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离子辅助沉积法制备 SiO2 介质薄膜的应力研究
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摘要: 在高功率垂直腔面发射激光器制作工艺中,生长出低应力、高质量、高稳定性的 SiO2 介质层非常关

键。 我们使用高效率 LaB6 离子源辅助,在低放电电流条件下,在 GaAs 衬底上沉积了 SiO2,并对退火的应力

影响进行了测试。 在有离子辅助沉积时,对不同生长速率、不同厚度的应力影响进行了研究,对沉积过程进

行了分析。 结果表明:离子辅助沉积的 SiO2 薄膜的应力远小于常规工艺条件下沉积的薄膜的应力,且退火后

应力变化小。
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Study of SiO2 Dielectric Film Stress Grown
by The Method of Ion Assisted Deposition
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Abstract: It is critical to achieve high quality and stability SiO2 barrier in making high鄄power semi鄄
conductor lasers, SiO2 barrier layer was grown on GaAs substrates using high efficiency LaB6 ion as鄄
sisted in low current. The stress effects were tested and analyzed after annealing. The stress condi鄄
tions of different thickness and different growth rates were experimentally investigated and the deposi鄄
tion process was analyzed. The results show that the stress of SiO2 film under the conditions of ion鄄
assisted deposition is far less than the conventional deposition conditions. The stress of SiO2 film
under the conditions of ion鄄assisted deposition changes smaller after annealing.
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1摇 引摇 摇 言

二氧化硅(SiO2)具有折射率低、附着度强、粗
糙度小、在可见和近红外区域透明等特性,是一种

较好的光学薄膜材料。 另外,SiO2 绝缘性好、硬
度大、耐腐蚀性强、化学性质稳定、抗激光损伤阈

值高且工艺简单,在微电子工艺中被广泛采

用[1鄄3]。 随着半导体工艺的发展,大功率垂直腔
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面发射激光器(VCSEL)的应用越来越广泛,对薄

膜的制备工艺也提出了越来越高的要求。 质量不

好的介质层在大电流、高温环境下由于应力的作

用会导致薄膜产生裂痕、脱落等现象,形成漏电

流,直接影响激光器件的成品率、稳定性和可靠

性。 SiO2 薄膜的制备主要有磁控溅射[4]、电子束

蒸镀、等离子体增强化学气相沉积(PECVD) [5鄄6]

等方法。 电子束沉积是制备厚度均匀的高质量薄

膜的重要方法,但对于在晶格失配较大的 GaAs
基底上沉积 SiO2,并且在半导体激光器高温、大
电流工作环境下保持应力稳定性的研究还未见

报道。
本文采用离子辅助电子束沉积和退火的方法

制备了 SiO2 薄膜,采用简便且对基底没有任何损

伤的曲率法测试了薄膜表面的曲率变化,采用

Stoney 公式进行应力分析[7]。 通过对实验样品的

测试分析,得到适合高温稳定工作的大功率半导

体激光器 SiO2 介质层的工艺条件。 2011 年,长春

光机所使用该方法制备了用于垂直腔面发射激光

器的 SiO2 介质薄膜,器件的峰值功率达到 92 W,
为目前单管脉冲的国际最高水平[8鄄10]

2摇 实摇 摇 验

2. 1摇 实验方法

实验中所有的薄膜样品都是在莱宝光学

SYRUS C 1100 镀膜机内制备完成的,利用莱宝光

学 APS(Advanced plasma source)等离子源进行离

子辅助蒸镀,阴极为 2009 年改进后使用的效率更

高的 LaB6 材料,Ar 气由阴极下部和中部分两路

通入。
所使用基底为 GaAs,大小为 10 mm 伊10 mm,

厚度为 350 滋m,经过三氯乙烯、丙酮、乙醇清洗并

在氮气下吹干,经过台阶仪测得其初始曲率后,放
于镀膜机内。 当腔体内真空度达到 2 伊 10 - 3 Pa
后,开始加热。 当基底温度为 200 益时,APS 加热

