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摘要　多腔诱导透射滤光片制备后出现的缺陷，严重地影响了薄膜样品的品质以及环境稳定性。实验用热蒸发的

方法在室温浮法玻璃基底上制备了四腔诱导透射滤光片。用光学显微镜观测了缺陷的形貌，将缺陷分为不同类型

的点状缺陷和线状缺陷，并结合光学轮廓仪和电子能量散射谱仪分析了缺陷的深度以及元素成份。分析结果显

示，基片污染、喷溅以及应力、亚表面缺陷等综合因素是诱发缺陷产生的主要原因。为减少缺陷数量以及其尺寸和

深度，实验验证了基底酸洗工艺对缺陷的抑制效果，证明了酸洗工艺具有可行性。最后结合缺陷产生的可能原因

提出了制备工艺改进措施，已经取得了较好的成果。
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１　引　　言

诱导透射滤光片（ＩＴＦ）是一种根据势透射率的

概念和诱导透射理论来设计的金属 介质薄膜，这种

膜系具有高峰值透射率和宽截止区等突出优点，作

为单波长滤光片的时候具有很大的应用价值［１～６］。

诱导透射滤光片可以只包含一层金属膜，也可以

包含多层金属膜，这种包含多层金属膜的滤光片称为

多腔（多重）诱导透射滤光片。为了在不增加金属膜

总厚度的情况下得到更高的势透射率，多腔诱导透射

滤光片是必然的选择［７］。但由于多腔诱导透射膜系

的工艺较为复杂［８］，镀制出的滤光片表面会出现点状

（Ｄｉｇ）和线状（Ｓｃｒａｔｃｈ）缺陷。缺陷的存在影响了光学

系统的滤光性能，增加了薄膜的散射损耗，对薄膜滤

光片环境稳定性也会产生极大的影响 ［９～１２］。
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２　实　　验

多腔诱导透射滤光片膜系采用交替蒸镀多层的

ＺｎＳ和Ａｇ两种薄膜材料制备而成。Ａｇ在可见光

波段具有较低的吸收率，很适合用来设计诱导透射

中心波长在可见光区的滤光片。根据文献［１３］，为

了降低金属 Ａｇ膜在诱导波长处的高反射率，与其

匹配的介质材料需要具有较高的折射率。ＺｎＳ膜料

除了具有高折射率的特点，还有制备工艺简单、能降

低最小连续Ａｇ膜厚度以及对积分透射率不敏感等

优势［１４～１６］。在金属 介质薄膜外，又采用电子枪加

热蒸发镀制Ａｌ２Ｏ３ 和ＳｉＯ２ 膜层来保护滤光片，能有

效地起到防止氧化和防潮的作用［１７］。

滤光片的基底采用１．１ｍｍ 厚的浮法工艺玻

璃，镀膜前进行离子清洗１０ｍｉｎ，除去基片表面残

留 的 气 体 和 杂 质。镀 制 薄 膜 的 本 底 真 空 为

４×１０－３Ｐａ，监控波长为５５０ｎｍ，不加烘烤
［１８］。滤

光片 的 膜 系结构如表 １ 所示，薄膜 总 厚 度 约

６５０ｎｍ。镀制完毕后，将滤光片取出置于聚光灯下

进行初步检验，标记出肉眼可见的诱导透射滤光片

缺陷。通过对２００个样品进行的统计分析，缺陷产

生概率约为４７％。

表１ 多腔诱导透射滤光片膜系

Ｔａｂｌｅ１ Ｍｕｌｔｉｐｌｅｃａｖｉｔｙｉｎｄｕｃｅｄｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｆｉｌｔｅｒｌａｙｅｒｓ

