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摘要　研究了热蒸发法和８０，１２０Ｖ偏压下的氩离子辅助淀积的氟化镱（ＹｂＦ３）红外薄膜的光学特性和微观结构，

用光度计和椭偏仪分别测量了ＹｂＦ３ 薄膜在中红外波段的透射率、折射率以及消光系数色散曲线，并用扫描电镜

（ＳＥＭ）和Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）谱仪研究了薄膜的断面结构和晶相结构。实验发现，两种沉积技术淀积的ＹｂＦ３ 薄膜

均为无定形结构，且氩离子辅助较未加氩离子辅助的阻热蒸发淀积的ＹｂＦ３ 薄膜聚集密度更高，水吸收峰明显减

小，与基板结合的更优。１２０Ｖ偏压下所获取的高能量氩离子辅助淀积的ＹｂＦ３ 薄膜聚集密度接近１，几乎完全消

除了水吸收损耗。
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１　引　　言

在光学薄膜材料中，作为低折射率材料，氟化物

有着相当的优势，从紫外到远红外具有很好的透明

性，可以与其他材料制备中远红外多层膜系。大多

数氟化物薄膜可以通过热蒸发的方法制备。其中四

氟化钍（ＴｈＦ４）具有很低的折射率，膜层与基板以及

其他高折射率材料结合牢固，并且能形成无定形结

构，基本上没有吸潮，吸收非常低，特别适合做中红

外光学薄膜的低折射率材料［１，２］。但是ＴｈＦ４ 有放

射性，没有良好的防护设备，无法使用。因此寻找可

替代ＴｈＦ４ 的低折射率材料，成为中远红外薄膜材

料选择的关键。已有文献［３～５］表明稀土族元素氟化

物氟化镱（ＹｂＦ３）与ＴｈＦ４ 有相近的光学和物理性

质，且无毒害作用，引起广泛关注。作为ＴｈＦ４ 的替

代品，ＹｂＦ３ 是最有潜质的材料之一，并在中远红外

光学增透膜和高反膜的制备上得到了成功应

用［６～８］。

在中红外波段，水的吸收光谱峰值有２．７，３．２和
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６．２７μｍ，尤其是以２．７～２．９μｍ波段吸收最为强烈，