电源开始工作,加热电流为 166. 25 A,加热电压

为 7. 66 V。 通入 Ar 气后,等离子源开始工作,常
规选用 60 A 放电电流[11],为了防止对基底内部

结构造成损伤,选用放电电流为 39. 56 A,放电电

压为 109. 9 V,等离子清洗时间设为 60 s。 然后,
由 e 型电子枪开始蒸镀 SiO2,薄膜厚度由晶控片

监控,速率得到精确控制,精度为 0. 1 nm。 实验

分为三组进行:第一组的实验条件是有、无离子辅

助沉积,SiO2 薄膜厚度为 200 nm,再分别对两种

条件下制备的样品进行退火;第二组以离子源辅

助沉积,膜厚固定为 100 nm,以 0. 2,0. 4,0. 6,0. 8
nm / s 4 个不同速率进行;最后一组选取有离子源

辅助沉积,速率固定为 0. 4 nm / s,以 100,150,
200,250,300 nm 5 个不同的厚度进行,镀制薄膜

完成后,再次测试样品的表面曲率变化,通过曲率

法模型与前面计算的曲率变化进行比较,可计算

出应力。 图 1 为实验装置的结构示意图。

APS

Ar

O

E beam gun

图 1摇 离子辅助沉积镀膜系统示意图

Fig. 1摇 Schematic of the ion鄄assisted deposition system

2. 2摇 测试方法

薄膜应力的形成是一个复杂的过程,内应力

是薄膜沉积过程中自己产生的应力。 内应力可分

为本征应力和热应力,用公式表达为:
滓内 = 滓热 + 滓本征 郾 (1)

摇 摇 本征应力来自薄膜本身的结构形成或杂质缺

陷,由界面应力和生长应力组成。 界面应力的产

生是由于薄膜与基底界面处的晶格常数不匹配或

者表面缺陷等造成;生长应力是在生长过程中,由
于生长条件因素产生的缺陷、晶体无序、晶粒之间

的相互作用等造成。
应力测试通过在镀膜前、后测得的曲率变化

来得到薄膜应力,实验中采用 Dektak 的台阶仪测

得样品表面的曲率变化。 由于 GaAs 基底与 SiO2

的晶格常数失配较大,会产生较大的界面应力,使
表面发生曲率变化。 根据 Stoney 应力计算公式

可知[8]:

滓 =
Esd2
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式中,滓 为沉积薄膜后的内应力,Rpre为沉积薄膜

前的曲率半径,Rpost为沉积薄膜后的曲率半径,Es
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为基底材料的杨氏模量,E f 为薄膜材料的杨氏模

量,自 为材料的泊松比,ds 为基底材料厚度,df 为

薄膜材料厚度。
当 Rpre寅¥,并且 df垲ds 时,可以表示为:

滓 = 1
6

1
Rpost

- 1
R( )

pre

E
1 -( )自

d2
s

df
, (3)

其中 Rpre 和 Rpost 可以通过曲率半径计算公式

得到:

R -1 =

d2y
dx2

1 + dy
d( )x[ ]

2 3
2
, (4)

