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摘要　光学薄膜的缺陷是光学系统性能提高的瓶颈，一直是实验和理论研究的重点。选取电子束蒸发工艺制备光

学多层膜的典型缺陷，用扫描电子显微镜（ＳＥＭ）测试了表面缺陷的形貌、成分。膜料选取：ＴｉＯ２，ＳｉＯ２。结果表明，

结瘤缺陷在薄膜表面呈球冠状，成分为Ｔｉ，Ｓｉ的氧化物；膜料喷溅颗粒未被完全包覆，或者不稳定吸附物崩落后形

成的缺陷为凹坑状，成分为Ｔｉ，Ｓｉ的氧化物，但是存在明显的Ｔｉ偏析；有一种表面粘附缺陷呈现不规则胶体状，碳

含量明显偏高，为有机物；另一种粘附缺陷为带棱角块状，成分为Ｔｉ，Ｓｉ的氧化物，与由结瘤形成的球状缺陷成分一

致，是膜层崩落粘附形成。
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１　引　　言

由于单层膜可以实现的功能单一，因此多层光

学薄膜在光学系统中的实际应用更加广泛，但是光

学薄膜的缺陷极大地限制了光学系统，特别是大功

率激光器整体性能的提高［１］。许多研究者从理

论［２，３］和实验［４～６］、检测［７］方面都在研究各种缺陷的

形成机理和避免或者减少缺陷的方法。

从实验的角度分析，多层光学薄膜缺陷的成因

有［８～１５］：１）薄膜开始生长阶段不适当的基板温度、

基板表面的缺陷引起的薄膜缺陷；２）沉积过程中材

料的喷溅所引起的结瘤缺陷；３）薄膜制备完成后表

面粘附的杂质等。结瘤种子的来源很多，如基板表

面的污染、附着在基板上的抛光和清洗的残余物、沉

积室中的杂质，还有膜材料蒸发源产生的材料残存

气体的爆炸和熔融材料的喷溅等，还有高温固态相

移（如ＨｆＯ２／ＳｉＯ２ 薄膜缺陷）、静电排斥等。张耀平

等［１１］还采用预置种子方法，用离子束溅射法制备了

锆单层薄膜，对薄膜中结瘤微缺陷的生长过程进行
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了研究。

电子束蒸发工艺是比较常见的多层光学膜制备

方法，为此，本文以电子束蒸发制备的红外截止滤光

片为样品，研究了多层光学薄膜膜表面缺陷的形貌、

成分、形成原因，探讨其解决办法。

２　实　　验

薄膜试样采用ＺＺＳ７００６／Ｇ型箱式光学镀膜机

制备。实验参数：本底真空为２×１０－３Ｐａ；工作真空

为（１～２）×１０
－２Ｐａ；薄膜厚度和沉积速率由ＸＴＣ２

型晶振仪控制；薄膜的光学厚度监控波长为５５０ｎｍ；

基片为０．３ｍｍ厚Ｄ２６３光学玻璃。薄膜的制备工艺

为：基片温度 ２８０ ℃；ＴｉＯ２ 沉 积 速 率０．５ｎｍ／ｓ；

ＳｉＯ２沉积速率２．５ｎｍ／ｓ。基本的膜系结构为：

０．５Ｌ（ＨＬ）５（１．３Ｈ１．３Ｌ）６（１．４Ｈ１．４Ｌ）４１Ｈ０．７Ｌ，

设计中心波长为６５０ｎｍ，采用ＴＦＣａｌｃ膜系设计软

件进行优化。

形貌分析采用日本ＪＳＭ５６１０ＬＶ扫描电子显微

镜（ＳＥＭ），该仪器配备美国ＥＤＡＸ公司的Ｘ射线能

谱仪（ＥＤＳ）可以实现对显微点的元素定性（半定量）

分析。

图１ 异物嵌入膜内被包覆形成的缺陷

Ｆｉｇ．１ Ｄｅｆｅｃｔｓｔｈａｔｉｍｐｕｒｉｔｙｃｏａｔｅｄｂｙｆｉｌｍｓ

３　结果及分析

３．１　异物嵌入膜内造成的缺陷

如图１所示，图中圆形规则亮点为异物嵌入膜

内被包覆形成的缺陷，边缘隐约可以看到每层膜料

沉积时留下的台阶，能谱仪结果表明，其元素成分为

Ｏ，Ｓｉ，Ｔｉ，三个此类圆形规则亮点元素组成相同，原

子比相近，与膜料的薄膜母体相同，可以判定此类缺

陷为同一类型，产生原因也相同。Ｃ点的微量Ｎａ可

能来自于薄膜转移过程吸附的灰尘。从形貌上看，图

１所示圆形规则亮点与节瘤形貌
［８］一致，一般认

为［８，１５］是外界引入的杂质种子在薄膜生长过程中由

