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甲烷气体探测与识别系统窄带滤光膜的研制
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摘要　依据光学薄膜理论及光学材料的特性,结合膜系设计软件,采用拆分技术原理,实现了双面膜系的设计,解
决了单面膜层过厚、应力过大的问题.利用逆向分析法对实验测试结果进行反演,通过对膜层敏感度分布的研究,

分析了产生误差的原因.采用不同的监控方式,使膜系的敏感层厚度得以精准控制.最终研制的滤光膜光谱测试

结果表明,３．３１μm单点透射率为９３．７％,通带半峰全宽为４９nm,１~３．２μm和３．４~５μm波段平均透射率为

０．１７％,满足系统使用要求.

关键词　薄膜;拆分技术;逆向分析法;敏感度分布;窄带滤光膜

中图分类号　O４８４　　　　　　文献标识码　A　　　
doi:１０．３７８８/CJL２０１７４４．０３０３００３

StudyandFabricationofNarrowＧBandFilterFilminMethaneGas
DetectionandRecognitionSystem

XiongShifu FuXiuhua LiuDongmei ZhangJing FanJiachen
SchoolofElectroＧOpticalEngineering ChangchunUniversityofScienceandTechnology Changchun Jilin１３００２２ China

Abstract　Basedonthetheoryofopticalthinfilmandthecharacteristicsofopticalmaterials bycombiningwiththe
filmsystemdesignsoftwareandusingtheprincipleofsplittingtechnique thedesignofdoubleＧsidedfilmsystemis
achieved whichsolvestheproblemthatthesingleＧsidedthinfilmistoothickandhasanexcessivestress敭Withthe
inverseanalysismethod theexperimentaltestresultsareinversed敭Withtheresearchofthesensitivitydistribution
offilmlayer thecausesoftheerrorsareanalyzed andthethicknessofsensitivelayersoffilmsystemisprecisely
controlledwithdifferentmonitoringmethods敭Thefinalspectraltestresultsofpreparedfilterfilmsshowthatthe
transmissivityofsinglepointis９３敭７％atthewavelengthof３敭３１μm thefullwidthofpassbandathalfmaximum
is４９nm andthemeantransmissivityatwavebandsof１－３敭２μmand３敭４－５μmis０敭１７％  whichcanmeetthe
operationalrequirementsofthesystem敭
Keywords　thinfilms splittingtechnique inverseanalysismethod sensitivitydistribution narrowＧbandfilterfilm
OCIScodes　３１０敭１８６０ ３１０敭６８０５ ３１０敭６８６０ ０４０敭３０６０

　　收稿日期:２０１６Ｇ１２Ｇ０５;收到修改稿日期:２０１６Ｇ１２Ｇ１３
基金项目:吉林省重大科技攻关专项(２０１４０２０３００２GX)

作者简介:熊仕富(１９８８—),男,博士研究生,主要从事光学薄膜方面的研究.EＧmail:xsf_optics＠１２６．com
导师简介:付秀华(１９６３—),女,博士,教授,主要从事先进光学制造技术方面的研究.

EＧmail:goptics＠１２６．com(通信联系人)

１　引　　言
只要自然界中的物体温度高于绝对零度,该物体就会发射红外热辐射波,红外热成像探测技术就利用了

这一特性,其被动感应物体的红外辐射波并使之成为可见的视频图像[１].同其他技术相比,红外波段的探测

技术具有非接触、受环境因素干扰较小、探测范围大、反应时间短、热感应能力强、可探测化工气体等视觉不

可见物质、可实时在线监测等优点[２Ｇ３],广泛用于工业生产、环境保护、石油开采、气体储运等领域.

Chan等[４]成功研制了一种用于矿井中甲烷(CH４)气体浓度检测的红外甲烷检测仪.Uehara等[５]利用

１．６６μm可调谐半导体激光光源获得了一种检测灵敏度为２×１０－５的甲烷浓度检测仪.在国内,红外检测技

术在工业气体探测领域仍处于研发阶段;另外,整个探测系统中滤波器是核心器件之一[６],其对系统的探测
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精度起着至关重要的作用,因此红外滤光膜的研制对红外探测技术具有极大的促进作用.