式中 y 为台阶仪测得的相对参考水平线的位移

量,x 为其横轴坐标。
通过公式(1) ~ (4)可将测得的曲率变化转

化为应力大小变化。 为了便于比较,此处取平均

应力来代表样品的应力大小。

3摇 结果与讨论

3. 1摇 离子辅助沉积对表面形貌的影响

离子辅助沉积在整个沉积过程中有两个作

用:一个是在薄膜沉积前,通过离子对样品的表面

的碰撞实现对表面清洗、表面抛光和基底表面改

性的作用,增强薄膜与衬底的附着度;另一个是在

沉积过程中,通过调整束流密度、离子能量、离子

入射角使带有能量的离子与腔室中蒸发的膜料粒

子进行碰撞,使膜料粒子获得更大的沉积能量,达
到沉积更加致密的效果。 通过台阶仪测量并计算

出其平均应力。 未使用离子辅助沉积技术的薄膜

平均压应力为 1 711 MPa,使用离子辅助沉积的平

均压应力为 869 MPa,远小于未使用离子辅助沉

积薄膜的应力。
图 2 为使用离子辅助沉积与不使用离子辅助

S-4800 5.0 kV 5.0 mm×200 k 200 nm S-4800 5.0 kV 7.6 mm×200 k 200 nm S-4800 5.0 kV 7.7 mm×200 k 200 nm

（a） （b） （c）

图 2摇 GaAs 基底(a)、退火前有 Ar + 离子辅助(b)和无 Ar + 离子辅助(c)沉积的 SiO2 薄膜表面的 SEM 照片。
Fig. 2摇 SEM images of GaAs substrate (a), SiO2 surface with (b)and without (c) IAD.

沉积薄膜的扫描电镜对比图。 从图中可以看到,
GaAs 衬底表面平整,经测量平整度为 3. 6 nm。
有离子辅助沉积的薄膜,其表面较为平整,平整度

为 5. 8 nm;而没有使用离子辅助沉积的薄膜,其
表面晶粒较明显,表面平整度为 13. 1 nm。
3. 2摇 快速退火对薄膜应力的影响

快速退火也是抑制应力的一种方法[12],通过

退火可以改变薄膜与衬底之间的界面接触状况,
释放在沉积过程中由本征缺陷和可能产生的 Ar +

离子损伤缺陷生成的应力。 快速退火实验中样品

使用氮气保护,温度设定为 450 益,时间为 10
min。 退火后通过 SEM 测其表面形貌,如图 3
所示。

从图 3 可以看出,有等离子体辅助沉积的样

品,450 益退火后的表面没有出现由于粘附不牢

而翘起和龟裂的现象,其平整度为 6. 3 nm;没有

经过 APS 辅助沉积的样品,退火后的表面较为平

整,其平整度为 8. 6 nm,说明在快速退火的过程

中,由于外界能量的给予,原子活动能力增大,重
新结晶,使得原本不够致密的薄膜变薄并致密,从
形貌上来看和经过 APS 辅助沉积的样品表面基

本一致。
样品退火前、后测试得到的应力大小如表 1

所示。 有 Ar + 离子辅助沉积的薄膜,应力从退火

前的 869 MPa 下降到退火后的 735 MPa,没有太

剧烈的变化。 退火前,Ar + 离子的清洗和碰撞使

得成膜致密,但同时也会造成缺陷;退火后,薄膜

内的缺陷产生的应力被释放,所以应力会变小,但
变化不大。 没有离子辅助沉积的薄膜,应力从退

火前的 1 711 MPa 下降到退火后的 789 MPa。 这

说明样品在沉积过程中没有 Ar + 离子对其轰击,
沉积不够致密,表面形貌不好,所以应力较大;退
火后,薄膜重新结晶并变得比较致密,此时本征应

力中的生长应力已经不起主要作用,由晶格不匹
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200 nm

