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离子束溅射氧化物薄膜的中红外特性
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摘要 以离子束溅射沉积 (IBSD)方法制备了 Al2O3、Nb2O5单层膜，用红外可变角度光谱椭圆偏振仪 (IR-VASE)测试了

薄膜的光学常数。用原子力显微镜 (AFM)测量了单层膜的表面形貌及表面粗糙度，计算了单个表面的总积分散射

(TIS)。以 Nb2O5和 Al2O3为高低折射率材料设计并制备了 2.7 μm 高反射膜。最后对单层膜进行了环境实验检测。

结果表明，制备的薄膜在中红外波段具有高的折射率和低的消光系数，光滑的表面特性和极低的表面散射损耗；在

2.7 μm波段没有发现由于水吸收导致的消光系数的增大；制备的反射膜在 2.7 μm反射率达到了 99.63%，接近于理

论计算值。薄膜顺利通过了一系列环境实验，显示其优良的环境稳定性。
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Abstract Single layer Al2O3，Nb2O5 films are prepared by ion beam sputtering deposition (IBSD). Optical

constants are measured by infrared variable angle spectroscopic ellipsometer (IR-VASE). Surface topography

and roughness of these films are investigated by atomic force microscopy (AFM). 2.7 μm dielectric mirror is

prepared using Nb2O5 and Al2O3 as high and low refractive index materials. The environmental stability of single

layer films is tested. The results show that asdeposited films have relatively high refractive index, low

extinction coefficient, excellent surface morphology and extremely low scattering loss. There is no water

absorption in these films which can lead to great increase in extinction coefficient at the 2.7 μm band. The

measured reflectance of 2.7 μm Nb2O5/Al2O3 mirror is 99.63% , close to theoretical value. All the films have

passed the environmental tests，showing that oxide coatings fabricated by IBSD are stable and durable in hash

environment.
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1 引 言
氧化物薄膜具有优越的机械、光学性能以及良好的环境稳定性，被广泛应用于可见近红外波段制备各

种低损耗光学薄膜。然而，有关氧化物应用于中红外波段，特别是在制备谐振腔反射镜方面的报导很少。

早期国外研究人员对氧化物薄膜的中红外特性进行了一定的探索 [1-5]，并得出了一些有用的结论。在 2.7 μm

1



中 国 激 光

0107002-

波段，主要是采用 ZnSe、ZnS以及氟化物为材料制备高反膜，由于存在较强的水吸收，反射率很难达到 99%以

上。在国内，氧化物被用来制备中红外 3~5 μm波段增透及保护膜 [6-7]，关于氧化物的中红外特性及高反膜的

研究制备，还未见报导。其原因有两方面：1) 氧化物的晶格振动吸收带相比于常用的中远红外材料 (如氟化

物、硫化物和硒化物等)更靠近短波方向，其双声子吸收边缘可能会延伸到中红外波段 [3,8]，造成不可避免的本

征吸收；2) 在中红外波段，包含 H2O、CO2和 C-H等分子和化学键的振动吸收峰 [9-11]，其中以 3400 cm-1为中心

的水吸收峰最为强烈，常规热蒸发制备的氧化物薄膜多为柱状结构，聚集密度低，容易吸收水汽，导致在中

红外波段产生强烈吸收 [12-13]，即使对基板加热也不能完全消除这种吸收。

离子束溅射沉积 (IBSD)是一种制备高质量光学薄膜的沉积方法，制备的薄膜具有很高的聚集密度和接

近于块状材料的折射率，能够有效的减小水吸收的影响。本文开展以离子束溅射为沉积方法、基于氧化物

的中红外薄膜研制工作，制备了单层 Al2O3、Nb2O5薄膜，对薄膜的中红外光学特性，表面结构和散射特性以及

环境稳定性做了研究和分析，同时以 Al2O3为低折射率材料，Nb2O5为高折射率材料制备了 2.7 μm 波段高反

膜，取得较为理想的结果。

2 实 验
实验所用镀膜设备为美国 Veeco公司生产的 Spector离子束溅射镀膜机，其内部结构如图 1所示。图中

部件 1为水冷靶架，靶架可安装三种不同的靶材，控制靶架转动可在不同靶材之间切换；部件 2和 3分别为辅

助离子源和主离子源，主离子源发出的高能氩离子束轰击靶材，通过动量传递使靶材原子 (原子团)获得足够

的动能而脱离靶材表面，射向基板；辅助离子源一般通入氧和氩的混合气体，通过对生长中薄膜的轰击，可

以使薄膜进一步致密，同时改善薄膜的化学计量比。部件 4为四行星工件盘，镀膜过程中，4个小行星盘在绕

主轴公转的同时进行自转，以改善薄膜的厚度均匀性。部件 5为真空室门。

图 1 离子束溅射镀膜机示意图

Fig.1 Schematic representation of IBSD system
表 1为镀膜过程中离子源的主要参数。实验本底真空均小于 5×10-4 Pa，工作真空维持在 4.2×10-2 Pa左

