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    【摘  要】  采用脉冲激光沉积技术，在以c轴取向ZnO作为缓冲层的金刚石/硅基底上制备出了

结晶良好的高c轴取向LiNbO3薄膜。利用X射线衍射对薄膜的结晶质量和 c轴取向性进行了研究，

结果表明制得的LiNbO3薄膜具有高度 c轴取向且结晶质量良好。采用扫描电子显微镜和原子力显微

镜对薄膜的表面形貌进行了分析，发现薄膜表面光滑，晶粒尺寸均匀，薄膜表面粗糙度约为20nm。
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    【摘  要】  采用脉冲激光沉积技术 ，在 以 c轴取 向 ZnO作为缓冲层 的金 刚石/硅基底 上制备出了

    结晶良好 的高 c轴取 向 LiNbO。薄膜 。利用 X射线衍射对薄膜的结 晶质量和 c轴取 向性进行 了研究 ，

    结果表明制得的 LiNbO。薄膜具有高度 c轴取向且结晶质量 良好。采用扫描电子显微镜和原子力显微

    镜对薄膜的表面形貌进行了分析，发现薄膜表面光滑 ，晶粒尺寸均匀，薄膜表面粗糙度约为 20nm。

    【关键词】  LiNbO。压 电薄膜 ；金刚石/硅基底 ；脉冲激光沉积
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    Growth of Highly C—axiS Oriented LiNb03 FilmS on
    Diamond SubStrateS for SAW DeviCes
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    【Abstract】  Highly c—axls oriented LiNb03 thin films have been grown on'diamond/Si substrates coated

with c—axis  .riented Zn（—）buffer layer by pulsed laser deposition.  X—ray diffractometry（XRD）  was applied to

characterize the quality and c—axis orientation of the films.  The results show that LiNb03 thin films have

excellent crystalline structure and highly c—axls oriented texture.The scanning electron mi  croscopy（SEM）  and

atomic force mlcroscopy（AFM）  show that the achieved films have smooth surfaces and uniform grains.  The

root—mean—square（  RMS）  roughness of the film surface was about 20 nm.

    【Key words】  LiNb03 piezoelectric films；diamond/Si substrate；  pul  sed laser deposition

    AlN、Zn（）  等压 电材料 相 比，LiNbO。在 机 电耦 合 系

    1  引  言    数 、工作带宽 、插入损耗等技术指标上将会大幅领先于

    其他压电材料。Nakahata H 等川通 过理论计算 发现

    金刚石是 自然界所有物质中声传播速度最快的材    c轴取向 LiNbO。/diamond/Si  结构的机电耦合系数能

料 ，传播速度超 过 10000m/s，因此金刚石成为制作高    够达到 9%，声表面波传播 速度可高达 l2000m/s，因

频声表面波（SAW）  器件 的最理想材料 。然而金刚石    此 c轴取 向 LiNbO。/diamond/Si  薄 膜 结 构 在 高 频

是一种非压电材料 ，无法激发和接收声表面波 ，需要与    SAW 器件领域将具有广阔的应用前景。

AlN、ZnO、LiNb0。等压电材料结合形成压电薄膜/金    目前人们 已经采用 不 同的镀膜 技术 如磁控溅 射

刚石多层复合膜结 构-1—3：。LiNbO。作 为 目前 已知具    （sputtering）  、金属有机物 分解法 （MOD）对金 刚石基

有 最 大机 电耦 合 系数 的氧 化 物铁 电材 料 之 一，与    底上 LiNbO。压电薄膜的制备及声表面波性能进行 了
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研究 。例 如 Wang S  等  _3  采 用 金 属 有 机物 分 解 法

