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离子束辅助及退火后处理对氦 镉激光器反射镜
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摘要　为了制备高输出功率的４４１．６ｎｍ氦 镉激光反射镜，研究了氧离子束辅助工艺及退火后处理对ＺｒＯ２ 单层

膜及４４１．６ｎｍ氦 镉激光器ＺｒＯ２／ＳｉＯ２ 反射膜的影响。利用紫外 可见分光光度计测试了薄膜样品的反射光谱及

吸收光谱；通过原子力显微镜测试了薄膜表面的粗糙度。测量及分析结果表明：氧离子束辅助沉积能够提高激光

反射镜的反射率并形成致密的薄膜结构，但是由于引入的杂质缺陷提高了薄膜的吸收率从而使得激光的输出功率

变小；退火处理消除了吸附于薄膜表面的杂质气体、水分，输出功率相比于退火前有了大幅度的提高。
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１　引　　言

氦 镉激光器具有丰富的激光波长，光谱覆盖区

域广，从紫外区延伸到红外区；它既可以连续工作，

又可以以脉冲方式工作，且性价比高，可用于物理

学、生物物理学、生物化学、医学、工业加工材料等研

究领域［１］。输出功率则是激光器性能的关键指标之

一［２－４］，通常采用的谐振腔由全反射镜和输出镜组

成。反射镜的性能取决于镀膜材料、膜系结构以及

１１０７００１１
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镀膜工艺等。常见的薄膜制备手段包括电子束热蒸

发［５－７］、离子束反应溅射［８］、射频离子源辅助［９］等方

式。不同的薄膜制备方式及后处理手段是影响薄膜

性能的重要因素。

在高功率激光薄膜材料中，ＺｒＯ２、ＨｆＯ２ 具有很

强的抗激光损伤阈值和非常宽的光谱透明范围［１０］，

并且具有较高的折射率值以及很好的热稳定性、化

学稳定性［１１－１２］，在高功率激光反射镜薄膜制备中具

有较高的研究和应用价值。

本文采用较高性价比的ＺｒＯ２／ＳｉＯ２ 作为制备

高反射膜的材料，研究了氧离子束辅助电子束蒸发

制备ＺｒＯ２／ＳｉＯ２ 高反射膜及退火后处理对制备低

损耗、高输出功率的反射薄膜的影响。

２　实　　验

２．１　样品制备

实验制备氦 镉激光器反射镜的高反射膜采用

Ｓｕｂ｜（ＨＬ）^犿｜Ａｉｒ膜堆结构，高折射率材料为

ＺｒＯ２，低折射率材料为ＳｉＯ２。基底玻璃为抛光的

Ｋ９玻璃，先用乙醚与无水乙醇混合溶液擦拭去掉污

染物，然后用去离子水进行超声波清洗、氮气吹干以

确 保 表 面 的 洁 净 度。采 用 电 子 束 蒸 发 镀 膜

（Ｏｐｔｏｒｕｎ，ＯＴＦＣ９００）时，分别考虑采用和不采用

氧离子束辅助（ＩＢＡＤ）下的镀膜工艺。所用的离子

源为光驰 ＯＩＳＦｏｕｒ射频考夫曼离子源，如图１所

示。具体镀膜工艺参数及离子源能量参数如表１、

表２所示，其中ｓｃｃｍ为标准状况下１ｍＬ／ｍｉｎ。

图１ 离子源示意图

Ｆｉｇ．１ Ｓｋｅｔｃｈｏｆｉｏｎｓｏｕｒｃｅ

表１ 镀膜工艺参数

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏａｔｉｎｇｐｒｏｃｅｓｓｐａｒａｍｅｔｅｒｓ

Ｖａｃｕｕｍ／Ｐａ Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ Ｉｏｎｃｌｅａｎｉｎｇｔｉｍｅ／ｓ Ｒａｔｅ（ＺｒＯ２／ＳｉＯ２）／（ｍｍ／ｓ） Ｏ２ｐｒｅｓｓｕｒｅ／Ｐａ

ＮｏＩＢＡＤ １×１０－３ ２００ ─ ０．３／１ １．５×１０－２

ＩＢＡＤ １×１０－３ ２００ ３００ ０．３／１ １．５×１０－２

表２ 离子源能量参数

Ｔａｂｌｅ２　Ｅｎｅｒｇｙｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｉｏｕｓｏｕｒｃｅ

Ｌａｙｅｒ Ｂｅａｍｖｏｌｔａｇｅ／Ｖ Ｂｅａｍｃｕｒｒｅｎｔｓ／ｍＡ
Ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ

ｖｏｌｔａｇｅ／Ｖ
Ｉｏｎｇａｓ（Ｏ２）

Ｎｅｕｔｒａｌｉｚｅｒｇａｓ

（Ａｒ）（ｓｃｃｍ）

ＺｒＯ２ ９５０ ５００ ６００ ２５ ５

ＳｉＯ２ ９００ ４５０ ６００ ２０ ５

２．２　薄膜性能表征

为了考察制备的高反射镜的光学及热力学特

性，对ＺｒＯ２ 薄膜及ＺｒＯ２／ＳｉＯ２ 高反射镜的材料特

性及光学特性进行了测试。基于紫外可见分光光度

计（Ｌａｍｂｄａ１０５０，ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ）测量薄膜样品的透

射光谱和反射光谱；利用原子力显微镜（ＸＥ１００，

Ｐａｒｋ）测量薄膜表面微观结构的粗糙度；为分析

ＺｒＯ２ 的成膜特性和光学常数，基于表面热透镜技术

测量了ＺｒＯ２ 单层膜的弱吸收。

３　实验结果与讨论

３．１　犣狉犗２ 材料和光学特性

基于Ｋ９玻璃透射光谱和ＺｒＯ２ 单层膜的透射谱

线，采用极值法［１３］拟合材料的光学常数。分别采用

和不采用离子束辅助制备的ＺｒＯ２单层膜的透射光谱

曲线如图２所示。拟合计算得到的两种镀膜工艺下

的两组ＺｒＯ２单层膜样品的折射率如图３所示。

图２ ＺｒＯ２ 透射光谱

Ｆｉｇ．２ ＴｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅｏｆＺｒＯ２ｓａｍｐｌｅｓ

从图３可以看出采用离子束辅助后ＺｒＯ２ 薄膜

在３５０～４００ｎｍ波段的折射率是２．０５～２．２５，而不

１１０７００１２
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图３ ＺｒＯ２ 单层膜折射率

Ｆｉｇ．３ ＲｅｆｒａｃｔｉｖｅｉｎｄｅｘｏｆＺｒＯ２ｓｉｎｇｌｅｌａｙｅｒｆｉｌｍ

采用离子束辅助的ＺｒＯ２薄膜在相同波段的折射率

仅为２．０～１．８８。表明通过有氧离子束辅助沉积能

够明显提高所制备的ＺｒＯ２薄膜样品的折射率。这

是因为在离子束辅助沉积下，沉积膜料的原子和分

子以更大的动能附着在基板上，从而具有较高的堆

积密度使得膜层致密，提高了薄膜的折射率。

图４为有无离子源辅助ＺｒＯ２ 薄膜的原子力测

试的表面粗糙度图片。如图所示，因为沉积原子与

氧离子束碰撞后携带更多的能量，在基板表面拥有

较大的表面迁移率，这有利于薄膜结构的生长，从而

形成致密的薄膜结构。经过氧离子束辅助沉积的薄

膜表面均方根偏差值为０．３６４ｎｍ，相比于未经氧离

子束 辅 助 沉 积 的 薄 膜 表 面 均 方 根 偏 差 值

（０．５９３ｎｍ）要明显减小，此结论与上述薄膜折射率

的提高论点相吻合。

图４ ＺｒＯ２ 表面粗糙度（单位：微米）。（ａ）离子束辅助；（ｂ）无离子束辅助

Ｆｉｇ．４ ＳｕｒｆａｃｅｒｏｕｇｈｎｅｓｓｏｆＺｒＯ２（ｕｎｉｔ：μｍ）．（ａ）ＩＢＡＤ；（ｂ）ｎｏＩＢＡＤ

图５ 有无离子束辅助对样品弱吸收的影响

Ｆｉｇ．５ Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｗｅａｋａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｓ

ｗｉｔｈＩＢＡＤａｎｄｗｉｔｈｏｕｔＩＢＡＤ

　　基于“表面热透镜”技术测量ＺｒＯ２ 薄膜的吸

收，采用线扫描方式在样品中心区域间隔２０μｍ水

平扫描５个点进行测量，结果如图５所示。采用离

子束辅助沉积的薄膜吸收值在（４６～６２）×１０
－６，其

中第３测量点吸收值偏高形成奇异点，从而可知引

入的吸收性杂质的尺寸约为４０μｍ；而未采用离子

束辅助的薄膜吸收值在（２６～３２）×１０
－６，曲线平滑

说明吸收较为均匀。对比两曲线表明采用离子束辅

助在获取高折射率的同时并不能降低材料的吸收

值。而薄膜样品的吸收主要来自材料的本征吸收及

对杂质的吸收，因为两种材料相同，两组样品的吸收

差异则主要来自于杂质吸收。从图５中分析出的杂

质尺寸可以得出采用氧离子束辅助沉积的薄膜吸收

较高的原因是离子源发射的离子束轰击栅网上的吸

附物对生长的薄膜造成污染；而离子束轰击也会导

致夹具上的吸附物质产生溅射，同样会形成污染，这

些引入的吸收性杂质则会成为严重的吸收点。

３．２　犣狉犗２／犛犻犗２ 高反射膜的反射率及吸收

ＺｒＯ２／ＳｉＯ２ 高反射膜分别采用氧离子束辅助沉

积及不采用离子束辅助进行制备并对样品进行退火

后处理加以比较。薄膜的光学损耗由公式犃＝１－

犜－犚确定。实验表明，在相同透射率的情况下，准

确测试并降低薄膜材料的吸收值对提高激光器输出

功率至关重要。

如图６和图７所示，经过氧离子束辅助沉积的样

品在４４１．６ｎｍ处的反射率为９９．７１％，未经过氧离子

束辅助的样品的反射率为９９．６２％，两组样品的反射

率十分相近，而测试的吸收率则相距甚远，未采用氧
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离子束辅助沉积的高反射薄膜吸收率在０．３５％左右，