２　膜料选择
CH４ 气体的探测与识别系统结构示意图如图１所示,主要由红外镜头、红外滤波器、红外探测器、分析

处理单元、显示及报警输出模块等部分组成.待测目标发射的红外辐射信号经红外镜头聚焦,通过红外滤波

器后被红外探测器转换成电压信号,形成红外图像,经过分析处理单元的采集和分析后,得到的结果被送达

显示及报警输出模块.为充分利用CH４ 气体辐射光谱的特征峰[７]来进行探测与识别,需要在红外探测器前

进行滤光处理,滤光膜应满足较高的峰值透射率、较好的背景抑制效果和高精度的中心波长定位等特点,其
具体技术参数见表１.

图１ CH４ 气体探测与识别系统结构示意图

Fig敭１ SchematicdiagramofdetectionandidentificationsystemofCH４gas

表１　滤光膜技术参数

Table１　Technicalparametersoffilterfilm

Parameter Content
Substrate Si

Incidentangle/(°) ０
Centerwavelength/μm ３．３１

Fullwidthofpassbandathalfmaximum/μm ≤０．０６
WavebandofcutＧoffregion/μm １Ｇ３．２and３．４Ｇ５

TransmissivityofcutＧoffregion/％ ≤０．５

　　常见的可用于中红外波段的高折射率材料有ZnS、ZnSe、Si、Ge等[８Ｇ９],其透明区域波段分别为０．４~
１４μm、０．５５~１５μm、１~９μm、１．７~２３μm.其中,Ge膜折射率较高且机械性能好,在可见光及近红外波段

有较强的吸收,有利于满足宽抑制带的要求,因而选择Ge为高折射率材料.低折射率材料有 MgF２、SiO、

YbF３ 等,由于热蒸发沉积的 MgF２ 膜和 YbF３ 膜的残余应力表现为张应力,且在沉积过程中易产生喷点,而

SiO膜表现为压应力,与具有张应力的Ge膜交替沉积可有效降低薄膜内应力,因此选择SiO为低折射率

材料.
另外,SiO膜的牢固度、光学常数对基底温度变化不敏感,而Ge膜的牢固度随温度的升高而增强,折射

率变大,同时吸收率也变大[１０].综合考虑两种材料的牢固度和光学常数,结合实验室工艺数据库,最终将基

片烘烤温度设定为２００℃.实验测得两种材料的光学常数分别如图２、３所示.

３　膜系设计
依据光学薄膜理论,当膜层数为k(k＝１,２,３)时,多层膜膜系与基底组合的特征矩阵为
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式中k为薄膜总的层数,ηj 为第j层薄膜材料的有效导纳,ηs为基底材料的有效导纳.第j层膜的相位厚度为

δj ＝
２π
λNjdjcosθj, (２)

式中λ为参考波长,Nj 为第j层薄膜的光学导纳,dj 为第j层薄膜的物理厚度,θj 为光波在第j层薄膜内的折

射角.膜系与基底的组合导纳为
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, (３)

则膜系的反射率为
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式中η０ 是入射介质的导纳.透射率为

T＝
４η０ηS

BB∗ η０＋Y( ) η０＋Y( ) ∗
, (５)

式中B∗ 为B 的共轭复数. 根据表１参数的要求,为了滤除杂散光的干扰,提高系统的信噪比,需设计一种

宽截止窄带滤光膜.

图２ Ge材料的光学常数.(a)折射率;(b)消光系数

Fig敭２ OpticalconstantsofGematerial敭 a Refractiveindex  b extinctioncoefficient

图３ SiO材料的光学常数.(a)折射率;(b)消光系数

Fig敭３ OpticalconstantsofSiOmaterial敭 a Refractiveindex  b extinctioncoefficient

３．１　前表面膜系设计

根据技术参数要求,设计的窄带滤光膜在满足３．３１μm高透射的同时,在１~５μm其他波段均截止.
由材料Ge的吸收特性可知,Ge对小于１．７μm的光波具有较好的吸收,因此,在考虑截止区域时,只需讨论

材料在１．７~３．２μm和３．４~５μm波段的截止要求.常规膜系难以达到如此宽的截止区域,因此必须考虑

截止带的展宽问题.
展宽截止带可采用在带通滤光片的膜系基础上叠加短波通或长波通膜堆的方法,对部分膜层进行优化.

