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硒化锌基底２～１６μ犿超宽带硬质红外增透膜的研制

潘永强　杭凌侠　梁海锋　田　刚
（西安工业大学陕西省薄膜技术与光学检测重点实验室，陕西 西安７１００３２）

摘要　硒化锌材料具有较宽的透光区，使其在红外区有着广泛的应用，然而其作为基底，镀制超宽带增透膜却有相

当大的难度，尤其是膜层强度问题。设计出了硒化锌基底上２～１６μｍ的多层超宽带增透膜，并采用离子束辅助沉

积工艺在硒化锌基底上进行了多次实验，并对所使用的氟化钇（ＹＦ３）和硒化锌膜料进行了分析，发现ＹＦ３ 在３４００

和１６４０ｃｍ－１两个波数处的吸收峰。通过将低折射率层改为氟化钡和氟化钇的组合层后，在硒化锌基底上成功镀

制出了多层宽带增透膜并采用脉冲电弧离子镀技术在多层薄膜的表面镀制了一定厚度的类金刚石（ＤＬＣ）薄膜，增

强了膜层的强度。最终使硒化锌基底上镀制的超宽带增透膜在２～１６μｍ范围内的平均透射比大于９３％，峰值透

射比大于９７％，并且膜层的强度较好。

关键词　光学薄膜；超宽带增透膜；离子束辅助沉积；硒化锌；类金刚石薄膜

中图分类号　Ｏ４８４　　　文献标识码　Ａ　　　犱狅犻：１０．３７８８／犃犗犛２０１０３００４．１２０１

犝犾狋狉犪犅狉狅犪犱犅犪狀犱犪狀犱犎犪狉犱犐狀犳狉犪狉犲犱犃狀狋犻犳犾犲犮狋犻狅狀

犆狅犪狋犻狀犵狊狅狀犣狀犛犲犳狅狉２～１６μ犿

犘犪狀犢狅狀犵狇犻犪狀犵　犎犪狀犵犔犻狀犵狓犻犪　犔犻犪狀犵犎犪犻犳犲狀犵　犜犻犪狀犌犪狀犵
（犛犺犪犪狀狓犻犘狉狅狏犻狀犮犲犜犺犻狀犉犻犾犿犜犲犮犺狀狅犾狅犵狔犪狀犱犗狆狋犻犮犪犾犜犲狊狋犗狆犲狀犓犲狔犔犪犫狅狉犪狋狅狉狔，犡犻′犪狀犜犲犮犺狀狅犾狅犵犻犮犪犾犝狀犻狏犲狉狊犻狋狔，

犡犻′犪狀，犛犺犪犪狀狓犻７１００３２，犆犺犻狀犪）

犃犫狊狋狉犪犮狋　犣犻狀犮狊犲犾犲狀犻犱犲（犣狀犛犲）犻狊狑犻犱犲犾狔狌狊犲犱犳狅狉犻狀犳狉犪狉犲犱（犐犚）狅狆狋犻犮犪犾狊狔狊狋犲犿狊犫犲犮犪狌狊犲狅犳犻狋狊狑犻犱犲犫犪狀犱狋狉犪狀狊犿犻狊狊犻狅狀

狉犲犵犻狅狀．犎狅狑犲狏犲狉犪狊犪狊狌犫狊狋狉犪狋犲，犻狋犻狊狏犲狉狔犱犻犳犳犻犮狌犾狋狋狅犱犲狆狅狊犻狋狌犾狋狉犪犫狉狅犪犱犫犪狀犱犿狌犾狋犻犾犪狔犲狉犪狀狋犻狉犲犳犾犲犮狋犻狅狀（犕犔犃犚）

犮狅犪狋犻狀犵狊犻狀犐犚狉犲犵犻狅狀，犲狊狆犲犮犻犪犾犾狔犳狅狉狋犺犲犱狌狉犪犫犻犾犻狋狔．２～１６μ犿狌犾狋狉犪犫狉狅犪犱犫犪狀犱犕犔犃犚犮狅犪狋犻狀犵狊狅狀犣狀犛犲犪狉犲犱犲狊犻犵狀犲犱

