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He-Ne 激光管反射镜膜层的表面分析

郁继荣罗宗甫杨正名 钟螺

(南京工学院)

提要:用 XPS、 AES、 SEM 等表百分析方法对 He-Ne 激光管反射镜膜的元素

成分、浓度、价态以及表面形态在寿命过程中的变化作了研究3 证明镜膜的损伤和沾

污是激光管失效的重要因素。

Surface analysiá of the fiIms for He一Ne Iaser mirrors 
Yu Jirong, Lu Zho叼阳n， Y.ang Zhrmg仲ûng， Zhong Yuαn 

(Nanjing Institute of Technology, Nanjing) 

Abstract: The change of chemical composition, concentration, valence and image of thin fi lms 

for He-Ne laser mirrors wìthin the lifetime have been studied with sur face analysis methods 

such as XPS, SEM, and AES，的c. ， The results show that the damage and contamination of thin 

films lead to the failure of the lasers. 

研究 He-Ne 管的失效机理不仅有利于

提高器件质量3 而且对建立器件的质量标准

也有重要意义。 我们对光学谐振腔的损耗、

特别是反射镜膜层在寿命过程中的变化进行

了研究。

He-Ne 激光管反射镜膜层

表面的 AES 和 XPS 分析

He-Ne 激光管使用的反射镜膜层3 是在

真空条件下由 ZnS 和 MgF!l二种材料交替蒸

镀而成。 当表面元素组份和化学结构发生变

化时3 无疑将改变镜膜的反射率。 我们利用

光电子能谱 (XPS)和俄歇电子能谱(AES)[2J，

对未经使用的反射镜(简称新膜)和从失效激

光管上取下的反射镜(简称旧膜)进行膜层表
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面分析。 通过分析多个样品研究了镜膜在激

光管工作过程中的变化。

1.镜膜表面元素成份

图 1、图 2 是用 XPS 技术获得的新膜和

旧膜典型的能谱图3 反应膜层表面的元素成

份。 因为 XPS 的分析厚度小于膜系每层 的

厚度问/4，因此膜层表面应只有 S 矛1l Zn 二

种元素。图 1 所示的新膜表面有 S、Zn、C、0

四种元素，而图 2 所示的旧膜除此之外还有

F、 Mg、 Fe 等杂质。表面分析中出现的 C 和

O 是由于样品真空室中残余。。气体在电子

束作用下分解的结果3 而旧膜表面出现的其

它元素则是膜层被破坏的特征。 因为 ZnS 的

破坏阔值较低p 在高速电子、离子、 受激原子

和真空紫外光子的轰击下3 容易打伤，甚至出
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图 1 新膜表面元素分析
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图 2 旧膜表团元素分析
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图 3 F 和 Mg 的纵向浓度分布

(表面为 0)

现微溅射，使内层 MgF!l露出表面。 被严重

打伤的膜片， AES 和 XPS 分析都发现表面

存在 F 和 Mg，且浓度较高。

另外膜片由于长期受到激光照射p 内层

MgF2 J.吸收能量缓慢向表面扩散和渗透p也导

致表面出现少量的 F 和 Mg。 将镜膜作纵向

溅射2 跟踪分析 F 和 Mg 二种元素的含量p 得

到 F 和 Mg 纵向浓度分布，图 3证明了 MgF2

确实存在向表面渗透的过程。

XPS 分析还表明旧膜表面发现 Fe 元

素。 Fe 的来源有三种可能:

(1) 阳极鸽杆中含有铁;

(2) 玻璃中含 Fe20S，在放电作用下分

解;

(3) 玻璃洗液或管子制作中可能混入铁

杂质。这样一来3 在管子工作过程中p 铁缓慢

凝聚在膜层表面p 改变了表面化学组份。

2. 表面 S、Zn、0 元素浓度

表 1 列出了部分旧膜表面 Zn/S 和含氧

百分比，并和新膜作了比较。

膜层表面 ZnS 中的 Zn 和IS 的比例应该

为 1:1，由表 1 可见，旧膜 S 大量逸出3 并且

含氧量普遍升高。用 AES 分析膜层 范 围 以

外的玻璃基板及镜片附近管壳p 发现大量 Zn

和 S，并且 S 比 Z丑的量多。 因为 Z丑S 膜在

放电作用下分解， Zn 和管 内 杂质如 O 形成

Z丑0，还能部分留在表面3 而单态 S 较易升

华3 从而使表面 S 的损失更为严重。 Zn 和 S

二种元素的 AES 纵向浓度跟踪分析也表明

表面 2.0丑皿范围内 ZnS 的比例确实发生了

严重变化(见图 钩。 表 1 中所示旧膜中过量

的氧是毛细管在放电过程中分解析出3 并被

表 1 膜层表面 Zn/S 和含氧量

管 号

注 (1) " -"表示输出镜， "+"表示全反镜;

