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摘要　利用电子束热蒸发技术在两种不同粗糙度的 Ｋ９玻璃和一批单晶硅基底上沉积了单层二氧化钛（ＴｉＯ２）薄

膜，并对这些样片进行了氧离子后处理。采用泰勒霍普森相关相干表面轮廓粗糙度仪（ＴａｌｙｓｕｒｆＣＣＩ）分别对基底

以及样片处理前后的表面粗糙度进行了研究，并用椭偏仪对离子处理前后的ＴｉＯ２ 薄膜的折射率进行了测量。实

验结果表明，ＴｉＯ２ 薄膜对于基底具有一定的平滑作用；当基底粗糙度较大时，随着轰击离子能量的增加样片的表

面粗糙度先减小后增加；当氧离子的轰击时间增加时，薄膜表面粗糙度会明显降低，随着轰击离子束流密度的增

加，薄膜表面的粗糙度减小的幅度会增加。
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１　引　　言

　　二氧化钛（ＴｉＯ２）在可见和近红外波段范围内

具有较高的折射率和较高的介电常数以及良好的化

学稳定性和机械性能，在光学薄膜中得到广泛的应

用。然而在实际应用中，由于 ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗

糙度造成的光散射损耗影响着薄膜的许多特性。如

在高精度激光陀螺系统中，由于薄膜表面粗糙度引

起的激光背向散射会使散射光在激光陀螺谐振腔内

产生背向散射谐振，从而影响激光陀螺的正常工

作［１～３］。在相干光学系统中，由于薄膜表面粗糙度

引起的散射光降低了系统的对比度，严重时可以使

系统性能降低到无法正常工作［４，５］。因此，研究
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ＴｉＯ２薄膜的表面粗糙度，探索改善ＴｉＯ２薄膜表面粗