优化后发现,当优化层数小于２９时,难以消除截止带次峰,且总层数至少为４４才能满足技术参数要求,此时

膜层总物理厚度约为１５．８μm.结合工艺经验可知,此膜层较厚,对设备控制精度要求高,且制备的薄膜所

０３０３００３Ｇ３
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积累的内应力大.为解决该问题,根据拆分技术原理,将滤光片的技术要求一分为二,进行细化拆分.拆分

后,基底前表面实现３．３１μm高透射,２．５~３．２μm和３．４~４．５μm波段截止,基底后表面在保证３．２~３．４μm
高透射的基础上,实现１．７~２．５μm和４．５~５μm波段截止.

最简单的窄带滤光膜是根据法布里Ｇ珀罗(FＧP)多光束干涉仪制成的干涉膜系[１１],具有近乎三角形的通

带,其结构与透射通带示意图如图４所示.

图４ FＧP干涉滤光片光谱特性

Fig敭４ SpectralpropertyofFＧPinterferencefilter

膜层结构可以等效为两个反射层和一个间隔层的形式:反射层|间隔层|反射层.其透射率计算公式为
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式中θ＝１/２(φ１＋φ２－２δ),T１、T２和R１、R２分别为反射层的透射率与反射率,φ１和φ２为反射层的反射相位,

δ＝ (２π/λ)nd 为 间 隔 层 的 相 位 厚 度. 当 光 线 正 入 射 时,中 心 波 长 为λ０ ＝ ２nd/m,其 中 m ＝
k＋(φ１＋φ２)/(２π).

当层数给定时,选用高折射率材料作为最外层时会得到更好的截止度,因此,实际只需考虑间隔层分别

为高、低折射率材料的两种形式:(HL)sH２mL(HL)sH和(HL)s２mH(LH)s,其中 H、L分别代表高、低折

射率材料,s表示周期数.滤光片的通带半峰全宽是指峰值透射率一半处的波长宽度[１２],当中间层为高折射

率材料时,其计算公式为

２Δλ＝
４λ０n２x
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mπn２x＋１
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×
nH－nL

nH－nL＋nL/m
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当中间层为低折射率材料时,其通带半峰全宽为

２Δλ＝
４λ０n２x－１
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式中nH、nL 和ns 分别为高、低折射率材料和基底的折射率,x 为反射膜内高折射率膜的层数.
依据膜系设计理论,采用多腔带通结构设计,膜系为Sub|HLH２LHLHLHLH２LHLH|Air,其中Sub

代表单晶硅(Si)基片,H代表高折射率材料Ge,L代表低折射率材料SiO,Air代表空气.总物理厚度约为

５．９μm,理论透射率光谱曲线如图５所示.在不考虑背面反射的情况下,３．３１μm 波长处峰值透射率为

９９．５％,窄带峰值透射率的一半所对应的波长分别为３．２７５９μm和３．３２４１μm,通带半峰全宽为０．０４８２μm,
满足设计技术参数值(小于等于０．０６μm).

３．２　后表面膜系设计

后表面膜系需在满足１．７~２．５μm和４．５~５．０μm波段截止的同时,３．２~３．４μm波段具有高的透射率,
以保证滤光膜具有较高的峰值透射率.基于长波通设计原理,初始膜系为Sub|(０．５HL０．５H)s|Air.借助

TFCalc设计软件,按１．７~２．５μm、３．２~３．４μm和４．７~５．０μm波段的要求进行优化设计,优化后的膜系为

Sub|０．４２H１．１８L０．９０H０．７５L１．２０H１．２５L１．０２H０．４０L１．２４H１．２７L０．８７H０．６０L１．３８H２．０９L２．９５H２．２５L２．３１H
２．１６L２．７３H０．８４L|Air,其理论透射率光谱曲线如图６所示.在不考虑背面反射的情况下,１．７~２．５μm、

３．２~３．４μm和４．７~５．０μm波段理论平均透射率分别为０．４５％、９９．９％和０．２０％.