于自阴影效应造成的，节瘤缺陷的形成源于种子的存

在。图１对应缺陷的能谱分析结果如表１所示。

表１ 图１对应缺陷的ＥＤＳ结果

Ｔａｂｌｅ１ ＥＤＳｒｅｓｕｌｔｓｏｆｄｅｆｅｃｔｓｉｎＦｉｇ．１

Ｐｏｉｎｔｓ Ａ Ｂ Ｃ

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ

Ｍａｓｓ

ｆｒａｃｔｉｏｎ

／％

Ａｔｏｍｉｃ

ｆｒａｃｔｉｏｎ

／％

Ｍａｓｓ

ｆｒａｃｔｉｏｎ

／％

Ａｔｏｍｉｃ

ｆｒａｃｔｉｏｎ

／％

Ｍａｓｓ

ｆｒａｃｔｉｏｎ

／％

Ａｔｏｍｉｃ

ｆｒａｃｔｉｏｎ

／％

Ｏ犓 ４９．０８ ６７．９３ ４７．６４ ６６．７６ ５１．１１ ６８．５１

Ｓｉ犓 ２６．１４ ２０．６１ ２６．４６ ２１．１２ ２６．７３ ２０．４１

Ｔｉ犓 ２４．７８ １１．４５ ２５．９ １２．１２ １９．７８ ８．８５

Ｎａ犓 ２．３８ ２．２２

　　此类缺陷种子的来源主要有：镀膜过程中，真空

室内部机械部件运动造成的内部杂质的崩落；未预

熔好的大颗粒膜料；由于沉积束流选取不当造成的

膜料喷溅；加热光斑调节不当引起受热不均或者膜

料中含有的气体急剧膨胀造成的喷溅。如果种子是

源材料熔融喷溅而引起的，则由于表面张力和重力，

种子的形状是规则的球形或旋转椭球形的，则形成

的缺陷是典型的结瘤缺陷。如果种子是由于固态源

的喷射或弧光产生的，则种子的形状是不规则的，形

成的缺陷的形貌也比较复杂。

图２ 大颗粒膜料脱落形成的针孔缺陷

Ｆｉｇ．２ Ｄｅｆｅｃｔｔｈａｔｍａｔｅｒｉａｌｓｐｕｔｔｅｒｉｎｇｆｒｏｍｆｉｌｍ

３．２　不稳定吸附物脱落引起的缺陷

图２所示即为膜层表面针孔缺陷，针孔内Ｔｉ元

素含量存在明显偏析，如表２ＥＤＳ检测结果所示。

此类缺陷多数是由薄膜沉积过程中的灰尘等其他不

稳定吸附物，因与膜层结合力不够而脱落形成的，在

后续薄膜沉积时没有完全填充，且最后沉积的是

ＴｉＯ２ 膜层。也可能是由于镀膜过程中ＴｉＯ２ 发生喷

溅而形成的，膜料喷溅的颗粒在镀膜过程中形成缺

陷点，后续沉积的膜层没有将其完全包覆，其成分与

膜层母体存在差异，导致颗粒周围热应力聚集，喷溅

到膜层表面的 ＴｉＯ２ 颗粒在镀膜过程中发生脱落，

但是ＴｉＯ２ 会在边缘残留从而造成Ｔｉ元素含量过

高。在薄膜蒸镀过程中膜料本身的分解和喷溅以及

真空系统中结构材料引入不当而引起的喷溅，抽气

１６３
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系统抽气时扬起的灰尘形成的不稳定吸附物，是造

成此类缺陷并导致光学薄膜性能降低的主要工艺因

素。可以从膜料的预熔、沉积速率［１１，１３］、抽气系统

的改造等方面减少此类缺陷的产生。其他研究者用

不同的膜料制备的多层膜，同样会有这种缺陷，且分

析形成原因有膜料的喷溅［１６］，并且此种缺陷很容易

引起薄膜的环境不稳定性，有必要对薄膜的沉积工

艺进行改进。

３．３　异物附着与膜表面形成的缺陷

图３所示为典型的不规则胶体状缺陷，表２所

示该缺陷的碳含量很高，是其他成分检测结果所没

有出现的。此类缺陷是在基板清洗、存放、转移过程

中引入的杂质造成的，从能谱分析上可以看出，主要

以有机物为主，可能是薄膜划片之后用塑料膜包装

的时候留下的有机粘合剂。此类缺陷的存在也会严

重影响薄膜的光学性质，特别是用于激光器件上，高

功率密度的激光照射在杂质上，温度的升高会造成

杂质的碳化、熔化或者气化，损伤整个膜面，引起整

个光学系统的性能不稳定。

图３ 异物附着与膜表面形成的缺陷

Ｆｉｇ．３ Ｄｅｆｅｃｔｓｔｈａｔｃｏｌｌｏｉｄａｄｈｅｒｅｄｏｎｓｕｒｆａｃｅ

表２ 图２～图４对应缺陷的ＥＤＳ结果

