋的Ｓｔａｒｋ分裂，同时在１．０～１．２μｍ波段也出

现Ｓｉ缺陷的 ＰＬ 精细结构．当测量温度降低到

２０Ｋ，ＰＬ强度增加了５倍．而Ｅｒ掺杂Ｓｉ材料中在

３００Ｋ测量温度下的发光强度比在７７Ｋ时下降了

１００倍
［１１］，表明该Ｅｒ２Ｏ３ 材料的温度猝灭较小．在

ＳｉＯ２／Ｓｉ基体上制备的Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜ＰＬ强度比在Ｓｉ

基体上制备的增加了２～３倍．Ｅｒ２Ｏ３ 在１．５３μｍ波

长的折射率为１．９
［７］（ＳｉＯ２：１．４５，Ｓｉ：３．４５）．当采用

图３　Ｓｉ基体１１７３Ｋ温度热处理Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜在测量

温度２０Ｋ和３００Ｋ的ＰＬ谱

Ｆｉｇ．３　２０Ｋａｎｄ３００ＫＰＬｓｐｅｃｔｒａｏｆＥｒ２Ｏ３ｆｉｌｍａｔｔｈｅ

ｓｉｎｔｅｒｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓｏｆ１１７３ＫｏｎＳｉｓｕｂｓｔｒａｔｅ

４１２１
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ＳｉＯ２／Ｓｉ作为基体，由于ＳｉＯ２ 折射率较小，膜层的等

效折射率增加，引起反射率的增加，导致发光效率的

提高．

为了探讨Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜在电致发光方面的应用，

图４为Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜在测量温度２０Ｋ的光致发光激

发光谱（ＰｈｏｔｏｌｕｍｉｎｅｓｃｅｎｃｅＥｘｃｉｔａｔｉｏｎ，ＰＬＥ）．激发

波长通过调节激光二极管的温度来控制．由图可见，

对应６５４ｎｍ激发波长下，薄膜获得了最强的ＰＬ强

度，表明该波长对应于Ｅｒ３＋的４Ｆ９／２和基态能级
４Ｉ１５／２

的跃迁．同时，在长波长也发现了几个峰，它们对应

于４Ｆ９／２能级的子能级．在６６０ｎｍ激发波长下没有

观察到光致发光，表明这种材料没有发生载流子跃

迁．进一步应该设计合适的ＰＮ结构获得电致发光．

图４　Ｓｉ基体１１７３Ｋ温度热处理Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜在测量

温度２０Ｋ的ＰＬＥ谱

Ｆｉｇ．４　２０ＫＰＬＥｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＥｒ２Ｏ３ｆｉｌｍａｔｔｈｅｓｉｎｔｅｒｉｎｇ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓｏｆ１１７３ＫｏｎＳｉｓｕｂｓｔｒａｔｅ

３　结论

１）溶胶凝胶法获得了具有较小温度猝灭（１／５）

的１．５３μｍ光致发光的Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜．

２）Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜材料晶体结构为立方相．

　　３）在ＳｉＯ２／Ｓｉ（１００）基体制备的Ｅｒ２Ｏ３ 薄膜材

料光致发光强度比Ｓｉ（１００）基体上制备的材料提高

２～３倍．
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