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基于磁控溅射和ICP刻蚀的RB-SiC表面
平坦化工艺

赵杨勇,刘卫国,惠迎雪
(西安工业大学 陕西省薄膜技术与光学检测重点实验室,西安710021)

摘 要:采用射频磁控溅射技术在RB-SiC表面沉积Si平坦化层,通过正交试验研究了射频功率、Ar流

量和工作气压三个因素对薄膜表面质量和形貌的影响规律,以获取最佳的薄膜沉积参数.射频功率

120W、工作气压1.2Pa和Ar流量40sccm条件下获得了最佳质量的平坦化样品,利用电感耦合等离

子体对平坦化膜层进行刻蚀抛光,通过Lambda950分光光度计测试不同工艺阶段样品表面的反射率.
结果表明,相比于未处理的RB-SiC初始样品,经过平坦化和等离子体刻蚀的样品表面粗糙度标准差值

由1.819nm减小至0.919nm,样品表面反射率相应地提高了2%.由此说明射频磁控溅射平坦化沉积与

电感耦合等离子体刻蚀的组合工艺可实现RB-SiC表面的高质量加工.
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SurfacePlanarizationProcessofRB-SiCBasedonMagnetron
SputteringandICPEtching
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(ShaanxiProvinceThinFilmTechnologyandOpticalTestOpenKeyLaboratory,
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Abstract:SithinfilmasplanarizinglayerweredepositedonReactionBonded-SiC(RB-SiC)substrateby
usingRFmagnetronsputteringtechnique.Asetoforthogonalexperimentsweredesignedandperformed
todetermineanoptimizedprocessconditionbycharacterizingtheevolutionofthequalityandsurface
morphologyoftheSifilmsdepositedatvarioussputteringpower,workingpressureandArgonflowrate.
Theplanarizationwasobtainedatsputteringpowerof120W,workingpressureof1.2PaandArgonflow
rateof40sccm.Thensmoothingofinductivelycoupledplasma(ICP)etchingwasperformedandthe
surfacereflectivityofsamplesprocessedunderdifferenttreatmentstageswasinvestigatedbyusing
Lambda950spectrophotometer.TheresultsshowthatthesurfaceroughnessSqofRB-SiCsampleunder
planarizationandICPetchingprocessisreducedfrom1.819nmto0.919nmcomparedwithuntreatedRB-
SiCsample,andthesurfacereflectivityofthesampleincreasedby2%.Thereforethecombinatorial
opticalpolishingtechnologybasedplanarizationwithRFmagnetronsputteringandICPetchingprocess
canenhancetheperformanceofRB-SiCsurfacefinishing.
Key words:Opticalfabrication;Supersmooth surface;RF Magnetron sputtering;RB-SiC;Si
planarizationlayer;Orthogonalexperiment;ICPetching;Surfaceroughness
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0 引言

近年来,社会生产飞速进步,人类对太空领域的探索热情越来越强烈,航空航天技术为人类观测太空、研
究地球及整个浩瀚的宇宙空间做出了重大贡献.空间望远镜、遥感侦察相机等大型系统为了满足使用要求,
需要拥有足够高的分辨率及较大的口径,但口径的增大,会增加整个光学系统的重量,因此,设计中不但需要

提高光学系统的成像质量,而且需要减轻其重量,并降低发射成本[1].碳化硅(SiC)具有密度较低、强度及弹

性模量较高、热膨胀系数较小、导热性能良好、化学稳定性高等一系列优点,成为理想的大口径、轻量化反射

镜基底材料[2-3].从20世纪70年代末开始,美国、德国、日本等发达国家对SiC材料应用于反射镜基底做了

许多研究,积累了丰富的研究经验,我国在这方面起步相对较晚,但也取得了一定的研究成果.反应烧结法作

为一种制备SiC反射镜的方法,其工艺简单、烧结温度低,是制备大口径、复杂形状反应烧结碳化硅

(ReactionBonded-SiC,RB-SiC)材料优先选用的方法[4].
RB-SiC是由Si和SiC组成的具有两相结构的材料(Si含量约占14%),由于二者物理特性的差异,致使

