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摘要　采用电子束蒸发法制备了Ｓｃ２Ｏ３ 单层薄膜和Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 多层反射膜。利用原子力显微镜、Ｘ射线衍射仪

等方法对薄膜的表面和结构进行了研究。采用３５５ｎｍ激光研究了Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 多层薄膜的损伤特性和预处理效

应，并对Ｓｃ２Ｏ３ 的损伤原因进行了分析。实验发现，Ｓｃ２Ｏ３ 具有较宽的带隙，薄膜结构为立方相，影响Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２

多层反射膜抗损伤能力的主要因素是材料的纯度。
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１　引　　言

紫外激光器广泛用于半导体工艺、光刻、光化

学、分析化学等领域，因此，国际上在制备高性能高

强度的紫外介质反射薄膜方面开展了大量的研

究［１～１３］。目前满足紫外波段光学特性和抗激光损

伤能力的可选择的材料很少，一般选择氟化物和氧

化物。通常情况下氟化物如 ＭｇＦ２ 和ＬａＦ３ 需要较

高的沉积温度，这给工艺带来较大的困难，而且氟化

物一般有较大的应力［７～１０］。在氧化物中，ＺｒＯ２ 和

ＨｆＯ２等高折射率材料具有从紫外（ＵＶ）到红外

（ＩＲ）较宽的透明区域，有良好的热稳定性、机械强

度、较高的折射率和抗激光损伤阈值（１０６４ｎｍ），研

究和报道较多［１４～２０］。

Ｓｃ２Ｏ３ 是具有优良特性的紫外材料
［７］，但是相

关的研究较少。本文用电子束蒸发法制备了Ｓｃ２Ｏ３

单层薄膜和多层反射膜，采用３５５ｎｍ紫外激光研究

了多层薄膜的损伤特性和预处理效应，并用原子力

显微镜、Ｘ射线衍射仪（ＸＲＤ）等方法对薄膜的表面

和结构进行了分析，对Ｓｃ２Ｏ３ 的损伤原因进行了

分析。
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２　实　　验

Ｓｃ２Ｏ３ 单层薄膜和 Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 反射膜是在

ＬｅｙｂｏｌｄＡＰＳ１５０４真空镀膜机上采用电子束蒸发法

沉积而成，源材料为Ｓｃ２Ｏ３ 颗粒。基底材料采用

４０ｍｍ的Ｋ９基片和石英基片，基片表面粗糙度小

于１ｎｍ。镀膜时的本底真空度为１０－４Ｐａ，Ｓｃ２Ｏ３ 和

ＳｉＯ２ 的沉积速率为０．２～１．０ｎｍ／ｓ，真空室温度为

２００ ℃。Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 反 射 膜 采 用 标 准 膜 系

ｓｕｂ／（ＨＬ）１７Ｌ。用于损伤对比的 ＨｆＯ２／ＳｉＯ２ 反射膜

制备方法与Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 反射膜相同。样品的光谱

曲线采用ＰＥ公司的λ９５０测量。样品表面采用

Ｎｏｒｍａｓｋｉ显微镜和原子力显微镜观测。

损伤阈值是在激光损伤阈值测量系统上进行。

调犙Ｎｄ∶ＹＡＧ激光器的主激光波长为１０６４ｎｍ，

脉宽５ｎｓ，经过两次倍频后输出３５５ｎｍ激光用于损

伤测试。薄膜的损伤测量根据ＩＳＯ１１２５４国际标准

采用１∶１测试和Ｒ∶１测试。光学元件的激光损

伤由 Ｎｏｒｍａｓｋｉ显微镜观察，放大倍率为１００倍。

在此倍率下，若测试样品表面产生任何可以观察到

的永久性改变，即认为发生了激光损伤。激光损伤

阈值采用零几率法定义，即把不同激光能量密度的

损伤概率数据作图，采用线性外插法，找出零损伤概

率能量密度，即是元件的损伤阈值。

３　实验结果

３．１　犛犮２犗３ 光学带隙

图１是Ｓｃ２Ｏ３ 单层薄膜的透过率光谱。从图中

可见，Ｓｃ２Ｏ３ 具有良好的紫外透光性，截止波长小于

２００ｎｍ。

图１ Ｓｃ２Ｏ３ 单层薄膜的透射比光谱曲线

Ｆｉｇ．１ ＴｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＳｃ２Ｏ３ｆｉｌｍ

　　薄膜的光学带隙和本征损伤阈值有关，对其光

学带隙进行了计算。

薄膜的消光系数［１１］

犽＝
λ

２π犱
×
