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超短紫外到近红外宽波段增透膜的研制

张静,林兆文,付秀华,刘冬梅,张功
(长春理工大学 光电工程学院,长春130022)

摘 要:为提高光谱探测器响应灵敏度,减少宽光谱光束入射时产生的光能损失,研制了超短紫外到近

红外宽波段增透膜.依据增透膜设计理论,采用隧道方法与自动优化相结合的膜系设计方法,综合考虑

膜厚影响因素,建立了评价函数.通过优化沉积工艺,提高了增透膜透射率.光谱测试结果表明,200~
900nm宽波段范围的增透膜的平均透射率为95.7%,满足光谱探测的要求.
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Abstract:Inordertoincreasetheresponsesensitivityofdetectorandreducethelossoflightenergywhen
abroadspectrumbeamisincident,akindofopticalfilmisdeveloped,whichcanrealizeanti-reflectiveat
abroadbandbetweenultraviolet-candnearinfrared.Basedontheanti-reflectivethinfilmtheory,
combined with tunneling and automatic optimization,an evaluation functionis established by
comprehensivelyconsideringthefactoreffectoffilmthickness.Byoptimizingthedepositionprocess,the
transmittanceoftheanti-reflectivecoatingisimproved.Theresultsofspectraltestsshowthatthe
averagetransmittanceinthebandsof200nmto900nmis95.7%,whichsatisfiestherequirementof
spectroscopydetection.
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0 引言

光谱探测被广泛用于食品检测、生物医学检测、矿产能源勘探、以及空间环境的观测分析等[1-5],探测系

统朝着高灵敏度、高分辨率、宽波长探测范围等方向发展.从紫外、可见到红外全光谱段,多波长的光谱信息

具有重要的分析价值[6].为避免光能损失,提高光能利用率,研制高性能宽波段增透膜是亟待解决的关键

技术.
2011年,美国 Newport公司研制生产了650~1100nm 平均透射率大于99%的薄膜[7].2013年,

WINKOWSKIP等研制了230~400nm 范围的增透膜,平均反射率小于0.5%[8].2009年,张家斌应用

TiO2、SiO2、MgF2、Al2O3研制了400~1200nm 平均反射率小于1%的增透膜[9];2012年,杨道奇应用

TiO2、M1、SiO2研制了660~1550nm平均透射率大于97%的宽带增透膜[6];2016年,孙亚军等在CaF2基
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底上研制了0.9~1.7μm宽波段增透膜,平均透射率达到98.95%[10].国内外宽波段增透膜的研究主要集中

在可见、红外波段,从超短紫外到可见/近红外宽波段的增透膜却鲜见报道,因此本文针对200~900nm波

段研制了宽带增透膜.

1 材料

在探测窗口上研制从超短紫外至可见/近红外宽波段增透膜,其技术参数指标见表1.

表1 增透膜技术参数

Table1 Technicalparametersofanti-reflectivecoating
Parameter Specification

Incidentangle/(°) 0
Spectrumrange/nm 200~900

Averagetransmittance/% >95

薄膜材料及基底材料的光学性能及机械性能对于制备高性能光学元件非常重要.目前可用于超短紫外

波段的材料非常有限,可选择的基底材料主要有紫外级熔石英(JGS1)和萤石(CaF2).萤石存在质软、易碎等

缺点,且较易产生双折射效应,影响探测系统的照明或成像质量.紫外级熔石英热稳定性好、硬度高、易加工

出超光滑表面,并且在紫外到近红外具有良好透明特性[11].
依据参数要求,在超短紫外到近红外波段范围选择薄膜材料要综合考虑材料折射率、膜层之间应力匹

配、透明性及化学稳定性等因素.紫外常用的高折射率材料HfO2(n=2.2,λ=250nm)具有高硬度、高抗激光

损伤阈值等优点,但在200~220nm范围存在吸收因此不再适用与紫外波段[12];中折射率材料 Al2O3、
LaF3在要求波段范围内整体具有良好的透明特性,光学性能优异,可以作为高折射材料使用.紫外可选择的

低折射率材料主要有AlF3、MgF2、UV-SiO2等,AlF3与Al2O3应力匹配性更好,在紫外区折射率低于 MgF2
与UV-SiO2等材料[13].AlF3与Al2O3折射率曲线如图1所示.

