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摘要　为制备出在１３０～２１０ｎｍ波段具有良好光谱性能的铝反射膜，优化设计了铝反射镜中铝层和保护层氟化镁

的厚度，理论确定铝层和氟化镁保护层最佳厚度分别为８０ｎｍ和３３ｎｍ。采用热舟蒸发工艺，在ＢＫ７基片上制备

了Ａｌ反射膜样品，获得了１３０～２１０ｎｍ波长范围内反射率均大于８０％的金属铝膜。研究了铝层沉积速率和紫外

辐照处理对薄膜性能的影响，并考察了铝膜光谱性能的时效性。结果表明铝层沉积速率越快，制备的铝膜反射率

越高；合理地存放铝膜元件，可以长时间内保持铝膜的光谱性能。适当的紫外辐照处理能进一步提高铝膜在真空

紫外波段的反射率。
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１　引　　言

真空紫外波段存在着大量的原子共振线，辐射

与物质相互作用时，物质表现出强烈的吸收特性（典

型吸收长度为纳米或微米量级）。观测、分析这些谱

线对研究太阳物理、宇宙物理、大气物理和生命科学

有着十分重要的意义［１～３］，深紫外光刻激光和自由

电子激光器的波长也都处于该波段范围内［４～６］。

在几乎所有的光学系统中，反射镜都扮演着极

为重要的角色。采用金属材料制备反射光学元件是

一种可行的选择，其优点是薄膜镀制相对简单，可通

过对镀膜工艺中相关参数的优化选择，诸如控制膜

层的厚度、沉积速率和沉积温度等［７，８］，进而获得性

能良好的反射元件。

理论上，在从１００～３００ｎｍ的紫外波段，金属

铝（Ａｌ）在所有常见的金属材料中反射率最高，因此

Ａｌ是制作真空紫外波段金属反射镜的首选材料。

但实际上，Ａｌ本身是一种化学性质非常活泼的金

属，自然状态下其表面会生成一层极薄的、在

０２３１００１１
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１８０ｎｍ波长以下呈强烈吸收的氧化层（Ａｌ２Ｏ３），这

使得Ａｌ膜在真空紫外波段的反射率在使用中、甚

至镀制过程中便开始下降。如何提高Ａｌ膜的抗氧

化特性，是Ａｌ膜制备时首要考虑的问题，最常用的

方法是加氟化物保护层。本文通过理论设计，优化

Ａｌ膜和 ＭｇＦ２ 保护层的厚度，并结合实际工艺优化

铝膜的沉积速率，制备出在１３０～２１０ｎｍ波长范围

内反射率均大于８０％的 ＭｇＦ２ 介质保护 Ａｌ反射

膜；并研究了 Ａｌ膜光谱特性的时效性和紫外辐照

处理清洁Ａｌ膜的特性。

２　膜系设计

通常用于镀制金属反射膜的材料有铝、银和金

等，它们在真空紫外、可见和近红外波段的光谱曲线

如图１所示，数据采用Ｐａｌｉｋ报道的参数
［９］，运用

Ｍａｃｌｅｏｄ膜系设计软件理论计算获得。从图中可

知，Ａｌ是唯一从真空紫外波段到红外波段都具有很

高反射率的材料，但 Ａｌ膜表面暴露于大气中就会

逐渐生成一层薄的氧化铝。尽管表面氧化层能提高

Ａｌ膜的稳定性，但是表面氧化层在１８０ｎｍ以下具

有很强的吸收，严重影响 Ａｌ膜在真空紫外波段的

光谱性能，为此必须使用介质保护层以阻止 Ａｌ膜

表面的氧化。通常用作真空紫外波段Ａｌ膜表面保

护的介质主要有 ＳｉＯ２，ＬｉＦ，ＭｇＦ２，ＡｌＦ３ 和 ＬａＦ３

等。但是由于ＳｉＯ２ 和ＬａＦ３ 在１５０ｎｍ以下波段具

有很高的吸收，不宜作真空紫外波段 Ａｌ反射膜的

单层介质保护膜；而ＬｉＦ和 ＡｌＦ３ 膜层则易吸收水

分致使Ａｌ膜表面生成气泡，影响Ａｌ膜在整个波段

的光谱性能和使用寿命［１０］。综上所述，为制备真空

紫外波段高性能的Ａｌ膜，用于保护Ａｌ膜的单层介

质材料首选 ＭｇＦ２
［１１］。以下理论设计中膜层的光学

常数参考Ｐａｌｉｋ等报道的数据
［９，１２］。

图１ 金膜、银膜和铝膜在真空紫外、可见和

近红外波段的反射谱

Ｆｉｇ．１ ＲｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｏｆＡｕ，ＡｇａｎｄＡｌｆｉｌｍｓｉｎＶＵＶ，