右。为进一步改善薄膜的化学计量比，使薄膜充分氧化，通过进氧管向真空室通入 O2气体，制备 Al2O3和

Nb2O5薄膜时 O2流量分别为 8 mL/min和 25 mL/min。溅射所用靶材分别为金属 Al靶 (纯度 99.999%)和 Nb(纯
度 99.95%)靶，基底为Φ30 mm×3 mm的硅片。薄膜厚度通过时间监控方式进行，镀膜过程中基片不加热。

表 1 制备参数

Table 1 Deposition parameters

Al2O3

Nb2O5

Main ion source
Beam

voltage /V
1250
1250

Beam
current /mA

600
450

Gas
flow /(mL/min)

18(Ar)
18(Ar)

Assist ion source
Beam

voltage /V
250
250

Beam
current /mA

200
200

Gas
flow /(mL/min)
24(O2)+8(Ar)
24(O2)+8(Ar)

样品镀制完成后，采用红外可变角度光谱椭圆偏振仪 (以下简称椭偏仪)测试了薄膜的中红外光学常数，

用原子力显微镜 (AFM)测试了薄膜的表面形貌和表面粗糙度，并对薄膜进行了一系列环境稳定性实验。根

据单层膜的光学特性设计并制备了 2.7 μm高反射膜，对测试结果和理论值之间的差异进行了分析。
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3 研究结果及分析
3.1 样品的光学特性

用椭偏仪测量了薄膜的红外光学常数，图 2(a)、(b)分别对应 Al2O3和 Nb2O5的光学常数色散曲线。从折射率

曲线看，Al2O3和 Nb2O5薄膜均具有较大的折射率，在 2.7 μm波长的折射率分别达到了 1.625和 2.164。Al2O3在

2~6 μm整个中红外波段的消光系数近似为 0，已经小于椭偏仪的测量精度，说明在这一波段薄膜的吸收非常

小；Nb2O5的消光系数在 2.7 μm波长约为 2.4×10-4，相比于 Al2O3偏大，其原因可能是靶材纯度不够高，存在少量

杂质，在溅射过程中随靶材原子一起到达基板，并被埋置在薄膜中，形成杂质缺陷，从而导致吸收增加，但是已

能满足 2.7 μm高反膜的制备需求。从椭偏仪的测试结果来看，薄膜的消光系数并没有在 2.7 μm水吸收波段出

现峰值，说明薄膜的水吸收非常微弱，这也反应了离子束溅射制备的薄膜具有很高的聚集密度。

图 2 薄膜的光学常数色散曲线。 (a) Al2O3; (b) Nb2O5

Fig.2 Dispersion curves of thin films. (a) Al2O3; (b) Nb2O5

3.2 样品的表面粗糙度和散射

薄膜的散射损耗可分为体散射和表面散射，对于厚度较大、层数较多的全介质高反膜，散射将制约着其

反射率的提高。表面散射与薄膜的表面粗糙度有密切关系，根据标量理论可推导出表面的总积分散射 (TIS)
和表面均方根粗糙度的关系为 [14]

fTIS = R0
æ
è
ç

ö
ø
÷

4πσn0
λ

2
+ T0 éë

ù
û

2πσ
λ

(n f - n0)
2 , (1)

式中 R0、T0分别为理想光滑表面的反射率和透射率，nf、n0分别为薄膜和入射介质的折射率，σ 为界面的均方

根粗糙度。公式右边第一项为反射散射，第二项为透射散射。

图 3为用 AFM测得的薄膜表面形貌结果 ,表 2为薄膜对应的粗糙度以及由 (1) 式计算得到的总积分散射

值。由图 3及表 2可以发现，两种氧化物薄膜均具有非常平整的表面形貌，其均方根 (RMS)值均在 0.1 nm量

级，计算得到的总积分散射值达到了可以忽略的程度。说明离子束溅射制备的氧化物薄膜具有高的表面质

量和极低的表面散射损耗。

图 3 Al2O3,Nb2O5薄膜的 AFM表面形貌图

Fig.3 Surface morphology of Al2O3, Nb2O5 thin films measured by AFM
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表 2 薄膜的表面 RMS粗糙度和总积分散射值