０３０３００３Ｇ４
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图５ 多腔式窄带滤光膜理论透射率曲线.(a)１~５μm;(b)３~３．５μm
Fig敭５ TheoreticaltransmissioncurvesofmultiＧcavitynarrowＧbandfilterfilm敭 a １~５μm  b ３~３敭５μm

图６ 后表面理论光谱曲线

Fig敭６ Theoreticalspectralcurveofbacksurface

３．３　双面设计

基于以上设计,将前、后表面膜系数据导入TFCalc软件中,该窄带滤光膜的理论透射光谱曲线如图７
所示,３．３１μm透射率为９９．５％,１．７~３．２５μm和３．４~５．０μm的平均透射率为０．１５％.

图７ 双面透射理论光谱曲线

Fig敭７ TheoreticalspectralcurveofdoubleＧsidedtransmission

４　薄膜制备
实验是在惠州奥普康公司OPCOＧ９００真空镀膜机上进行的,该设备配有一对阻蒸、双e型电子枪、北京

奥博泰科技有限公司FilmonitorBS２０３０光学膜厚实时监控系统、INFICON公司SQCＧ３１０膜厚控制仪、双
晶控探头和考夫曼离子源.使用乙醇和乙醚混合溶液(混合体积比为３∶１)擦拭基片,随后装入超声波清洗

机中,采用分步清洗法,利用两次浸泡与清洗对基片表面进行超声波清洗,反复的浸泡能够对表面的油脂性

污物进行有效的清理,达到去除表面吸附物的效果.
将超声波清洗过的基片放入真空室工件盘上,调节工件盘的转速并开始抽真空.当真空度达到２．５×

１０－３Pa时打开离子源轰击基片１０min,按表２所示的工艺参数沉积薄膜,其中Ge膜采用电子束加热法蒸

０３０３００３Ｇ５



中　　　国　　　激　　　光

发,SiO膜用电阻加热法沉积.镀制完成后,在真空室内自然冷却,温度由２００℃降至８０℃时取出.
表２　工艺参数

Table２　Processparameters

Material Depositionrate/(nm/s) Vacuumdegree/Pa Ratioofactualthicknesstodisplayedthickness/％
Ge ０．２５ ２．５×１０－３ ９２．５
SiO ０．５ ２．５×１０－３ ８３．６

５　光谱测试及分析
５．１　前表面测试

用美国瓦里安公司Varian６６０ＧIR傅里叶红外光谱仪测试实验样品,单面镀膜透射率(单晶硅基片第二

面未镀膜时,基底/空气界面有３０％的反射率)曲线如图８所示.
由图８可知,峰值位置偏离３．３１μm,通带形状与设计存在差异,且透射率偏低.经分析可知,该差异可

能是膜厚监控误差造成的.采用TFCalc软件对测试结果进行逆向反演,并分析各膜层的敏感度,结果如

图９所示.

图８ 前表面光谱测试曲线

Fig敭８ Testspectralcurveoffrontsurface

图９ 前表面膜层敏感度分布

Fig敭９ Filmlayersensitivitydistributionoffrontsurface

从膜层敏感度分布图可以看出,第３、４、５、１１、１２、１３层敏感度较高,对膜系的影响较大.进一步反演分

析发现,实测光谱曲线与理论曲线的差距主要是由第１１、１２、１３层厚度监控较大误差导致的.
实验过程中,采用石英晶体监控法进行监控,该监控方式是通过监测AT切割的石英晶体振动频率的变

化量来测量膜层厚度的[１３],其工作原理为

Δf＝－ρM

ρQ
×
f２

NΔdM, (８)

