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摘要　采用红外石英作为基底材料，利用ＳｉＯ２／ＺｒＯ２ 膜系制备２１００ｎｍ波段钬激光器０°高反膜。提出一套完整的优

化工艺，解决了薄膜的材料（膜料和基底）本身的水吸收，克服了薄膜表面光洁底差、散射吸收损耗大、容易破裂等问

题，镀制出的薄膜在激光使用波长透射率小于０．１％，粗糙度小于１ｎｍ，并且具有长期稳定性好，可靠性高等特点。
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１　引　　言

自１８００年英国天文学家赫歇尔发现红外辐射

至今，红外技术经历了两个多世纪的发展。起初，红

外技术被应用于军事领域，在二次世界大战中发挥

了重要作用，然后应用于民用领域。红外技术的广

泛应用使其成为国际上一门新兴行业，现已经成为

现代光电子技术的重要组成部分，得到世界各国越

来越多的重视。

在近红外区，２μｍ波段的光波对水蒸气和液体

水有强烈吸收，而人体组织中水的比例大约占７０％。

因此，当２μｍ波段激光与机体组织作用时，强大的能

量瞬间被水吸收。吸收能量可以实现组织气化切割

而且不伤及深层肌体，具有很高的外科手术精度，在

医疗诊断和治疗上有很高的应用价值［１～４］。

另外，由于２μｍ波段固态激光处于人眼安全

区，同时对大气和烟雾具有较强的穿透能力，成为激

光雷达和激光测距的首选光源；以２μｍ固体激光

器为抽运源，可以实现高平均功率、高重复频率３～

５μｍ光源的输出，成为光电对抗最理想的干扰源。

正是基于其强大的应用背景，世界各国纷纷致力于

２μｍ固体激光器的研究开发。因此作为核心部件

的激光谐振腔的２μｍ高反射（ＨＲ）光学薄膜的研

制成为实现激光输出的关键技术之一，国内外开展

了大量研究工作［５～９］。

对于２μｍ波段的薄膜，由于工作波长比较长，

膜层较厚，使得其抗冲击和经受环境考验的能力差。

在镀制和使用过程中容易产生龟裂，甚至脱落等问

题，严重影响薄膜的正常使用，成为限制２μｍ红外

激光器发展的瓶颈。本文通过对材料选择、膜系优

化和薄膜制备等方面的研究，采用电子束蒸发沉积
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技术，提出一套完整的优化工艺，解决了薄膜材料