狀ｆ（狀ｓ＋１）

狀２ｆ＋狀ｓ
×（犜－１）． （１）

　　薄膜的吸收系数

α＝４πκ／λ， （２）

其中狀ｆ、狀ｓ为膜层和基底的折射率；犱为薄膜的厚

度，可以直接测得；犜为单面透过率。

由于大多数材料物质导带底和价带顶的态密度

函数按抛物线分布，使得公式

α（ω）ω＝犅（ω－犈ｏｐｔ）
２ （３）

成立，其中犈ｏｐｔ为光学带隙，ω为光子能量，犅为与

材料本身的特征有关的常数。

将（１）、（２）、（３）式计算得到的［α（ω）ω］
１／２和ω

作图，曲线线形部分的延长线在ω轴上的截距即

为光学带隙的大小。计算得到Ｓｃ２Ｏ３ 薄膜的光学带

隙为６．６１ｅＶ。

对比ＨｆＯ２，ＺｒＯ２，Ｙ２Ｏ３ 等氧化物，Ｓｃ２Ｏ３ 薄膜

的光学带隙具有明显优势［１１］。

３．２　犛犮２犗３ 薄膜结构

图２是Ｓｃ２Ｏ３ 薄膜的ＸＲＤ衍射图谱，分析表

明，Ｓｃ２Ｏ３ 介质膜为立方相结构。激光薄膜常用的

ＨｆＯ２ 介质膜为单斜相结构。在激光辐照过程中，

薄膜由于吸收热量，随着温度升高，产生低温相到高

温相的转变。由于相变导致体积膨胀，如 ＨｆＯ２ 由

于单斜相向立方相变化体积变化约４％，容易导致

应力诱导损伤。因此高温立方相结构在抗激光热力

损伤方面是更有利的薄膜结构。

图２ Ｓｃ２Ｏ３ 薄膜的ＸＲＤ衍射图谱

Ｆｉｇ．２ ＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆＳｃ２Ｏ３ｆｉｌｍ

３．３　犛犮２犗３ 薄膜表面

采用ＸＥ１５０显微镜对样品表面进行了观测。

样品观测范围为５μｍ×５μｍ。从图３中可以明显

看到，Ｓｃ２Ｏ３ 呈柱状生长，多晶结构明显，薄膜表面

较为平整。

３．４　光谱曲线

图４为Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 反射膜的光谱曲线，中心波

０３７１
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长３５１ｎｍ，由于Ｓｃ２Ｏ３ 的折射率较低，所以反射带

窄，约３０ｎｍ，中心波长透射比小于０．１％。

图３ 原子力显微镜观测Ｓｃ２Ｏ３ 薄膜表面形貌

Ｆｉｇ．３ ＡＦＭｉｍａｇｅｏｆｔｈｅＳｃ２Ｏ３ｆｉｌｍ

图４ Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 反射膜的透射光谱

Ｆｉｇ．４ ＴｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆｔｈｅＳｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ｃｏａｔｉｎｇ

３．５　损伤阈值

从损伤测量的结果来看，Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 损伤阈值比

ＨｆＯ２／ＳｉＯ２的损伤阈值低。Ｒ∶１的方式测量结果表

明，Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２在采用３５５ｎｍ激光进行预处理对于

提高薄膜的损伤阈值没有明显效果，如图５所示。

图５ Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 和 ＨｆＯ２／ＳｉＯ２ 的３５５ｎｍ损伤阈值

Ｆｉｇ．５ Ｌａｓｅｒｉｎｄｕｃｅｄｄａｍａｇｅｔｈｒｅｓｈｏｌｄ（ＬＩＤＴ）ｏｆ

Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ｃｏａｔｉｎｇａｎｄＨｆＯ２／ＳｉＯ２ｃｏａｔｉｎｇ

３．６　损伤形貌

采用Ｎｏｒｍａｓｋｉ显微镜在放大１００倍的情况下

对薄膜的损伤形貌进行了观测。Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 在

３５５ｎｍ激光辐照下的１∶１损伤形貌和Ｒ∶１损伤

形貌见图６。

Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 的损伤形貌均为融斑状，随着能量

密度的增加，融斑呈扩大趋势，Ｒ：１测量方式下薄膜

图６ Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 多层膜Ｒｏｎ１表面损伤形貌１∶１（ａ，ｂ，ｃ），Ｒ∶１（ｄ，ｅ，ｆ）