犪狀犱狆狉狅犱狌犮犲犱犿犪狀狔狋犻犿犲狊犫狔犻狅狀犫犲犪犿犪狊狊犻狊狋犲犱犲犾犲犮狋狉狅狀犫犲犪犿犱犲狆狅狊犻狋犻狅狀．犜犺犲犪犫狊狅狉狆狋犻狅狀狉犪狋犲狅犳犢犉３犪狋３４００犪狀犱

１６４０犮犿－１犻狊犳狅狌狀犱犫狔犱犲狆狅狊犻狋犻狅狀狊犻狀犵犾犲犣狀犛犲犪狀犱犢犉３犳犻犾犿狊狅狀犌犲狊狌犫狊狋狉犪狋犲．犉犻狀犪犾犾狔，２～１６μ犿狌犾狋狉犪犫狉狅犪犱犫犪狀犱

犕犔犃犚犮狅犪狋犻狀犵狊犪狉犲犱犲狆狅狊犻狋犲犱犫狔狌狊犻狀犵犅犪犉２犪狀犱犢犉３犪狊狋犺犲犾狅狑犻狀犱犲狓犿犪狋犲狉犻犪犾狊．犇犔犆犳犻犾犿狊犪狉犲犱犲狆狅狊犻狋犲犱狅狀犲狓狋犲狉狀犪犾

犕犔犃犚犮狅犪狋犻狀犵狊犫狔狆狌犾狊犲犱狏犪犮狌狌犿犪狉犮犻狅狀犱犲狆狅狊犻狋犻狅狀．犜犺犲犿犲犪狊狌狉犲犱狉犲狊狌犾狋狊狊犺狅狑狋犺犪狋狋犺犲犪狏犲狉犪犵犲狋狉犪狀狊犿犻狋狋犪狀犮犲犻狊

犵狉犲犪狋犲狉狋犺犪狀９３％，狋犺犲狆犲犪犽狋狉犪狀狊犿犻狋狋犪狀犮犲犻狊犺犻犵犺犲狉狋犺犪狀９７％犪狀犱狋犺犲犱狌狉犪犫犻犾犻狋狔，狊狋犪犫犻犾犻狋狔犪狉犲犫狅狋犺犪犱狏犪狀犮犲犱．

犓犲狔狑狅狉犱狊　狅狆狋犻犮犪犾狋犺犻狀犳犻犾犿狊；狌犾狋狉犪犫狉狅犪犱犫犪狀犱犻狀犳狉犪狉犲犱犪狀狋犻狉犲犳犾犲犮狋犻狅狀犮狅犪狋犻狀犵狊；犻狅狀犫犲犪犿犪狊狊犻狊狋犲犱犱犲狆狅狊犻狋犻狅狀（犐犅犃犇）；

狕犻狀犮狊犲犾犲狀犻犱犲（犣狀犛犲）；犱犻犪犿狅狀犱犾犻犽犲犮犪狉犫狅狀（犇犔犆）犳犻犾犿

　　收稿日期：２００９０４２９；收到修改稿日期：２００９０６０２

基金项目：国家自然科学基金（６０８７８０３２）资助课题。

作者简介：潘永强（１９７４—），男，博士，副教授，主要从事光学薄膜工艺和测试方面的研究。Ｅｍａｉｌ：ｐｙｑ＿８６７＠１６３．ｃｏｍ

１　引　　言

在红外光学系统中，绝大多数红外光学元件都

必须镀增透膜来降低表面反射损失，提高红外成像

系统的成像质量。随着现代光学系统的发展，对应

用于红外区域的波段范围的要求也越来越宽，然而

适合用于镀制红外增透膜的薄膜材料大都比较松软

且易吸潮。这就使得具有高透射率、宽光谱覆盖范

围、可靠性好以及膜层硬度满足要求的超宽带硬质

红外增透膜的研制成为许多设计红外光学系统的一

个关键部分［１］。

目前，国内外有关红外增透膜的研究主要包括

两个方面：其一是对红外增透膜的膜系设计优化方

面的专门研究［２～６］，且大都集中在某一个和某几个

红外波段，如３～５μｍ或８～１２μｍ等
［７，８］；对于以
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硫化锌、硒化锌等作为基底材料工作于宽带范围的