图1 两种材料的折射率

Fig.1 Refractiveindexoftwomaterials

2 膜系设计

2.1 膜系设计原理

有效界面法[14]原理如图2所示.假定膜系两侧媒介导纳相同且无吸收,基底两侧的多层膜分别等效为界

面1、界面2.设基底两侧界面透射系数与反射系数分别为t+
1 、t+

2 、r-
1 、r+

2 ,其中r-
1 = r-

1 exp(iφ1),r2+=
r+
2 exp(iφ2),φ1、φ2 分别为界面1与界面2的位相.此时,该结构的透射系数t及透射率T 为

t=
t+
1 +t+
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式中有效位相厚度δ=
2π
λ
,n、d 分别为基底折射率与厚度.将R1= r1 2、R2= r2 2 代入式(2)得

T=
T1T2

(1- R1R2)
2·

1

1+
4 R1R2

1- R1R2( )
2·sin2

1
2 φ1+φ2-2δ( )

(3)

图2 有效界面法示意图

Fig.2 Diagramofeffectiveinterfacemethod

将参数要求作为优化目标,使用 TFCalc软件进行膜系设计,优化后膜系为Sub|0.43H0.55L0.98H
0.38L1.39H0.16L2.18H0.14L1.40H0.49L0.74H1.75L|Air,理论透射率曲线如图3所示,膜系的膜层

厚度及灵敏度分布分别如图4、图5.

图3 理论设计光谱透射率曲线

Fig.3 Transmittancecurvesoftheoreticaldesignspectrum

图4 膜层厚度分布

Fig.4 Layerthicknessdistributionforcoating

图5 膜层敏感度分布

Fig.5 Filmlayersensitivitydistribution

综合图4、图5看出,第6、8、10、11层灵敏度较高,其中第6层与第8层厚度分别只有5.51nm、5.04nm.
膜层厚度很薄时,薄膜的微观结构会有很大差异,光学常数也会发生变化[7],会影响薄膜实际透射率.当设定

第6、8、10层随机厚度偏差在0~0.5nm范围内时,可得到多条透射率曲线,取其中4条与原设计曲线进行

对比,如图6,发现当灵敏层厚度很薄时,很小的厚度偏差会对光谱曲线产生很大的影响,对膜厚的精确控制

提出了更高的要求,增加了制备难度.
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图6 随机偏差透射率曲线

Fig.6 Theoreticaltransmissioncurvesofrandomdeviation

2.2 评价函数的建立

为有效地评价膜系的光谱性能与设计目标之间的符合程度,在膜系设计优化过程中,需要建立较为合适

的评价函数.通常采用容差型评价函数进行膜系效果的评价,容差定义为设计透射率与目标值的偏差,公
式为

F=
1
L
·∑λ

T λ( ) -TD λ( )

Δλ

pé

ë
êê

ù

û
úú

1
p

(4)

式中,Δλ 为在波长λ处有一容许的偏差,L 是设计波段所考察的波点数目.
若只将容差做为评价函数,在涉及紫外、可见、近红外的宽波段增透膜中,无法全面衡量膜系的优缺点,

也无法全面考虑到实际制备过程中可行性与难度.为了解决膜层较薄导致制备难度大的问题,在容差型评价

函数基础上,根据膜系设计要求,建立了新型评价函数,即

F=
1
M
·∑λ

T λi( ) -T λ0( )

Δλ

pé

ë
êê

ù

û
úú

1
p
· 1

N∑i
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Δd

qé

ë
êê

ù

û
úú

1
q

(5)

式中,M 为设计波段中所考察的波点数目,T λi( ) 与T λ0( ) 分别代表所考察波点处透射率与设定优化目标透

射率,Δλ 为在波长λ处容许的偏差,N 代表膜系层数,Di 与D0 分别代表第i层膜层厚度与膜层平均厚度,

Δd 为膜系厚度容差.综合考虑目标透射率与设计透射率的偏差以及每层厚度与平均厚度的偏差,在保证设

计膜系透射率的同时,可有效避免薄层的出现.
根据新型评价函数,采用自动优化与隧道方法[15]相结合的设计方法.隧道方法在自动优化的方法无法

继续进行时,限定薄膜厚度上下限或相应增加敏感膜层厚度,再进行自动优化,使膜系的评价函数避免陷入

局部 极值.在设计中,根据上述方法进行重新优化,将式(5)导入Matlab软件中,根据参数要求,设定相关变

图7 调整后的膜层厚度分布

Fig.7 Thicknessdistributionafteradjustment 图8 调整后的设计光谱透射率曲线

Fig.8 Transmittancecurvesofdesignspectrum
afteradjustment
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量,通过不断地迭代计算降低膜系理论值与目标值之间的差值,对得到的膜系进行理论计算,得到评价函数

极小值为0.5309,最终膜系为Sub|0.41H0.58L0.95H0.48L1.3H0.3L1.65H0.29L1.33H0.57L0.74H
1.80L|Air,膜层厚度分布如7所示.

由图7可知,膜系中敏感层厚度增加,减小了厚度偏差与设计膜层厚度比例,解决了敏感层厚度过薄的

问题,降低了实验难度.设计膜系最终透射率曲线如图8所示,单面平均透射率为98.22%,各点透射率与平

均透射率最大偏差为0.8%.只采用自动优化方法进行膜系设计时,单面平均透射率为98.24%,但各点透射

率与平均透射率最大偏差为1.67%.两种膜系对比透射率曲线如图9所示.综合分析可知,两种设计方法得

到的膜系平均透射率相差很小,新的优化方法得到的透射率曲线更加平坦,整体透射效果更好.双面宽波段

增透膜理论透射率曲线如图10所示,200~900nm平均透射率为96.5%.