Ｌａｙｅｒ Ｍａｔｅｒｉａｌ Ｌａｙｅｒ Ｍａｔｅｒｉａｌ

１ ＺｎＳ ７ ＺｎＳ

２ Ａｇ ８ Ａｇ

３ ＺｎＳ ９ ＺｎＳ

４ Ａｇ １０ Ａｌ２Ｏ３

５ ＺｎＳ １１ ＳｉＯ２

６ Ａｇ

３　多腔诱导透射滤光片缺陷分析

选取了４个比较典型的缺陷形貌进行分析，分

别简记为缺陷Ａ，Ｂ，Ｃ和Ｄ。

３．１　点状缺陷分析

３．１．１　形状不规则的点缺陷

　　Ａ缺陷的主要形貌特征是缺陷边缘有色彩渐变

区域，如图１（ａ）所示，这表明缺陷边缘膜层有分层

过渡区域，而且缺陷部分在显微镜下观察颜色都比

较浅而且一致，说明缺陷大部分区域深度变化不大。

同时，Ａ缺陷中存在有深色絮状物。这类缺陷是产

生几率较大的缺陷类型之一。采用电子能量散射谱

仪（ＥＤＳ）对Ａ缺陷进行元素成分分析，用来确定缺

陷的产生原因。

图１（ｂ）是在通过缺陷的一条直线上对薄膜所

含Ｏ，Ａｌ和Ｓｉ元素进行含量分析得到的能谱曲线，

薄膜中其它元素如Ｚｎ，Ｓ，Ａｇ等元素的含量并无明

显变化。测试结果显示缺陷区域的Ａｌ元素和Ｏ元

素的含量比正常薄膜表面低４～６倍。按照元素百

分比统计，缺陷区域 Ａｌ，Ｏ两种元素的含量接近于

零，因此缺陷区域的Ａｌ２Ｏ３ 膜层产生脱落。

因为Ａｇ，Ｚｎ等元素的含量没有受到缺陷的影

响，所以判断薄膜脱落的位置应该在 Ａｌ２Ｏ３ 层与

ＺｎＳ层之间。这个结果说明了缺陷的形貌是一个凹

坑。缺陷区域Ｓｉ元素的含量比膜面上略有增加，主

要原因是外层ＳｉＯ２ 对凹陷缺陷的填充作用。光学

显微镜视场中的黑色絮状物的形貌和颜色异于缺陷

其他部分，但元素分析结果中各元素组分没有变化，

因此判断黑色絮状物含量极少，且与薄膜组分近似。

图１ Ａ缺陷的扫描电镜图像（ａ）和ＥＤＳ能谱图（ｂ）

Ｆｉｇ．１ ＳＭＥｉｍａｇｅ（ａ）ａｎｄＥＤＳｓｐｅｃｔｒａ（ｂ）ｏｆｄｅｆｅｃｔＡ

３．１．２　有棱角的点状缺陷

Ｂ缺陷的形貌特征是缺陷边缘棱角分明，缺陷

形状往往出现有锐角或圆弧，如图２（ａ）所示。在

Ｖｅｅｃｏ光学轮廓仪上进行了缺陷深度的测试，测试

结果如图２（ｂ）所示。

　　测试结果显示缺陷呈尖锐突起状，坡面斜率较

大且光滑，峰值高度约为５μｍ，远大于薄膜厚度，因

此Ｂ缺陷为颗粒状材料引起的缺陷。ＥＤＳ测试结

０５１２
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果显示缺陷区域的元素成分比例与膜面的成分基本

相似，因此缺陷来自于薄膜与基底之间。根据Ｂ缺

陷特有的形貌和纹理结构判断，最有可能的缺陷来