红外增透膜的研究还很少，特别是应用于２～

１６μｍ如此宽波段范围内的研究未见有报道，而该

波段恰恰是航天航空遥感中信息量比较集中的一个

波段，也是许多红外光学仪器，如红外光谱仪中必须

使用的波段。其二是对红外光学膜料以及工艺方面

的专门研究［９，１０］，如红外光学薄膜材料有采用锗

（Ｇｅ）、硫化锌（ＺｎＳ）、硒化锌（ＺｎＳｅ）、氟化锶（ＳｒＦ２）、

氟化钡（ＢａＦ２）、氟化钙（ＣａＦ２）和氟化钇（ＹＦ３）等，国

外也有报道采用氟化钍（ＴｈＦ４）作为低折射率膜

料［１１］，但氟化钍具有放射性和一定的毒性，许多国

家已禁止使用［１２］。而氟化锶、氟化钡和氟化钙等膜

料较松软且易吸潮，镀出的膜层强度差。

本文所研制的超宽带红外增透膜的波段为２～

１６μｍ，要求其平均透射率大于９２％，基底是硒化

锌。其难点主要体现在三个方面：一是增透膜的带

宽要求特别宽；二是膜层的牢固度，要求薄膜不开

裂、不起皱、不脱膜；三是对膜层的强度的要求，要求

膜层能够工作在恶劣环境中且表面不易被划伤。为

了满足上述要求，在膜系设计中，采用了多层膜结

构，并利用Ｒｅｆｉｎｅｍｅｎｔ的计算机辅助设计方法进行

了优化。薄膜镀制中，在传统热蒸发技术中采用离

子束辅助沉积技术。用具有一定能量的荷能离子轰

击沉积中的薄膜，来改善薄膜的性能。由于外来离

子对凝聚中的粒子的动量传递，使得凝聚粒子移动

性增加，从而通过改善膜层的柱状结构，使膜层更加

致密，来提高膜层的稳定性［１２］。此外，为了进一步

提高膜层的硬度，采用脉冲电弧离子镀技术在膜层

的最外层表面沉积了厚度约为１００ｎｍ的类金刚石

（ＤＬＣ）薄膜做为多层增透膜的保护层，以提高膜层

的硬度和抗恶劣环境的能力［１３］。

２　膜料选择和膜系设计

应用于红外波段的光学膜料，必须保证在应用

波段具有良好的透射率、合适的折射率、良好的机械

强度和硬度以及稳定的化学特性。对于高折射率膜

料可采用吸收较小的硒化锌膜料。对于红外波段低

折射率膜料的选择成为制备高质量红外薄膜的关键

技术之一，氟化锶、氟化钡和氟化钙等镀制的膜层松

软且易吸潮；氟化钇（ＹＦ３）有较大的应力常常会使

膜层龟裂，因此在膜系设计中采用了多层膜结构，并

将氟化钇膜料选为低折射率膜料。

对于多层膜，它的特征矩阵为［１４］
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式中δ犼表示波长为λ的光束在第犼层薄膜中单向传

播的相位厚度，犖犼为第犼层薄膜的复折射率，犱犼 为

第犼层薄膜的物理厚度，θ犼表示光束在第犼层膜内的

传播方向与界面法向方向的夹角，η犼 为第犼层的有

效导纳。那么，该犽层膜的透射率可表示为

犜＝
４η０η犽＋１
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　　（１）式是光学薄膜的理论基础，从该式可以得出

一个给定膜系的全部光学特性。在增透膜的设计

中，如果某层膜所要求的折射率用单层膜无法现实，

可用一个三层对称膜系来代替，并使对称膜系的总

光学厚度与所要求的单层膜相近。

图１ ＺｎＳｅ基底上２～１６μｍ增透膜理论透射率曲线

Ｆｉｇ．１ Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌａｎｔｉｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｆｉｌｍｃｕｒｖｅｆｏｒ