糙度的方法，对于制备超光滑、低散射损耗的高质量

光学薄膜具有重要的现实意义。光学薄膜的表面粗

糙度主要由两部分组成，一种是由于基底表面粗糙

度在薄膜表面复现而产生的非固有粗糙度；另一种

是薄膜生长过程中产生的固有表面粗糙度［６］。对于

薄膜的非固有粗糙度主要靠降低基底的表面粗糙度

来实现，而对于薄膜生长过程中产生的固有粗糙度，

主要和薄膜的沉积技术、沉积工艺等条件有关［７，８］。

目前，国内外对于光学薄膜表面粗糙度的研究主要

有散射法、干涉法、探针法以及原子力显微镜

（ＡＦＭ）等
［９～１１］。如国外的 Ｍ．Ｃ．Ｓａｌｖａｄｏｒｉ等

［１２］

采用ＡＦＭ研究了不同厚度下ＤＬＣ薄膜的表面粗

糙度。国内中国科学院上海光学精密机械研究所的

侯海虹等［４］采用总积分散射仪研究了二氧化锆薄膜

以及光学基底的表面粗糙度。文献［１３］采用表面轮

廓粗糙度仪研究了不同粗糙度基底以及不同厚度的

二氧化锆薄膜表面粗糙度。文献［１４］利用光散射的

理论，用总背向散射研究了膜层厚度、基底粗糙度等

对ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度的相关性的影响。而有关

离子束后处理对光学薄膜特性影响的文献也较

多［１５］，但离子束后处理对光学薄膜表面粗糙度的影

响研究却很少。

本文首先采用电子束热蒸发技术在基底粗糙度

分别约为１．９５和１．１２ｎｍ的 Ｋ９玻璃以及粗糙度约

为０．５５ｎｍ的一批单晶硅基底上，采用相同工艺条

件，一次性沉积了厚度相同的单层ＴｉＯ２ 薄膜，然后

对这些ＴｉＯ２ 薄膜样片进行离子束轰击后处理，采

用表面粗糙度轮廓仪分别研究了离子束轰击前后

ＴｉＯ２ 薄膜样片的表面粗糙度。给出了离子束轰击

的离子能量、离子束轰击时间和离子束流密度等参

数对ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度的影响。用椭偏仪测量

和不同离子后处理的ＴｉＯ２ 薄膜的折射率，并给出

了离子处理前后ＴｉＯ２ 薄膜表面的三维形貌图。

２　实　　验

２．１　基底和薄膜样片的获取

实验中所用的 Ｋ９玻璃基底是直径为２０ｍｍ，

厚度为２ｍｍ的平板玻璃，单晶硅基底的厚度为

１ｍｍ。为了使每组样片镀膜后薄膜的表面粗糙度一

致，镀膜前首先采用表面粗糙度轮廓仪对清洗后的

基底表面粗糙度进行测量，从众多基底中找出表面

粗糙度相等或近似相等的基底以便后续的镀膜和后

处理实验中使用。实验中基底以及离子束处理前后

ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度的测量仪是英国泰勒霍普森

有限公司生产的ＴａｌｙｓｕｒｆＣＣＩ白光干涉表面轮廓

仪。其 纵 向 分 辨 率 可 达０．１ｎｍ，测 试 面 积 为

０．８ｍｍ×０．８ｍｍ。表面粗糙度测量中，为了确保测

量的可靠性和一致性，在基底粗糙度测量之前首先

用两条垂直的直径对样片进行区域划分，将直径为

１０ｍｍ的圆与这两条直径相交部分作为测量点。实

验中所有样片表面粗糙度的测试结果均用了这４区

域内的４个点测量的平均值，并且在测量过程中避

免了较明显缺陷的影响。

实验用到的所有镀膜样片是在配备了宽束冷阴

极离子源的南光机械厂生产的ＺＺＳ５００２／Ｇ箱式光

学镀膜机上制作的。为了保证不同后处理工艺对薄

膜表面粗糙度研究的科学性，实验中将所有基底放

在离镀膜机中心轴同一位置上，进行一次性镀制，从

而确保所有基底上沉积的 ＴｉＯ２ 薄膜的厚度相等、

特性相同，并让基片做高速旋转，从而降低沉积工艺

对薄膜表面粗糙度的影响。镀膜时的本底真空度为

３．０×１０－３Ｐａ，充 氧 后 的 工 作 真 空 度 为

１．５×１０－２Ｐａ，基底烘烤温度为１５０℃，ＴｉＯ２ 薄膜的

沉积速率约为０．４ｎｍ／ｓ，ＴｉＯ２ 薄膜镀制中的控制波

长为６３０ｎｍ，薄膜的光学厚度约为１５８ｎｍ。

２．２　样片的后处理实验

将上述镀制了单层ＴｉＯ２ 薄膜的样片按照基底

粗糙度相同的原则进行分组后，分别测量每组样片

的薄膜表面粗糙度，然后将每组样片按照一定的工

艺进行离子束轰击处理。所有后处理实验都是在真

空镀膜机上完成的。其中离子束轰击采用的是宽束

冷阴极离子源，轰击的离子为氧离子。离子轰击前

分别使用５栅网探针和朗缪尔探针对离子源发射的

离子能量和束流密度进行测量［１６］。

３　实验结果及分析

基底是粗糙度为１．９５ｎｍ的 Ｋ９玻璃，基底上

沉积了几何厚度约为７０ｎｍ的 ＴｉＯ２ 薄膜。在本底

真空度为５．０×１０－３Ｐａ，充氧后的工作真空度为

２．０×１０－２Ｐａ，样片距离子源２５ｃｍ的条件下，通过

调节放电电压来确保轰击样片的离子束流密度稳定

在４０μＡ／ｃｍ
２。分别采用离子能量为４００，６００，８００，

１０００和１２００ｅＶ氧离子对 ＴｉＯ２ 薄膜样片轰击

１０ｍｉｎ后，样片的表面粗糙度以及轰击前的 ＴｉＯ２

薄膜样片的表面粗糙度如图１所示。从图１可以看

出，沉积在基底粗糙度为１．９５ｎｍ的Ｋ９玻璃基底上

的单层ＴｉＯ２ 薄膜可以使基底的表面粗糙度降低约

９０１１



中　　　国　　　激　　　光 ３７卷

图１ 基底及ＴｉＯ２ 薄膜离子轰击前后的表面粗糙度

Ｆｉｇ．１ ＳｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆｓｕｂｓｔｒａｔｅｓａｎｄＴｉＯ２

ｔｈｉｎｆｉｌｍｓｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒｉｏｎｂｏｍｂａｒｄｍｅｎｔ

图２ ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度和轰击离子能量之间的关系

Ｆｉｇ．２ ＳｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆＴｉＯ２ｔｈｉｎｆｉｌｍｓａｓａｆｕｎｃｔｉｏｎ