Ｔａｂｌｅ２ ＥＤＳｒｅｓｕｌｔｓｏｆｄｅｆｅｃｔｓｉｎＦｉｇ．２～Ｆｉｇ．４

Ｆｉｇ．２ Ｆｉｇ．３（ａ） Ｆｉｇ．３（ｂ） Ｆｉｇ．４

Ｅｌｅｍｅｎｔｓ
Ｍａｓｓ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ａｔｏｍｉｃ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ｍａｓｓ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ａｔｏｍｉｃ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ｍａｓｓ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ａｔｏｍｉｃ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ｍａｓｓ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ａｔｏｍｉｃ

ｆｒａｃｔｉｏｎ／％

Ｏ犓 １３．８７ ２８．５５ １５．５６ １３．３４ ４．７１ ４．０９ ３８．３９ ５８．３６

Ｓｉ犓 ２５．２２ ２９．５７ ６．０５ ２．９５ ８．０８ ４．００ ２８．９３ ２５．０５

Ｔｉ犓 ６０．９２ ４１．８８ ６．７３ １．９３ １０．３８ ３．０１ ３２．６８ １６．５９

Ｃ犓 ７１．６６ ８１．７９ ７６．８４ ８８．９

图４ 真空室内膜层崩落导致的缺陷ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．４ Ｆｉｌｍｓｒｅｍａｉｎｏｎｔｈｅｖａｃｕｕｍｃｈａｍｂｅｒｂｒｅａｋｏｕｔ

ａｎｄａｄｈｅｒｅｏｎｓｕｒｆａｃｅ

３．４　真空室内膜层崩落导致

此缺陷在２００倍光学显微镜下观察呈黑色，从

ＳＥＭ形貌图（图４）可以看出，此种黑点实质为膜层

表面的污染物，而且该污染物具有明显的断裂截面。

可能是累积在真空室内的膜层，因为应力的积累或

者碰撞而脱落，进而附着在膜层的表面形成的缺陷。

ＥＤＳ测试结果如表２所示，证明其化学成分主要为

Ｏ，Ｓｉ，Ｔｉ，为膜层的颗粒，与实验时该设备这段时间

所用的膜料成分一致，即为ＳｉＯ２，ＴｉＯ２。为减少此

类缺陷，需提高真空室内部的清洁度，缩短室内清洁

周期。真空室内部清洁度比较低时，放气过程也会

使基片表面形成二次污染。另外，真空室内器件的

运动造成的大块状累积膜层的崩落，划片时造成的

膜层崩落等也会形成此类缺陷。

从ＳＥＭ显微形貌及ＥＤＳ成分分析结果可以看

出，从成膜时间上可以将缺陷分为两种大类型：

１）镀膜过程中产生，不可去除。如３．１节及３．２

节所述缺陷类型。

２）镀膜结束后产生，即镀膜结束后膜层表面所附

着，可通过其他手段去除，如３．３节及３．４节所述缺

陷类型。

２６３
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为了获得无污染、低缺陷密度和高质量的光学

薄膜，必须避免各种可能的污染来源，除了选择高性

能的真空抽运组，高纯度的膜料和洁净的基底外还

应该选择性能良好的包装胶体材料。

４　结　　论

电子束蒸发制备多层光学薄膜，主要缺陷有杂

质被膜层包裹形成的结瘤，在膜表面呈规则的球冠

状；膜料喷溅形成的针孔，在后续膜层的掩盖后呈凹

坑状；真空室内壁崩落的膜层，呈阶梯棱角分明块体

状；包装时粘附的有机胶体，呈不规则胶体状。减少

这些类型的缺陷需要改进的方面有：膜料和合适预

熔工艺的选取；真空室内壁的清洁度；包装时粘接剂

的选择等。
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