ｖｉｓｉｂｌｅａｎｄｎｅａｒｉｎｆｒａｒｅｄｓｐｅｃｔｒａｌｒａｎｇｅｓ

２．１　犃犾膜厚度对犃犾反射镜反射率的影响

为制备高性能的 Ａｌ反射膜，首先必须合理设

计铝膜层的厚度。图２（ａ）为在１３０，１７０和２１０ｎｍ

３个波长处，入射光垂直入射时Ａｌ膜反射率随铝层

厚度的变化关系。理论计算基于薄膜特征矩阵，并

运用 Ｍａｔｌａｂ软件编写程序获得。运用薄膜特征矩

阵理论计算光学薄膜的特性已有大量文献报

道［１３，１４］，在此不作重复。由图可知在３个波长处，

Ａｌ膜反射率均随铝层厚度增加而增加，并逐渐趋于

恒定值。显然为制备在１３０～２１０ｎｍ波段高性能

的Ａｌ膜，铝层的厚度大于６０ｎｍ即可。但在实际

的制备过程中，由于沉积速率较快，当铝层厚度过低

时，Ａｌ膜反射元件铝层厚度均匀性不好。Ａｌ薄膜

厚一些，再经过适当温度的退火处理，由于原子获得

　

图２ Ａｌ反射膜反射率随（ａ）Ａｌ层厚度和（ｂ）Ａｌ２Ｏ３ 层厚度变化关系

Ｆｉｇ．２ ＤｅｐｅｎｄｅｎｃｅｓｏｆｔｈｅｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｏｆＡｌｍｉｒｒｏｒｓｏｎｔｈｅ（ａ）ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｏｆＡｌｌａｙｅｒａｎｄ（ｂ）ｔｈｉｃｋｎｅｓｓｏｆ

