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红外探测器 PT薄膜的实验研究‘ 
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摘 要 对用于红外探洲器和光声电子器件的 P下薄膜的制奋工艺及热处理过程 

进行1实验研究。对多离子束反应共溅射法制奋薄膜，作j相应的X衍射、XPS能 

谱及 EPMA分析。通过实验，成功地除去1薄膜中PbO和焦爆石杂质，并改善 7 

PbTiO，(001)的择优 取向程度 。从 而为制奋村底 温度 的优选提供 7依据 。 
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钛酸铅(PbTiO~)是一种众所周知的铁电材料．它具有根大的压电和热释电效应。近年在 

超导研究受阻以后 ，国内外许多科学家将目光转向了铁电薄膜的研究。因为铁电薄膜可广泛 

应用于电子和光电器件 中n】。而铅钛系铁电薄膜，是目前最引人注目的一大类膜材料。钛酸 

铅 2]【”掺镧钛酸铅(PLT)，锆钛酸铅(PZT)以及掺镧锆钛酸铅(PLZT)[I 等薄膜，在非挥发性 

场效应晶体管(PETS)、红外探测器、声表面器件(SAW)、光开关、光调制器、二次谐波发生器 

(SHG)、四波混频(FWM)以及光波导等器件中均有重要的应用前景。有些已制成产品。为 

此，人们应用了一系列的薄膜制备技术，主要有四大类；溅射(如t射频(Yf)溅射哪，离子束溅 

射嘲和多离子束反应共溅射(MIBRECS)口 )、溶腔一凝腔(Sol—Ge1)、激光闪蒸(Laser Ablation) 

和化学气相沉积(cVD)[日】． 

我们利用多离子束反应共溅射的方法，正从事用于红外探测仪的高热释电钛酸铅薄膜 

的制备及样品研究分析。同其它制备方法一样 ，制备中佯品衬底处于加热状态 ，使其薄膜生 

成的化学配比以及及薄膜外延生长成为一个很难解决的课题．根据 PbTiO3的性质，在300～ 

400"C存在一相变区，在 8OO℃以上，铅台挥发。因而薄膜中通常含有其它成分，如焦绿石 

(P0：Ti 0|)，氯化铅(FoO，)等。我们希望在制备过程中，利用一种简便的在位后处理方法或者 

村底温度等的控制，避免生成或除去这些杂质．本文通过薄膜退火工艺控制实验及相应z光 

电子能谱(XPS)， 射线衍射电子探针擞区分析(EPMA)的测试分析研究，l；l期对薄膜达到除 

去杂质，提高取向度的效果。 

l 制备和处理工艺 

我们采用多离子束反应共溅射仪在蓝宝石(a—AIzO，)的D000]晶面晶片村底上{嗫射略 
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富铅的钛酸薄膜，膜厚度为1larn．衬底温度500'C～600"C．通过对各种衬底温度下制备的薄 

膜进行z射线衍线谱初步分析，我们发现衬底温度为550"C时制备的 PT膜 ，具有较为典型的 

谱图，根据有关文献和理论分析，对此薄膜我们利用 sx一2—15型箱式电阻炉进行了两次不同 

工艺的退火处理 。 

① 650℃ 保温 2小时，在相变区保温 l0～ 60分钟，自然退火冷却法。 

② 根据膜材料性质，再进行 75~'C保温 2小时，温度振荡热处理(350'C一 650"C一 

750℃)若干次 ，300℃／h骤冷降温法[ 

2 实验结果分析 

图 1为钛酸铅薄膜两种热处理工艺前后 衍 

线波谱结构图。其中z射线使用参数为； 靶 。= 

1．542A 功率 40 kV× 15 mA．D ：l 舳 ：2。 ：0． 

15 rflffl，CPS：2× l0。，90。走纸向低角度。T一 0．1 

s．图中(d)为标准 PbTiOs粉末多晶衍射。( )样品 

退火前衍射结构图。(c)650"C热处理工艺后的衍 

射图。(d)为 750℃ 热处理工艺后的衍射图。根据 

衍射布拉格定律 

2蛹 nO= 

利用美国材料试验协会编制的ASTM粉末衍 

射卡片可以确定蜂A为赣绿石(Pt~Ti20B)的(111) 