源为基底表面附着的玻璃微粒。在玻璃切割过程中

很可能由于崩边等原因产生细小的玻璃微粒嵌在基

片表面，由于在擦拭工艺过程中未清除干净而引入

污染，造成了这种尖锐突出而边缘有棱角的点状缺

陷。对未镀膜的基底进行观察，也有发现形貌相似

的玻璃微粒，大多数出现在基片的边缘部位，肉眼不

容易观察且难以擦除。

图２ Ｂ缺陷的扫描电镜图像（ａ）横向剖面图（ｂ）

Ｆｉｇ．２ ＳＥＭｉｍａｇｅ（ａ）犡ｐｒｏｆｉｌｅｄｅｔａｉｌｓ（ｂ）ｏｆｄｅｆｅｃｔＢ

３．１．３　圆形的点状缺陷

Ｃ缺陷的形貌特征是具有清晰的圆形轮廓且缺

陷面积较大，如图３所示。ＥＤＳ测试结果显示缺陷

区域的各元素含量与膜面相比没有出现变化，因此

判断缺陷来源于基底和薄膜之间。在ＥＤＳ测试结

果中发现缺陷区域存在有少量 Ｃｌ元素。在文献

［１９］中，对薄膜缺陷中含有的Ｃｌ元素的来源解释为

清洗过程后因没有擦拭干净而遗留的化学清洗液。

根据经验判断，这类圆形痕迹很可能是基片表面残

留的小液滴在液体张力作用下形成的，小液滴的来

源有可能是基底在清洗过程后没有擦拭干净而遗留

的化学清洗液也有可能是某种人体体液，例如唾液、

汗液等。对未镀膜的基片进行观察，同样也发现了

类似的圆形痕迹。

图３ Ｃ缺陷的扫描电镜图像和元素含量测试结果

Ｆｉｇ．３ ＳＥＭｉｍａｇｅｏｆｄｅｆｅｃｔＣａｎｄｒｅｓｕｌｔｏｆｅｌｅｍｅｎｔ

ｃｏｎｔｅｎｔｔｅｓｔ

３．２　线状缺陷分析

Ｄ缺陷的形貌特征是缺陷呈长条形或线形，形

状不规则，如图４（ａ）。在Ｖｅｅｃｏ光学轮廓仪上进行

了缺陷深度的测试，测试结果如图４（ｂ）所示。

图４ Ｄ缺陷的显微形貌（ａ）和横向剖面图（ｂ）

Ｆｉｇ．４ Ｍｉｃｒｏｉｍａｇｅ（ａ）ａｎｄ犡ｐｒｏｆｉｌｅｄｅｔａｉｌｓ（ｂ）ｏｆｄｅｆｅｃｔＤ

　　轮廓仪的测试结果显示Ｄ缺陷处是一个狭长

的凹陷区域，缺陷长度约２４６μｍ，宽度约３１μｍ。

缺陷中心区域呈平台状，深度约为０．２μｍ，平台周

围有深度超过０．３μｍ的窄而深的凹陷。进一步采

用ＥＤＳ对缺陷区域进行元素成分分析，用来确定缺

陷产生的原因。

图５分别是在通过Ｄ缺陷一条直线上对薄膜

所含Ｓｉ，Ｏ，Ｚｎ，Ｓ和Ａｇ，Ａｌ等元素进行含量分析得

到的能谱曲线。由图５（ａ）中看出在缺陷区域Ｚｎ和

Ｓ元素的含量极低，几乎为零；同样的情况也发生在

１５１２
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图５（ｂ）的Ａｇ元素中，这样的测试结果说明了ＺｎＳ

