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!!摘!要!!用电子束热蒸发方法镀制了5&)0? 材料的单层膜!对它们在空气中进行了)+*!#**A的高温

退火$对样品的透射率光谱曲线进行了测量!计 算 了 样 品 的 消 光 系 数%折 射 率 和 截 止 波 长$通 过B射 线 衍 射

仪"B37#测量分析了薄膜的微观结构!采用表面轮廓仪测量了样品的表面均方根粗糙度$结果发现随着退 火

温度的提高光学损耗下降!薄膜结构在退火温度为#**A时仍然为无定形态!样品的表面粗糙度随退火温度的

升高而增加$引起光学损耗下降起主导作用的是吸收而不是散射!吸收损耗的下降主要是由于退 火 使 材 料 吸

收空气中的氧而进一步氧化!从而使薄膜材料的非化学计量比趋于正常$

!!关键词!!紫外&!退火&!微结构&!光学损耗&!吸收

!!中图分类号!! 0#@#’#!!!!文献标识码!!5

!! 由于半导体工业和 激 光 材 料 加 工 工 业 的 发 展!使 得 对 应 用 于 紫 外 波 段 尤 其 是 远 紫 外>真 空 紫 外"7C$>
$C$#波段的优质高能准分子激光光学元件的需求急剧上升$而这些元件多数需镀膜后使用!因此紫外波段

薄膜元件性能的优化提高面临着新的挑战$光学损耗"吸收和散射损耗#的存在是影响多层高反射介质膜性能

的关键因素!使之降低的主要方法是镀膜材料的选择和镀膜工艺的优化’!!)($

!!在7C$波段甚至在低于)**DE的波段!5&)0? 材料作为一种最常用的高折射率材料广泛应用于多层介

质反射膜中$5&)0? 薄膜材料的光学特性强烈依赖于镀膜工艺条件及杂质污染等其它因素’?!#($传统电子束

热蒸发方法沉积的5&)0? 薄膜容易出现失氧及结构疏松等情况!采用反应蒸发及离子辅助技术可以在一定程

度上得到改善!但是不利之处是同时又引入了其它的污染$镀膜后的退火处理可以改变膜层的结构%表面形

貌%光学和吸收等特性!使其性能发生变化’+!"($

!!本文对采用传统的电子束热蒸发方法沉积的5&)0? 单层膜进行不同温度的退火处理!分析了退火温度对

光学性能%微结构和表面状况的影响$所有薄膜在相同的工艺条件下镀制在F.6!型熔融石英基底上!然后在

空气中进行)+*!#**A的退火处理$本文主要研究不同退火温度对5&)0? 薄膜光学损耗的影响!并分析引

起光学损耗变化的原因$

&!实验方法

&’&!样品制备

!!所有薄膜样品均在7;7)#+*型真空物理气相沉积 "/$7><GHIJKL&ML<%=NO<%IJPJ%D#镀膜系统中采用电

子束热蒸发方法沉积而成$所采用的基底材料为F.6!型熔融石英!基 底 尺 寸 为"?*EEQ?EE!所 采 用 的

5&)0? 材料的纯度标定为RR’RRS$镀膜前先将基片放在石油醚和水的混合溶液中进行超声波清洗!然后再

用石油醚溶液进行擦洗$所有薄膜制备过程的工艺条件完全一致!本底真空度为T’+Q!*U?/L!烘烤温度为

?**A$薄膜厚度采用光控法进行监控!监控波长为T)*DE!膜层的光学厚度为T个!*#波长$

&’#!退火实验

!! 将制备后的5&)0? 薄膜分为+组!每一组在不同的退火温度下退火!’+G!退火时采用缓慢升温的方式!
退火炉中的气体为空气$其中第!组为未经过退火的样品!从第)组到第+组退火温度从)+*A增加到#**
A!间隔为+*A$
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!!"!测量方法

!!光谱测量均由"#$%&’()*#$公司生产的+,*-.,/00光谱测试仪进行!仪器的波长分辨率为10!023’*"
为防止空气中的水#氧气等对测量结果的影响!测量过程中充入高纯氮气!其流量在测量过程中保持在4!50
+$*&’"光谱测量范围为5/0!670’*"

!!退火前及不同退火温度下薄膜的表面均方根粗糙度!$*8由9:;<=,>&*6?@400表面轮廓仪进行测量"

!!薄膜的微结构由ABCDEF$=DG%6H型G射线衍射仪&GA?’进行测量分析"

#!实验结果

#!!!透射率曲线!光学常数与截止波长

!!样品在退火前及不同退火温度的透射率光谱曲线如图5所示&图中选未经退火#600I退火#J00I退火三

条曲线为代表’!光谱范围为5/0!K40’*!入射角为0L!同时给出了一条未镀膜基底的透射率曲线"由图可

见!退火后光谱曲线向短波方向并向上漂移!随着退火温度的升高!光谱曲线向上的漂移量明显增大!逐渐接近

基底曲线!说明光学损耗逐渐下降"并且在退火温度接近J00I时!损耗的下降接近饱和状态"

!!折射率和消光系数通过光度法计算得出!此方法即是利用透射率光谱曲线的极值点数值!"$K和!"$J来计

算弱吸收薄膜的光学常数&折射率和消光系数’(2!50)"