ｏｆｉｏｎｂｅａｍｅｎｅｒｇｙ

０．５ｎｍ，这说明ＴｉＯ２ 薄膜对基底具有一定的平滑

作用。此外，通过离子束轰击可以进一步降低该基

底上沉积的ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度，而且随着轰

击的离子能量从 Ａ１样片的４００ｅＶ到 Ａ３样片的

８００ｅＶ，样片的表面粗糙度随着能量的增加而减

小；当离子能量大于８００ｅＶ后，随着轰击离子能量

的增加样片的表面粗糙度开始逐渐增加。图２给出

了基底粗糙度分别为１．９５和１．１２ｎｍ的 Ｋ９玻璃基

底上以及基底粗糙度为０．５５ｎｍ的单晶硅基底上沉

积的单层ＴｉＯ２ 薄膜在不同离子能量轰击后薄膜表

面粗糙度的变化情况。其中沉积单层 ＴｉＯ２ 薄膜

后，３种不同粗糙度基底所对应的ＴｉＯ２ 薄膜的表面

粗糙度分别为１．４９，０．９３和０．５０ｎｍ。从图２可以看

出，对于基底粗糙度分别为１．９５和１．１２ｎｍ的Ｋ９玻

璃上沉积的ＴｉＯ２ 薄膜样片，不同能量的离子的轰

击都可以有效地改善ＴｉＯ２ 薄膜的表面微缺陷结构

使膜层更加致密，薄膜表面更加光滑。值得注意的

是，当离子能量增大到一定值后，由于薄膜表面的二

次溅射也会使薄膜的表面粗糙度有所增加。对于基

底粗糙度为０．５５ｎｍ的单晶硅基底上沉积的 ＴｉＯ２

薄膜，其表面粗糙度约为０．５０ｎｍ。说明ＴｉＯ２ 薄膜

对该粗糙度基底的平滑作用不是很明显，这也进一

步说明了ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度不仅与基底粗糙

度有关，也与沉积中生成的固有粗糙度有关。从图

２还可以看出，基底粗糙度为０．５５ｎｍ的基底上沉积

的ＴｉＯ２ 薄膜在不同离子能量轰击下，薄膜的表面

粗糙度不仅没有降低，反而会随着轰击离子能量的

增加而略有增加。

对基底粗糙度分别为１．９５和１．１２ｎｍ的 Ｋ９玻

璃基底以及粗糙度为０．５５ｎｍ的单晶硅基底，沉积

单层ＴｉＯ２ 薄膜后的表面粗糙度分别为１．４９，０．９３

和０．５０ｎｍ的３组样片，每组为５个样片，在采用与

上述真空度、充氧量、轰击距离以及离子束流密度相

同的条件下采用离子能量为８００ｅＶ的氧离子对这３

组ＴｉＯ２ 薄膜样片进行离子轰击，分别轰击１０，２０，

３０，４０和５０ｍｉｎ后，ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度变化情

况如图３所示。

图３ ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度和离子束轰击时间的关系

Ｆｉｇ．３ ＳｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆＴｉＯ２ｔｈｉｎｆｉｌｍｓａｓａｆｕｎｃｔｉｏｎ

ｏｆｉｏｎｂｅａｍｂｏｍｂａｒｄｍｅｎｔｔｉｍｅ

从图３可以看出，随着氧离子轰击时间的增加，

粗糙度分别为１．９５和１．１２ｎｍ的 Ｋ９玻璃基底上沉

积的ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度在不断减小，当离子

轰击的时间大于４０ｍｉｎ后，ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度的

变化减小，其表面粗糙度基本趋于平稳。这说明，离

子束轰击有助于夯实膜层，使膜层更加致密，降低薄

膜表面的显微缺陷；其次，利用薄膜沉积的弹道模

型［１２］可知，离子束的轰击过程可以使薄膜表面凸起

部分首先受到离子的轰击作用，使薄膜表面粗糙的

峰值减小，随着离子轰击时间的增加，离子的轰击开

始作用于薄膜表面凸起部分的侧面和凹陷部分，从

而使薄膜表面粗糙度的变化减小。而对于沉积在基

底粗糙度为０．５５ｎｍ的单晶硅基底上的ＴｉＯ２ 薄膜，
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随着离子轰击时间的增加，其表面粗糙度不仅没有