而采用氧离子束辅助沉积的高反射薄膜吸收率在

０．７５％，两者吸收率差值为０．４％。光学损耗包括了

散射和吸收，散射有体内散射和表面散射两种，体内

散射与薄膜内部生长结构有关，而表面散射则由表面

微观粗糙度决定。对于氧离子束辅助沉积的薄膜因

生长结构较为致密，抑制了柱状结构，同样其表面粗

糙度也得到了降低。体内散射和表面散射占据光学

损耗整体比例很小，故散射损耗十分微弱，经离子束

辅助样品的结构具有良好的效果，但是图７表明其吸

收率明显偏高，说明辅助沉积引入了高吸收性杂质，

符合图５的分析结果。

图６ ４４１．６ｎｍ高反射膜的反射率

Ｆｉｇ．６ Ｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｏｆ４４１．６ｎｍｈｉｇｈｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｃｏａｔｉｎｇｓ

３．３　退火后处理的影响

考虑到离子束辅助对吸收的不利影响，对反射

图７ ４４１．６ｎｍ高反射膜的吸收率

Ｆｉｇ．７ Ａｂｓｏｒｂａｎｃｅｏｆ４４１．６ｎｍｈｉｇｈｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｃｏａｔｉｎｇｓ

镜进行退火后处理。退火工艺为在空气中２００℃烘

烤，退火２ｈ自然冷却。根据３．２节所述的吸收计

算方法，退火前后的样品吸收光谱如图８所示。

从图８中可以看出，无离子束辅助样品退火后

的吸收率平均值为０．３％，而退火前的吸收率平均

值为０．４％，数据表明通过退火将样品的吸收率降

低了０．１％；离子束辅助样品退火后的吸收率平均

值为０．６３％，退火前的吸收率平均值为０．７５％，退

火使吸收降低了０．１％。这是因为在低温退火下吸

附在薄膜上的水分及杂质气体被去除，从而降低了

薄膜的吸收率。数据说明退火能够降低薄膜的吸

收，但是经离子束辅助的样品吸收明显大于未经辅

助样品的吸收，这表明退火可以消除杂质气体、水

分，但是杂质的引入仍然会使吸收增大，故杂质污染

起主导作用。

图８ 退火处理对吸收率的影响。（ａ）无离子束辅助；（ｂ）离子束辅助

Ｆｉｇ．８ Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆａｎｎｅａｌｉｎｇｏｎａｂｓｏｒｂａｎｃｅｏｆｈｉｇｈｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｃｏａｔｉｎｇｓ．（ａ）ｎｏＩＢＡＤ；（ｂ）ＩＢＡＤ

３．４　激光输出功率

采用上述不同镀膜工艺及后处理的ＺｒＯ２／ＳｉＯ２

高反射膜样品在ＨｅＣｄ激光器上的输出功率如图９

所示。从退火角度发现，经退火处理的样品输出功

率高于未退火的样品输出功率，这说明吸附在薄膜

上的杂质气体、水分是影响输出功率的因素之一，干

燥的薄膜结构有助于输出功率的提高；从离子束辅

助角度发现，离子辅助样品的输出功率小于未用离

子辅助样品的输出功率，这说明辅助过程中引入的

杂质污染也是影响输出功率的因素，杂质的引入增

大了吸收，导致输出功率的下降，不利于输出功率的

提高。从综合情况看，辅助与未辅助的退火样品输

出功率相差很大，说明杂质污染是影响输出功率的

主要因素，占据主导作用。

４　结　　论

通过不同沉积工艺及后处理制备的 ＨｅＣｄ激

光反射镜输出功率的研究，发现如下特性：利用氧离
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崔　潇等：　离子束辅助及退火后处理对氦 镉激光器反射镜输出功率的影响

图９ 高反射膜样品的输出功率

Ｆｉｇ．９ Ｏｕｔｐｕｔｐｏｗｅｒｏｆｈｉｇｈｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｃｏａｔｉｎｇｓ

子束辅助沉积的高反射薄膜具有致密的薄膜结构，

而且粗糙度有了明显的减小，但是其反射率与未经

过氧离子束辅助沉积的薄膜相比差别微乎其微；氧

离子束辅助沉积反而会给薄膜带来更多的杂质从而

增大吸收率，降低了反射镜的输出功率，所以氧离子

束辅助沉积不利于高激光反射镜输出功率的获取；

而低温退火会有效降低薄膜的吸收，从而得到最大

的反射镜输出功率。
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