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制备工艺对错薄膜性质的影响
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提要

本文介绍了从膜料到成膜的每个工艺环节对锚薄膜性质的影响，提出了获得最佳错薄膜的实验条

件。最后指出，锚是一种微悔于水的晶体，锚薄膜在长期使用之后，表面会出现花斑。

错是一种元毒的半导体材料p 光学透明区域为1.76μm ，....， 28μm。在 10μm 附近的折

射率约为 4，是一种常用的红外高折射率薄膜材料。

在我们的工作中，错薄膜是用真空热蒸发的方法制备的。制备工艺对错薄膜的性质影

响很大。为了得到优质的错薄膜p 必须选择最佳的工艺条件。

不同类型的错具有不同的透光性质，这是制备错薄膜时p 首先要考虑的重要环节p 必须

选择在工作波长处透明度好的薄膜材料。 由图 1 可以看出3 在 10.6μm 附近， N 型锚的透

过率要比 P 型错高得多。电阻率为 14n.cm 的 N 型错的吸收系数最小[1]因此我们选用

ρ=10"， 20n.om 的 N 型单晶错作为镀膜材料。

错用电阻加热法蒸发p 蒸发源、为石墨增桶。实验证明 [j) 增塌表面的光洁度，对错薄膜

的形貌影响很大。:tl:t锅表面光洁度高p 错薄膜表面就精细，反之，错薄膜表面就粗糙。事实

上p 只有增捐表面的光沽度足够高p 才能保证增塌对材料加热温度的均匀性和材料蒸发的一

致性。 对于错这类熔融蒸发的材料来说p 局部高温会引起大颗粒喷溅，而局部低温蒸发又会

导致薄膜的疏松3 所淀积的错薄膜就成为大颗粒和疏松膜的混合物。这样的薄膜2 当然不会

有好的结构和优良的性能。此外3 如果石墨舟与加热电键接触不良3 使舟受热不均3 产生局

部温差2 错球出现激烈的滚动，将使错薄膜表面形态变劣。我们采用高纯度的石墨舟如图 2

所示，其表面光洁度不低于 气76 0 使用前2 仍需进行清洁处理3 才能收到令人满意的效果。

石墨舟

图 1 石墨舟

2.2 

Fi宫 . 1 Gra phite crucible 

T% 

峙 30
7可
用 20

10 

2 岳 6 8 10 15 20 25 50μ 

因 2 错的透射光谱曲线

Fig. 2 Transmission curves of germu.nium 
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真空度是影响海膜性质的重要因素p 对错来说p 真空度越高2 蒸发料的分子自由程越