抛光过程中Si的去除速率要比SiC快一些,导致RB-SiC抛光后表面质量下降,粗糙度增大,反射率减小,散
射现象严重,根本无法满足高质量光学系统的要求[5-7].在光能输出过程中,光学元件的中高频表面误差和表

面微缺陷是限制其输出能力的重要因素,为了改善其表面质量,提高反射率,需要对其表面进行平坦化处理.
射频磁控溅射镀膜技术[8]作为一种常用的物理气相沉积(PhysicalVaporDeposition,PVD)技术,其镀制的

膜层聚集度高、致密性能好、表面粗糙度良好,附着力强,同时在加工过程中温度低,无废气产生,成为RB-
SiC材料表面平坦化的首选方法.

本文采用射频磁控溅射技术[9-10]对不同表面质量的RB-SiC基底进行平坦化处理,通过沉积Si涂层来

初步改善其表面质量,然后再利用非接触、无边缘效应、对材料无深度损伤、高稳定性的电感耦合等离子体

(InductivelyCoupledPlasma,ICP)刻蚀技术进一步刻蚀优化表面,并检测优化后的表面粗糙度及反射率,从
而为RB-SiC表面平坦化工艺提供指导作用.

1 实验与分析

RB-SiC表面平坦化工艺研究包括平坦化层的沉积和刻蚀两部分,图1为工艺流程图.由于薄膜沉积过

程中膜层几乎是等厚生长的,不同表面质量的基底在一定程度上会影响Si原子集团在基底表面的附着、凝
聚、成核及其生长过程[11],最终影响平坦化薄膜的沉积质量,所以在利用射频磁控溅射沉积Si平坦化层之

前,需要选择合适表面质量的RB-SiC基底.

图1 RB-SiC表面平坦化工艺流程

Fig.1 ProcessofRB-SiCsurfaceplanarization

实验中采用的RB-SiC样品材料是潍坊兆泰工程陶瓷有限公司生产的,口径大小为 Ф30,厚度为10
mm,表面粗糙度3nm左右.在其表面沉积Si平坦化层,并测量沉积膜层的厚度及表面粗糙度,然后利用电

感耦合等离子体对Si平坦化层进行刻蚀,之后再次进行检测,评价其表面质量.
1.1 射频磁控溅射沉积Si平坦化层

磁控溅射镀膜技术是利用电子轰击靶材使其离解成原子,高能粒子撞击固体表面后将动量传递给靶材

原子,使原子从靶材表面溅射出来,穿过真空沉积到基片表面.该工艺具有沉积速率高、基片温升小、膜层致

密、均匀、附着力强、工艺可控性高、工作稳定等特点,成为材料表面改性常用的方法.实验采用北京创世威纳

科技有限公司制造的 MSP-400B型磁控溅射镀膜机在 RB-SiC样品表面沉积Si平坦化层,靶材选用北京中

金研新材料科技有限公司生产的硅靶,口径为Ф60,厚度为5mm,纯度99.9999%,溅射气体为高纯Ar,纯
度99.99%.

为了研究射频功率、工作气压及Ar流量三个工艺参数对Si薄膜沉积速率和表面粗糙度的影响程度,首
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先进行三因素三水平的正交实验,利用极差分析法对三个影响因素的主次顺序作具体分析,根据Si平坦化

层的厚度及表面粗糙度,从中选择合适的工艺参数进行Si平坦化层的沉积,便于后续RB-SiC表面的刻蚀

优化.
1.1.1 正交试验

影响Si平坦化层沉积速率的因素较多,包括射频功率、靶材到基片的间距(靶基距)、气体流量、工作气

压等.为了提高实验效率,确定合适的工艺参数,采用正交设计实验来重点研究射频功率(A)、Ar流量(B)和
工作气压(C)三个因素对平坦化层性能质量的影响程度.

