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不同方法制备的犜犪２犗５薄膜光学性能和
激光损伤阈值的对比分析
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摘要　采用电子束蒸发（ＥＢＥ）和离子束溅射（ＩＢＳ）制备了不同的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜，同时对电子束蒸发制备的薄膜进行

了退火处理。研究了制备的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的光学性能、激光损伤阈值（ＬＩＤＴ）、吸收、散射、粗糙度、微缺陷密度和杂

质含量。结果表明，退火可使电子束蒸发制备的薄膜的光学性能得到改善，接近离子束溅射的薄膜的光学性能。

电子束蒸发制备的薄膜的损伤阈值较低的主要原因在于吸收大，微缺陷密度和杂质含量高，而与薄膜的散射和粗

糙度关系不大。退火后薄膜的吸收和微缺陷密度都明显降低，损伤阈值得到提高。退火后的薄膜损伤阈值仍然低

于溅射得到的薄膜损伤阈值是因为退火并不能降低膜内的杂质含量，因此选用高纯度的蒸发膜料和减少电子束蒸

发过程中的污染有可能进一步提高薄膜的损伤阈值。
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１　引　言

　　Ｔａ２Ｏ５ 材料有着较高的折射率和较宽的光谱透

过范围（３００ｎｍ～１０μｍ），因此Ｔａ２Ｏ５ 薄膜被广泛

应用于光学领域［１，２］。制备 Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的方法很

多，有电子束蒸发（ＥＢＥ）、反应磁控溅射、离子辅助

和离子束溅射（ＩＢＳ）等。电子束蒸发技术应用较

广，价格较低，但由于蒸发粒子动能较低（０．０１～

０．１ｅＶ），制备的薄膜呈现柱状结构，不够致密，折
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射率较低，光学稳定性较差。通过退火处理易使薄