高3 室内残余气体对薄膜的沽污越少J 薄膜的性质就越好。表 1 给出在 2'"4 X 10-4 ':Porr 和

1.5"" 3 X 10-(; Torr 真空度下蒸发的错薄膜的性能比较。可以看出，后者不但机械强度高，

而且折射率也略有增加。这时错薄膜的填充密度也略有提高y 其结构也较为密致。

表 1 真空度对错薄膜性质的影响

Table 1 Effects of the gas p ressure on the gerroaniuro film propert ies 

主巳 学 性 质 牢 固 度劳

样品编号 基 体 膜 厚 真 空 度 一一一一一一 ←一一一一一一一一

R% n 转数 结果

1 硅 3950Á 2~4 >< 10-4 Torr 岳2.5 4.02 ~2000 坏

2 硅 3950Å 1.5~3. 5 >< 10- 5 Torr 46.5 4 ‘ 24 <3000 好

祷 SMG-l 光学薄膜强度试验机.上海机械学院制

淀积速率是影响错静膜性质的另一个重要因素。对于热蒸发薄膜来说J 淀积速率所包

含的信息是相当复杂的。提高淀积速率不但可以减少真空室内残余气体的污染3 增加薄膜

的密致性，而且可以减小薄膜的结晶颗粒使薄膜精细、光沽，一般说来是有好处的。但是p 为

了提高淀积速率，往往需要提高蒸发源的温度以增加材料的蒸发速度。温度越高y 蒸汽分于

的功能越大。它产生的积极作用是增加结合力p 提高了薄膜的牢固性3 它的消极作用是易于

形成大颗粒结晶p 使薄膜表面变得粗糙。 对于错这类熔融蒸发的材料来说，过高的蒸发源温

度不但会形成大颗粒喷溅3 而且还会使错球在石墨舟内剧烈的回转形成多温度和多角度蒸

发2 这一切将使膜面变粗。 反之，过低的蒸发源温度J 虽然能够避免大颗粒喷溅J 然而淀积速

率过慢3 使错薄膜变得疏松。从以上分析可以看出，不论淀积速率过于高还是过于低3 都会

影响到错障膜的密致性和牢固性3 对制备良好的错薄膜是不利的。实验证明2 淀积速率在

450A/min 左右时错薄膜的性质较好[表 2J~ 这一点与文献[3J 的结果一致。

表 2 淀积速率对错薄膜性质的影响

Table 2 Effects of the evaporatio丑 rate on the gsrmaniun film properties 

牢 固 度
样 品 编号 基 体 膜 厚 淀积速率 透过率%

转 数 结 果

1 Si 3950Ä 1240A/ min 44. 8 .....,1000 坏

2 Si 3950Á 450 A / min 46.4 >3000 女子

3 Si 3950Å 150Á( min 46 .....,3000 坏

烘烽是制备错薄膜的最后一道工序。 烘炜过程往往是薄膜的再结晶过程3 它不仅可以

改善薄膜的机械牢固性p 而且还可能改变薄膜的结晶构造。 图 3(α) 和 (b) 给出不同烘炜温

度下错薄膜的电子衍射图。可以看出3 烘烤温度为 160口C 时p 错薄膜仍属于结晶不完全的立

方结构[图 3(α)J; 而烘烤温度到 23000 时已变成完全结晶的立方结构[图烈的] 0 烘;垮温度

太高p 会使薄膜产生大颗粒结品和缺陷。 图 4 给出 40000 烘烤的错薄膜表面的电子显微镜

分析照片，可以明显地看出膜面有细小的颗粒和缺陷。随着烘;降温度下降2 膜面越来越jG
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(α) (b) 

图 3 错膜结构电子衍射图

Fig. 3 Electron diffraction pa材ern of germaniu皿:film

(b) 

图 4 (25000 x. )电子显微镜下观察到的错膜的表面形态

Fig. 4 Electron photο皿icrographs of Ge fìlms(25000 x) 

4 卷

情。当温度下降到 16000 时y 再用 25000x 的电子显微镜已观察不到错薄膜表面的颗粒和

缺陷。这时错薄膜的光损耗变小3 膜层也变牢。文献[4J 指出，这种条件下的错薄膜光吸收

最小。

通过上面的实验分析可以看出p 制备工艺对错薄膜的质量好坏的确有很大的影响3 而这

些往往容易被人们忽视。只要选择适当的工艺条件1 是不难制备出光谱特性与大块错单品

一致、硬度可与石英薄膜相比、光损耗最小的优质错薄膜。在相对湿度<95% 的环撞里y 错

薄膜使用期限约 3 年y 性能尚无明显变化。

错与其它薄膜材料组合成的反射膜、增透膜和泸光片J 广泛应用于激光器和其他光学仪

器中。然而错在 10μm 附近较高的固有吸收和存在的热失控现象，却限制了它在高功率激

光器中的应用J 实验证明2 镀有错薄膜的错透镜只能用在输出功率为 100W 以下的CWCOi

激光器3 而镀有错薄膜的其他窗口也只能承受输出功率在 300W 之内的 OWCOD 激光辐

射。

此外p 大量的实验证明3 错单晶可以被离子水溶解y 错的溶解度约为 O.lgjl 属于微溶水

晶体。这一点与一般文献报导的不一样。错薄膜在长期使用之后表面会变色J 性能会下降，

主要是由它的水溶性引起的。

本文得到范正修同志的具体指导，借此表示感谢。

参考文献

[1] 南开大学物理系激光组;<<激光'>， 1974， 1, No. 1 (Jan) , 33. 
(2J 上海光机所镀膜组;~激光>>，1975， 2, No. 3 (Se时， 19.



2 期 制备工艺对错薄膜性质的影响

[3 ] 日本学术振兴会薄膜第 131 委员会编; <<薄膜工学问(东京肯-.A社， 1964)γ01. II. 175. 
L 叫 J.W. 近耶等着;~半导体硅错中的离子注入>>， (科学出版社，北京， 1979). 

Effects of the preparation technology on the 

germanium film properties 

ZHANG BAOREN 

(Sha倪ghai I nstitute of Optics a饵d Fine Mechα饵ics ， Academia S协ica)

(Received 25 April1983, revised 14 November 1983) 

Abstract 

18.1 

The effec相 ofb的h film ma也erial and every step of prepara也ion 仙。hno1ogy process 

on 也e germaniu皿自1m proper古ies was described. The op也ima1 experimen古 condi也ions 古o

obtaìn 古he germanium fi1m is provided. :B'inally, the experime时s showed 由的由e

germanium is a crysta1 which ligh咀y dissol ves in 古he wa帕瓦 and hence the pie bald 

phe丑omenon in 也he germanium film during 也he long period of app1ications is 

exp1乱ined.