实验前期,为了寻找满足膜层均匀性要求、沉积速率尽可能高的工艺条件,通过查阅相关文献[7-11]及初

步的探索实验,将本底真空设定为2×10-3Pa,靶基距为4.4cm,溅射时间8min,另外射频功率选取80W、

100W、120W三个水平,Ar流量选取40sccm、50sccm、60sccm三个水平,工作气压选取0.8Pa、1.0Pa、

1.2Pa三个水平,设计了表1所示的因素水平表,按照表2所示的具体正交方案表进行实验,通过9组实验

并利用TalySurfCCI非接触式检测仪测量薄膜厚度及表面粗糙度,测量结果如表2.
表1 因素水平表

Table1 Factorsandlevels

Factor ARFpower/W BArflow/sccm CPressure/Pa
Level1 80 40 0.8
Level2 100 50 1.0
Level3 120 60 1.2

表2 具体实验方案及数据

Table2 Specificexperimentalprogramsanddata

Experimentnumber RFpower/W Arflow/sccm Pressure/Pa Depositionrate/(nm·min-1) RoughnessSq/nm
1# 80 40 0.8 14.925 3.278
2# 80 50 1.0 15.275 6.674
3# 80 60 1.2 15.802 5.673
4# 100 40 1.0 15.328 3.537
5# 100 50 1.2 16.121 2.829
6# 100 60 0.8 13.922 3.024
7# 120 40 1.2 18.357 2.235
8# 120 50 0.8 17.307 3.627
9# 120 60 1.0 16.752 2.237

  为了确定三个影响因素的主次顺序,利用极差分析法对表2的实验数据作进一步处理,计算三种因素在

三种不同水平下的两种评价指标所对应的平均值及极差值R 的大小,结果如表3.
表3 正交实验极差分析表

Table3 Rangeanalysisoforthogonalexperiment

Evaluationindex Parameters RFpower Arflow Pressure

Depositionrate/
(nm·min-1)

K1 15.334 16.173 15.385
K2 15.094 16.234 15.755
K3 17.472 15.492 16.76

Optimizationlevel A3(120) B2(50) C3(1.2)

R 2.378 0.742 1.375
Primaryorder RFpower>Pressure>Arflow

Roughness
Sq/nm

K1 5.208 3.017 3.31
K2 3.13 4.377 4.149
K3 2.699 3.611 3.579

Optimizationlevel A3(120) B1(40) C1(0.8)

R 2.509 1.36 0.839
Primaryorder RFpower> Arflow>Pressure

  从表3可以看出,三个影响因素对薄膜沉积速率影响程度大小依次是射频功率>工作气压>Ar流量,
对表面粗糙度影响程度大小依次是射频功率>Ar流量>工作气压.分析可知:在一定的压强范围(0.8~

3-1004230



光 子 学 报

1.2Pa)内,气体分子在固定的直径和温度条件下,随着工作压强增大,气体分子平均自由程随之减小,溅射

出来的粒子与气体分子相互碰撞的次数将增加,二次电子发射也将增强,第三电离系数γ 增大,导致阴极位

降区的厚度d 减小,电流密度j增大,放电增强,相应的溅射能力也就增强,沉积速率就会增大[12-13];同时射

频功率对两个评价指标的影响程度最大,下面重点研究射频功率对评价指标的影响程度.
1.1.2 单因素实验

  为了最终达到平坦化的效果,减少RB-SiC基

底表面的散射损耗,提高其表面光学质量,获得高的

反射率,需要降低材料表面粗糙度,使表面达到超光

滑水平,满足高质量光学系统的要求.结合前面正交

实验并考虑薄膜表面粗糙度的大小,进行射频功率

的单因素实验时,设定靶基距为4.4cm,Ar流量为

40sccm,工作气压为1.2Pa,溅射时间为8min,得
到的数据曲线如图2.

