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（中国科学院上海光机所 上海 "!’$!!）

提要 以 )*%+,%-.%/0 合金靶采用射频反应溅射在不同氧分压下制备了单层 )*%+,%-.%/0%1 薄膜。对薄膜的反射光

谱及光学常数（!，"）的研究结果表明：在分压比 #1"
$ #)2 3 "4 5 64时制备的薄膜反射率较高，氩气保护下在

7!!8退火 7! 9:, 后，在 #!! 5 &!! ,9 波长范围薄膜反射率增长可达 ’&4 5 "#4；分压比 #1"
$ #)2 3 "4时，薄膜在

6!! 5 (#! ,9 波长范围有较强吸收，光学常数在退火前后也有较大差别。对薄膜静态记录性能的测试结果表明：记

录功率为 ’! 9;，脉宽为 ’!! ,< 时，薄膜在记录前后反射率对比度高达 "!4，具有良好写入灵敏性。连续多次进行

写入 =擦除循环，擦除前后反射率对比度稳定，薄膜具有一定的可擦除性能。退火前后薄膜的 > 射线衍射（>?@）结

果说明退火后薄膜中仅有 /0 的晶相，与 )*%+,%-.%/0 薄膜的结晶特性明显不同。薄膜的成分及各元素的化学状态

用光电子能谱（>A/）进行了分析。这类薄膜有望作为短波长高密度光存储材料。
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!国家自然科学基金（编号：#‘$7"!(!）资助课题。
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’ 引 言

以次氧化物作为光存储材料的研究始于 $! 年

代初。’‘$" 年日本的 -B 1GVN，TB -N_.,N*N［’，"］等发

现次氧化物如 /01<，-.1<，TK1< 和 P.1< 的薄膜，在

温度升高到一临界值时，薄膜的吸收系数和折射率

会发生较大的变化。通过在 -.1< 薄膜中加入 P.，/,
和 A0，可将结晶时间缩短到 7!! ,<，A0 的加入也可

提高记录稳定性［7，6］。aB Q:<G:H[G: 等［#］以记录波长

($! ,9，孔径比 !D(，按照 @b@%?)T 的规格，在以 -.%
1%AY 为存储介质的可录双层光盘上，以 ’! 9; 和 ’"
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!" 的记录功率进行了单面 #$% &’() 的高密度记

录，结果表明可录光盘的制作是可行的。为提高结

晶速度、物理强度和耐氧化性，延长记录部（非晶态）

的使用寿命，*+,，-./(0.( 等提出了一系列的含氧存

储 材 料， 其 成 分 可 用 以 下 通 式 表 示：

（!"#$%&）1’ (2(
［3］。其中 ! 为周期表第 *’ 族元素，#

为周期表第 45 族元素，% 为周期表第 4*5 族元素。

代表性材料组成如：（50"67$8,&）1’ (2(。9 : 8;!(<.0.
等以 502( 为存储介质试制了一种 =>?@。在写入功

率为 A !" 左右，反射率可达 BCD以上，并且 502(

薄膜的吸收系数在 #CC E FCC <! 波长范围变化较

小，有应用于短波长记录的可能［B，A］。最近，&G;?HG
IJ;G 等发现在 &,?8,?67 薄膜中掺杂一定量的氧可

提高薄膜的结晶速率［F］。

综上所述，非化学计量氧化物记录薄膜是一种

很有应用前途的低功率可录或可擦除光存储材料，

并且由于氧的存在这些薄膜抗氧化性较强，有长的

使用寿命。但是到目前为止，大多研究集中在较长

波长范围。本文报道我们在 50?*<?8,?67?2 薄膜光

学及短波长光记录性能的最新研究成果，目的是寻

找适合短波长高密度光存储的新材料。

% 实验方法

! :" 薄膜制备

50?*<?8,?67?2 薄膜由真空熔炼法制得的 50?*<?
8,?67 合金靶通过反应射频磁控溅射法制备。溅射

前真空室预抽至 %$C K 1C L M N.，然后充高纯氩气和

氧气至 C$3 N. 进行反应溅射。为获得清洁的靶面，

要对合金靶预溅几分钟。氩气的流量保持恒定，氧

气和氩气的分压比 )2%
* )5/ 在 %D到 13D间变化。

所有薄膜均在溅射功率 %CC !"，溅射时间 1C !(< 的

条件下制得。基片选择两面抛光的 OF 玻璃（!MC
!!，厚 1$% !!）。溅射前将基片在无水乙醇中进行

超声清洗，溅射时基片既不加热也不冷却。

为了研究晶态薄膜的光谱性质，对初始沉积膜

进行退火。退火过程为：对真空室预抽真空至 % K
1C L M N. 后通入 5/ 气，以 %CP Q !(< 的升温速度升至

MCCP或 RCCP，保温 MC !(<，自然冷却后取出。

! :! 薄膜性能的测试

薄膜的几何厚度用 5STJ.?6),T #CC 型表面轮廓

仪测得。薄膜的反射、透过光谱是在室温、正入射条

件下，采用 N,/U(<?VS!,/ W.!7+. FX4 Q 4*6 Q Y*@ 型光

谱仪测量得到。薄膜的光学参数（+，,）采用 @5N?*

型全自动椭圆偏振光谱分析仪测得。使用 @5Z?1C
型 Z 射线衍射仪及 [(\/;S.7 M1CH 型 Z 射线光电子

能谱仪（ZN6）对初始和退火后薄膜的结构、成分及

元素化学态进行分析，衍射条件：=G 靶，-"（# ]
C$1#RC# <!）射线，加速电压?电流 RC U4?1MC !5；ZN6
使用 [0 -"射线，步进 1 ,4。