减小，反而略有增加。分析其原因主要是由高能离

子轰击到超光滑表面上发生了二次溅射，使薄膜表

面出现了新的缺陷的缘故。

图４为对另外３组样片，在真空度、充氧量不

变，轰击时间为１０ｍｉｎ，轰击离子能量为８００ｅＶ的条

件下，ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度随离子束流密度变化的

关系曲线。其中离子束流密度的变化是依靠改变离

子轰击距离来实现的。通过测试发现离子束流密度

１５，３０，３５，４０和４５μＡ／ｃｍ
２所对应的离子轰击距离

分别为３０，２５，２０，１５和１０ｃｍ。可以看出，随着氧离

子束流密度的增加，沉积在粗糙度分别为１．９５和

１．１２ｎｍ的Ｋ９玻璃基底上ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度

的降低幅度逐渐增加，特别是在氧离子的束流密度

大于３０μＡ／ｃｍ
２后，ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度有较大

幅度的降低，且粗糙度为１．９５ｎｍ基底上沉积的

ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度的降低幅度略大于粗糙度

为１．１２ｎｍ基底上沉积的 ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度。

但当氧离子的束流密度小于３０μＡ／ｃｍ
２时，离子轰

击对ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度的影响非常小，几乎接

近离子轰击前ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度。这主要是

因为，随着轰击到样片上氧离子束流密度的降低，单

位时间内作用于 ＴｉＯ２ 薄膜表面的离子数目也降

低，从而大大降低了轰击离子对ＴｉＯ２ 薄膜表面的作

用。图中明显不同的是，沉积在粗糙度为０．５５ｎｍ

图４ ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度和离子束流密度的关系

Ｆｉｇ．４ ＳｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆＴｉＯ２ｔｈｉｎｆｉｌｍｓａｓａｆｕｎｃｔｉｏｎ

ｏｆｉｏｎｂｅａｍｄｅｎｓｉｔｙ

单晶硅基底上的ＴｉＯ２ 薄膜，其离子处理前的表面

粗糙度约为０．５０ｎｍ，在采用不同离子束流密度的

离子进行处理后，其表面粗糙度略有增加。分析其

原因，主要是由于高能离子的二次溅射使薄膜表面

出现新的缺陷，薄膜表面原本平整的区域再次成核

并长大，从而导致薄膜表面粗糙度的增加。

图５为用美国Ｊ．Ａ．Ｗｏｏｌｌａｍ公司制造生产的

Ｍ２０００ＵＩ型宽光谱变角度椭偏仪，在不考虑薄膜和

基底之间的过渡层以及薄膜表面粗糙度的情况下，

对粗糙度为１．９５ｎｍ的Ｋ９玻璃基底上沉积的ＴｉＯ２

薄膜在３种不同离子后处理的样片进行的ＴｉＯ２ 薄

膜折射率的拟合曲线。

图５ 在不同离子能量（ａ），不同离子轰击时间（ｂ）和不同离子束流密度（ｃ）轰击时ＴｉＯ２ 薄膜的折射率谱

Ｆｉｇ．５ ＲｅｆｒａｃｔｉｖｅｉｎｄｅｘｓｐｅｃｔｒａｏｆＴｉＯ２ｔｈｉｎｆｉｌｍｓｂｏｍｂａｒｄｅｄａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｏｎｅｎｅｒｇｙｓ（ａ），ｉｏｎｂｏｍｂａｒｄｍｅｎｔｔｉｍｅ（ｂ）ａｎｄ