(2) 所有数据都经三次平均
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图 4 Zn 和 S 的纵向浓度分布图
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图 5 新膜 Zn 的价态分析
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图 6 旧膜 Zn 的价态分析

镜膜吸附所致l3J 。

3. 表面元素的化合价分析

用 XPS 分析表面元素的化合价3 进一步

研究了表面的化合物结构和氧等其它杂质对

镜膜表面化合物的影响。

(1) 表面 Zn 的化合物

图 5、图 6 是新膜和旧膜典型的 Zn 的化

合价分析能谱图。查能谱分析手册可得到
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Zn 形成的化合物类型。除新膜为 ZnS 以

外2 旧膜表面的 Zn 还和氧或其它物质反应

生成 Zn 的其它化合物3 如图 6所示形成

Z且0"'0 并且化合物的种类与激光管工作电流

和工作时间的乘积以及管子品质因素有关。

随乘积的增大3 其变化顺序为:

ZnS→ZnO→Z丑0"，→ Z丑几

说明 O 等杂质对表面膜层约化学结构变化

起着重要作用。

(2) 表面 S 的化合物

图 7、图 8 是新膜和旧膜典型的 S 的化

合价分析能谱图。 分析发现p 除了新膜以外3

旧膜表面一般都出现二个峰3 位于 162eV 处

的峰对应 ZnS，而位于 16geV左右的峰对

应形成 SO~- 的化合物J 查能谱手册表明是

Fe2S0会和 Na2S04 等物质3 这与表面元素成

份分析中检测到的 Fe 元素正好吻合。并且
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图 7 新膜 S 的价态分析
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图 8 旧膜 S 的价态分析
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随激光管工作电流和工作时间乘积的增加p

代表 Z丑S 的峰也逐渐降低2 而代表 SO~- 的

峰逐渐升高3 直至表面 2.0丑m左右深的区域

内 ZnS 完全变成 S 的其它化合物3 以至于表

征 ZnS 的峰完全消失3 如图 8 所示该膜表面

S 主要以 Fe2S04 形式存在。

根据以上分析p 证明镜膜表面在 He-Ne

管工作过程中p 受到 Fe、0 等杂质的沾污p 内

层的 MgF2 也通过渗透或表面溅射而出现在

膜层表面3 改变了表面元素成份。 ZnS 膜层

在放电产生的粒子轰击下分解J S 大量逸出P

Zn 矛nO 等杂质形成 ZnO、 ZnO"，、 ZnF2 等化

合物3 而 S 也形成 Fe2S04 等化合物3 破坏了

表面的化学结构p 增加了光学谐振腔的损耗，

使激光功率下降而失效。

二、 He-Ne 激光管反射镜

膜层表面 SEM 分析

利用扫描电子显微镜(SEM)进一步研究

了膜层表面形态。

1. 膜层表面污染

如图 9 所示为铝阴极溅射物污染的膜层

表面。 铝阴极长期受到各种粒子的轰击3 逐

渐破坏表面致密的氧化层3 特别是当管内存

在微量的氢气时3 它和阴极表面的 Al!)Oa 发

生反应p 加剧了破坏过程3 使铝阴极产生溅

射3 溅射出来的铝原子进入放电空间和毛细

管中3 随放电等离子体内部的带电粒子一起

图 9 膜片表面铝?占污的典型照片

喷向反射镜膜层表面p 形成沾污。管内残存的

有机物分子也是形成表面污染的重要原因。

2. 反射镜膜层的损伤

从 SEM 所获得的照片可见p 镜膜受到破

坏最严重的是表面损伤。 激光管工作过程中

产生的高速电子、离子流、受激原子以及真空

紫外光子等对膜层表面不断作用的结果2 使

表面甚至用肉眼就能观察到伤痕。 典型的照

片见图 10。由于膜层表面的粗糟度增加p 必

然使散射损耗增大。 铝原子或有机物对光的

吸收的增加p 也增大了膜层的吸收损耗p 形成

导致激光管失效的重要原因。

作。

((1) 

(b) 

图 10 反射镜膜层表面损伤的 SEM 照片

(a) 工作 101∞小时， 放大 150 倍，

(的工作 65∞小时，放大 15∞倍

胡建栋同志参加了部分实验及分析工
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