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摘要　以Ｔａ２Ｏ５ 为初始膜料，采用电子束蒸发制备了Ｔａ２Ｏ５ 薄膜，以空气和氩气分别作退火保护气氛，以Ｘ射线

粉末衍射仪（ＸＲＤ）为测试手段研究了退火后薄膜的结构，用分光光度计测试了薄膜在可见光及近红外波段的透射

率，利用透射率极小值计算了几个典型波段的折射率。研究了保温时间、保温温度、保护气氛对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜透射率

和折射率的影响。试验结果表明，对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜进行３００～６００℃下保温２ｈ的退火处理，对透射率影响不大；５００

℃下保温４ｈ退火处理获得的薄膜折射率最大；对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜进行氩气保护中４００℃下保温２ｈ，４ｈ的退火处理，

近紫外波段内的透射率峰值降低，可见光波段的透射率峰值升高，折射率提高。与空气中处理的试样相比较，氩气

保护中试样的透射光谱发生红移，折射率明显提高；Ｔａ２Ｏ５ 薄膜在≤６００℃下退火后仍为非晶态。
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１　引　　言

Ｔａ２Ｏ５ 薄膜具有高介电常数、高折射率和很好

的化 学 稳 定 性［１］，可 以 作 为 动 态 随 机 存 储 器

（ＤＲＡＭ）、金属氧化硅晶体管、高温阻抗、气敏传感

器、电容器以及太阳能电池［２］的关键材料。制备

Ｔａ２Ｏ５ 薄膜可以采用氧化物靶材直接溅射、热蒸发、

化学气相沉积［３］、电子束蒸发、离子束辅助沉积［４，５］、

反应溅射法［６］、离子束溅射法［７］、脉冲激光沉积法

等［８］，目前对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的研究主要集中于介电性

能。Ｔａ２Ｏ５ 也是一种重要的光学薄膜材料，在可见

光波长范围内，Ｔａ２Ｏ５ 具有较低的光学吸收，同时具

有较高的折射率，在波长５５０ｎｍ 处，折射率约为
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２．１；同时具有很宽的光谱透过范围（３００ｎｍ～