Table 2 RMS and TIS values of films

RMS /nm
TIS ( λ =2.7 μm)

Al2O3

0.175
8.9×10-8

Nb2O5

0.121
1.25×10-7

3.3 高反射膜的研究及制备

吸收和散射是制约薄膜反射率提高的两个重要因素。体散射和薄膜内部的微观结构和表面粗糙度有

关，无法用简单的表达式给出 [10]。离子束溅射制备的薄膜多为无定形结构，体散射一般很小；对于层数足够

多、高低折射率交替的 λ/4 膜堆，假设每层膜的表面粗糙度 σ 都相等，可以通过下面公式 [14]

fSSL = 32π2n0nH
æ
è
ç

ö
ø
÷

nH - nL
nH + nL

æ
è
ç

ö
ø
÷

σ
λ0

2
, (2)

来计算膜系总的表面散射 (SSL)。经计算，在 2.7 μm处总表面散射 fSSL=4.07×10-7(为方便计算，假定 σ 为单层

膜中表面粗糙度较大者)，可见其散射很小，因此在下面的计算中，只考虑消光系数带来的吸收损耗。膜系结

构设计为 Sub|(LH)13|Air ,中心波长 λ0 =2.7 μm。其中 Sub为硅基底，Air 代表空气 (入射介质)，H和 L分别代表

λ0 /4 光学厚度的高低折射率膜层。靠近基板的第一层选择低折射率材料将能得到更高的反射率。根据 3.1
小结所得的光学常数计算其反射率 (nH=2.164，kH=2.4×10-4；nL=1.625，kL=0)，理论结果为 R=99.86%，薄膜制备

完成后用傅里叶红外光谱仪测试其透射率 (入射角为 0°)和反射率 (入射角为 15°)曲线，结果如图 4所示。在

2.7 μm处，反射率达到了 R=99.63%，剩余透射率为 0.08%，从透射光谱曲线可以看到，高反膜的中心波长约

为 2.68 μm，与设计值较吻合。反射率曲线相比于透射率曲线向短波方向漂移，其原因是测反射时入射角最

小只能达到 15°而非 0°，而薄膜的光学厚度随着入射角的增大而减小，其中心波长也会变小。在 15°入射的

情况下，理论反射率为 99.83%，实测反射率比理论值偏小，分析有以下原因：1) 虽然 Al2O3的消光系数很小，

低于椭偏仪的测量精度，但实际上仍存在一定的吸收；2) 由于厚度监控存在误差，用椭偏仪测得的折射率也

存在一定误差，导致薄膜的实际光学厚度偏离设计值，造成光学厚度不匹配，也会导致反射率下降。

图 4 2.7 μm膜的透反射光谱曲线

Fig.4 Transmission and reflection curves for 2.7 μm mirror
3.4 薄膜的环境稳定性实验

薄膜元件工作在不同的领域，容易受周围环境变化的影响，使薄膜的光谱曲线产生漂移、退化、吸收增

大，表面出现起泡、开裂甚至膜层脱落等现象。根据《GJB 2485-1995光学膜层通用规范》，对 Al2O3和 Nb2O5

单层膜进行了湿热、盐雾、水溶性、特殊高温等一系列环境实验。薄膜分别在 60 ℃、相对湿度为 100%的湿热

箱中存放 24 h、在 35 ℃的盐雾箱中用质量分数为 5%的盐溶液喷雾 24 h、在蒸馏水中浸泡 24 h，以及在 300 ℃
的温度下烘烤 6 h。在经湿热、盐雾和水溶性实验后，薄膜的透射光谱曲线没有发生明显的漂移和降低，在显

微镜下观察薄膜的表面，没有发生起皮、起泡现象；在经高温烘烤实验后，薄膜没有发生龟裂及其他形式的

破损现象，说明离子束溅射制备的氧化物薄膜具有良好的环境稳定性。

4 结 论
传统热蒸发制备的薄膜多为柱状结构、结构疏松、容易吸附水汽，导致在 2.7 μm激光波段产生强烈的吸
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收。离子束溅射制备的薄膜具有很高的聚集密度，能够大大减小水吸收的影响。实验结果表明，离子束溅

射制备的 Al2O3和 Nb2O5薄膜基本消除了水吸收，薄膜具有高的折射率和低的消光系数，良好的表面特性和极

低的表面散射损耗。以 Al2O3和 Nb2O5薄膜材料制备的高反膜在 2.7 μm波段的反射率达到 99.63%，接近于理

论设计值。薄膜顺利通过了一系列环境实验，说明离子束溅射制备的氧化物薄膜具有很强的环境稳定性。
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