由图2中知,射频磁控溅射制备的Si薄膜其沉

积速率和表面粗糙度都随着射频功率的增大而增

大,沉积速率的大小取决于溅射产额,溅射产额和入

射离子的能量有重要关系,当入射离子能量大于溅

图2 沉积速率及表面粗糙度随RF功率变化曲线

Fig.2 Variationofdepositionrateandsurfaceroughness
withRFpower

射阈值[14],并在一定的范围内,溅射产额随着入射离子能量的增大呈平方关系增加,导致沉积速率逐渐增

大.相比于基底表面的粗糙度,Si平坦化层表面质量随着射频功率的增大而下降,原因在于沉积速率增大时,
难以形成完整的晶格结构,膜层中会产生大量的空位、错位、晶粒尺寸大小不一等缺陷[15].

为了保证Si平坦化层的表面质量,在兼顾沉积速率的前提下,需要选择合适的射频功率进行工艺实验,
为此选择120W的射频功率作为后续镀制Si平坦化层的工艺参数,膜层厚度测试结果如图3所示,平均膜

厚为146.24nm,计算沉积速率达到18.280nm·min-1,表面粗糙度测试结果为2.235nm.相比射频功率

130W和140W时沉积的Si平坦化层,110W和120W时沉积的Si平坦化层表面粗糙度相对于基底表面

粗糙度分别减小了0.205nm和0.393nm,这对于RB-SiC表面平坦化处理是有利的[16-18],下一步还需要对

Si平坦化层进行ICP刻蚀抛光,改善其表面质量.

图3 射频功率120W时的薄膜厚度

Fig.3 FilmthicknessofRFpower120W

1.2 ICP刻蚀Si平坦化层

电感耦合等离子体(ICP)干法刻蚀作为一种加工SiC的方法,其设备具有选择性和各向异性、结构简

单、操作简便等特点.实验中采用中科院微电子研究所的ICP-98A型高密度等离子体刻蚀机,它是一种刻蚀

速率高、加工精度高、损伤程度小的新一代先进刻蚀机.通过对RB-SiC进行ICP刻蚀工艺研究,分析不同因

素对刻蚀速率及表面粗糙度的影响程度,得到了理想的直接刻蚀工艺参数,即RF功率150W、偏压50W,
工作气压1Pa、刻蚀气体流量比(CF4∶O2)25∶5时,刻蚀抛光效果显著.

对射频功率100W,Ar流量50sccm,工作气压1.2Pa工艺条件下沉积厚度为128.97nm的Si平坦化

层进行3min的刻蚀,效果如图4.最左侧为沉积的Si平坦化层被掩膜覆盖的部分,右侧为平坦化层刻蚀后

的200倍光学显微镜照片,从照片中发现刻蚀后中部颜色较深,表明沉积的Si平坦化层只有部分被刻蚀,刻
蚀不够充分,即刻蚀气体通过电感耦合方式辉光放电产生的活性粒子扩散到基片表面,同刻蚀材料发生的化

学反应不充分,另外离子对基片表面的轰击作用不够导致生成的非挥发性产物没来得及去除.对比平坦化层
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刻蚀前后的表面粗糙度数据,如图5,可以看出刻蚀后Si平坦化层表面粗糙度有所减小,即ICP刻蚀技术可

用于表面平坦化刻蚀抛光工艺.

