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氯化纳晶体保护膜

张宝仁 吴礼明
〈中国科学院上海光学精密机械研究所)

提要

用实验表明在 NaCl 表面上真空熏涂的 F是6 或 202 等保护膜，除能防j朝外，并能承受 750Wjcm型的

∞2 激光的连续作用.

而且.L.. -L.. 

、目Ij f=t 

NaOl 晶体是一种比较理想的红外窗口材料，但它在一般条件下容易潮解p 这在实际应

用中带来很大麻烦。为克服这→缺点，常在表面镀防潮膜加以保护。用于红外激光的 NaOl

晶体保护膜p 不但要求具有一定的防潮能力，而且要求具有一定的抗激光损伤强度。通常用

作保护膜的材料p 有无机物和有机物，通常成膜方法主要有喷涂法和真空淀积法两种。

真空淀积的无机物保护膜(女~ As2Sa 膜) J 一般具有较高的抗激光损伤强度p但是真空淀

积的膜层有多孔性p 所以防潮性较差阳。有机薄膜比元机薄膜的致密性好得多，从而其防潮

性也较好。我们采用喷涂法和真空淀积法制备了聚全氟乙丙烯 (F46)，甲基有机硅树脂

(8731) J 甲基含氢硅油 (203)，乙基含氢硅油 (202) 等聚合膜。实验证明，这些保护膜，不仅

防潮性能好，而且抗激光损伤强度高F 满足了某些激光器件的要求。

二制备

1. 喷涂法

实验装置如图 1 所示p 喷花枪选用 2B一1 型，喷口直径为 O.lmm，铜网为 150 日，工作

气压为 3 ，.....， 4 大气压。

(1) 8731 膜 将精选的 NaOl 基片放在喷涂士在圈上p 先喷涂其上表面和侧面L膜厚约

10μp 成膜后，经过 10000、 2 小时的热处理P 使薄膜固化。然后按上述方法喷涂另一表面。

(2) 203 或 202 膜 其制备工艺与制备 8731 膜相同p 区别在于它们成膜后的热处理温

度较高y 分别为 25000 和 20000 0
2. 真空淀积法

淀积是在高真空镀膜机中进行p 用外面绕以鸽丝(加热用)的石英时塌或硬质玻璃培唱

做为蒸发源。淀积时的真空度为 10-5 托量级，基片温度保持在 8000 左右。如欲获得性能

良好的保护膜，则基片需要精细抛光，不得有明显的道痕或缺陷Q 同时为了防止潮解，导致

表面发雾现象，故在基片装入镀膜机时，环境温度应低于 60% 。
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(1) F46 膜 把待镀的 NaOl 基片放入镀膜室2 面包干状的 F46 料装入增塌y 然后将镀
膜室抽真空p 并加热基片。待镀膜室的真空度达到高真

7 空时p 预熔材料。由于材料受热放气厉害p 使真空度大
为下降y 因此材料加热必须缓慢3 以保持一定的真空

度。当材料升温至熔点后y 开始软化、发泡(直到蒸发

也不再放气)，这时应停止升温，以防止材料过热分解。

接着3 打开挡板使材料淀积于基片上3 淀积 2 小时，膜

3-4个i得 层厚约 1000λ3 折射率 n6328Å= 1 . 39 0 再按上述方法2
且流入方向 镀好基片另一表面的保护膜。把它从镀膜室取出 p 放

图 1 喷涂装置示意图
到烘箱中进行烘炜p 对其进行 25000、恒温 2 小时的固

1千喷口 2一铜网 3一挂勾 4一涂料; 化热处理。
5一津料容器; 6一接套;7一喷花枪方框图 (2) 203 膜 镀制工艺与 F46相似p 但 203膜为液

Fig.l Díagramofthecoatingapparatus 体y 力日热时F 不仅会放出大量气体p 而且升温太快还会
1• spray nozzle; 2-copper screen; 

3 • book; .4→oati吨 ma阳rial; 喷溅p 故升温应更加缓慢。当液面有微微沸腾时，即可
S-container; 6一joint 由eve; 打开挡板进行淀积， 2 小时后F便可在基片上获得膜厚

7一spray gun 约 1000λp 折射率 nü328Å = 1. 38 的 203 膜。当两面均

镀好后p 对其进行3 对其进行 25000、恒温 2 小时的固化热处理o

镀制 202 膜与 203 膜相同y 但固化温度只有 200
0

0 0
为了保证 NaOl 晶体保护膜的防潮效果J 未镀膜的侧面也必须镀保护膜F 即所谓"封

边飞侧固保护膜可用喷涂法进行，材料可以用 8731、 203 或 202 等有机膜。

三、实验结果

表 1 给出几种 NaOI 晶体保护膜的防潮能力。可以看出:聚合膜的防潮性比无机膜好。

在温度~30口。、相对湿度不超过 85% 的条件下能长时间使用。真空淀积的 F46 聚合膜，憎

水角达 1300，而防潮性却比喷涂的聚合膜差口因为3 如果真空淀积的有机膜镀得太厚其附

着力将会变差p 因此其防潮性能得不到充分发挥。喷涂的有机膜3 尽管憎水角不大，但其厚

度可以达到 10μ 以上，故保护效果显著提高了。

表 1 膜层的情水角和防潮能力(室温 27 ，...， 30 0C)