采用短波长光学静态记录测试仪对 50?*<?8,?
67?2 薄膜的静态记录特性进行了研究。该装置采

用波长为 #1R$# <!，输出功率为 1CC !" 的氩离子

激光束由声光调制器调制，输出的脉宽和功率可通

过由计算机控制的可编程脉冲发生器来改变。光束

经聚焦后照射在薄膜表面，光照区的直径小于 1

!!，入射到样品表面的激光功率和脉宽的可变范围

分别为 C$1 E MC !" 和 C$1 E 3 !̂
［1C］。采用一束 1

!"，MCC <^ 的激光束来检验薄膜在激光写入前后的

反射率，反射率对比度 . 定义为

. / %（01 ’ 02）*（01 3 02）

其中，02，01 分别为写入前、后薄膜的反射率。

M 结果及讨论

# :" 光学特性

图 1 为初始沉积态（4）及退火后（5）薄膜的反

射率曲线。从图中可以看出薄膜的反射率随着氧分

压的 增 加 而 减 小，退 火 后 薄 膜 的 反 射 率 增 大。

)2%
* )5/ 为 %D和 RD时，退火前后薄膜在 #CC E BCC

<! 范围内反射率差值最大，在 #CC <! 分别增加

%CD，1BD，3#C <! 增 加 %#D，%CD，BCC <! 增 加

%MD，1AD，高的反射率差值有利于光学系统中的检

测。)2%
* )5/ 为 136 时制得的薄膜退火后反射率增

加较少，在 R6 7 B6 之间。)2%
* )5/ 为 %6 和 R6 制

得的薄膜光谱较接近，而在 )2%
* )5/ 等于 136 条件

下制备的薄膜和其他的有明显差别，薄膜退火前后

的透射率曲线也反映出同样的趋势。我们重点对

)2%
* )5/ 为 %D制得的薄膜进行了研究。

图 % 为初始沉积态（4）及退火后（5）薄膜的 Z
射线衍射图谱，)2%

* )5/ 为 %6。初始沉积态薄膜的

衍射图谱为典型的非晶态衍射图谱，没有晶态衍射

峰的出现。经过 MCC8 退火后，薄膜在 %$（%F9 左右）

有一衍射峰出现（: ] C$M11 <!），表明薄膜仅被部

分晶化。RCCP退火后，更多的衍射峰出现并且尖锐

化，说明薄膜结晶程度进一步加强。根据 9=N>6 卡

片，这些衍射峰可归于金属 67。50?*<?67?8, 薄膜的
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图 ! 初始沉积（!）和 "##" 退火后（ #）薄膜的

反射率曲线

$%&’! ()*+),-./,) 01),-2. 3* -4) .056)130%-)6 *%+70（!），

./6 -4) -4)27.++8 .//).+)6（.- "##9）*%+70（ #）

!：:$；#：;$；%：<$；&：!=$

图 : 氧气和氩气分压比为 :>制备的初始沉积（!），及

"###" 退火后（ #），;##" 退火后（ %）薄膜的 ? 射线

衍射图谱

$%&’: ?(@ 1.--)2/0 3* -4) .056)130%-)6 *%+7 （!）， -4)
-4)27.++8 .//).+)6 *%+7 .- "##9（ #），./6 .- ;##9

（ %）6)130%-)6 .- ’A:
( ’B2 3* :>

晶化温度一般在 !=# C :!#9，薄膜在退火后结晶相

为 B&D/E):，B&FGE): 和 FG［!!，!:］，结晶特性和掺氧后

薄膜明显不同。B&5D/5FG5E)5A 薄膜的结晶温度升

高、结晶相单一，这有利于提高薄膜的记录稳定性和

写入 H擦除循环次数。

薄膜在 "## C <## /7 波长范围内折射率 ) 与消

光系数 * 的变化曲线示于图 "。薄膜的厚度为 I!J=
/7。从图中可以看出两态薄膜 )，*% 值随着波长的

增加而增加，但是 *! 在 ;## C =## /7 左右随波长增

加而减少，=## /7 波长后又开始增加。)，* 差异都

较大的区域在 ;K# C =## /7。;## C =K# /7 波长范围

内薄膜的吸收较大，这有利于提高薄膜短波长记录

的灵敏性。

图 " 氧气和氩气分压比为 :>制备的薄膜的光学常数

*! 和 )! 为初始沉积薄膜的折射率和消光系数，*% 和 )% 为

"##9退火后薄膜的折射率和消光系数

$%&’" L.M)+)/&-4 6)1)/6)/,) 3* 31-%,.+ ,3/0-./-0 3*
-4) *%+70 .- ’A:

( ’B2 3* :>

*! ./6 )! 12)0)/- 2)*2.,-%M) %/6)N ./6 )N-%/,-%3/ ,3)**%,%)/- 3* -4) .05

6)130%-)6 *%+7，*% ./6 )% -430) 3* -4) -4)27.++8 .//).+)6 *%+7 .- "##9

图 ; 薄膜的 ?OF 谱，氧气和氩气分压比为 :>
$%&’; ?OF 01),-2. 3* -4) *%+7 6)130%-)6 .- ’A:

( ’B2 3* :>

图 ; 为薄膜的 ?OF 全谱，从图中可看到 B&，D/，

E) 的特征峰，但是 A 和 FG 的特征峰在 K"# )P 重叠

（结合能以 Q! + 的污染峰位于 :<K )P 为标准来扣除

荷电的影响）。Q! + 峰是由于样品暴露在大气环境下

表面污染造成的，这种表面污染在样品测试过程中

普遍存在。经计算这些特征峰可归于 B&:A 中的

B&，D/:A" 中的 D/，FG:AK 中的 FG，但是 E)"&K (: 的结合

能接近 E)。根据谱线灵敏度因子以及各原子谱峰

所对应的面积可以得到 E) 的原子百分比为 RJ;>，

R<KI 期 李青会 等：B&5D/5E)5FG5A 薄膜光学及短波长静态记录特性的研究



!" 为 #$%$&，’( 为 )%*&，+, - . 的 百 分 比 为

/*%/&。以相同靶材在纯 ’0 气气氛相似条件下制

得的薄膜为参照，及分峰拟合 . 的百分比在 #1&左

右。

! 2" 静态记录特性

用静态测试仪对在 3) 玻璃基片上的 ’(4!"4564
+,4. 单层薄膜（!.1

" !’0 为 1&）进行光学记录特性

的测试，写入前后反射率对比度随激光脉宽的变化

如图 7 所示。从图可见，随着写入功率的增加，反射

率对比度也随之增加。当写入功率为 #8 9:，脉宽

为 #88 "; 时，记录前后反射率对比度为 18&，脉宽

为 788 "; 时，对比度最大为 11&。假定 < 大于 #7&
时，表明写入过程已完成，则写入功率为 #8 9: 和 =
9: 时的临界脉宽分别为 #88 "; 和 $88 ";，薄膜具有

良好的短波长记录特性。

图 7 反射率对比度与写入脉宽关系曲线

写入功率：#：#8 9:，$：= 9:

>?(27 @6A6"B6"C6 DE 06EF6CG?H?GI CD"G0J;G D" K0?G?"(
ALF;6 K?BGM

K0?G?"( ADK60：#：#8 9:，$：= 9:

图 / 反射率对比度与擦除脉宽关系曲线图

写入功率 #8 9:，写入脉宽 188 ";；擦除功率 / 9:

>?(2/ @6A6"B6"C6 DE 06EF6CG?H?GI CD"G0J;G D" 60J;?"(
ALF;6 K?BGM

K0?G?"( ADK60 #8 9:，K0?G?"( ALF;6 K?BGM 188 ";；

60J;?"( ADK60 / 9:

薄膜的擦除对比度与擦除脉宽的关系如图 / 所

示。写入功率 #8 9:，写入脉宽 188 ";。擦除功率 /
9:，擦除脉宽的变化范围为 188 N /88 ";，每个擦除

脉宽下进行了 18 次的连续写入 O擦除循环实验。擦

除前后反射率对比度稳定在 /&到 #P&，证明薄膜

具有一定的可擦记录特性。擦除前后反射率对比度

较低可能和我们所用静态记录仪的性能有一定关

系。通过膜层设计及薄膜成分的调整，薄膜的可录

及可擦除性能有望得到提高。

综合以上分析，’(4!"4564+,4. 薄膜（!.1
" !’0 为

1&）有望作为蓝绿光或较长波长范围的高密光存储

介质。

P 结 论

#）通过对不同氧分压下反应溅射单层 ’(4!"4
564+,4. 薄膜光学及短波长静态记录特性的研究发

现，在分压比 !.1
" !’0 Q 1&时，薄膜在 P88 N /78 "9

范围有较强吸收，薄膜在氩气保护下 $88R退火 $8
9?" 后，在 788 N *88 "9 波长范围反射率增长最高达

17&。薄膜光学常数（%，&）在退火前后也有较大

差别。1）静态记录特性的测试结果表明，在记录功

率为 #8 9:，记录脉宽 #88 "; 时，薄膜记录前后反射

率对比度高达 18&，具有良好的短波长记录性能，

实验也表明薄膜具有一定的可擦除性能。$）ST@
结果说明薄膜退火后的晶相为 +,，与 ’(4!"4564+, 薄

膜相比掺氧后薄膜的结晶温度升高、结晶相单一。

SU+ 结果表明部分 ’(，!"，+, 分别以 ’(1.，!"1.$，

+,1.7 的形式存在。
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