（a）

（b）

S-4800 10.0 kV 7.8 mm×200 k

200 nmS-4800 5.0 kV 7.7 mm×200 k

图 3摇 退火后 SiO2 表面的 SEM 照片。 (a)有 Ar + 离子辅

助;(b)无 Ar + 离子辅助。
Fig. 3 摇 SEM images of SiO2 surface with ( a) and without

(b) IAD after annealing

表 1摇 退火前后的应力对比

Table. 1摇 Comparison of stress before and after annealing

Conditions
Stress with
IAD / MPa

Stress without
IAD / MPa

Before annealing 869 1 711

After annealing 735 789

配造成的界面应力起主要作用,使得应力变化明

显。 在半导体激光器的制备中,稳定的介质薄膜

才能保证后续工艺的稳定和激光器件性能的稳

定,所以在制备介质膜过程中使用离子辅助是必

要的。
3. 3摇 薄膜厚度对薄膜应力的影响

图 4 显示的是在 0. 4 nm / s 生长速率下,使用

离子辅助沉积的不同厚度 SiO2 薄膜的应力变化

趋势,从图中可以看出,随着薄膜厚度增加,薄膜

的应力出现递减趋势,在 100 ~ 250 nm 之间变化

明显,在 250 ~ 300 nm 之间变化较缓。 当薄膜开

始在 GaAs 基底上沉积时,薄膜受基底表面的影

响较大,表面存在大量的缺陷并含有大量的小晶

粒,界面应力和生长应力都比较大。 随着薄膜厚

度的增加,衬底上沉积的薄膜晶粒长大,薄膜界面

对薄膜的影响变小,界面应力影响相对较小。 所

以,随着薄膜厚度的增加,薄膜的应力变小,厚度

为 250 nm 时,应力变化已经不明显。

滓
/M

Pa

2000

300
Thickness /nm

1600

1200

800

400 100 150 200 250

图 4摇 不同厚度下 SiO2 薄膜的应力变化趋势

Fig. 4摇 Stress trend in different SiO2 film thickness

薄膜较薄时的应力较大,对后续的工艺会产

生不利的影响,所以,要想得到高质量的 SiO2 薄

膜,其厚度不能太薄。 但 SiO2 薄膜在半导体器件

表面做介质层时不能太厚,否则散热效果不好,所
以最终得出薄膜的最佳厚度为 250 nm。
3. 4摇 生长速率对薄膜应力的影响

生长速率对于薄膜的应力也有显著的影

响[13]。 当速率较低时,薄膜的生长慢,虽然生成

的薄膜比较致密,但 Ar + 离子轰击产生的缺陷较

多,也会生成较大的应力。 随着生长速率的增加,
Ar + 离子对表面的轰击时间变短,且腔室中膜料

粒子的能量变大,垂直沉积在衬底上的能量更大,
所以成膜致密,缺陷减少。

图 5 为不同的生长速率下薄膜的沉积情况,
从图中可以明显地看到,随着生长速率的增加,薄
膜的应力也随之减小,在 0. 8 nm / s 时达到最小。

实验结果表明:生长速率0. 8 nm/ s、厚度250 nm

滓
/M

Pa

2200

0.7
Rate / ( nm·s-1)

2000

1800

0.2 0.3 0.4 0.5 0.61600 0.8

图 5摇 不同生长速率下 SiO2 薄膜的应力变化趋势

Fig. 5摇 Stress trend in different growth rate
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是离子辅助沉积 SiO2 薄膜的最佳工艺条件,此时

应力最小为 430 MPa。 以该方法制备的 SiO2 介质

薄膜用于垂直腔面发射激光器,单管的脉冲功率

达到 92 W,为目前国际最高水平[8鄄10]。

4摇 结摇 摇 论

采用离子辅助电子束沉积和退火的方法制备

了 SiO2 薄膜,对不同条件下制备的样品进行了应

力分析。 结果表明:有离子辅助沉积的 SiO2 薄膜

在退火前后的应力变化远小于无离子辅助沉积的

SiO2 薄膜,说明离子辅助沉积有助于获得更高质

量的薄膜。 薄膜的厚度越大则应力越小,但考虑

到介质薄膜厚度对半导体器件散热的影响,最终

确定 250 nm 为 SiO2 薄膜的最佳厚度。 薄膜的生

长速率与应力也有很大关系,最终确定薄膜的最

佳生长速率为 0. 8 nm / s。 以该工艺条件沉积的

SiO2介质膜应用于垂直腔面发射激光器,单管器件

的脉冲功率达到了 92 W,为目前国际最高水平。
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