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忍 二

等离子体化学气相淀积法生长�
。
� 。

薄膜
’

彭定坤 于晖 孟广耀 沈瑜生

� 中国科学技 术大学应用化学系 合肥 �

采用等离于体激活的化学气相淀 积 装 置 系 统
,

以 记 的 卜二 酮 类 鳌 合物

�� �� �� �
� � 为源物质

,

于低温低压等离子体条件下
,

在单晶硅
、

兰宝石和石英玻

璃衬底上生长了�
� � �

薄膜
。

对坐长层进行形貌观察
、

表面组成分析
、

� 一
射线衍射

结构分析和光学性能测试
。

结果表明
,

淀积层形貌和结构与衬底性质有关
。

� 才� �

生长层与单晶硅和兰 宝石衬底存在确定的外延关系
,

在无定形石英玻璃衬底上的生

长层则是 附着 良好的非晶态 膜
。

关幼词
�

薄腆 化学气相淀积 叙化忆

引 言

�
�
�

。

或含有�
�

�
。

的夏合氧化物具有优 良的光学和电学性质
。

其中�
�
�

。

薄膜是 高

性能的介电材料〔‘〕,
�
�
�

。

稳定的 �
� � �
是高温离子

一

导体
,

已用来试制固体电解质 氧 传

感器〔“ , “〕,

但是
,

迄今�
�
�

�

薄膜材料的研究报道甚少
。

探索和研制不 同形态希上化合

物薄膜
,

尤其是单晶薄膜
,

进而研究其结构和性能关系是有意义的
。

在各种薄膜制备工

艺中
,

化学气相淀积法 �简称� � � 法 � 因在新材料探索上尤有独到乏处而获得 广 泛应

用订巧
。

在� �  法中
,

源物质的选取和源区反应 的设置是能否成功获得淀积膜的关键
。

鉴于希土化合物中没有普通易得的气态源和蒸气压均为相当高的液态源
,

但希土的 户二

酮类赘合物热稳定性和挥发性则均好
。

利用它们为固态源
,

镰田等〔“〕用热� � � 法得到

高取向性 �
�
�

�

及�
�
�

� 一

�� �
�

固溶体膜
。

但尚未见到关于应用等离子体激活的化学气相

淀积法生长�
�
�

�

薄膜的报道
。

本文报道运用等离子体气相淀积工艺
,

采用挥发性的固态配合物为源物质
,

在备种

衬底上生长�
�
�

�

薄膜
,

初步研究其表面形貌
、

组成和结构以及光学性质
。

本文十 � � � �年工�月 � � 日收到
·

芳

中国科学院科学基金资助课题
。
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实 验

一 淀积装置和典型淀积条件

本实验采用的装置如图 � 所示
,

系双温区等离予体气相淀积系统
。

源物质是自制
,

真空升华提纯的� �� �� �
。

� �
, � , � , � 四 甲墓 � , � 己二酮合忆 �

,

用红外光谱
、

元素分析和熔点测定等方法鉴定
。

将纯净的 � �� �� �
。

粉板铺满石英舟
,

置于反应管进

气端
,

源区温度 � � ℃
,

以射频发生器 � � �
一

�� 型
,

�� 一 ��
�

�� � � ,

�� �� � 为等离子体

发生源
,
�

�

为反应气
,

体系压力在 � 一 � � �
� � �
左右

,

以�王� 班 �
, � 一

� �
�
�

。
� � �

一

� � �和 石

英玻璃为衬底
,

预先清洗和化学腐蚀后放在石英托架
�

�置于淀积区内
,

淀积温度约 ��� ℃
,

生长 时间一般 � 一 � 小时
。

,,

‘‘气明明

卜卜

二
、 一一

�����������������

图 � 等离子体气相淀积装置示意图

�子��
�

� � � � � � � � �� � �� � � � � � � �� � � � � � � � � � � �

二
�

形貌观察
、

组成和结晶学鉴定

用� ��
一 � 型金相显微镜和 日立�

一 � �  型扫描电镜观察 �
�
�

�

生长层形貌
。

在金相显

微镜下对生长层断面进行厚度测量
,

以计算平均淀积速率
。

在� � ! ∀ � � � � 亚型 电子能谱仪上对淀积表面进行 � 光电子能谱分析
,

同 时 对

透明衬底上的�
�
�

。

薄膜试样进行可见紫外光吸收分析 �岛津� �
一 � �� 型分光光度计 �

,

利用 � � �
� � 一 � � 转靶 � 射线仪对试片进行结构分析

。

结果与讨论

一
。

荡 膜生长

通过对几种忆的刀
一

二酮鳌合物热稳定性和挥发性的比较〔“〕,

选取� �� �� �
�

为 固

态源
,

能够在低温低压下重复得到黄色
、

表观均匀
、

附着 良好的淀积层
。

生长速率随时

间呈线性关系
,

淀积时间 � �� �
,

平均膜厚 � 件��
。

生长层 的电子能谱分析表明
,

在 各 种
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一

长�
� � �

薄膜 � �

从下表的不同试片 � 射线衍射强度对 比可 以看出
,
�
�
�

�

单品膜的择优取向与 粉 末

形式不同
,

这暗示借助于选取不同衬底可能得到不同提
�面的薄膜

,

有助于对单晶
。
面性

质的研究
。

深入工作还在进一步进行
。

表 � 不同样品 � 射线衍射强度对照

叹
’
� � �� � � � � � � � �� � , � � � � 一 � � � � ��� � �  � �� � �� �� � � ��丁 � � � ��二�� � � 。 � � � �� � � ���

� � �� 涌
� � � � ,

�

�
�
�
��

�创��
�

件
� , � � � � 一

��

� ��了

� � � � �� ��� � � �

� �� � �

� � � 艺� � � � � � � � � � �

� � � � � �� � �

� � � � � � � � 。 �

� � � � � � �� � �

� �
�

� ‘� 一

� �� � � � � � � � �

� � �

� � �

,

�

� �

� �

� � � �

� � � � � � � � ‘‘扣

一一

一
�

月

�

一
侧� � � ,

�
� � 口四� 侧� � � 甲‘� � � � � � � � 甲甲曰曰‘

一三
�

生长层的光吸收特性

图 �
‘

是在透明兰宝石和石英玻璃衬底上的�
� �

。

薄膜的紫外一可见光的吸 收 谱
,

在

可见光区基本上是 一常数
,

在紫外光区出现吸收峰
,

特征波长为 ��� � 入
,

考 虑 到 透 明

�
�
�

。

膜对可见光有 良好透过性
,

对紫外线强吸收可考虑其紫外防护方面的应用
。

� ‘

�
’

。
‘

亡”
’
一 ‘

�

�
’

�

���
�

� 二 一
� 一下二了

气气

�
。

�

图 � � �� 。
薄膜的紫外一可见吸收光谱

�矛应�
�
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