２～１６μｍｏｎＺｎＳｅ

在薄膜设计中，根据膜层材料的色散关系，采用

Ｏｐｔｉｌａｙｅｒ膜系设计软件，在给定膜层材料折射率的情

况下，对膜层的厚度以及膜层的层数进行优化，优化

后的结果中有５层膜、７层膜甚至９层膜结构都能够

满足光学要求，结合实验的具体情况选择一个光学特

性满足要求，而且从膜层厚度监控以及膜层镀制的连

续可行性和工艺重复性等方面综合考虑都满足要求

的膜系结果，最终选择的膜系为７层膜结构的膜系：

Ｓ｜Ｌ３Ｈ２Ｌ２Ｈ３ＬＨ８Ｌ｜Ａ，其中Ｌ为氟化钇、Ｈ为硒化

锌。为了在膜层厚度监控中使用短波控制长波的监

控方法，所采用的设计波长和监控波长都为λ＝

６００ｎｍ。经过优化后，理论设计的ＺｎＳｅ基底（Ｓ）上超

宽带增透膜的透射率光谱曲线如图１所示。

２０２１
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３　薄膜制备工艺及相关分析

薄膜制备是在安装了自行研制的宽束冷阴极离

子源的南光机械厂生产的ＺＺＳ７００—１／Ｇ箱式光学

镀膜机上进行的。镀前用８００ｅＶ左右的Ａｒ＋离子

束对ＺｎＳｅ基底进行约５ｍｉｎ的轰击，然后采用离子

束进行辅助沉积。硒化锌采用钼舟电阻加热蒸发，

氟化钇采用电子束蒸发。镀后再采用离子束对样片

进行１０ｍｉｎ左右的轰击和一定时间的高温退火处

理。由于膜系的中心波长较长，在膜系控制中采用

了透射式短波控制长波的方法，为了进一步提高膜

层的监控精度，在短波控制长波的方法中，考虑到膜

料的色散效应提出了光学厚度等效代换。在整个镀

膜过程中基底的温度控制在２００±５℃，本底气压低

于４．０×１０－３Ｐａ，充入氩气后的工作真空度控制在

９×１０－３Ｐａ左右。实验证明在膜层制备过程中，本

底气压越低，膜层的沉积速率越低，膜层性能越好。

硒化锌薄膜的沉积速率应控制在０．２ｎｍ／ｓ左右，氟

化钇膜层的沉积速率为０．８ｎｍ／ｓ。在镀制第一层

低折射率的氟化钇膜层时，为了便于膜层监控和提

高膜层的牢固度，首先在基底上镀制一层硒化锌膜

层。经过多次实验后发现，镀制的红外超宽带增透

膜存在以下两个问题：１）有的样片的膜层会出现膜

层龟裂和脱落的现象，分析其原因，主要是由于膜层

最外层的氟化钇膜层较厚所致；２）在所镀制的膜层

的透射率光谱曲线的测试结果中发现，在波数为

３４００ｃｍ－１（波长约为２．９４μｍ）附近会出现一个较

大的 吸 收 峰，在 波 数 为 １６４０ｃｍ－１ （波 长 约 为

６．１０μｍ）附近也会出现一个较小的吸收峰，其测试

结果如图２所示。其中３条光谱曲线分别是ＺｎＳｅ

基底、ＺｎＳｅ基底单面和双面镀制增透膜后的实测光

谱曲线。从图２中的实测光谱曲线和图１中的理论

光谱曲线的比较可以看出，实测光谱曲线和理论光

谱曲线的峰谷值的位置一致，实测的透射率略低于

理论设计的透射率，其次就是在实测的光谱透射率

曲线中出现了上述的两个吸收峰。为了搞清楚这两

个吸收峰的来源，采用相同的沉积工艺在锗（Ｇｅ）基

底上分别沉积了单层的硒化锌薄膜和氟化钇薄膜，

其测试的光谱曲线如图３所示。从图３中可以看

出，上述膜层的两个吸收峰都是由于氟化钇薄膜的

吸收所致。为了减小或避免红外增透膜在这两个位

置处的吸收，同时进一步避免增透膜最外层氟化钇

所产生的较大应力而引起的膜层龟裂现象。将膜系

中第一层和第三层的氟化钇完全改用了氟化钡膜

料，将最外层的氟化钇分成两层来镀，其中前５个极

值采用膜料为氟化钡，后３个极值采用的膜料仍为

氟化钇，实验测试结果如图４所示。实验证明，这样

既可以降低膜层在以上两个位置的吸收，提高膜层

的透射率，还可以继续保证膜层的强度满足要求。

图２ 硒化锌基底上２～１６μｍ增透膜实测透射率曲线

Ｆｉｇ．２ Ｍｅａｓｕｒｅｄｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｖｉｔｙｃｕｒｖｅｆｏｒ２～１６μｍ