!!由柯西色散公式"&"’M#5N#K$"KN#6$"J 及指数色散公式$&"’M#5##K$"!对所得到的极值点波长处膜

层折射率和消光系数的值用最小二乘法进行拟合!便可得到薄膜材料在一定波段内的折射率和消光系数"

O&;!5!P$,’8*&88&<’8Q#RS$,<TSU#8,*Q)#8,S.&TT#$#’S,’’#,)&’;S#*Q#$,SV$#8
图5!不同退火温度下的透射率光谱曲线

!!本文选择退火前以及光谱曲线变化明显的退火温度600I和J00I为代表!计算了退火前后的折射率与

消光系数色散曲线"表5给出不同退火温度下在典型波长处的折射率和消光系数!可见折射率"变化很小!消
光系数$随退火温度的升高而下降"

表!!不同退火温度与典型波长的折射率与消光系数

$%&’(!!)(*+%,-./(.01(2"!#%01(2-.0,-.30,3(**.,.(0-""#%-1.**(+(0-4%/(’(05-67%01%00(%’.05-(89(+%-:+(7

,’’#,)&’;S#*Q#$,SV$#
6@@’* KJ2’* 5/6’*

" $ " $ " $
-#T<$#,’’#,)&’; 5!72 5!K@W50X6 5!46 6!K@W50X6 5!42 2!06W50X6

600I 5!72 6!K/W50XJ 5!46 5!J/W50X6 5!42 7!KKW50X6

J00I 5!74 5!JJW50XJ 5!46 2!5@W50XJ 5!42 J!K0W50X6

!!将薄膜的消光系数$代入公式#MJ"$$"可求出材料的吸收系数!将测试样品在#M506R*X5时的光子能

量对应的波长定义为截止波长(55)"截止波长可由式%$M%&$"求出!其中&为光在真空中传播的速度!%为普

朗克常数!$为频率"

!!图K给出了不同退火温度下的截止波长!由图可见截止波长随退火温度的升高而向短波方向移动"
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O&;!K!HVSY<TTZ,[#)#’;SU8<T.&TT#$#’S,’’#,)&’;S#*Q#$,SV$#
图K!不同退火温度下的截止波长

#!#!微结构

!!采用GA?方法对样品在退火前及不同退火温度的微结构进行测量分析!测量结果如图6所示"图中选两

条曲线为代表#$由图可见所有样品在退火前后均没有明显的D)K\6 衍射峰出现$说明薄膜呈非晶态结构!

O&;!6!GA?8Q#RS$V*<TSU#8,*Q)#8
图6!样品的GA?测量曲线

O&;!J!!$*88V$T,R#$<V;U’#88<TSU#

8,*Q)#8,S.&TT#$#’S,’’#,)&’;S#*Q#$,SV$#
图J!不同退火温度下样品的表面粗糙度

#!"!表面粗糙度

!!样品的表面均方根粗糙度!$*8用9:;<=,>&*6?@400表面轮廓仪进行测量$样品在退火前及不同退火温

度下的表面粗糙度见图J$可见随着退火温度的升高$表面粗糙度呈上升趋势!另外$薄膜的表面粗糙度情况

还与膜层的厚度相关!

"!分析讨论

!!薄膜样品的光学损耗包括吸收和散射两个方面!总的来说$粗糙表面样品的总的散射损耗与!K%"K 成正

比例关系$其中!为表面粗糙度$"为波长!由于样品在不同退火条件下均呈现非晶态微结构$因而具有相对

比较平整的表面$但是仍然可以看出随着退火温度的升高$样品表面粗糙度增加!因此在短波长区域$样品的

散射损耗随着退火温度升高而增加!然而由透射率光谱曲线图5可见$在短波长区域样品的光学损耗随退火

温度的升高而降低!由此说明在短波长区域$对光学损耗起主导作用的是吸收损耗而不是散射损耗!

!!截止波长可以作为衡量吸收损耗的一个有效标准$截止波长越短$所对应的吸收损耗越低!由图K可见截

止波长随退火温度的升高而变短$说明吸收损耗随退火温度的升高而降低!综上所述$样品在短波长区域总的

光学损耗随退火温度的下降是由于吸收损耗的下降所引起!

!!退火前后D)K\6 薄膜的吸收损耗发生明显变化$因此可以推断$D)K\6 薄膜在未经过退火处理时存在一定
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的氧化不充分现象!这是引起吸收损耗的一种主要原因"在空气中进行退火除了有利于消除薄膜内部结构的

缺陷!同时还促进了氧原子与铝原子之间形成化学键连接"吸收损耗随退火温度的升高而降低!这是由于温度

升高时!更加有利于薄膜材料对氧的吸收"退火温度在J00I时吸收损耗趋于稳定!是由于随着氧化过程的进

行!薄膜材料的化学计量比趋于正常"

;!结!论

!!在本实验条件下!采用传统的电子束热蒸发方法沉积的D)K\6 薄膜在紫外波段存在明显的光学损耗!在

空气环境中进行退火后其光学损耗下降"其中吸收损耗随退火温度升高而降低!而后趋于稳定!散射损耗相对

吸收损耗很小!不起主导作用"吸收损耗下降的主要原因是由于退火前存在一定量的非化学计量比的材料!在
空气中进行镀膜后退火处理是一个有效的方法!能够使氧化进一步完成而降低损耗"另外!不同的成膜工艺会

改变退火前的初始吸收状况!初始吸收越低时!在相对较低的退火温度下损耗就能够达到稳定状态"
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