Ａｌ２Ｏ３ｌａｙｅｒ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ

０２３１００１２



林大伟等：　真空紫外波段铝反射膜制备

了足够能量，从而可充分迁移，从高势点向低势点区

移动，薄膜空位、位错和空洞等缺陷进一步减少，薄

膜表面变得平滑，其表面粗糙度基本达到退火前的

水平。不同退火温度的薄膜颗粒排布致密而光滑，

均方根粗糙度较小，达到了原子尺度的光滑水平，有

利于薄膜平整均匀。由于薄膜退火内部减少缺陷、

气体的释放等因素改变了薄膜的光学常数，有利于

获得高反射率［１５，１６］。但是铝层太厚会引入镀膜过

程中的缺陷，而且我们的镀膜设备不能达到超高真

空，高温退火可能引起Ａｌ氧化，生成的氧化铝对真

空紫外反射有很强的衰减效果，因此铝层厚度不致

反射率产生明显降低即可。由图２（ａ），可知 Ａｌ膜

厚范围可以选择８０～１１０ｎｍ，这里Ａｌ膜设计和制

备时铝层厚度取８０ｎｍ。图２（ｂ）为在１３０，１７０和

２１０ｎｍ３个波长处，入射光垂直入射时８０ｎｍ厚的

Ａｌ膜反射率随其表面氧化层厚度变化关系。当表

面氧化层厚度从０逐渐增加到３ｎｍ时，８０ｎｍ厚的

Ａｌ膜反射率在１３０，１７０和２１０ｎｍ波长处分别下降

了４６．７％，３．１％和１．４％。可见为制备在１３０～

２１０ｎｍ波段性能好的 Ａｌ膜，就必须对 Ａｌ膜进行

保护。

２．２　犕犵犉２ 厚度对犃犾反射镜反射率的影响

ＭｇＦ２以其在真空紫外到中红外波段内都具有

低的折射率和吸收损耗，并且机械强度高的特性，成

为一种非常重要的薄膜材料。在１３０，１７０和２１０ｎｍ

３个波长处，用ＭｇＦ２保护的厚度为８０ｎｍ的Ａｌ反射

膜的光谱性能随表面 ＭｇＦ２ 保护层厚度变化关系如

图３（ａ）所示。理论设计时，ＭｇＦ２ 在１３０，１７０和

２１０ｎｍ波长处的光学常数分别取１．５３２９－ｉ０．０１７４，

１．４４０３－ｉ０．００２１和１．４１５７－ｉ０．０００４
［９］。在１７０ｎｍ

和２１０ｎｍ 波长处，由于 ＭｇＦ２ 薄膜的吸收小，随

ＭｇＦ２ 保护层厚度增加，ＭｇＦ２ 膜层厚度和铝层厚度

匹配使Ａｌ反射膜的光谱性能呈现相干周期性现象；

而在１３０ｎｍ波长处，由于 ＭｇＦ２ 薄膜的吸收较大，Ａｌ

反射膜的光谱性能不仅表现出相干周期性而且随

ＭｇＦ２ 膜层厚度增加而衰减。由图３（ａ）可知，制备在

１３０～２１０ｎｍ波段性能好的Ａｌ膜的最佳 ＭｇＦ２ 保护

层厚度范围为２５～３５ｎｍ。ＭｇＦ２ 保护层厚度过低或

过高都会降低Ａｌ膜在１３０ｎｍ波长的反射率，由此可

见 ＭｇＦ２ 保护层厚度主要由Ａｌ反射膜使用波段的最

短波长处的光谱性能指标决定。图３（ｂ）为 ＭｇＦ２ 保

护层厚度分别取２７，２９，３３和３５ｎｍ 时，Ａｌ层厚

８０ｎｍ时的Ａｌ反射膜在１２０～２３０ｎｍ波段范围内的

理论光谱性能。可见ＭｇＦ２ 保护的厚度在２９～３３ｎｍ

范围时，Ａｌ层厚８０ｎｍ 时的 Ａｌ反射膜在１３０～

２１０ｎｍ波段范围内的理论反射率均高于８７％。考虑

ＭｇＦ２ 层的保护作用，实际镀膜中 ＭｇＦ２ 保护层的厚

度取为３３ｎｍ。

图３ ＭｇＦ２ 保护的Ａｌ反射膜光谱特性随 ＭｇＦ２ 厚度变化关系。（ａ）在１３０，１７０，２１０ｎｍ波长处；（ｂ）在１２０～２３０ｎｍ波段

Ｆｉｇ．３ ＲｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｏｆＭｇＦ２ｐｒｏｔｅｃｔｅｄＡｌｍｉｒｒｏｒｓｖｅｒｓｕｓｔｈｅｔｈｉｃｋｎｅｓｓｏｆＭｇＦ２ｌａｙｅｒ．（ａ）Ａｔｔｈｅｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ１３０，１７０ａｎｄ

２１０ｎｍｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ；（ｂ）ｉｎｔｈｅｗａｖｅｂａｎｄ１２０～２３０ｎｍ

３　Ａｌ反射膜的制备与测试

实验样品由成都南光机器有限公司ＺＺＳ８００２／Ｇ

型箱式镀膜机制备，该设备真空系统采用无油低温泵

作为高真空泵，不仅提高镀膜机抽真空效率，而且可

有效地避免油对真空紫外薄膜的污染。Ａｌ膜和

ＭｇＦ２ 保护层均采用热舟蒸发方式制备，Ａｌ膜料是

纯度为９９．９９９％的铝颗粒，而 ＭｇＦ２ 保护层膜料则

是低氧小颗粒材料，膜层厚度和沉积速率采用石英

晶振监控，制备时本底真空度不高于２×１０－４Ｐａ，基

底温度低于１００℃。基板采用光洁度较好的ＢＫ７

玻璃，原子力显微镜测得其表面２μｍ×２μｍ范围

内的均方根粗糙度为０．５ｎｍ左右。

０２３１００１３
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Ａｌ反射膜样品制备后采用美国 ＭｃＰｈｅｒｓｏｎ公