ｏｎＺｎＳｅ

图３ 锗基底上单层ＺｎＳｅ和ＹＦ３ 薄膜透射率曲线

Ｆｉｇ．３ ＭｅａｓｕｒｅｄｔｒａｎｓｍｉｔｔａｎｃｅｃｕｒｖｅｆｏｒＺｎＳｅ

ａｎｄＹＦ３ｏｎＧｅ

图４ 改进后硒化锌基底上２～１６μｍ增透膜实测

透射率曲线

Ｆｉｇ．４ Ｍｅａｓｕｒｅｄｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｖｉｔｙｃｕｒｖｅｆｏｒ２～１６μｍ

ａｎｔｉｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｆｉｌｍｏｎＺｎＳｅａｆｔｅｒｉｍｐｒｏｖｉｎｇ

最后，采用脉冲电弧离子镀技术，在靶基距为

２９０ｍｍ，脉冲频率为３Ｈｚ，主回路电压为２００Ｖ，起

弧电压为４５０Ｖ的沉积工艺条件下，在镀制的多层

红外超宽带增透膜（ＭＬＡＲ）的表面加镀了厚度为
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１００ｎｍ的ＤＬＣ薄膜。

４　测试结果

１）光学性能测试：文中红外透射率的测试均采

用美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司生产的ＳｐｅｃｔｒｕｍＸ型傅

里叶变换红外光谱仪，其基本性能指标是：光谱范围

为３８０～１００００ｃｍ
－１，分辨率为０．２ｃｍ－１。图４所

示为在硒化锌基底上双面沉积的多层超宽带红外增

透膜（ＭＬＡＲ）以及两个面都加镀了１００ｎｍ的ＤＬＣ

薄膜后（ＭＬＡＲ＋ＤＬＣ）的实测光谱透射率曲线。其

峰值透射率均大于 ９７％，在 ２～１６μｍ（６２５～

５０００ｃｍ－１）波段范围内平均透射比大于９３％，而

且，加镀了ＤＬＣ薄膜后并没有降低膜层的透射比，

仅是光谱曲线发生了微小的长移。

２）高低温实验：无包装情况下，将镀膜样片放入

辽宁试验设备厂制造的Ｙ７０８０高低温试验箱中，此

高低温实验箱的升温和降温速度均小于２℃／ｍｉｎ，

在（－４０±３）℃低温中保持６ｈ；在（５０±３）℃高温

中保持６ｈ，膜层均无起皱、龟裂、脱落等现象。

３）机械强度实验：用手持式擦拭具，在橡皮摩擦

头外裹两层干燥脱脂纱布保持４．９Ｎ（５００ｇ）压力

下顺着同一轨迹对膜层进行摩擦，往返２５周期后，

膜层表面无损伤。

４）附着性实验：用２ｃｍ宽的剥离强度不小于

２．９４Ｎ／ｃｍ２ 的胶带纸粘牢在膜层表面，把胶带纸从

垂直于样片表面的方向迅速拉起后，膜层无脱落，无

损伤。

５）湿度实验：在（４８±２）℃，９６％±１％的相对

湿度中经历２４ｈ，膜层外观无变化。

５　结　　论

采用Ｏｐｔｉｌａｙｅｒ膜系设计软件并结合实际的膜

层监控以及膜层镀制中的连续可行性和工艺的重复

性设计出了硒化锌基底上２～１６μｍ的超宽带增透

膜。采用离子束辅助沉积技术，通过膜料的合理选

择和组合，既有效降低了氟化钇膜层引起的吸收峰，

又保证了膜层的硬度，避免了单纯使用氟化钇造成

的膜层应力较大的问题。通过进一步在多层宽带增

透膜表面沉积ＤＬＣ薄膜的方法进一步提高了膜层

的强度和抗恶劣环境的能力。
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