蜂位，其它各峰位为钛酸铅的各晶面结构峰。由图 

l可知 65O℃处理工艺使焦绿石部分消失，而通过 

75O℃ 保温加温度振荡的特殊热处理工艺后，薄 

膜 中所台焦绿石全部 消失 ，另外 图中可以看 出 
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1％TiO 在蓝宝石上的取向度有了明显的改善 ，出 圉 1 P 薄膜 z射线行射谱 

现了(001)方向的择优取向。这正是具有高热释电效应的取向方 向。 

在 衍射谱图中还存在一些较小的衍射峰，其对应的成份在衍射卡片上不能准确判定。 

为了进一步分析确定薄膜中所合成份和温度振荡的热处理工艺对成分的影响，我们采用了 

XSMA800电子能谱仪作了薄膜的z光电子能谱分析(XPS)． 

图 2为经过 750"C退火工艺后PT膜的XPS能谱扫描图。图3为650℃、750~C退火工艺 

处理的同一样品 XPS中氧 O 蜂位谱图。(n)图中 O 显示 出明显的多蜂，通过计算机拟合退 

卷积方法，结合半高宽灵敏度分析法，可以确定两个峰位为530．9和529．6。图中横坐标为以 

电子伏特为单位的键合能，即峰位的差异反应出薄膜中含有两种不同键台能的含氧物质。其 

相 对化学位移不同 查表可得 O s峰位分别代表的物质是：Ols 530．9 PbTiOa DOts 529—6 

PbO(三角)。也即经过 65O℃退火工艺以后 ，样品中l；鲁了存在部分焦绿石外．还存在着一定量 

的 PbO杂质。 

图3(b)是经过 750"C热处理工艺的样品0 s峰位。这是比较标准的单峰图，其峰位为 

530．9 eV，对应着PbTiOa的O。s峰，这表明经过第二次温度振荡工艺处理后，不仅除去了薄 

一 
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膜中的焦绿石，也成功地除去了三角 PbO杂质。 

薄膜采用多离子反应共溅射方法制备，其均匀性是很好的啪．为了进一步检验薄膜的化 

学配比。我们采用了 x一650电子探针仪进行了电子探针微区分析(E矾fA)，表 l为 PT薄膜 

EPMA定量分析结果与理论计划值的对比。可以看出薄膜的 Pb、Ti、O化学配 比与理论值相 

吻合。两次热处理工艺达到了除去杂质，提高化学配 比和取向度的效果。 

健旨舶，av 

图 2 750~C热处理I艺后 XPS能谱扫描图 

■音I直 复音_i 

(a)650~C热处理 (b)750~C热处理 

圈 3 O s峰位 xPS能谱旁析 

表 l PT膜EPAM定量分析结果与理论计算对比 

《̂《。 群 
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3 结 论 

上述热处理工艺研究和对应的各种分析测试表明。用于红外探测器的 PbTiO~高热释电 

(001)取向薄膜在制备过程中，衬底温度的控制是极其重要的。当温度较低(如实验中之 

550℃)时 ，制 备中会附属出现焦绿石，氧化铅等杂质。从而影响其化学配比和取向度。升高 

衬底温度并通过温度振荡法进行在位后处理。可以避免生成或除去这些杂质。并提高择优 

取向程度。 
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THE EXPERIM ENT RESEARCH 0F PT 

THIN FILM  USED IN INFRARED DETECT0R 

Xi,aosong 

(Chongqing University) 

Xmonan 

(Chongqing Jianzhu University) 

ABSTRACT The preparation technology and thermal treatment PT thin film used in infrared 

detector and photo-electron devices are studied．The PT thin film prepa~：l by multHon beam rP_~ac— 

tire co—sputtering apparatus are analysised by x—ray，XPS and EPMA·Th e impurity of PbO· 

PbtTi20‘in PT thin film is eleminated and PbTiO3(001)preferred orientation is improved·The rea— 

sonab~ teperatu re of substrates is given in this paper- 

KEY W CIRDS PT thin fⅡm。infrared  detecor，XPS 
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