ｉｏｎｂｅａｍｄｅｎｓｉｔｙ（ｃ）

　　从图５（ａ）可以看出，没有进行离子轰击的ＴｉＯ２

薄膜，即表面均方根粗糙度约为１．４９ｎｍ的ＴｉＯ２ 薄

膜的折射率最低，在相同的结构模型和色散模型下

拟合的经过不同能量离子轰击后的ＴｉＯ２ 薄膜的折

射率均大于没有经过离子轰击的ＴｉＯ２ 薄膜的折射

率。其中使用８００ｅＶ的氧离子轰击过的薄膜的折

射率最大。这就充分验证了离子轰击可以进一步夯

实膜层，使ＴｉＯ２ 薄膜更加致密，表面更加光滑。图

５（ｂ）和图５（ｃ）中 ＴｉＯ２ 薄膜的折射率谱也明显表

明，随着离子轰击时间和轰击离子束流密度的增加，

ＴｉＯ２ 薄膜的折射率都会有不同程度的增加。这分

别与图３，４中，粗糙度为１．９５ｎｍ的Ｋ９玻璃基底上

沉积的ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度随离子轰击时间和

轰击离子束流密度增加时，ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度的

变化相反。这也进一步证明了离子的后处理工艺的

确可以增加膜层的致密性，使膜层的折射率增加，使
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沉积在较大粗糙度基底上的ＴｉＯ２ 薄膜的表面更加

光滑和平整。图６给出了由美国 Ｖｅｅｃｏ公司的ＤＩ

ＮａｎｏｓｃｏｐｅⅣ 原 子 力 显 微 镜 测 得 的 粗 糙 度 为

１．９５ｎｍ基底上沉积的 ＴｉＯ２ 薄膜样片分别在不用

离子束轰击和采用８００ｅＶ的氧离子轰击１０ｍｉｎ后的

三维（３Ｄ）表面形貌。从图中可以清楚地看出，经过

离子轰击后的ＴｉＯ２ 薄膜表面的凸起明显降低，凸

起之间的沟谷的宽度也明显增宽，膜层表面的缺陷

明显减少，表面更加平整光滑。

图６ ＴｉＯ２ 薄膜表面ＡＦＭ三维形貌

（ａ）轰击前；（ｂ）轰击后

Ｆｉｇ．６ Ａｔｏｍｉｃ ｆｏｒｃｅ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ （ＡＦＭ ） ｔｈｒｅｅ

ｄｉｍｅｎｓｉｏｎａｌ （３Ｄ）ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ＴｉＯ２ ｔｈｉｎｆｉｌｍｓ

ｂｅｆｏｒｅ（ａ）ａｎｄａｆｔｅｒ（ｂ）ｉｏｎｂｅａｍｂｏｍｂａｒｄｍｅｎｔ

４　结　　论

通过对两种不同粗糙度Ｋ９玻璃基底以及超光

滑的单晶硅基底表面粗糙度以及沉积了单层ＴｉＯ２

薄膜后的表面粗糙度的研究发现，电子束热蒸发技

术沉积的ＴｉＯ２ 薄膜对基底具有一定的平滑作用，

而且，基底的粗糙度越大，ＴｉＯ２ 薄膜的表面平滑作

用越明显，该结果与文献［１３］所给结果一致。其次，

通过对不同粗糙度基底上ＴｉＯ２ 薄膜样片的３种不

同离子束后处理的研究发现，当基底粗糙度大于

１．１２ｎｍ时，离子束后处理对ＴｉＯ２ 薄膜表面具有一

定的平滑作用，对膜层具有一定的夯实作用，通过离

子束后处理可使 ＴｉＯ２ 薄膜更加致密，折射率略有

增加。粗糙度为１．９５ｎｍ基底上沉积的ＴｉＯ２ 薄膜

经过离子束后处理后，ＴｉＯ２ 薄膜表面粗糙度的最大

减小幅度为０．６ｎｍ；沉积在粗糙度为１．１２ｎｍ基底

上的 ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度最大降低幅度约为

０．３６ｎｍ。而沉积在超光滑的单晶硅基底上的ＴｉＯ２

薄膜经离子束处理之后，ＴｉＯ２ 薄膜的表面粗糙度反

而有微小的增加，但仍小于基底的粗糙度。
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