Table 1 Hydrophobic angle and moisture proof of the coating(27 ，气 30CC)

样品

F46 膜

203 膜

202 n!'t 
A &.lS3 ~莞

Ge 膜

喷涂的 8731 膜

1曾 水 角

130 。 .-...2 小时 "，4 天

9在。 ....， 1 小时 .......2 天

99 。 ....， 1 小时 ---2 天

90 。 ~半小时 ....， 1 天
90 。 ~半小时 ....， 1 天

100。 ，....， 6 小时 >4 夭

表 2 给出几种防潮膜的抗激光损伤强度c 可以看出: Ge 膜和 8731 膜承受损伤功率较
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表 2 膜层抗 CO:} 激光损伤的能力

Table 2 Damage resistance of the coatings to CO2 laser exposition 

2 X 107 W jcm2 100 118 脉冲激光 750Wjcm'J连续激光
样 口口口

照射次数 结 果 照射时间 结 果

F46 膜 5 好 1 分钟 虫子
203 膜 5 好 1 分钟 虫子
202 膜 5 虫子 1 分钟 女子
A句Ss 膜 5 好 1 分钟 好
Ge 膜 5 好 2 秒 坏
喷涂的 8731 膜 5 好 1 秒 坏

低) As2SS 膜和 F46 聚合膜等的抗激光损伤强度都较高。后者不仅能经受脉宽为 100ns，功
率密度为 2 x107.W /c皿2 的脉冲激光的作用p 且能承受 750Wjcm2 的连续激光的作用c

由图 2 所示具有保护膜 NaOI 晶体的光谱透过率曲线表明:真空淀积法获得的 F46、
203、 202 等聚合膜样品，除了在 7.9μ 和 9 .4~处

存在吸收峰外，其余区域并不影响 NaOI 晶体的透

过特性。厚度为 1000λ，折射率较 NaOl 低 0.14
的聚合膜光吸收并不明显，而且在可见光区域对

NaOl 起增透作用E210 啧涂厚度为 30μ 的 8731

膜3 在波长 8μ 之后有明显吸收，从而限制了它的

应用。

表 8 给出 NaOl 样品有、无"封边"的二种情

况对防潮性能的影响。可以看出采取"封边η措施

的样品防潮性能明显提高，使用寿命显著延长。我

们的实验表明，采用 8731 膜"封边"较好。

NaOl 保护膜的热处理F 可以改变其防潮性

能。主要原因是烘烤温度对 NaOl 基片结构产生

影响。如图 3、 4 所示， NaOl 晶体在光学冷加工
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国 2 在 NaCl 基片上镀保护膜的光谱曲线

.A.-YaCl基片 B一镀 202 或 203 膜的 NaCl;

。一镀 F46Æ莫的 NaOl

Fig.2 Tr3.llSmission curves of NaCl with 
the prótective coating 

..4-NaCl flat; B一-Coating 202 Or 203 layer Oll 
~aCl sample; C-Ooating F46 layer on 

NaOl皿mple

注1 表 1 ， 2 和图 2 的 F46 膜， 202 或 203 膜厚度

d=O.lμ. AsS3 膜厚 d=句， Ge 膜厚 d=O. '3"...

8731 膜厚 d-30μ后常为多品态p 经过 36000 ，....， 40000，恒温 4 小时

的热处理，可使之恢复为单晶态 并且防潮能力提高约 10% 。

表 3 H封边"对膜层防潮性的改善情况

Table 3 Moisture proof of the coatings Împro\叫 by "edge sealing" 

85'% 温度下的大气环境

两面已镀聚合膜的氧化制
暴露时间 生~虫M 果

未"封边1J 4 小时 照层与基片之间有一层水

已"封边" 一周幡 无 变 化

於一周后中断试验.
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因 3 未烘炜的 NaCl 片多晶态的反射电子衍射图 图 4 烘炜后的 NaCl 片单晶态的反射电子衍射图

Fig. 3 B.eflective electron diffraction pattern Fig. 4 Reflective electron diffraction pattern 
of unbaked polycrystalline NaCl flat of baked monocrystalline NaCl fiat 

图 5 140 xC\V 激光对

NaCl样品上聚合膜破坏

情况显微照片

Fig. 5 Microscopic photo 
of damaged polymer layer 

图 5 给出有机聚合膜的 NaCl 样品p 在 OO~ 激光作用下保

护膜损伤现象。可以看出p 热效应是破坏膜层的主要因素。由

于 NaOl 本身光吸收小y 这就表明，样品承受激光损伤的程度主

要取决于聚合膜的光吸收程度E330

综上所述J 我们认为聚合膜防潮性能好坏主要取决于膜层

材料本身的特性D

以 F46 膜与 203 膜为例前者比重大，致密性较好。且无

亲水因子3 故它的防潮性好。因此p 只要选用无亲水因子且

致密性好的高聚合物作为防潮膜料，就有可能取得良好的效
on NaCl sample 果。

此外p 膜层的制备工艺、成膜后的热处理以及基片表面的状态都对薄膜的防潮性有很

大影响闷。
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A b stract 

1 t has been shown experimen也ly 让1的 the protective coatings of "F46" or "202" etc 

deposited on 1;he surface of sodium chloride crystals by vacuum evaporation can endure 

co时inuous expansion of 0021aser at 750 W / c皿飞in addi也ion to i相 merit ofmoi的ure proof 

effect. 




