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不同氧分压下 Zr02 薄膜特性研究
张东平， 部建达， 那淑英， 齐红基， 高卫东， 范正修
(中国科学院上海光学精密机械研究所薄膜中心，上海 201800)

摘要 在不同的氧分压下用电子束热蒸发的方法生跃了氧化错薄膜。通过扫描探针显微镜、分光光度计、X射线衍射、激光损伤阂

值。lDT)测量等，研究了沉积中氧分压对 zr02 薄膜的微结构、光学性质、激光损伤阂值等的影响。
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Abstract zr02 films were deposited by electron beam e飞呻oration in different oxygen pressure. The effect of oxygen 

pressure during fiJm deposition on the fiJms' microstructure, optical characters and 1ωer inåuced damage threshold (llD切

were studied by scanning probe microscopy, optical spectrometer and UDT measurement 
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1 引 言
氧化错是最常用的光学薄膜材料之一，它通常作

为高折射率材料与其他低折射率材料一起设计成符

合各种不同要求的多层膜系。在膜系设计时最重要的

参量就是薄膜的折射率以及消光系数等光学常数，而

这些参量与薄膜的沉和平艺有着密切的关系l叫。金属

化物沉积中氧分压是一个非常敏感的因素，氧分压

过高或过低都对薄膜性质产生负面的影响。作为金属

化物的氧化错，在采用电子束热蒸发沉积过程中由

于温度很高 ，一般都会出现失氧现象，这时如果不补

充适量的氧气，就会使氧化错的化学计量比发生改

变，这样会使薄膜的性质也随之发生改变，所以一般

在蒸发过程中要通人适量的氧气。但是充氧量的多少

对薄膜的诸多性质将会产生重要的影响。本文将对不

同氧分压下生长的氧化错薄膜的微结构、光学性质、

激光损伤l萄值等进行较为系统的研究，这对于优良光

学性能的光学多层膜的制备具有重要的意义。

2 样品制备
以 K9 玻璃作为衬底，采用电子束热蒸发的方

法制备 Zro2 薄膜。 设定烘烤温度为 300 'C，烘烤时

间为 2h。本底真空为 3x lO-3 Pa ， 用光控极值法对膜

厚进行控制，控制波长为 550 nm，设计膜厚为 6H。

沉积过程中，不同的样品其他条件保持一定，只改变

氧分压来实现的，沉积时本底真空为3xlO-3 Pa，样

品 A 为在本底真空情形下沉积的，样品 B ， C ， D ， E

为充氧的情况下沉积的 其氧分压分别为 5x10 -3

Pa , 7x10-3 Pa ,9x lO-3 Pa , ll x lO-3 Pa。所有样品的沉

积速率约为 0.3 nmls 。

3 实验过程

用扫描探针显微镜(SPM)对其表面形貌和均方

根粗糙度(RMS)进行测量，测量范围为 5 川x5 阳。

用Lambda900 分光光度计测量了样品的透射谱，波

长分辨率为 1 nm，测量范围为 350-1500 nm。 用

RIGAKUIMAX-3C X射线衍射仪对样品进行了物相

分析，采用 Cu 的 Kα 线(波长为 0.15406 nm)激发。用

波长为 1064 nm Nd:YAG 电光调 Q单模激光对薄膜

的激光损伤阁值也ID盯进行测量，测量方式为

1-on-1 ，脉冲宽度为 12 ns。
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图 1 样品的 SPM 形貌(5μnx5μn)

Fig.l SPM images of 吐le samples(5 阿nx5μn)