膜致密，达到改善薄膜性能的目的。采用离子束溅

射方法，由于沉积粒子动能较高（约比电子束蒸发大

两个数量级），制备的薄膜具有较高的堆积密度，折

射率接近体材料，薄膜光学性能稳定性好。

激光系统中对薄膜元件激光损伤阈值的要求越

来越高，薄膜的激光损伤问题已成为限制激光向高

功率和高能量方向发展的主要瓶颈之一［３～５］。如何

提高薄膜的激光损伤阈值是当今光学薄膜领域一个

重要的研究课题。影响薄膜激光损伤阈值的因素相

当复杂，大量实验表明，除了激光本身的性质外，损

伤的发生与薄膜自身性质如吸收、散射、粗糙度、微

缺陷密度及杂质含量也具有一定的相关性。

本文对不同方法制备的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的光学性

能和激光损伤阈值进行了对比研究，并通过对薄膜

吸收、散射、粗糙度、微缺陷和杂质含量等性质的分

析，研究了影响Ｔａ２Ｏ５ 薄膜激光损伤阈值的因素。

２　实　验

２．１　样品制备

采用ＢＫ７玻璃作为衬底，分别采用电子束蒸发

和离子束溅射的方法制备了 Ｔａ２Ｏ５ 薄膜。电子束

制备采用纯度９９．９９％的 Ｔａ２Ｏ５ 膜料，本底真空

２×１０－３Ｐａ，烘烤温度３００℃，烘烤时间为２ｈ。沉积

过程中，不同的样品是保持其他条件一定，只改变氧

分压来实现的。实验中氧分压采用 ＨＹ９９４０Ｃ型复

合压强控制仪进行测量和控制。样品 ＥＢＥ１和

ＥＢＥ２ 的 氧 分 压 分 别 为 １．２×１０－２Ｐａ 和

２．２×１０－２Ｐａ。样品ＥＢＥ３和ＥＢＥ４是分别对这两

种条件下制备的薄膜在４００℃下退火１２ｈ得到的。

离子束溅射的样品采用双射频（ＲＦ）离子束溅射镀

膜机制备，溅射源和辅助源分别为１６ｃｍ和１２ｃｍ。

Ａｒ和Ｏ２ 供给射频离子源和靶材，溅射源的 Ａｒ流

量为４８ｍＬ／ｍｉｎ，射 频 中 和 器 的 Ａｒ 流 量 为

５ｍＬ／ｍｉｎ，辅助源的Ａｒ和Ｏ２ 的流量比为１∶４。溅

射 靶 材 是 纯 度 ９９．９９９％ 的 Ｔａ，本 底 真 空

４．０×１０－５Ｐａ，烘烤温度为１３６℃。样品ＩＢＳ１ 和

ＩＢＳ２在制备过程中的充氧分别为３．６×１０－２Ｐａ和

４．８×１０－２Ｐａ。

２．２　实验装置及参数

用ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司生产的Ｌａｍｂｄａ９００分光

光度计（仪器透射率测量精度±０．０８％）测量了样品

的透射谱，波长分辨率为１ｎｍ，根据透射谱拟合出

薄膜的折射率和消光系数。采用波长为１０６４ｎｍ的

Ｎｄ∶ＹＡＧ电光调犙单模激光对薄膜的激光损伤阈

值进行测量，垂直入射，重复频率１Ｈｚ，脉冲宽度

１２ｎｓ，样品表面光斑尺寸为０．４６７ｍｍ。激光在样品

表面的辐照间隔为１．５ｍｍ，采用１ｏｎ１的方式进

行测试，共计测量１０×１０点。实验中用ＣＣＤ显微

摄像头对损伤情况进行实时监测，并通过计算机对

激光能量自动采集，然后根据不同能量密度下的损

伤概率，采用线性拟合的方法得出零损伤概率时的

能量密度，作为薄膜的激光损伤阈值［６～８］。采用表

面热透镜技术对薄膜的弱吸收进行测量［６］。抽运光

为功率５０Ｗ，波长１０６４ｎｍ的连续激光束，由透镜聚

焦至样品表面，光斑直径约为６０μｍ。探测光为功率

２０ｍＷ的 ＨｅＮｅ激光，它经过透镜会聚至样品表

面，光斑直径约为４００μｍ。采用总积分散射仪
［９］测

量了薄膜样品表面的总积分散射（ＴＩＳ）分布，根据

标量散射理论得到了样品的表面均方根（ＲＭＳ）粗

糙度。在ＬｅｉｃａＤＭＲＸＥ显微镜暗场下对处理前后

的样品表面微缺陷密度进行测量，每个样品表面随

机测量１０点，测量中以直径大于５μｍ的缺陷为准。

采用ＶＧ９０００辉光放电质谱仪（ＧＤＭＳ）对不同方式

制备的薄膜内的杂质含量进行了测试。

３　实验结果及分析

图１分别为样品的透过率曲线、折射率和消光

系数曲线。在电子束蒸发条件下，ＥＢＥ２折射率比

ＥＢＥ１大并且消光系数低，表明充氧２．２×１０－２Ｐａ时

获得了光学性能较优的薄膜。离子束溅射条件下，

ＩＢＳ１和ＩＢＳ２折射率均较高，这是由于溅射过程中

粒子动量大，膜层较为致密。此外，消光系数也较

低，表明ＩＢＳ制备的薄膜光学性能最为优异。电子

束制备的薄膜退火后透过率得到提高，同时折射率

增大并且消光系数降低，接近离子束溅射薄膜的光

学性能。

图２示出了各种样品的激光损伤阈值，可以看

出电 子 束 制备 的薄膜损 伤阈值 较 低，分 别 为

４．２Ｊ／ｃｍ２ 和 ５．３Ｊ／ｃｍ２，退 火 后 分 别 提 高 至

８．５Ｊ／ｃｍ２和８．７Ｊ／ｃｍ２。离子束溅射制备的薄膜获

得了最高的损伤阈值，为１５．２Ｊ／ｃｍ２和１６．８Ｊ／ｃｍ２。

从表１可以看出，采用电子束蒸发制备的两种

薄膜，散射和粗糙度变化都不明显，并且退火后都有

所提高。而采用离子束溅射制备的薄膜，散射和粗

糙度均较大，这可能是由于溅射条件下烘烤温度

（１３６℃）低 于 电 子 束 蒸 发 条 件 下 的 烘 烤 温 度

（３００℃），薄膜表面粒子的热扩散效应减弱而导致

６９５１ 中　　　国　　　激　　　光　　　　　　　　　　　　　　　　　３５卷　



图１ 样品的透过率曲线（ａ），折射率（ｂ）和消光系数（ｃ）

Ｆｉｇ．１ Ｔｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅｓｐｅｃｔｒａ（ａ），ｒｅｆｒａｃｔｉｖｅｉｎｄｅｘ（ｂ）

ａｎｄｅｘｔｉｎｃｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ（ｃ）ｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ

图２ 样品的激光损伤阈值

Ｆｉｇ．２ ＬＩＤＴｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｓａｍｌｐｅｓ

的。根据实验中的损伤阈值测试结果，认为本实验

中散射和粗糙度对损伤阈值的影响不占主导作用。

此外可明显看出，电子束蒸发制备的薄膜退火后微

缺陷降低了一倍多，与离子束溅射制备的薄膜微缺

陷相近，表明微缺陷的降低有利于损伤阈值的提

高［１０］。

吸收是影响薄膜损伤阈值的一个重要因素，吸

收增大有利于材料吸收激光能量，从而导致损伤

表１ 样品的散射、粗糙度和微缺陷密度

Ｔａｂｌｅ１ Ｓｃａｔｔｅｒｉｎｇ，ＲＭＳｒｏｕｇｈｎｅｓｓａｎｄｍｉｃｒｏｄｅｆｅｃｔ

ｄｅｎｓｉｔｙｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ

Ｓａｍｐｌｅｓ ＥＢＥ１ＥＢＥ２ＥＢＥ３ＥＢＥ４ＩＢＳ１ＩＢＳ２

Ｓｃａｔｔｅｒｉｎｇ／×１０
－４ １．９ １．８ ２．２ ２．１ ６．９ １２．８

ＲＭＳｒｏｕｇｈｎｅｓｓ／ｎｍ １．７ １．４ １．８ １．６ ２．６ ３．７

Ｍｉｃｒｏｄｅｆｅｃｔ

ｄｅｎｓｉｔｙ／ｍｍ
－２

　

１２．０

　

１１．７

　

５．０

　

５．５

　

５．７

　

５．３

图３ 样品的吸收

Ｆｉｇ．３ Ａｂｓｏｒｂａｎｃｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ

的发生。从图３可以看出，ＥＢＥ１和ＥＢＥ２吸收较

大，并且不同点之间吸收率大小的起伏较大。吸收

较大是由于作为高价氧化物的氧化钽，在电子束蒸

发沉积过程中很容易因失氧而产生非化学计量比的

亚微缺陷，而这些亚微缺陷一般具有较大的吸收。

同时电子枪镀制容易产生喷溅，产生一些吸收较强

的结瘤缺陷。退火处理之后的样品吸收明显降低，

与ＩＢＳ制备的薄膜相近，并且表面各处的吸收率比

较均匀，不同点之间吸收率大小波动很小。这主要

是退火处理降低了薄膜的微缺陷（见表１），由于有

的微缺陷也是具有吸收作用的热缺陷，微缺陷的降

低可以使平均吸收率减小；同时退火处理时，存在氧

气从膜层表面向内部扩散和氧化效应，可以使氧化

钽薄膜的化学计量比得到有效改善，从而使薄膜的

吸收减小。退火前后ＥＢＥ薄膜的损伤阈值与吸收

的大小呈现一种反比关系，表明吸收的降低有利于

损伤阈值的提高。

表２ 主要的杂质含量（质量分数）

Ｔａｂｌｅ２ Ｐｒｉｍａｒｙｉｍｐｕｒｉｔｙｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ

（ｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎ）

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ／１０－６ Ｎｉ Ｆｅ Ｍｏ Ｔｉ Ｎｂ Ｗ

ＥＢＥ２ １２．２ ３０．０ １５．６ １８．９ １９．２ １５．１

ＩＢＳ２ ＜１ ＜１ ２．５ ＜１ ２．４ ＜１

　　表２分别给出了ＥＢＥ２和ＩＢＳ２两种薄膜中的

杂质元素含量。可以看出，ＩＢＳ２中的杂质含量远低

于ＥＢＥ２中的杂质含量，这主要是由于溅射用的Ｔａ

７９５１　１０期　　　　　　　　许　程 等：不同方法制备的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜光学性能和激光损伤阈值的对比分析