因此在这个波段的红外薄膜由于水吸收会引起较大

的吸收损耗。而且在ＹｂＦ３ 薄膜制备方面，常规热蒸

发制备的薄膜聚集密度较低，易吸潮，从而降低了薄

膜的性能和质量，因此在上述３个中红外波段的

ＹｂＦ３光学薄膜的制备工艺要求更高，如何减少或消

除ＹｂＦ３ 薄膜的水吸收是一个需要亟待解决的问题。

２０世纪８０年代以来，离子束辅助淀积（ＩＡＤ）的光学

薄膜取得了用一般方法淀积薄膜所没有的特性［９，１０］。

如介质膜的离子辅助淀积表明，它增加了薄膜的填充

密度，改善了膜层粘附性。中远红外光学薄膜的研究

引起了越来越多的关注，但关于这些波长的透明薄膜

光学吸收和其他性能研究得不多，薄膜本身的光学常

数报道更少。鉴于此，本文对阻热蒸发和氩离子辅助

淀积的ＹｂＦ３红外薄膜的特性进行了研究，并比较了

一般阻热蒸发膜与氩离子辅助淀积膜的光学特性，得

到一些重要数据和实验结果。

２　实验技术

实验 采 用 的 镀 膜 机 为 德 国 Ｌｅｙｂｏｌｄ ＡＰＳ

ＳＹＲＵＳｐｒｏ１１１０型高真空镀膜机，配有氩等离子体

源。实验过程控制真空度为０．１３Ｐａ，基板温度为

９０℃，淀积速率为０．２ｎｍ／ｓ，通过阻热蒸发和氩离

子束辅助淀积 ＹｂＦ３ 薄膜，其中离子束流密度为

１３００μＡ／ｃｍ
２，偏置电压分别为８０Ｖ和１２０Ｖ。实

验分别采用Ｋ９基板、单光硅（Ｓｉ）基板和双光硒化

锌（ＺｎＳｅ）基板来满足不同的测试技术要求，基板用

乙醇和乙醚混合液清洗，镀膜前再用氩离子束流轰

击基板３０ｓ，进一步祛除表面微观杂质。为了确保

实验数据的可对比性，所使用的基板均为同一生产

批次的基板，且淀积的 ＹｂＦ３ 薄膜厚度相同，ＩＣ／５

晶控仪显示均为１０００ｎｍ。

使用Ｌａｍｂｄａ９００光度计测量薄膜的透射率曲

线；采用美国Ｊ．Ａ．Ｗｏｏｌｌａｍ公司生产的ＩＲＶＡＳＥ

椭偏仪测量折射率和消光系数色散曲线，用ＶＡＳＥ

椭偏仪测量ＹｂＦ３ 薄膜在１．５μｍ处的折射率，并根

据测量结果计算聚集密度；用荷兰ＰＨＩＬＩＰ公司的

Ｘ′ｐｅｒｔＰＲＯＭＰＤ多晶体Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）仪测

定薄膜的晶相结构；用日本电子株式会社ＪＳＭ

５９００ＬＶ型扫描电镜（ＳＥＭ）表征薄膜断面形貌。

３　实验结果分析

测量的ＹｂＦ３ 薄膜在中红外波段的透射率曲线

及所用ＺｎＳｅ基板的透射率曲线如图１所示。可以

看出，２．９８μｍ和６．１５μｍ两处存在明显的吸收峰，

均为水吸收峰。氩离子束辅助淀积的ＹｂＦ３ 薄膜在

２．９８μｍ 和６．１５μｍ 处的吸收峰明显减小，而且

１２０Ｖ偏置电压（较高离子能量）下氩离子束辅助淀

积的 ＹｂＦ３ 薄膜几乎消除了这两个波长处的吸收

峰，这说明在一定范围内，辅助离子的能量越高，淀

积的ＹｂＦ３ 薄膜水吸收越小，甚至有可能完全消除

水吸收。

图１ 不同制备工艺淀积的ＹｂＦ３ 薄膜及基板中红外波段

的透射率曲线。（ａ）阻蒸；（ｂ）８０Ｖ偏压（ＩＡＤ）；（ｃ）

　　　　１２０Ｖ偏压（ＩＡＤ）；（ｄ）ＺｎＳｅ基板

Ｆｉｇ．１ ＴｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｃｕｒｖｅｏｆＹｂＦ３ｔｈｉｎｆｉｌｍｓｉｎｍｉｄｉｎｆｒａｒｅｄ

ｗａｖｅｂａｎｄａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ．（ａ）

ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅｈｅａｔｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ；（ｂ）８０ Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ

（ＩＡＤ）；（ｃ）１２０ Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ （ＩＡＤ）；（ｄ）ＺｎＳｅ

　　　　　　　ｓｕｂｓｔｒａｔｅ

为了更精确地获取制备的ＹｂＦ３ 薄膜的折射率

和消光系数，实验使用ＩＲＶＡＳＥ型椭偏仪测量薄

膜的Φ和Δ，并借助 ＷＶＡＳＥ３２配套软件，选取恰

当的模型进行反演计算获取折射率和消光系数。从

图１可以看出，在中红外波段ＹｂＦ３ 薄膜也存在两

个较大的水吸收带，因此为了获取更精确的光学常

数，在数据反演的过程中采用４～６个高斯吸收模型

进行叠加拟合。

用椭圆偏振仪测量的ＹｂＦ３ 薄膜折射率和消光

系数色散曲线如图２所示。可以看出，在中红外波

段，阻热蒸发淀积的ＹｂＦ３ 薄膜折射率出现负色散

的现象，且在２．９８μｍ和６．１５μｍ两个波长附近，

消光系数较大，很明显是由薄膜的水吸收引起的。

加以氩离子束辅助，可以减小在这两个波段的消光

系数。而且用更高离子能量（１２０Ｖ偏压）的氩离子

辅助已完全消除了ＹｂＦ３ 薄膜在６．１５μｍ波长的吸

收峰，且在２．９８μｍ波长的消光系数由６．８×１０
－２

降至８×１０－３。

９６３
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图２ 不同制备工艺下淀积的ＹｂＦ３ 薄膜中红外波段折射率及消光系数色散曲线

（ａ）阻蒸；（ｂ）８０Ｖ偏压（ＩＡＤ）；（ｃ）１２０Ｖ偏压（ＩＡＤ）

Ｆｉｇ．２ ＲｅｆｒａｃｔｉｖｅｉｎｄｅｘａｎｄｅｘｔｉｎｃｔｉｖｅｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎｃｕｒｖｅｏｆＹｂＦ３ｔｈｉｎｆｉｌｍｓｉｎｍｉｄｉｎｆｒａｒｅｄｗａｖｅｂａｎｄａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ．（ａ）ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅｈｅａｔｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ；（ｂ）８０Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ（ＩＡＤ）；（ｃ）１２０Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ（ＩＡＤ）

