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电子束蒸发沉积犐狉膜真空紫外反射特性
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摘要　Ｉｒ是一种重要的真空紫外反射材料，在太阳物理、宇宙物理、生命科学、大气物理、同步辐射等方面有着十分

重要的应用。对电子束蒸发沉积Ｉｒ膜在真空紫外波段的反射特性进行了系统的理论和实验研究。根据吸收材料

基底上单层金属膜数学计算模型，对不同基片上各种厚度的Ｉｒ膜真空紫外反射率进行了优化计算。根据计算和前

期实验结果，采用电子束蒸发方法，在石英、Ｋ９玻璃基片上沉积了不同厚度的Ｉｒ膜，在入射波长１２０ｎｍ处获得了

近３０％正入射反射率，对应的Ｉｒ膜厚度为１２ｎｍ。过厚或过薄均不利于Ｉｒ膜反射率的提高。经退火处理后，Ｉｒ膜

中张应力有所释放但并未消除，同时晶粒平均尺寸显著增大，反射率下降。
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１　引　　言

铱（Ｉｒ）为一种贵金属，原子量１９２．２２，密度

２２．６５ｇ／ｃｍ
３，熔点２４５９℃，沸点４５３７℃，在１０－２Ｐａ

真空度时蒸发温度为２１０７℃。由于化学性质稳定，

熔点极高，Ｉｒ常被用来制造坩埚和特种容器。Ｉｒ还是

一种很好的真空紫外反射材料［１，２］。在５０～１００ｎｍ

的波长范围内，Ｉｒ膜反射率比此波长范围内常用材

料Ａｕ、Ｐｔ都高，虽比Ｏｓ膜反射率稍低，但后者时效

效应严重［３］。相比之下，空气中的时效对Ｉｒ膜反射

率几乎没有影响，正因为如此，Ｉｒ膜更多地应用于实
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际应用。

沉积方式主要是电子枪热蒸发，亦可由聚焦激

光束进行蒸发。由于元素本身化学性质稳定，淀积

速率及真空室的压强对铱膜反射率几乎没有影

响［４，５］；对于不同的入射波长，其反射率最大值对应

于不同的膜厚值，因此没有一个最佳的铱膜厚度能

够在整个真空紫外区给出最高的反射率。

为给真空紫外相关研究（包括国家同步辐射实

验室各线站５０～１００ｎｍ反射镜及光!

涂层）中的

反射、光
!

元件制作提供优化参数，摆脱对进口产品

的依赖，基于国外的研究成果，结合实验室现有条

件，采用电子束蒸发技术沉积了厚度不同的Ｉｒ膜。

对Ｉｒ膜在真空紫外波段的反射特性进行了系统的

理论和实验研究。

２　厚度优化计算

建立了基底为吸收材料时单层金属膜数学计算

模型［６～１４］。根据折射定律，对不同基片上各种厚度

的Ｉｒ膜反射率进行了计算
［６］。图１示出了玻璃基

片上Ｉｒ膜厚度优化计算曲线（正入射）。由图１可

见，不同的入射波长对应的最佳膜厚不同；膜厚超过

一定值，反射率趋向稳定。图２是０°入射角时玻璃

基片上不同厚度Ｉｒ膜反射率随入射波长变化情况，

其反射率在入射波长在５５ｎｍ、１１０ｎｍ处均出现峰

值，而在８０ｎｍ附近不论膜厚多少均出现反射率谷

底（与图１一致）。入射光波长１４０ｎｍ以下，厚度薄

的Ｉｒ膜反射率稍高，入射光波长１６０ｎｍ以上，厚膜

（＞２０ｎｍ）明显有利。

图１ 玻璃基片上Ｉｒ膜厚度优化计算曲线

Ｆｉｇ．１ ＣａｌｃｕｌａｔｅｄｏｐｔｉｍｕｍｔｈｉｃｋｎｅｓｓｆｏｒＩｒｌａｙｅｒｏｎ

ｇｌａｓｓｓｕｂｓｔｒａｔｅ

Ｓｉ基片上Ｉｒ膜厚度优化计算曲线如图３所示

（正入射）。和沉积在Ｓｉ基底上的Ａｕ膜优化曲线相

似［６，７］，对较长的入射波长（＞５５ｎｍ），无膜的裸Ｓｉ片

图２ 入射角０°时玻璃基片上不同厚度Ｉｒ膜反射率随

入射波长变化曲线

Ｆｉｇ．２ Ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｒｅｆｌｅｃｔｉｖｉｔｙ ｏｆＩｒｌａｙｅｒ ｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓｏｎｇｌａｓｓｓｕｂｓｔｒａｔｅａｓａｆｕｎｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅ

ｉｎｃｉｄｅｎｔｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ（ｉｎｃｉｄｅｎｔａｎｇｌｅｉｓ０°）

图３ 不同入射波长时Ｓｉ基片上Ｉｒ膜厚度优化计算曲线

Ｆｉｇ．３ ＣａｌｃｕｌａｔｅｄｏｐｔｉｍｕｍｔｈｉｃｋｎｅｓｓｆｏｒＩｒｌａｙｅｒｏｎ

Ｓｉｓｕｂｓｔｒａｔｅｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｎｃｉｄｅｎｔｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｓ

反射率更高；但对入射波长在５５ｎｍ左右的短波长，

图４ 入射角０°时Ｓｉ基片上各种厚度Ｉｒ膜反射率随

入射波长变化曲线

Ｆｉｇ．４ ＲｅｆｌｅｃｔｉｖｉｔｙｏｆＩｒｌａｙｅｒｗｉｔｈｖａｒｉｏｕｓｔｈｉｃｋｎｅｓｓｏｎＳｉ

ｓｕｂｓｔｒａｔｅａｓａｆｕｎｃｔｉｏｎｏｆｉｎｃｉｄｅｎｔ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ

　　　　　（ｉｎｃｉｄｅｎｔａｎｇｌｅｉｓ０°）

一层半透的Ｉｒ膜（膜厚约１５ｎｍ）有利于提高反射率。

图４示出入射角０°时硅基片上不同厚度Ｉｒ膜反射率

７３０２
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随入射波长变化情况。和图２不同，Ｓｉ基片上厚的Ｉｒ

膜在８０～１４０ｎｍ波长范围反射率明显较高，在此范

围之外，厚度在２０ｎｍ以下的Ｉｒ膜有优势。

玻璃基片上的Ｉｒ膜，入射波长１４０ｎｍ以下宜

用薄膜（膜厚＜２０ｎｍ）；波长更短（１００ｎｍ以下）则

膜厚对反射率影响不大。这使得镀膜过程相对简

单。以Ｓｉ作基底时，若入射波长在５５ｎｍ以上，Ｓｉ

基片裸片更好（不镀膜）。

３　实验装置

图５是实验所用电子束蒸发镀膜机结构示意

图。系统配置了三台真空泵，分别为旋片泵（Ｐ１）、罗

茨 泵（Ｐ２）和分子泵（Ｐ３）。犞１～犞４为阀门。工作时

图５ 电子束蒸发镀膜机示意图

Ｆｉｇ．５ Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｏｆｅｌｅｃｔｒｏｎｂｅａｍｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎ

ｃｏａｔｉｎｇｍａｃｈｉｎｅ

先由旋片泵将真空室抽至１０Ｐａ以下，再依次由罗

茨泵、分子泵将真空室抽至１×１０－４Ｐａ以下（本底

压强）。配有强制循环水冷却的电子枪系统含三个

坩埚，最多可蒸发三种膜材。电子枪的功率及光斑

位置可调。膜厚由上海泰尧真空科技有限公司生产

的ＦＴＭⅢＢ晶振仪监控，并由α５００台阶仪测量。

反射率测试在中国科技大学国家同步辐射实验室

“光谱辐射标准与计量光束线和实验站”上进行，测

量波长１１５～１４０ｎｍ 。结合理论计算结果以及离

子束溅射 Ａｕ 膜实验结果
［６，８，９］，在电子束蒸发

（ＥＢＤ）镀膜机上镀制Ｉｒ膜时，只采用 Ｋ９和石英玻

璃基片，不用Ｓｉ片。

４　测试结果及讨论

蒸发所用Ｉｒ粉购自英国 Ｊｏｈｎｓｏｎ Ｍａｔｔｈｅｙ

ＣｈｅｍｉｃａｌｓＬｉｍｉｔｅｄ公司，纯度９９．９９９％，镀膜前先除

气并预融成块。镀膜时本底真空度约１"１０－４Ｐａ。

每次镀膜分别放入不同材质的基片，以保证沉积条

件完全相同。镀膜过程中，膜厚晶振仪监控，并最终

由α５００台阶仪测量。

图６（ａ）是实测石英基片上Ｉｒ膜反射率随膜厚

度变化曲线。从曲线上可见：在所测波长范围内，厚

度为１２ｎｍ的Ｉｒ膜反射率明显比其他膜厚的Ｉｒ膜

高。这与计算结果（图２）相符，也与文献［５］报道的

结果相近；厚度较薄的Ｉｒ膜（６ｎｍ、１２ｎｍ）反射率在

所测波长范围内变化强烈，厚膜反射率则表现平稳，

且相互之间没有明显差异，这种趋势也与计算结果

相符；与理论计算结果（图２）比较：实测反射率比理

论计算值稍高；对比已有结果［５］，也是本实验获得的

反射率稍高。这可能与镀膜时极低的沉积速率使得

沉积在基片上的Ｉｒ原子有足够的时间迁徙、从而形

成比较均匀、完善的微观组织结构有关。

图６ 电子束蒸发沉积不同膜厚Ｉｒ膜反射率曲线。石英基片（ａ），Ｋ９基片 （ｂ）

Ｆｉｇ．６ ＲｅｆｌｅｃｔｉｖｉｔｙｏｆＩｒｆｉｌｍｄｅｐｏｓｉｔｅｄｏｎｑｕａｒｔｚｓｕｂｓｔｒａｔｅ（ａ），Ｋ９ｇｌａｓｓｓｕｂｓｔｒａｔｅ（ｂ）ｂｙＥＧＥ

８３０２



１０期 干蜀毅等：　电子束蒸发沉积Ｉｒ膜真空紫外反射特性

　　图６（ｂ）是Ｋ９玻璃基片上Ｉｒ膜反射率随膜厚

变化曲线。对照图６（ａ）：在各个膜厚下，其反射率

随波长变化不像石英基底时那么剧烈，但也是膜厚

为１２ｎｍ时，Ｉｒ膜具有明显的高反射率；和石英基片

相比，以Ｋ９玻璃作基底的Ｉｒ膜反射率稍低。根据

前期Ａｕ膜、离子束沉积Ｉｒ膜的实验结果，估计膜厚

再厚一点（约１８ｎｍ）其反射率还可以进一步提高。

为确定温度对Ｉｒ膜反射率影响，在Ｉｒ膜反射率

测试完成后，立即对Ｉｒ膜退火。退火过程：Ｋ９基底

样片由室温（约１７℃）加热１ｈ至３５０℃，在此温度

下保温６０ｍｉｎ；将炉门打开使空气流入、自然冷至

室温；石英玻璃由于其软化温度比Ｋ９高得多，因此

保温温度设在６５０℃。退火过程：石英基底样片由

室温（约１４℃）加热３ｈ至６５０℃，在此温度下保温

５０ｍｉｎ；关掉加热电源使其在炉中自然冷却至室温。

退火完成后，立即测反射率。图７（ａ）给出了膜厚为

２８ｎｍ、３０ｎｍ的Ｋ９样片热处理前后反射率测试结

果。图７（ｂ）给出石英玻璃基底样片热处理前、后反

射率比较曲线。显然热处理后各样片正入射反射率

有较大幅度降低。

图７ 电子束蒸发沉积Ｉｒ膜热处理前、后反射率比较。Ｋ９基片 （ａ），石英基片 （ｂ）

Ｆｉｇ．７ ＲｅｆｌｅｃｔｉｖｉｔｙｃｈａｎｇｅｏｆＩｒｆｉｌｍｄｅｐｏｓｉｔｅｄｏｎＫ９ｇｌａｓｓｓｕｂｓｔｒａｔｅ（ａ），ｑｕａｒｔｚｇｌａｓｓｓｕｂｓｔｒａｔｅ（ｂ）ｂｙＥＧＥ

ｂｅｆｏｒｅａｎｄａｆｔｅｒａｎｎｅａｌｉｎｇ

　　对热处理前后的样品进行Ｘ射线衍射（ＸＲＤ）

测试，所用波长为Ｃｕ靶Ｋα线（λ＝０．１５４０５６ｎｍ）。

结果表明，热处理前 Ｋ９和石英玻璃基片上Ｉｒ膜只

在４０．２°时出现一个衍射峰，表明（１１１）晶面优先生

长，由Ｂｒａｇｇ公式计算其晶面距为０．２１９３ｎｍ，比标

准间距０．２２１７ｎｍ小，表明膜中存在张应力。热处

理后在４０．５８°、４６．８８°、６９．２６°和８３．１２°均出现衍射

峰，分别对应于Ｉｒ的（１１１）、（２００）、（２２０）和（３１１）晶

面，说明热处理后Ｉｒ的微观结构出现了变化，尽管

后面三个峰较弱。热处理后Ｋ９和石英玻璃基片上

Ｉｒ膜（１１１）晶面距分别为２．２１４ｎｍ、２．２０９８ｎｍ，比

未处理的Ｉｒ膜（１１１）晶面距大但比标准间距小，说

明热处理后Ｉｒ膜中张应力有所释放但并未消除。

用Ｓｈｅｒｅｒ公式计算出热处理前的晶粒平均尺寸为

９．３２ｎｍ，热处理后 Ｋ９基底上的Ｉｒ膜晶粒平均尺

寸为１２．７ｎｍ，石英基底上Ｉｒ膜晶粒平均尺寸为

１５．５２ｎｍ，均显著增大。显然正是这些变化导致Ｉｒ

膜反射率下降。

５　结　　论

建立了吸收基底上单层金属膜反射率计算模

型，对不同基片上各种厚度的Ｉｒ膜反射率进行了优

化计算。采用电子束蒸发沉积技术在石英和Ｋ９玻

璃基片上镀制了不同厚度的Ｉｒ膜，在１１５～１４０ｎｍ

波长范围内获得了近３０％正入射反射率。

基片材料对真空紫外反射镜反射率有重要影

响。宜以石英或Ｋ９玻璃作基底，两者区别不明显，

Ｓｉ明显差；

Ｉｒ膜厚度对反射率有重大影响。石英基片上Ｉｒ

膜的最佳膜厚约１２ｎｍ，Ｋ９基片上稍厚（１２～

１８ｎｍ），过薄或过厚均不利于在１１５～１４０ｎｍ波长

范围内得到高反射率；其原因是半透的Ｉｒ膜和基底

界面上出现了相长干涉；

无论以石英还是 Ｋ９玻璃作基底，经退火处理

后Ｉｒ膜反射率均出现明显的降低。
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