靶杂质含量低于Ｔａ２Ｏ５ 膜料中的杂质含量。此外

电子束蒸发过程中的真空度较低，对杂质含量也有

一定影响。杂质元素对损伤阈值的影响是不可忽略

的。以杂质元素Ｆｅ为例，假设在制备的薄膜中以

ＦｅＯ的形式存在
［１１，１２］。这种吸收性介质杂质的情

况和金属杂质的情况不同，因为介质材料有很小的

热扩散系数，很难在短时间内将热量传给周围的材

料，当其吸收热量后，会在杂质内部形成热量积累，

从而导致材料的熔融甚至气化。采用吸收性介质的

球形杂质模型来模拟该情况，具体的热传导方程

为［１３］

ｄ２（狉
－
犜′）

ｄ狉２
－
狊狉
－
犜′
犇ｐ

＝－
狉犙犐
犓ｐ狊

，　０＜狉＜犪，（１）

ｄ２（狉
－
犜′）

ｄ狉２
－
狊狉
－
犜′
犇ｈ

＝０，　　狉＞犪， （２）

－
犜 ＝

－
犜′， （３）

犓
ｄ
－
犜′
ｄ狉

＝犓ｈ
ｄ
－
犜
ｄ狉
，　　狉＝犪， （４）

式中犪为杂质半径，犇ｐ为杂质的热扩散系数，犇ｈ为

薄膜的热扩散系数，犙为吸收截面，犐为入射激光光

强，犓ｐ为杂质的热导率，犓ｈ 为薄膜的热导率，
－
犜 为

拉普拉斯变换温度，狊为拉普拉斯变量。该方程的解

为

犜＝
３犙犐
４π犓ｐ犪

１

３

犓ｐ
犓ｈ
＋
１

６
１－
狉２

犪（ ）｛ ２ －

２犪犫
狉π∫

∞

０
ｅｘｐ

－狔
２狋ｐ
γ（ ）
１

×

（ｓｉｎ狔－狔ｃｏｓ狔）（ｓｉｎ（狉狔／犪）ｄ狔
狔
２ （犮ｓｉｎ狔－狔ｃｏｓ狔）

２
＋犫

２
狔
２ｓｉｎ２［ ］｝狔

，（５）

式中狋ｐ为激光脉宽，γ１＝犪
２／犇ｐ，犮＝１－犓ｈ／犓ｐ，犫＝

（犓ｈ／犓ｐ） 犇ｐ／犇槡 ｈ。采用以上的模型进行计算，在

不考虑吸收截面变化的情况下，假设在４００ｎｍ厚的

Ｔａ２Ｏ５单层膜内分别含有半径１０ｎｍ，５ｎｍ和２ｎｍ

的ＦｅＯ杂质颗粒，在输出波长为１０６４ｎｍ，脉宽为

１２ｎｓ，输出能量密度为１０Ｊ／ｃｍ２的激光照射下，得

出温度升高分别为５．５５×１０４Ｋ，２．５０×１０４Ｋ和

０．９２×１０４Ｋ，如图４所示。这说明只需极少量杂质

的存在，就会在内部形成高温，从而使材料熔融甚至

气化，导致薄膜迅速损坏。当然，由于该模型并未考

虑到薄膜的热物理参数在激光辐照过程中会随着温

度升高而发生变化，同时忽略了杂质与外界的热传

导以及杂质自身的相变也会吸热，所以在实际情况

下，杂质难以升高到理论计算的温度，或在远小于该

温度前就导致薄膜损伤［１２］。此外，实验结果也表

明，尽管电子束蒸发制备的薄膜退火后吸收和微缺

陷密度与离子束溅射制备的膜相近，但损伤阈值仍

然低一倍，原因可能是膜层内的杂质元素含量较多。

当然究竟何种杂质对损伤阈值的影响占主导作用，

还有待进一步研究。

图４ ＦｅＯ杂质的温度升高曲线

Ｆｉｇ．４ ＦｅＯｉｍｐｕｒｉｔｙｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｒｉｓｉｎｇｃｕｒｖｅｉｎ

Ｔａ２Ｏ５ｆｉｌｍ

４　结　论

通过对制备的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的光学性能、激光损

伤阈值、吸收、散射和粗糙度的研究表明，尽管电子

束蒸发制备的薄膜光学性能劣于离子束溅射的薄

膜，但是如果进行优化条件下的退火处理，可以获得

接近于离子束溅射的薄膜的光学性能。此外，电子

束蒸发制备的薄膜无论退火前后损伤阈值均低于离

子束溅射的薄膜。因此，在对薄膜的光学性能要求

不是很严格的情况下，可以选择价格较为低廉的电

子束蒸发方法制备，并进行退火处理。如果需要高

损伤阈值的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜，则需采用价格较为高昂的

离子束溅射方法。实验中还发现，退火使电子束蒸

发制备的薄膜的损伤阈值提高主要在于降低了薄膜

的吸收和微缺陷密度，然而薄膜的损伤阈值仍低于

离子束溅射制备的薄膜，则在于退火并没有降低薄

膜中的杂质含量。所以选用高纯度的Ｔａ２Ｏ５ 膜料

和减少电子束蒸发过程中的污染有可能会使损伤薄

膜的阈值进一步提高。
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ｄａｍａｇｅｔｈｒｅｓｈｏｌｄｏｆＺｒＯ２ｆｉｌｍｓｐｒｅｐａｒｅｄｂｙｔｈｅｅｌｅｃｔｒｏｎｂｅａｍ

ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．犗狆狋．犔犲狋狋．，２００４，２９（２４）：２８７０～

２８７２

１１　ＴｈｏｍａｓＷ．Ｗａｌｋｅｒ，ＡｒｔｈｕｒＨ．Ｇｕｅｎｔｈｅｒ，ＰｈｉｌｉｐＥ．Ｎｉｅｌｓｅｎ．

Ｐｕｌｓｅｄｌａｓｅｒｉｎｄｕｃｅｄｄａｍａｇｅｔｏｔｈｉｎｆｉｌｍｏｐｔｉｃａｌｃｏａｔｉｎｇｓ—ｐａｒｔ
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（１０）：２０５３～２０６５
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９９５１　１０期　　　　　　　　许　程 等：不同方法制备的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜光学性能和激光损伤阈值的对比分析