司的ＶＵＶａｓ２０００真空紫外分光光度计检测。为避

免空气中氧气和水蒸汽在真空紫外波段强烈的吸收

对测量的影响，光谱测量均在真空中进行，测量时样

品室真空度不高于１．０×１０－２Ｐａ。Ａｌ膜样品反射

率测量角度为１０°。另外，为了研究Ａｌ反射膜光谱

性能的时效性，Ａｌ膜存放在湿度和温度均可控的干

燥柜中，储存期间干燥柜的温度和相对湿度分别设

定为２５℃和２０％，存放时间为５个月。同时紫外

照射装置处理Ａｌ膜表面，紫外辐照时间为３ｍｉｎ。

４　结果与分析

４．１　犃犾蒸发速率对反射率的影响

优化Ａｌ膜在真空紫外波段的光谱性能，控制铝

层的沉积速率非常重要。为此，制备了两组不同铝层

蒸发速率的Ａｌ膜，平均沉积速率分别为１４ｎｍ／ｓ和

１０ｎｍ／ｓ。两组Ａｌ膜的铝层和 ＭｇＦ２ 膜层厚度均分

别为８０ｎｍ和３３ｎｍ。样品制备后，测量其光谱数

据，结果如图４所示。两组Ａｌ膜在１３０～２１０ｎｍ波

段的反射率均高于８０％，并且沉积速率为１４ｎｍ／ｓ

时制备的Ａｌ膜在小于１７０ｎｍ波段其反射率比沉

积速率为１０ｎｍ／ｓ时的高，这是因为在铝层沉积过

程中，沉积到基片上的 Ａｌ由于活性很强很容易氧

化生成Ａｌ２Ｏ３，而Ａｌ２Ｏ３ 在真空紫外波段有较强的

吸收，如图２（ｂ）所示，Ａｌ２Ｏ３ 层厚度即便很小也能

快速降低 Ａｌ膜在真空紫外波段的的反射率。为

此，铝层的蒸发速率越高，意味着铝层氧化的程度越

小，进而降低Ａｌ２Ｏ３ 厚度，提高Ａｌ膜在真空紫外波

段的的反射率。

图４ 不同铝膜沉积速率时Ａｌ＋ＭｇＦ２ 的光谱曲线

Ｆｉｇ．４ ＲｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｓｐｅｃｔｒａｏｆＭｇＦ２ ｐｒｏｔｅｃｔｅｄＡｌｃｏａｔｉｎｇｓ

ｄｅｐｏｓｉｔｅｄｗｉｔｈＡｌｌａｙｅｒｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎｒａｔｅｓｏｆ１０ｎｍ／ｓ

　　　　　ａｎｄ１４ｎｍ／ｓ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ

Ａｌ层表面氧化也是测量结果与理论设计结果

存在偏差的主要原因，其他原因还有：１）Ａｌ表面自

由电子的等离子激元激发，进而出现等离子激元引

起的反射损耗，共振态时光能被有效转换成金属表

面自由电子的集体振动能，入射光被吸收，反射光能

下降［１，１７］。粗糙的表面还会引入散射损耗；２）实际

沉积的铝层和 ＭｇＦ２ 的光学常数与文献参考数据存

在偏差等。

４．２　时效性和紫外辐照处理

通常光学薄膜元件制备后很容易受到碳氢根化

合物和水、气的污染，这两类污染对光学元件在真空

紫外波段光谱性能的影响尤为突出。为了考察 Ａｌ

膜光谱性能的时效性，在温度和相对湿度分别为

２５℃和２０％的干燥柜中存放５个月后重新测量Ａｌ

膜的光谱性能。另外，紫外照射装置是当前用于清

洁光学元件表面，除去碳氢根污染物的主要手段。

紫外辐照能分解薄膜上的碳氢根化合物并以易挥发

的水蒸汽和二氧化碳的形式排出，从而提高薄膜在

真空紫外波段的光谱性能［１８］。另一方面，紫外辐照

也能促使铝层氧化，因此如何使用紫外照射 Ａｌ膜

表面清洁碳氢污染物而又不致使铝层氧化，控制紫

外照射时间是关键。这里对存放５个月后的 Ａｌ膜

采用紫外辐照３ｍｉｎ。Ａｌ膜的时效性和紫外辐照清

洁效果，如图５所示。

图５ 干燥柜中存放５个月和紫外照射处理后，测量的

Ａｌ＋ＭｇＦ２ 膜光谱曲线

Ｆｉｇ．５ Ｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅｏｆ ＭｇＦ２ ｐｒｏｔｅｃｔｅｄ Ａｌｃｏａｔｉｎｇａｆｔｅｒ

５ｍｏｎｔｈｓｓｔｏｒａｇｅｉｎｄｒｙｃａｂｉｎｅｔａｎｄＵＶｉｒｒａｄｉａｔｉｏｎ

　　　　　　　　　ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

结果表明存放５个月后Ａｌ膜在１３０～２１０ｎｍ

波段光谱性能并没有明显变差，只是在小于１７０ｎｍ

波段反射率略有降低。说明只要妥善保管，能有效

地避免由碳氢化合物吸附、吸潮和氧化导致的 Ａｌ

膜性能老化。比较紫外辐照处理３ｍｉｎ的结果与没

有紫外辐照处理的数据，发现紫外辐照３ｍｉｎ后Ａｌ

０２３１００１４
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膜反射率在１７０ｎｍ以下波段有所提高，基本恢复

到最初的反射率值，甚至在一定的波段上反射率有

所提高。这说明 ＭｇＦ２ 保护的Ａｌ膜已受到碳氢根

化合物的污染，紫外辐照后减少了薄膜中吸附的碳

氢根污染物，进而减小了污染引起的吸收，提高了薄

膜的反射率［１８］。

５　结　　论

通过理论优化设计铝膜膜系中的铝层和氟化镁

保护层的厚度，实验上控制制备工艺参数，采用热舟

蒸发工艺，在ＢＫ７基片上制备出了在１３０～２１０ｎｍ

范围内反射率均大于８０％的金属铝膜；实验结果表

明铝膜反射率与其沉积速率有关，沉积速率越快，制

备的铝膜反射率越高；另外实验证明合理地存放铝

膜元件，可以长时间内保持铝膜的光谱性能，同时适

当的紫外辐照处理能进一步提高铝膜在真空紫外波

段的反射率。
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