（膜料和基底）本身的水吸收，克服了表面光洁度差、

散射吸收损耗大和容易破裂等问题，镀制出了具有

长期稳定性好、可靠性高、性能优异的２１００ｎｍ０°全

反膜。

２　材料及膜系的选择

图１给出了Ｌａｍｂｄａ９００分光光度计测量得到的

Ｋ９、普通石英、远红外石英等基片在１７００～２７００ｎｍ

波长范围内的透射光谱，基片的厚度均为３ｍｍ。对

于普通石英基片，在２２００ｎｍ附近处都有一个本征水

吸收；Ｋ９基片在２１００ｎｍ波长以上吸收严重；而红外

石英基片在该波段表现出良好的光线性能。鉴于吸

收对于反射薄膜性能的影响，在制备薄膜时通过选择

红外石英作为基片材料和低折射率镀膜材料，降低材

料自身损耗带来的影响。

图１ Ｋ９、石英基片及远红外石英基底的光谱测试曲线

Ｆｉｇ．１ ＭｅａｓｕｒｅｄｓｐｅｃｔｒａｏｆＫ９，ｑｕａｒｔｚａｎｄ

ｉｎｆｒａｒｅｄｑｕａｒｔｚ

为了实现２μｍ波段的高反射，需要制备高低

折射率交替的多层薄膜。常规膜系结构为 Ｇ／４Ｈ

（４Ｌ４Ｈ）犿／ＡＩＲ，其中Ｇ为红外石英基底，Ｈ和Ｌ分

别代表高低折射率薄膜材料，其光学厚度为参考波

长λ０ 的１／４。对于２μｍ的高反射薄膜，考虑到光

学膜厚控制系统探测器的敏感范围，选择波长为

５２５ｎｍ的绿光作为参考波长。在近红外区域，常用

的氧化物镀膜材料为 ＴｉＯ２，ＺｒＯ２ 和 ＨｆＯ２，其中

ＴｉＯ２ 作为高折射率材料制备的薄膜反射带宽，达到

同样的反射率所需要的膜层最少，但先期的实验表

明，ＴｉＯ２ 薄 膜 抗 激 光 损 伤 能 力 较 ＺｒＯ２，ＨｆＯ２

低［１０，１１］。对于 ＨｆＯ２ 薄膜材料，由于制备过程中材

料预熔困难，薄膜沉积时存在明显的喷溅现象；另外

电子枪加热材料时很容易产生钻坑，影响蒸发过程

中材料的特性，对薄膜特性和厚度均匀性产生负面

影响，同时该材料价格昂贵。考虑到激光系统对薄

膜损伤阈值的要求，因此选择较高损伤阈值的ＺｒＯ２

作为高折射率材料是较为合适的选择。

由于石英基底与高折射率材料ＺｒＯ２ 之间热膨

胀系数差异，在基底与 ＺｒＯ２ 之间必须加镀一层

ＳｉＯ２ 过渡层，使之应力平衡。同时这层ＳｉＯ２ 还起

到改善基底本身缺陷的影响。最后，为提高薄膜的

抗激光损伤阈值，最外层加镀一层８Ｌ厚的ＳｉＯ２，最

终的膜系为Ｇ／４Ｌ（４Ｈ４Ｌ）１５４Ｈ８Ｌ／ＡＩＲ。

３　薄膜制备

薄膜的制备是在国产ＺＺＳＸ５００Ａ上进行的，采

用光电极值法监控，２７０°电子枪蒸镀，极限真空度为

３×１０－３Ｐａ，设备自然均匀性好。

为了减少因薄膜表面粗糙引起的散射损耗，提

高薄膜质量，在镀膜前进行了一些相关测试和处理。

采用 Ｗｙｋｏ公司的ＮＴ１１００轮廓仪测试基片的表面

粗糙度，如图２所示。１～５位置分别表示在基片表

面的四角及中心各随机取一点。可以看到元件的５

点平均粗糙度为０．５９４ｎｍ。图３给出了其中一个

图２ 红外石英材料表面５点粗糙度测试结果

Ｆｉｇ．２ Ｆｉｖｅｐｏｉｎｔｓｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆｉｎｆｒａｒｅｄｑｕａｒｔｚ

图３ 采用ＮＴ１１００轮廓仪测试红外石英材料

表面高度起伏

Ｆｉｇ．３ Ｍｅａｓｕｒｅｄｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆｉｎｆｒａｒｅｄ

ｑｕａｒｔｚｂｙＮＴ１１００ｐｒｏｆｉｌｅｒ
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测试位置基片表面的高度起伏。另外，在镀膜前用