Ｆｉｇ．６ ＤａｍａｇｅｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｅｓｏｆＳｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ｃｏａｔｉｎｇｓａｔ１∶１ｔｅｓｔｍｏｄｅ（ａ，ｂ，ｃ）Ｒ∶１ｔｅｓｔｍｏｄｅ（ｄ，ｅ，ｆ）

１３７１
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的损伤也是熔融状损伤，其特点和薄膜在１０６４ｎｍ

的激 光 损 伤 形 貌 不 同。ＨｆＯ２／ＳｉＯ２ 介 质 膜 在

１０６４ｎｍ激光辐照后既有缺陷导致的破裂、层裂损

伤，也有以及熔融烧蚀状损伤，其原因是节瘤缺陷导

致的破坏和热力学损伤。而Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 在３５５ｎｍ

的损伤没有发现破裂损伤，其损伤形貌均为融斑状，

损伤机制可能是膜层中的吸收杂质在紫外强吸收导

致局部温度升高，产生熔融状损伤。

４　分析与讨论

Ｓｃ２Ｏ３ 薄膜的带隙宽，但是损伤阈值低的原因

并不清晰。对Ｓｃ２Ｏ３ 镀膜材料采用辉光放电质谱

纯度进行了分析。检测结果中含量较高的元素分

布见表１。

表１ Ｓｃ２Ｏ３ 材料的杂质含量

Ｔａｂｌｅ１ Ｅｌｅｍｅｎｔｐｅｒｃｅｎｔａｇｅｏｆｍａｊｏｒｉｍｐｕｒｉｔｙ

Ｅｌｅｍｅｎｔ Ａｌ Ｓｉ Ｓ Ｃｌ Ｃａ Ｆｅ Ｚｒ

Ｍａｓｓｆｒａｃｔｏｎ／１０－６ ７２ ３４１ １３０ ４６ ２１ ２１ １６

　　从结果中可见，材料的杂质含量较高。其中Ｓｉ

的质量分数达到３４１×１０－６，过高的Ｓｉ含量可能

会导致各种缺陷态的产生。比如Ｓｉ和Ｏ结合的化

学计量平衡失配的Ｓｉ和氧缺陷中心等等。此外，较

高含量的Ｓ和Ｃｌ等杂质也会对薄膜的抗损伤能力带

来影响，负离子杂质对薄膜抗激光损伤的影响文献已

有报道［２０］。另外，Ｆｅ的质量分数为２１×１０－６，而Ｆｅ

杂质在３５５ｎｍ的吸收很强，也易导致损伤。因此，

虽然Ｓｃ２Ｏ３ 的带隙较宽，发生多光子电离的几率低。

但是由于杂质的存在，却使薄膜的损伤阈值大大降

低。由于薄膜采用电子束蒸发，沉积后材料中的杂

质均匀分布在膜层中，因此，１∶１和犚∶１测试的损

伤形貌没有明显的差别。从预处理的实验结果分

析，由于预处理主要作用是可以去除节瘤缺陷等吸

收点，使薄膜损伤阈值提高。但是对于材料纯度导

致的均匀分布杂质，激光预处理在提高薄膜损伤阈

值方面的作用不大，因此几乎未观测到预处理效应。

这表明，镀膜源材料的杂质含量过高是影响Ｓｃ２Ｏ３

多层膜紫外损伤性能的主要因素之一。

５　结　　论

本文对Ｓｃ２Ｏ３单层膜和Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 多层反射

薄膜的光学性质和损伤特性进行了研究。Ｓｃ２Ｏ３ 具

有较宽的带隙，薄膜结构为立方相，多层反射薄膜表

面平整。表明Ｓｃ２Ｏ３ 在制备抗激光损伤薄膜方面具

有潜力。损伤测量的结果表明，Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 在

３５５ｎｍ的损伤阈值没有达到较好的结果，同时

３５５ｎｍ预处理效果不明显。结合材料纯度分析结

果，认为其原因可能是镀膜材料的杂质含量过高导

致；要提高Ｓｃ２Ｏ３／ＳｉＯ２ 在３５５ｎｍ的抗激光损伤能

力，必须进一步提高Ｓｃ２Ｏ３ 材料的纯度。
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