式中Δf 为晶体振动频率变化量,ρM 为膜层密度,f 为石英晶体基频,ΔdM 为膜层厚度改变量,ρQ 为石英晶

体的密度,N 为石英晶体的频率常数.当材料给定时,ρM 为已知量,－(ρM/ρQ)(f２/N)通常是一个确定的

常量,其中“－”号表示晶体振动频率随着厚度的增加而减小.由 (８)式可知,随着膜层厚度的增加,石英晶

体的振动频率不断下降,其探测灵敏度相应降低,从而产生细微误差,该误差对不敏感膜层的影响并不明显,
但对敏感度较高的膜层,微小的厚度误差也会影响光谱特性.

通过多次理论分析与实验验证,发现将膜系分别用两片晶振片监控,即第１~８层由１＃晶控探头监控,

第９~１５层由２＃晶控探头监控,光谱特性明显得以改善,单面镀膜透射率曲线如图１０所示.

５．２　后表面测试

后表面膜系也按此工艺思路制备,即膜系的第１~１０层由１＃晶控探头监控,第１１~２０层由２＃晶控探

头监控,将镀制的样片进行光谱测试,单面镀膜透射率曲线如图１１所示.
由图１１可知,截止区域光谱基本满足要求,但在３．３１μm附近透射区域光谱差异较大,且存在多次重复

实验,光谱特性没有得到明显改善.分析该膜系中膜层的敏感度,结果如图１２所示.
从图１２可以看出,后表面膜层敏感度分布与前表面的有较大的差异,因此前表面的监控方式对此膜系
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图１０ 调整工艺后的光谱测试曲线

Fig敭１０ Testspectralcurveafteradjustingprocess

图１１ 后表面光谱测试曲线

Fig敭１１ Testspectralcurveofbacksurface

图１２ 后表面膜层敏感度分布.(a)一阶敏感度;(b)二阶敏感度

Fig敭１２ Filmlayersensitivitydistributionsofbacksurface敭 a FirstＧordersensitivity  b secondＧordersensitivity

不适用.通过分析及多次验证发现,精确控制第３、１１、１５和１９层的厚度可以明显改善光谱性能.因此对沉

积工艺进行改进,对第３、１１、１５和１９层用２＃探头单独监控,其晶控实际厚度与显示厚度比值为９３．１％,制
备的薄膜光谱测试曲线如图１３所示.

图１３ 修改工艺后的光谱测试曲线

Fig敭１３ Testspectralcurveafterimprovingprocess

５．３　双面测试

在前、后表面实验的基础上,进行双面镀膜实验.双面镀膜后透射率光谱曲线如图１４所示,３．３１μm处

透射率为９３．７％,峰值半峰全宽为４９nm,截止区域１~３．２μm和３．４~５．０μm处的平均透射率为０．１７％,满
足设计要求.

为了保证窄带滤光片性能可靠性,对测试片进行了牢固度测试:用剥离强度不小于３N/cm的胶带粘贴

在薄膜表面,确保无气泡存在,沿垂直于薄膜表面的方向迅速拉起,重复２０次,未见脱膜现象产生.

６　结　　论
结合CH４ 气体探测与识别系统的技术参数,利用 Ge材料的吸收特性和拆分技术原理,借助软件
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图１４ 双面镀膜透射率测试曲线.(a)１~５μm;(b)３~３．５μm
Fig敭１４ TesttransmissioncurvesofdoubleＧsidedcoating敭 a １~５μm  b ３~３敭５μm

TFCalc实现了该滤光膜的双面膜系设计.根据光谱透射率测试曲线和膜层敏感度分布特点进行逆向反演,
对两个膜系分别采取不同的监控方式,精确控制具有较高敏感度的膜层,最终成功研制出了峰值透射率为

９３．７％、半峰全宽为４９nm、１~５μm宽截止的窄带滤光膜,并通过了牢固度测试.尽管研制的滤光膜能够

满足使用要求,但如何减小吸收和散射损失,进一步提高峰值透射率及膜厚控制精度仍是今后研究和改进的

方向.
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