膜层和Ａｇ膜层均已全部脱落。然而缺陷深度并没

有达到膜层完全脱落的深度，说明缺陷产生在

Ａｌ２Ｏ３ 薄膜的沉积过程中，而且大部分 Ａｌ２Ｏ３ 薄膜

也已经脱落，尚有少量 Ａｌ２Ｏ３ 薄膜存留。接下来

ＳｉＯ２ 薄膜的沉积起到了填补薄膜缺陷的作用，造成

缺陷区域Ｓｉ含量比膜面增加４倍多。

图５ Ｄ缺陷处的ＥＤＳ能谱图。（ａ）Ｓ，Ｚｎ，Ｏ，Ｓｉ；（ｂ）Ａｌ，Ａｇ

Ｆｉｇ．５ ＥＤＳｓｐｅｃｔｒａｏｆｄｅｆｅｃｔＤ．（ａ）Ｓ，Ｚｎ，Ｏ，Ｓｉ；（ｂ）Ａｌ，Ａｇ

３．３　缺陷的产生原因分析

经过对多个点状、线状缺陷的分析，总结了以下

五种可能性较大的导致缺陷产生的原因：

１）镀膜材料在蒸发过程中产生喷溅，并溅射到

薄膜基底上，造成薄膜被破坏；２）镀膜材料被污染或

者真空室不够清洁；３）基片表面清洗不干净或引入

人为污染，易导致有棱角或者圆形的点状缺陷；４）诱

导透射滤光片随重数增多诱发了浮发玻璃基底的亚

表面缺陷或者应力过大。

其中第一条和第二条原因是综合导致形状不规

则点状缺陷的主要原因，第四条原因是导致线状缺

陷的主要原因。

３．４　缺陷预防措施和工艺改进

３．４．１　玻璃基片酸洗工艺

缺陷产生的原因包括基片不清洁和基片亚表面

缺陷等问题，因此能够增加基片的清洁程度和具有

抑制基片亚表面缺陷的化学清洗处理应该是抑制滤

光片缺陷产生的有效手段之一。化学清洗通过提高

镀膜基片质量，达到抑制缺陷的目的，其中以盐酸清

洗较为典型。可采用体积分数为５％的盐酸对镀膜

基片进行４ｈ酸洗浸泡，然后取出基片，在超声清洗

设备中用去离子水分两槽进行超声清洗各１０ｍｉｎ。

取出基片后用风刀吹干进行镀膜。文献［２０］表明进

行过酸洗的基片样品表面变得光洁，结构完整，去除

了杂质和微裂纹，减少了产生破坏的隐患。在显微

镜下观察酸洗后的基片在镀膜后产生的缺陷，缺陷

线度明显减小。对缺陷类型的统计结果显示玻璃基

片酸洗工艺使缺陷产生几率从约原来的４７％降低

到约３１％，其中有棱角的点状缺陷和线状缺陷数目

有所下降且没有出现圆形点状缺陷。在台阶仪测试

中，酸洗后基片镀膜产生缺陷的深度较未经过酸洗

处理基片镀膜产生的缺陷浅，平均缺陷深度减小

１２０ｎｍ。缺陷的线度减小和深度变浅证明了酸洗

工艺能够起到清洁玻璃基片和抑制基底亚表面缺陷

诱发镀膜缺陷的作用。

３．４．２　镀膜工艺改进措施

在采用酸洗工艺的基础上，为进一步降低缺陷

产生概率，提出了一些镀膜工艺改进措施。１）保持

蒸发Ａｇ膜沉积速率的稳定；２）增加Ａｌ２Ｏ３ 和ＳｉＯ２

膜料的预熔时间，适当降低其蒸发速率；３）对镀膜材

料进行品质控制；４）保持真空室和超净间更清洁的

环境，加强生产过程操作规范。

通过生产实验验证，采用以上工艺后，缺陷产生

概率进一步降低到了约２２％，形状不规则的点状缺

陷数目明显减少。

４　结　　论

薄膜的沉积工艺涉及到的因素众多，不同膜系

不同工艺下缺陷的产生原因也不尽相同。针对多腔

诱导透射滤光片在制备过程中产生的缺陷，借助光

学显微镜、光学轮廓仪和ＥＤＳ等仪器对缺陷的四种

典型形貌和主要产生原因进行了分析。分析结果显

示基片污染、喷溅、应力以及基片亚表面缺陷等因素

是诱发缺陷产生的主要原因。采用酸洗基片以及一

些镀膜工艺改进措施，有效地降低了缺陷产生的概

率，对诱导透射滤光片的制备工艺有重要的指导意

义。目前仍有约２２％的缺陷产生概率没有完全解

决，因此下一步工作的主要研究方向为滤光片缺陷

产生的微观过程和机理，提出新的基片清洁方法和

工艺改进措施，将滤光片缺陷的产生概率降至最低。

２５１２
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与此同时，对制备薄膜过程进行标准化控制的重要

性始终不可忽视。
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