石油醚、乙醇等有机溶液进行擦洗，确保基片表面

洁净。

对于中心波长在２．１μｍ 的红外反射薄膜而

言，如果采用直接控制方法，监控波长在２．１μｍ左

右，需要专门的信号探测系统。采用高级次监控，

即用短波控制长波是一种较为简便实用的方法：选

用２１００ｎｍ０°的λ／４波长，即５２５ｎｍ来控制，每层

膜制备４个周期。对于低折射率材料而言，由于低

折射率材料的折射率与基片较为接近，造成薄膜沉

积过程中光控信号的变化量较小，控制精度差。为

了解决这一问题，需要对监控波长５２５ｎｍ处有一

定反射率的基片作为监控片，此处只有采用制备

ＨＬＨＬ多层膜的监控片作为控制片。

由于２１００ｎｍ全反膜膜层太厚，很容易破裂，因

此所制备的薄膜必须致密性好、结合力好、膜质细腻。

经过多次试验优化选择，采用下述制备工艺取得了较

为满意的效果：镀制前基底温度加热至３５０℃，恒温

２ｈ，真空度为５×１０－３Ｐａ，为了提高薄膜材料的致

密性，整个镀制过程中不充氧；为避免镀膜过程中喷

溅，在蒸镀前对膜料进行充分的预溶；严格控制电子

枪焦斑的大小和位置，以减少二次电子对膜面的损

伤，主要采用点焦斑和点动的方式；为确保产品的一

致性好，工件的转速比较快，大约５０ｒ／ｍｉｎ；制备一

层高折射膜层需要的时间约为１ｍｉｎ，制备一层低

折射率膜层需要时间为３０ｓ，完成正入射２１００ｎｍ

全反膜镀制时间为４５ｍｉｎ。

由于镀制工艺的特殊性，因此镀制完的薄膜一

定存在着较多如吸收、应力等方面的问题，它们的出

现不但影响薄膜光学性能和激光损伤阈值，而且可

能直接导致薄膜的破裂，如图４所示。可以看到，在

薄膜元件表面不同位置薄膜的破裂程度不同，元件

边沿破裂严重而中间区域相对完好。

图４ 光学显微镜下薄膜的表面形貌

Ｆｉｇ．４ Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｈｉｎｆｉｌｍｓｂｙｏｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ

　　为了解决镀膜后元件因应力过大造成的破裂问

题，镀膜完成后需要在真空室里进行一系列的处理。

首先充氧１×１０－１Ｐａ，烘烤温度升至４００℃，恒温

２ｈ，以缓解高价氧化锆在电子束高温蒸发时因失氧

而生成吸收较大的非化学计量比成分，使之进一步

氧化重组氧空位，从而使得吸收降低；同时，退火前

由于薄膜中缺陷较多，激光在缺陷区域就会损伤，退

火后，由于很多缺陷得到修复，缺陷密度降低；为使

镀好的样品应力均衡、稳定性能好，采取慢降温，以

１００℃为一个阶梯，降至室温。样品取出后直接用

聚光灯检查，无明显裂纹。在显微镜下观测，如图５

所示，可以看到薄膜表面无破裂现象出现，采用真空

后处理技术有效地解决了元件应力过大造成薄膜破

裂问题。另外，使用 ＷＹＫＯＮＴ１１００轮廓仪对元件

表面粗糙度进行了测试，结果如图６所示，５点平均

粗糙度为０．８３４ｎｍ，相对于基片粗糙度增加了

０．３ｎｍ左右，但仍小于１ｎｍ，对于红外薄膜的散射

影响较小。

图５ 退火后光学显微镜下薄膜的表面形貌

Ｆｉｇ．５ Ｓｕｒｆａｃｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｙｏｆｔｈｉｎｆｉｌｍｂｙｏｐｔｉｃａｌ

ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅａｆｔｅｒａｎｎｅａｌｉｎｇ
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图６ ２．１μｍ高反射薄膜表面５点粗糙度测试结果

Ｆｉｇ．６ Ｆｉｖｅｐｏｉｎｔｓｓｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆ

２．１μｍＨＲｆｉｌｍ

另外，使用美国ＰＥＫＩＮＥＬＭＥＲ公司制造的

Ｌａｍｂｄａ９００ＵＶ／ＵＩＳ／ＮＩＲ分光光度计测量薄膜的

透射光谱，如图７细实线所示。另外，图７中用点划

线给出了理论设计结果。可以看出实际制备的反射

薄膜光谱曲线比理论设计结果偏短３０ｎｍ左右，且

反射区域略宽１０ｎｍ。反射光谱的整体偏移是由于

制备过程中两种材料的工具因子与实际结果有偏差

造成的。理论设计与测试结果中反射区域宽度的差

异可能有２个原因造成：１）实际镀制薄膜时，它的高

低折射材料之比大于设计；２）镀制薄膜每层的膜厚

不是完全标准的１／４，存在着一定的膜系误差，这样

会造成反射区域加宽。对于反射薄膜而言，由于反

射带范围较宽，光谱曲线的轻微漂移或是反射区域

的加宽均不影响实际应用。

图７ 使用分光光度计测量正入射２．１μｍ高反射薄膜的

透射光谱曲线

Ｆｉｇ．７ Ｄｅｓｉｇｎａｎｄｍｅａｓｕｒｅｄｔｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅｓｐｅｃｔｒａｏｆ

ＨＲｍｉｒｒｏｒｗｉｔｈｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｅｒ

４　结　　论

通过选择材料、优化膜系及采用真空室内特殊

处理的镀膜工艺，在红外石英基片上镀制了正入射

２１００ｎｍ钬激光薄膜，解决了材料水吸收，克服了薄

面表面光洁度差、散射吸收损耗大、容易破裂等问

题，制备的薄膜长期稳定性好，可靠性高。
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