　　对于低折射率ＹｂＦ３ 薄膜聚集密度的计算，由

低折射薄膜的线性插值公式，即Ｋｉｎｏｓｉｔａ公式

狀ｆ＝ （１－狆）狀ｗ＋狆狀ｓ， （１）

可求得薄膜的聚集密度

狆＝
狀ｆ－狀ｗ
狀ｓ－狀ｗ

， （２）

式中狆为薄膜的聚集密度，狀ｓ为薄膜体材料的折射

率，狀ｗ 为水的折射率，狀ｆ为薄膜的折射率。

ＹｂＦ３ 在 １．５μｍ 处 的 狀ｓ 为 １．５５，狀ｗ 为

１．３１２
［１１］。测量ＹｂＦ３ 薄膜在１．５μｍ 波长处淀积

的ＹｂＦ３ 薄膜折射率狀ｆ＝１．４９７，１．５３６，１．５４１，由

（２）式可求得相应的ＹｂＦ３ 薄膜的聚集密度，见表１。

由此可见，常规阻热蒸发淀积的ＹｂＦ３薄膜的聚集

密度相当低，而加以离子辅助，能够显著增加ＹｂＦ３

薄膜的聚集密度至０．９以上，而且辅助离子能量越

高，淀积的ＹｂＦ３ 薄膜聚集密度越高。

表１ 不同制备工艺下淀积的ＹＦ３ 薄膜的聚集密度

Ｔａｂｌｅ１ ＰａｃｋｉｎｇｄｅｎｓｉｔｙｏｆＹｂＦ３ｔｈｉｎｆｉｌｍｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

Ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅｈｅａｔ

ｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ
ＩＡＤ（８０Ｖ）ＩＡＤ（１２０Ｖ）

Ｐａｃｋｉｎｇ

ｄｅｎｓｉｔｙ
０．７７７ ０．９４１ ０．９６２

　　图３为淀积的ＹｂＦ３ 薄膜的ＸＲＤ特征。从图３

中可以看出，采用阻热蒸发和氩离子辅助淀积的

ＹｂＦ３ 薄膜也均为无定形结构，无定形结构的薄膜

较之单晶、多晶结构的薄膜具有更低的散射损耗。

图３ 不同制备工艺下淀积的ＹｂＦ３ 薄膜的ＸＲＤ特征。（ａ）阻蒸；（ｂ）８０Ｖ偏压（ＩＡＤ）；（ｃ）１２０Ｖ偏压（ＩＡＤ）

Ｆｉｇ．３ ＸＲＤｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＹｂＦ３ｔｈｉｎｆｉｌｍｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ．（ａ）ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅｈｅａｔｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ；

（ｂ）８０Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ（ＩＡＤ）；（ｃ）１２０Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ（ＩＡＤ）

　　图４为淀积的 ＹｂＦ３ 薄膜的ＳＥＭ 断面形貌特

征。从图４中可以看出，采用阻热蒸发淀积的ＹｂＦ３

薄膜与基板结合得不牢固，界面处有缝隙，而加以氩

离子辅助后，薄膜的附着性变得更佳。这可能是由

于镀膜前的氩离子轰击基板减少了基板表面的微观

杂质粒子，减小了淀积薄膜的缺陷，而且离子轰击给

到达基板的膜料粒子提供了足够的动能，引起膜料

粒子更好地粘附到基板表面。

４　结　　论

通过阻热蒸发和氩离子辅助淀积ＹｂＦ３ 红外薄

膜，并对其光学特性和微观结构进行了研究分析。

实验发现，制备的ＹｂＦ３ 红外薄膜均为无定形结构，

且在不改变基板温度和沉积速率的前提下，加以氩

０７３
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图４ 不同制备工艺下淀积的ＹｂＦ３ 薄膜的扫描电子显微断面形貌。（ａ）阻蒸；（ｂ）８０Ｖ偏压（ＩＡＤ）；（ｃ）１２０Ｖ偏压（ＩＡＤ）

Ｆｉｇ．４ ＳＥＭｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＹｂＦ３ｔｈｉｎｆｉｌｍｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ．（ａ）ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅｈｅａｔｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ；

（ｂ）８０Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ（ＩＡＤ）；（ｃ）１２０Ｖｂｉａｓｖｏｌｔａｇｅ（ＩＡＤ）

离子束辅助可以显著增加ＹｂＦ３ 薄膜的聚集密度，

减少ＹｂＦ３ 薄膜水吸收以及消光系数，改善薄膜与

基板间的结合牢固性。在特定范围内，更高的氩离

子能量，有可能完全消除ＹｂＦ３ 薄膜的水吸收，克服

常规热蒸发法技术无法消除 ＹｂＦ３ 薄膜水吸收的

瓶颈。
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