（MOD）制得 了具 有 （Ol2）  取 向的 I。iNbOi压 电薄膜，

Lee J T等  一一利用射频磁控溅射技术于较低温度下在

diarnond/Si  衬底上制 得 了无 取 向 的 I，i\7bO。多 晶薄

膜 ，Lee T C等，1  利用 MOD和射频溅射相结合的方法

制备 了无择优取 向的 LiNb（一）。/diamond/Si  多层结构，

并测得该多层结构具 有 7776m/s的声 表面波传播速

度和高达 12.1%的机 电耦合 系数。由于金 刚石在氧

气氛 中温度高于 6008C时极 易发生氧化嘲 ，因此 目前

报道 的金刚石基底上 LiNbO。压电薄膜的制备 多是在

较低温度 下 （  低 于 550℃）进 行 的。因而尽 管人们对

LiNbO。/diamond  多 层 薄膜 的制 备进 行 了较 多 的研

究 ，然而金刚石基底上高 c轴取 向 LiNbO。压电薄膜

的制备仍然是 LiNb（）。/diamond多层结构应用的关键

问题 。为 了解决高温制备 LiNbO。压 电薄膜过程 中金

刚石基底表面氧化的问题 ，本文引入 c轴取 向 ZnO作

为缓 冲层 ，首先利用直流磁控溅射技术在金刚石/硅衬

底上低温 （350℃）生长高 c轴取 向 Zn（）  薄膜作 为缓冲

层 ，然后采用脉冲激 光沉积法 （PLD）  在 c轴取 向 Zn（）

过渡层上外延生长高度 c轴取 向 I。iNbO。压 电薄膜 ，

并利用 X射线衍射仪（XRD）  、扫描电子显微镜 （SEM）

和原子力显微镜 （AFM）对样品进行分析。

2  实验过程

    ZnO薄膜制备采用直流磁控溅射技术。采用

ZnO多晶陶瓷作为靶材，溅射功率 450W，沉积气压

0.6Pa，氩气流量 40sccm，薄膜基片温度 350℃，靶材

与衬底之间的距离固定为 6  cm。随后，将镀有 ZnO缓

冲层的基片放入 PLD的真空室中沉积高度 c轴取向

I。iNbO。压电薄膜。采用波长为 248nm，最大单脉冲

能量为 300mJ，脉冲宽度为 25ns的 KrF激光器作为

光源烧蚀 LiNbO。多晶陶瓷靶材，生长过程在氧气氛

中进行，氧气压强保持在 40 Pa，衬底温度为 600℃，衬

底与靶材之间的距离为 4  cm，激光单脉冲能量密度约

为 3J/cm2  ，激光重复频率为 3Hz，生长时间为 40min。

沉积结束后，氧气氛中逐渐冷却至室温。

    采用 X射线衍射仪（XRD，Cu K。，辐射，波长 A—

0.154056 nm）  研究薄膜的晶体结构。用场发射扫描

电子显微镜 （SEM，Hitachi S一4800）  及原子力显微镜

（AFM）测定 I。iNbO。薄膜的截面及表面形貌。

3  结果分析与讨论

·图1  给出了在金刚石/硅基底上溅射生长ZnO膜

的 XRD图谱 。图中除金刚石（111）衍射峰外 ，还出现

了 ZnO（100）  、（002）  、（101）和 （102）  四个 衍射 峰 ，其 中

ZnO（002）衍射峰强度要远大于其它三个衍射峰的强

度 ，并且 ZnO  （002）  衍 射 峰 尖 锐对 称 ，其半 高 宽 为

0.23。，这表明生长得到的 ZnO薄膜具有 良好的结 晶

质量和高度的 c轴择优取 向性 。脉冲激光沉积法因靶

膜组分一致性好 ，衬底温度 比较低 ，无蒸发热源影响成

膜等优点而广泛应用于 LiNbO。薄膜的制备研究 中。

由于小体积的 Li+离子在高温和缺氧的情况下较易挥

发扩散 ，因而在蓝宝石、硅基 LiNbO。薄膜的脉冲激光

沉积 研 究 中 人 们 常 发 现 有 缺 锂 相 （  LiNb。O。）  出

现‘9.1  011一，从而导致薄膜偏离化学计量 比。为了抑止缺

锂相的生成 ，我们选择氧压 40Pa和衬底温度 600℃作

为制备工艺参数，图2  为该条件下制备LiNbO。薄膜

的XRD图谱。由图2（a）可知直接在金刚石/硅基底
上生长的LiNbO。薄膜无择优取向性，并且薄膜的结
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    图1  金刚石/硅基底上溅射生长ZnO膜的XRD图谱

Fig.l  XRD pattern of the Zno fil  m on a diamond/Si substrate
    -    f
    by sputtering