4 实验结果与分析

4.1 表面微结构

氧化错薄膜沉积中的氧分压大小对薄膜的微观

结构有着直接的影响。图 1 所示为样品的二维扫描探

针显微形貌图， (a)-(e) 对应着沉积中氧分压分别为

3xl0-3 Pa ,5x lO-3 Pa ,7xl0 -3 Pa,9x lO-3 Pa,l1 x lO-3 

Pao 我们看到随着氧分压的增加，薄膜的粗糙度逐

渐下降，表面趋于平坦。 氧分压越大，分子的平均自

由程越短，分子之间的碰撞越频繁，因而其到达衬底

时能量也越低。在低的氧分压下，膜料分子到达衬

底表面时能量较大，将会在其表面上进行迁移，直至

找到使系统总能量最低的地方并停止下来，这样便

会有利于结晶并形成大的晶粒;随着氧分压的增加，

膜料分子在到达衬底过程中与氧分子的碰撞几率加

大，能量损失严重，这样到达薄膜表面时其能量相对

较小，在衬底表面的迁移减弱，不易形成大的晶粒，

在膜料分子能量非常低时沉积的薄膜一般为更平坦

的非品，所以表面粗糙度降低问。

4.2 X 射线物相分析

图 2 为在不同氧分压下得到的样品的 X射线

衍射谱，我们看到，样品 A ， B ， C ， D 在 34。附近有一

较强的衍射峰，在 50。和 60。附近也有两个比较微弱

的衍射峰，与标准衍射卡比较可以知道，它们分别对
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图 2 样品的 X射线衍射谱

Fig.2 X-ray di曲action spectra of 吐le samples 

应着氧化错四方相 T(002)和立方相 C(220) ， C(311) 

的衍射峰，并且四方相衍射峰最强，这说明在薄膜中

开始是多相共存的，主要以四方相为主。随着氧分

压的增大 ， T(002)衍射峰强度逐渐减弱，半高宽也逐

渐宽化，当氧分压达到 llxlO-3 Pa 时衍射峰几乎完

全消失;对于 C(220)和 C(311)的衍射峰，在所有的

样品中其峰值都较弱而且随着氧分压的增加也是

减弱的。 对于样品 E 则基本上完全是非品，没有一

个明显的特征峰。 通过以上分析知道，薄膜中品粒主

要是四方晶相，并且随着氧分压的增加，其结晶度逐

渐降低，晶粒线度逐渐变小，最后变成完全的非晶网，

所以薄膜的粗糙度逐渐降低这与我们扫描探针显微

镜测量得到的结果是一致的。

4.3 光学性质

图 3 为根据样品的透射谱算得在550 run 处薄

膜的折射率与氧分压的关系。 薄膜的折射率随着氧

分压的增加而降低，是由于氧分压增加引起膜料分

子在衬底表面迁移率降低的结果。在高的氧分压下，

膜料分子在衬底表面的迁移率较低，薄膜的生长呈

现出三维岛状生长机制，这样易于形成空隙率高的

柱状结构;在低氧分压下，在衬底表面的迁移率大，

薄膜的生长呈现出准二维生长机制，一般是生长完

一层后再生长下一层，所以这样可达到较高的堆积

密度，堆积密度的差异引起折射率的差异[句。
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图 3 薄膜折射率随氧分压的变化关系

Fig.3 Relation between the re仕active index and 

oxygen pressure 
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4.4激光损伤阐值

如图 4 是五个样品的损伤闽值与氧分压的关

系 ，我们看到，随着氧分压的增加，开始时损伤阑值

逐渐升高 ，从未充氧时 的 18.5 J/cm2 升高到

9x10-3 Pa 时达到最大 26.7 J/c时，当氧分压再增加

到 ll x 10斗 Pa 时，发现损伤阑值则直线下降。 由前

面分析我知道，在高的氧分压下薄膜具有低的堆积

密度 ， 当薄膜受到激光辐照时，膜料受热膨胀时将具

有一定的缓冲空间，因而可以避免损伤的发生。 但

是当氧分压过高时，薄膜的空隙率非常大，此时薄膜

本身的结构比较松散，再加之吸水严重，所以其激光

损伤阑值会大幅下降，所以氧分压存在最佳值。
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图 4 氧分压与激光损伤阂值的关系

Fig.4 Relation between oxygen pressure 缸ld LIDT 
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5 结 i仑

不同的氧分压下生长的氧化错薄膜的结构与性

质存在明显的差异，通过分析，可以得到以下结论:

1) 薄膜的表面粗糙度随着氧分压的增加而降低。

2) 随着氧分压的增加，薄膜的折射率逐渐降低。

3) 随着氧分压的增加，薄膜的激光损伤闽值逐

渐升高，但是存在一个最佳值，当氧分压大于这个最

佳值时，激光损伤阐值又会下降。
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