１０μｍ），因此被广泛地应用于各种光学器件。它与

二氧化硅组合镀制的增透膜、反射膜、干涉滤光片等

膜层牢固、化学性能好、抗激光损伤能力强［９，１０］。电

子束蒸发是常用的光学膜制备技术［１１］，退火是比较

常用的薄膜后处理工艺［１２］，有常规退火［１３］、保护气

氛退火、氧化气氛退火［１４］、还原气氛退火［１５］等。本

文研究了Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的制备和常规及Ａｒ气保护退

火对其光学性能的影响。

２　试　　验

实验仪器为ＺＺＳ７００６Ｇ型镀膜机，本底真空控

制在（２～３）×１０
－３Ｐａ；沉积速率０．５ｎｍ／ｓ，基片不加

温，束流密度４００～６００μＡ／ｃｍ
－２；纯度≥９９．９％的颗

粒状 Ｔａ２Ｏ５ 初始膜料。Ｋ９ 光学玻璃基片，用

ＸＴＣ２型石英晶体振荡膜厚监控仪监控薄膜厚度

和沉积速率。光学膜厚监控波长设为５５０ｎｍ。挡

板打开前用离子源轰击基片１０～１５ｓ，沉积结束后

继续轰击１０～１５ｓ，保持一定真空度５ｍｉｎ后将试样

取出随即进行相关性能的测试及退火。试样的透射

率由ＵＶ７５５Ｂ型紫外 可见光分光光度计测得（扫

描波长范围为２００～１０００ｎｍ ）。Ｘ 射线衍射仪

（ＸＲＤ）图谱用日本Ｄ／ＭＡＸ３Ａ型Ｘ射线衍射仪测

得，Ｃｕ射线，３０ｋＶ，３０ｍＡ。

薄膜的折射率由透射光谱的谷值计算得出，计

算公式为

狀＝
狀０狀２［（２－犜ｍｉｎ）＋２ １－犜槡 ｍｉｎ］

犜槡 ｍｉｎ

， （１）

犿≈
λ犿－１

λ犿－１－λ犿
或犿 ≈

λ犿＋１

λ犿 －λ犿＋１
， （２）

狀犿 ＝
狀犿－１犿λ犿
（犿－１）λ犿－１

或狀犿 ＝
狀犿＋１犿λ犿
（犿＋１）λ犿＋１

，（３）

式中狀，狀０，狀２ 分别为空气和基片的折射率，犜ｍｉｎ为

透射光谱的谷值，犿为干涉级数，λ为出现极值点的

波。此方法对于弱吸收薄膜可见光波段折射率的计

算有很好的计算精度，为很多研究者所采用［１６，１７］。

退火采用箱式炉，配以精确的温度控制装置

（ＰＩＤ），可以控制升温速度，达到所需温度时保温，保

温时间达到后随炉冷却，保温时的温度误差最大为±

１℃。选择退火温度、退火保温时间、退火气氛三个

可变因素，研究其对Ｔａ２Ｏ５薄膜光学性能的影响。

３　试验结果及分析

将试样进行６００℃，１ｈ退火发现，试样有了明

显的变形，对其进行ＸＲＤ测试，其结果是典型的非晶

态结构。在６００℃以下做退火处理，其结构也均为非

晶态，因此６００℃以下保温退火时Ｔａ２Ｏ５ 薄膜光学性

能的改变不是由Ｔａ２Ｏ５的晶型转变所致
［１８］。

３．１　保温温度对薄膜光学性能的影响

保温温度对无离子源Ｔａ２Ｏ５ 薄膜透射率的影

响如图１所示，可以看出退火在一定程度上改善了

薄膜的吸收，在近紫外波段，以５００℃退火效果最

佳，峰值透射率提高近３％。在可见光波段，则以

４００℃退火效果最佳，峰值点透射率提高近１．５％。

而在近红外波段，退火对薄膜吸收的改善效果不明

显。总体看经过３００℃，４００℃，５００℃保温２ｈ退

火，Ｔａ２Ｏ５ 薄膜透射率峰值位置漂移较小，透射性能

比较稳定。

图１ 退火温度对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜透射率的影响

Ｆｉｇ．１ Ｅｆｆｅｃｔｏｆｈｏｌｄｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅｔｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅ

ｏｆＴａ２Ｏ５ｆｉｌｍ

图２ 退火温度对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜折射率的影响

Ｆｉｇ．２ Ｅｆｆｅｃｔｏｆｈｏｌｄｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅｒｅｆｒａｃｔｉｖｅ

ｉｎｄｅｘｏｆＴａ２Ｏ５ｆｉｌｍ

从图２折射率数据可以得出，退火有利于Ｔａ２Ｏ５

薄膜折射率的提高，在３００℃下保温２ｈ时对薄膜的

折射率影响最大。随着退火温度的提高，薄膜折射率

有下降的趋势，５００℃温度退火得到的薄膜折射率最

低，但是４００℃和５００℃下的相差不大。因此在薄膜

制备完成后，如果基片温度为３００℃或者接近３００℃

５６３
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时，适当延长保温时间，有利于得到高折射率的

Ｔａ２Ｏ５薄膜。这样可以免去后续热处理。

３．２　保温时间对薄膜光学性能的影响

从图３中可以明显地看出，在近紫外波段，透射

率峰值随着保温时间的增加逐渐降低，峰值位置在

相同温度不同保温时间退火下基本没有变化。在可

见光波段，随保温时间的增加透射率峰值呈下降趋

势，以保温２ｈ的效果为最佳，峰值点的漂移量比较

大。在近红外波段，峰值的变化规律与可见光内的

相同，以保温２ｈ为最佳，极值点没有发生漂移。退

火后极值点出现的漂移，主要是因为薄膜光学厚度

的变化，即薄膜的聚集密度和折射率的变化。退火

后薄膜的聚集密度变大，折射率变大（如图４所示），

聚集密度的变化导致薄膜几何厚度发生变化，当几

何厚度与折射率的乘积大于退火前，则峰值点向长

波端漂移，反之则向短波端漂移。

图３ 保温时间对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜透射率的影响

Ｆｉｇ．３ Ｅｆｆｅｃｔｏｆｈｏｌｄｉｎｇｔｉｍｅｏｎｔｈｅｔｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅ

ｏｆＴａ２Ｏ５ｆｉｌｍ

图４ 保温时间对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜折射率的影响

Ｆｉｇ．４ Ｅｆｆｅｃｔｏｆｈｏｌｄｉｎｇｔｉｍｅｏｎｔｈｅｒｅｆｒａｃｔｉｖｅｉｎｄｅｘ

ｏｆＴａ２Ｏ５ｆｉｌｍ

从图４可以看出，在５００℃下保温４ｈ退火，可

以比较显著地增加Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的折射率，２ｈ和３ｈ

保温退火下折射率出现反复，规律性不是很明显。

退火保温时间的延长使得薄膜内部粒子迁移更充

分，薄膜成分更为均匀，缺陷密度更低，从而改变了

薄膜的光学性能。

３．３　保护气氛对薄膜光学性能的影响

图５是氩气保护下在４００℃保温２ｈ，４ｈ退火

前后的透射率测试结果。４ｈ退火后薄膜在可见光

区域内的漂移量小于２ｈ退火后的。总的来看，可

见光区域内薄膜透射率提高比较明显。此时，薄膜

的紫外截止波长均没有发生很大的变化，也即

Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的禁带宽度变化对温度不敏感，是良好

的绝缘体。

图５ 氩气保护对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜透射率的影响

Ｆｉｇ．５ Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｒｇｏｎａｔｍｏｓｐｈｅｒｅｏｎｔｈｅｔｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅ

ｏｆＴａ２Ｏ５ｆｉｌｍ

图６ 氩气保护对Ｔａ２Ｏ５ 薄膜折射率的影响

Ｆｉｇ．６ Ｅｆｅｃｔｏｆａｒｇｏｎａｔｍｏｓｐｈｅｒｅｏｎｔｈｅｒｅｆｒａｃｔｉｖｅｉｎｄｅｘ

ｏｆＴａ２Ｏ５ｆｉｌｍ

由图６可以看出，经过氩气保护退火之后，

Ｔａ２Ｏ５ 薄膜的折射率有了明显的提高，比较来看２ｈ

与４ｈ保温，折射率相差不大，２ｈ保温后获得的薄

膜折射率比４ｈ保温后获得的稍微要高（０．１）。实

验时先用流通的 Ａｒ将退火炉内的空气排除，然后

保持在０．４ＭＰａＡｒ高压保护下，在此情况下退火

炉内Ｏ２ 的含量基本为零。而且氩气气氛退火炉的

气密性很好，炉体内的气体及薄膜样品只跟外界有

能量的交换，而没有发生物质的交换。在全 Ａｒ保

护气氛下，气氛中Ｏ２ 的分压为零，这就杜绝了空气

６６３
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中的Ｏ２ 与薄膜物质的反应，可以推断４００℃ Ａｒ保

护薄膜内部更加不会发生化学反应。但是退火会导

致薄膜内氧浓度的变化［１９］，也会导致薄膜光学性能

的改变。且高温退火为薄膜内部粒子注入了能量，

会增强粒子的迁移，可以改善薄膜的成分均匀性，减

少薄膜的缺陷密度，这些同样会导致薄膜试样光学

性能的变化。

Ａｒ气氛下比空气气氛下退火后的薄膜透射率

峰值位置有明显的红移现象。在薄膜物理厚度基本

一致的前提下，这种现象的产生是因为薄膜折射率

的提高，氩气保温退火的薄膜折射率比空气保温退

火后的大，因此试样透射光谱红移要明显。在 Ａｒ

中退火２ｈ比空气中退火２ｈ后薄膜折射率升高明

显。这与薄膜内氧与空气中氧的扩散作用也有很大

关系，它影响到薄膜内部富裕氧含量和载流子浓度，

而透射率和电阻的变化正依赖于氧浓度。此结论文

献［２０］中已得到证明，所以在Ａｒ气氛中进行退火，

溶解在膜内的过剩氧扩散溢出或者在薄膜内部进行

了均匀扩散，使薄膜的致密度得到提高，影响到薄膜

的透射率和折射率。

４　结　　论

以Ｔａ２Ｏ５ 为初始膜料，采用电子束蒸发法，基

片不加温，沉积速率０．５ｎｍ／ｓ，制备的Ｔａ２Ｏ５ 薄膜

有良好的光学性能，热处理工艺对其光学性能的影

响如下：

１）Ｔａ２Ｏ５ 薄膜进行３００～６００℃下保温２ｈ退

火处理，对透射率影响不大，得到的薄膜为非晶态结

构，试样在３００℃中保温２ｈ退火后折射率最大；

２）Ｔａ２Ｏ５ 薄膜在５００℃下保温２～４ｈ退火处

理，随保温时间的增加，近紫外波段内的透射率峰值

降低，可见光波段的峰值位置蓝移量变大，５００℃下

保温４ｈ退火处理获得的薄膜折射率最大；

３）Ｔａ２Ｏ５ 薄膜进行氩气保护中４００℃下保温

２ｈ，４ｈ退火处理，近紫外波段内的透射率峰值降

低，可见光波段的透射率峰值升高，折射率提高。与

空气中４００℃下保温２ｈ退火处理得到的试样相比

较，氩气保护中退火得到的试样的透射光谱发生红

移，折射率明显提高；

４）Ｔａ２Ｏ５ 薄膜在≤６００℃下保温退火Ｔａ２Ｏ５ 薄

膜仍为非晶态。
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