    图2  无  ZnO缓冲层（a）和有ZnO缓冲层（b）  的

    LiNb03薄膜的XRD图谱

Fig.2  XRD patterns of LiNb03 films deposited on diam.nd/S

    substrates without a Zno buffer layer（a）  and with

    a Zno buffer layer（  b）



晶质量较差。这是由于金刚石与 LiNbO。具有不 同的

晶体结构，二者之间存在大的晶格失配，此外高温氧气

氛中金刚石层表面易发生氧化，从而导致 高结晶质量

的 c轴  LiNbO。薄膜难 以制备。图 2（b）为在高 c轴取

向 ZnO 为 缓 冲 层 的 金 刚 石/硅 基 底 上 外 延 生 长

LiNbO。薄膜的 XRD 图谱，图 中除 了金刚石 基底和

ZnO缓冲层的衍射峰外，其余全部为 LiNb（—）。衍射峰，

没 有 缺 锂 相 出 现 。 与 （Ol2）  、（104）  、（116）和 （018）  四个

弱的 LiNbO。衍射峰相 比，I。iNbO。（006）衍射 峰尖锐

对称且衍射峰的强度高，其半高宽仅为 0.12。，说明在

c轴   ZnO 作 为 缓 冲层 的 金 刚 石/硅 基 底 上 制备 的

LiNbO。薄膜具有高度 c轴择优取向性 ，且薄膜结晶质

量 良好 。由于低温生长的 ZnO缓 冲层能够阻止高温

生长 LiNbO。薄膜时金刚石表 面发生氧化 ，同时 ZnO

与 LiNbO。之 间的晶格失配相对较小 ，因而在 c轴取

向Zn（）缓冲层上能够生长具有良好结晶质量的高度 c

轴择优取向 I.iNb（）。薄膜。

    在薄膜声表面波器件中，平整光滑、致密的压电薄

膜表面有利于减少声表面波的散射，降低声表面波的

传输损耗，从而提高器件的电声转换效率。图 3  为

ZnO作为缓冲层的金刚石/硅基底上制得高 c轴取向

I。iN  b0。薄膜的表面和截面 SEM 图。由图 3（a）  可知

I。iNbO。薄膜表面平整光滑，晶粒均匀，从图 3（b）  中我

们可以发现，制备的 LiNbO。薄膜晶粒具有明显的柱

状结构且与金刚石/硅衬底垂直，LiNbO。薄膜与 ZnO

缓冲层的厚度分别约为 400nm 和 700nm。图 4  为

ZnO作为缓冲层的高 c轴取向 I。iNbO。薄膜的 AFM

图（2.5×2.5肚m2  ）  ，薄膜表面粗糙 度 RMS  约为 20

nm，该粗糙度已能满足制备声表面波器件。

    图3  有ZnO缓冲层的LiNb03薄膜的SEM图  （a）表面；（b）截面

Fig.3  （a）  Surface and  （  b）  cross—sectional SEM images of highl  y c吨xis oriented LiNb03 fi  lms on diamond/Si substrates with a ZnO buffer layer

    图4 Zn0作为缓冲层的LiNbO。薄膜的AFM图

Fig.4  AFM image of the LiNb03 film deposited on a diamond/S

    substrate with a Zno buffer layer

4  结  论

    在施加c轴取向ZnO缓冲层的情况下，采用脉冲
激光沉积法成功地在金刚石基底上制备出具有良好结

晶质量的高 c轴取 向 LiNbO。薄膜。采用 XRD、

SEM、AFM测试手段对制备的薄膜进行了分析，结果

表明通过施加c轴取向ZnO作为缓冲层可以在金刚
石/硅衬底上制备出高度 c轴择优取向的 I。iNbO。薄

膜，薄膜结晶质量良好，I。iNbO。（006）衍射峰的半高宽

仅为0.12。  ，LiNbO。薄膜晶粒具有明显的柱状结构且
与金刚石/硅衬底垂直。
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结   论

    1  .jA01  高镁钟{合金淬 火后经 1 50 C，1  h时效，合

金中 p相i数量较淬 火态 和淬火后 350  （、/l  h时效的合

金多 。

    2.5A01  高镁铝合金的 PLC效应是由其固溶 Mg

原子与位错 相互作用所致 。在 1 50iC时效时 ，随时效

时间（1～72h）  的延长，合 会的 PLC效应随之减弱，在

时效时间为 48h，时效温度 由 l 50、（、升高到 350℃时，

合金 的 PLC、效应随之增强 ；

    3.在臆 变 速 率 为 6.66  × 1  0 1 s 1  时，淬 火态、

150  ’（、/l  h及 350 C+lh时效态合金的极限抗拉强度和

延伸率变化小 大.Ini在臆变速率 为 8×1 0。s 1  时，淬

火后经 1 50  （、/1  h时效 的合金 ，其极限抗拉强度最高，

延伸率最低。
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