图4 改性层刻蚀后的200倍光学显微镜照片

Fig.4 200×Photomicrographofthemodifiedlayer
afteretching

图5 平坦化层刻蚀前后的表面粗糙度

Fig.5 Surfaceroughnessofbeforeandafteretching

  为了验证实验的重复性效果,对厚度为124.7nm
的平坦化层以同样的工艺参数刻蚀3min,测量结

果显示,平坦化层表面同样有少部分未被刻蚀,表面

粗 糙 度 由 之 前 的3.164nm、3.192nm、3.127nm、

3.209nm 减 小 为2.009nm、2.697nm、1.882nm、

1.709nm,验证了前面实验结果的准确性.为了充分

刻蚀,将刻蚀时间设定为3min30sec,在同样的工

艺参数进行刻蚀,经过不同工艺处理的基底表面粗

糙度测量结果如图6.
其1000倍光学显微镜下的照片分别如图7中

(a)、(b)、(c)所示,图(a)原基底是经过传统机械抛

光方法得到的,深色部分为SiC材料,浅色部分为反

图6 RB-SiC基底、Si薄膜及刻蚀后的表面粗糙度

Fig.6 RB-SiCsurfaceroughnessofsubstrate,Sifilm
andafteretching

应过程中渗入到SiC当中的Si单质,黑色部分为C元素、少许孔洞和Fe2O3杂质;相比于原基底,图(b)沉积

Si平坦化层以后,基底表面平坦化层择优生长,在两相组份上的生长状况截然不同,Si平坦化层的分布复制

了原基底的表面情况,由于成份一致,基底Si相上的Si膜生长趋势优于SiC,导致两相分界处台阶明

显[16-17],表面凹凸不平粗糙度增大;图(c)是刻蚀平坦化层后的表面,表面黑色部分明显减少,部分孔洞被填

补,表面质量有所改善,此时的表面粗糙度及形貌测试结果如图8所示,粗糙度Sq 值为0.91983nm,小于

1nm.

图7 RB-SiC1000倍的光学显微镜照片

Fig.7 1000×PhotomicrographofRB-SiC
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图8 平坦化层刻蚀后的表面粗糙度及形貌图

Fig.8 Surfaceroughnessandtopographyoftheflatteningfilmafteretching

  对RB-SiC基底表面做不同工艺的处理,采用

美国PerkinElmer公司的Lambda950分光光度计

分别测试基底、直接刻蚀基底、沉积Si平坦化层以

及刻蚀后的Si平坦化层的反射率,得出RB-SiC对

光的吸收和反射能力,测试结果如图9所示.可以看

出在可见光范围内,RB-SiC基底上沉积平坦化层再

刻蚀以后的表面反射率高于原基底,主要因为原基

底是由Si和SiC两相组成,存在结构不统一性,当
光线入射到基底表面时,两相分界处、孔洞等不均匀

性会导致基底表面对光的散射,孔洞也会增加材料

表面对光的吸收,使得材料表面反射率较低.相比于

RB-SiC基底,Si平坦化层在625~825nm波段内

图9 RB-SiC的反射率曲线

Fig.9 ReflectivitycurveofRB-SiC

的反射率稍高,在400~600nm波段内的反射率较低,表明此波段对光线的吸收很强.对比得出在RB-SiC基

底表面沉积Si平坦化层再进行刻蚀,可以改善基底表面质量并在一定波段内提高了表面反射率.

2 结论

本文利用射频磁控溅射技术在RB-SiC表面沉积Si平坦化层,通过正交设计实验研究了射频功率、Ar
流量和工作气压三个影响因素对Si薄膜沉积速率和表面粗糙度的影响程度,重点研究了射频功率该单因素

对评价指标的影响程度,得到理想的薄膜沉积工艺参数,即射频功率120W、Ar流量40sccm、工作气压

1.2Pa.同时利用ICP刻蚀技术对Si平坦化层进行刻蚀抛光,测试结果显示,通过控制刻蚀工艺参数可有效

减小表面粗糙度,改善RB-SiC表面质量;经过不同工艺处理的表面,沉积Si平坦化层后的表面在一定波段

内表面反射率增大,与原基底相比,刻蚀平坦化层后的表面反射率有所提高.表明射频磁控溅射技术结合

ICP刻蚀抛光技术可以改善光学元件表面质量,从而获取超光滑的RB-SiC表面.
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