图9 两种设计透射率曲线

Fig.9 Twodesignedtransmissioncurvesof
anti-reflectivecoating

图10 双面透射光谱理论曲线

Fig.10 Theoreticalspectralcurveofdouble-sided
transmission

3 薄膜制备

薄膜的制备是在OPCO-900真空镀膜机上完成的.该设备配有双e型电子枪、阻蒸系统、考夫曼离子源、
双探头晶控、SQC-310膜厚控制仪.基片JGS1放入真空室之前,先使用超声波清洗机清洗,然后将基片放入

真空室工件盘上,调整工件盘转速为80r/min后开始抽真空,真空环境中加温至290℃.在真空度4×10-3

Pa时打开考夫曼离子源轰击基片表面,达到清洁基片,提高基片活性的目的.清洗10min后关闭离子源继续

抽真空至3×10-3Pa开始蒸镀,具体工艺参数见表2.

表2 Al2O3、AlF3沉积工艺参数

Table2 Al2O3、AlF3depositionprocessparameters

Material Substratetemperature/℃ Degreeofvacuum/(×10-3Pa) Depositionrate/(nm·s-1)

Al2O3 290 3.0 0.3
AlF3 290 3.0 0.7

4 光谱分析

使用日本岛津UV-3150分光光度计对实验样片进行测试,考虑基片背面反射情况下,单面镀制增透膜

实际透射率与单面理论透射率曲线对比如图11所示.
由图11可知,实测透射率曲线与设计曲线存在差异.在紫外波段,实际透射率随波长变短明显下降,在

可见/近红外波段,实测透射率曲线趋势与理论设计曲线大致相同,但整体透射率偏低.为了使膜层更加致

密,蒸镀过程中选择氩气作为离子源工作气体,采用离子辅助沉积.经分析可知,Al2O3蒸发过程中容易失氧,
向真空室充入氩气会导致材料化学计量比失衡,使膜层透射率降低[16-17].离子源栅在高能离子轰击下会产生

杂质,增大薄膜的吸收,而且在制备过程中,随着膜层厚度的增加,实际光学常数也会产生微小偏差,进而导

致透射曲线发生变化.因此决定不用离子源辅助沉积方式,再次实验测得单面镀膜透射率与单面理论透射率

对比曲线如图12所示.

5-3001301



光 子 学 报

图11 使用离子源辅助沉积得到的理论光谱曲线与测试

光谱曲线

Fig.11 Curvesofspectralandtheoreticaldesign
withion-beamaiddeposition

图12 不使用离子源辅助沉积得到的理论光谱曲线与测试

光谱曲线

Fig.12 Curvesofspectralandtheoreticaldesign
withoution-beamaiddeposition

  由图12可知,实测透射率曲线解决了较设计曲线偏低的现象.如图13,将镀制完成的样片在常温环境中

放置24h,再次测试发现透射率曲线向长波漂移.将其放入恒温200℃的电热干燥箱中加热1h后,测得光谱

曲线与加热前相比向短波漂移,经分析可知,造成光谱曲线漂移的原因为薄膜内部结构疏松,在放置的过程

中,孔状结构吸附水汽及杂质等.为提高薄膜的光谱稳定性,采用高温阶梯退火[18]的方法.当镀制完成后,在
真空环境中从290℃开始降温,每间隔50℃保持10min,再继续降温,具体温度变化如图14所示.经阶梯退

火后的样片在常温环境中放置24h后,光谱曲线漂移的问题得到解决.双面镀膜透射率曲线如图15所示,平
均透射率为95.7%,满足技术指标参数要求.

图13 光谱漂移测试对比曲线

Fig.13 Comparisontransmissioncurvesofspectraldraft

图14 温度变化曲线

Fig.14 Curveoftemperaturechange

图15 双面透射率测试曲线

Fig.15 Testtransmissioncurvesofdouble-sidecoating
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5 结论

根据膜系设计理论,基于紫外级熔石英,选择AlF3与Al2O3作为镀膜材料,完成了超短紫外到近红外宽

波段增透膜的设计.采用隧道方法与自动优化相结合的优化方法,通过建立新的评价函数,避免了膜系设计

过程中出现薄层的现象,降低了实际制备的难度.对测试曲线进行反演分析,不断优化沉积工艺,运用高温阶

梯退火的方法,解决了测试曲线漂移的问题,研制出了200~900nm超短紫外到近红外宽波段增透膜,平均

透射率达到95.7%.如何提高宽波段增透膜整体透射率,减小超短紫外甚至更短波长范围吸收,是下一步将

要研究的方向.
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