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摘 要院 2 滋m 波段激光器在环境探测、测风雷达、生物组织切割、光电对抗等领域都有重要的应用价

值和前景。而此波段的薄膜通常采用折射率较高的硫化物、砷化物等软膜材料来制备，为了提升该波

段薄膜的损伤性能，采用折射率相对较低但能带隙更宽的氧化物材料来制备。利用傅里叶红外光谱仪

和弱吸收测试仪分析表征了薄膜中 OH 基含量的多少和薄膜整体吸收的大小，通过优化工艺，成功制

备出了满足 2 020 nm 的铥(Tm)激光器使用要求的多层介质薄膜。利用微分干涉显微镜观察了经过激

光损伤测试薄膜的损伤形貌，结合薄膜中电场分布和应力测试结果，分析探讨了此薄膜的损伤机理，

提出进一步优化薄膜损伤特性的方案。
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Abstract: Infrared lasers at 2 滋m wavelength have great application value and good prospects in the
environmental detection, wind鄄measuring radar, tissue ablation as well as optoelectronic countermeasure.
The films at 2 滋m wavelength were often prepared by sulphide, arsenide and other soft material which
have high refractive index. In order to promote the damage performance of these films, the oxide material
was used whose refractive index was relatively lower but the bandgap was wider to prepare the film. The
content of OH and the absorption of the film were characterized by using Fourier infrared spectrometer
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and the weak absorption tester. By optimizing the fabrication process, the multilayers dielectric thin films
which satisfy the requirements of the 2 020 nm Tm laser were successfully prepared. The damage
morphologies of the films after the laser damage testing were observed by the differential interference
microscope, combining with the electric field distribution and the stress in the film, the damage mechanism
of the films were analyzed and further optimization method of damage character was put forward.
Key words: oxide film; 2 滋m waveband; laser damage
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0 引 言

2 滋m 波段的高能激光由于其波长的特殊性袁水
分子对其有强烈的吸收袁并且对人眼安全袁它被广泛

用于光电对抗尧激光雷达尧激光成像尧环境监测尧激光

医疗尧光学通信等领域 [1-2]遥 其中袁中心波长为 2 滋m
的连续铥(Tm)激光器非常适合应用在生物组织切割

和疼痛神经刺激研究领域袁 近年来更是受到众多学

者的重视袁引起广泛关注 [3]遥
这些 2 滋m 波段激光器最终输出性能的优劣以

及使用寿命的长短都和其光学元件上所镀制光学薄

膜的性能状态息息相关袁因此袁研究此波段薄膜的损

伤机制和损伤性能提升策略具有重要的应用价值和

意义遥张秀荣等[4]通过对 2.94 滋m 激光介质膜的损伤

研究发现引起损伤的主要原因是 2.94 滋m 波段对水

的吸收太大( 吸=8 000 cm-1)遥 江绍基等 [5]发现镀制

在蓝宝石上的 SiO2/ZnS 薄膜在 2.94 滋m 激光作用下

损伤阈值非常低袁 主要是因为蓝宝石与 SiO2/ZnS 薄

膜结合能力欠佳袁出现孔隙袁吸附水汽遥 Lewis[6]通过

对中红外光学材料的研究发现袁 在硅基板上制备的

SiO2 薄膜的激光损伤阈值明显低于硅基板袁 分析得

到降低损伤阈值的因素主要是膜层的水吸收 遥
Milward[7]通过实验发现 TiO2 薄膜的镀制必须使用

低价氧化物如 Ti2O3 作为蒸发源, 如果直接使用 TiO2

进行蒸发镀制则生成的薄膜密度低, 容易吸附水汽袁
薄膜的损伤阈值相对较低遥由以上诸多研究可知袁造
成 2 滋m 波段薄膜激光损伤的主要机制是薄膜中水

的存在袁由于 2 滋m 波段的激光处于水和水蒸气的强

吸收区袁且包含 1.94 滋m尧2.09 滋m 和 2.94 滋m 等水吸

收峰 [8]袁水对激光的强吸收造成薄膜内部激光能量

瞬间聚集而导致薄膜的灾难性破坏遥 因此控制薄膜

中 OH 基的含量袁 进而控制薄膜中水对激光的强吸

是提升 2 滋m 波段薄膜本征损伤阈值的必要条件和

有效手段遥
对于 2 滋m 波段激光薄膜而言袁控制薄膜中水的

含量是提升其本征损伤阈值的必要条件袁 在此基础

上袁 采用能带隙更宽的材料是提升其本征损伤阈值

的有效途径之一遥制备激光薄膜时袁选择薄膜材料主

要考虑的因素是折射率尧光学能带隙等遥在中红外波

段袁出于折射率的考虑袁以往大家使用较多的材料是

硫化物和氟化物以及少量折射率较高的氧化物[5-7,9]袁
即使在氧化物中袁使用 HfO2 和 SiO2 作为高尧低折射

率材料制备中红外激光薄膜的实例也较少遥 但鉴于

HfO2 和 SiO2 相对较宽的能带隙及其优良的损伤性

能 [10-12]袁文中采用 HfO2 和 SiO2 来制备 2 滋m 波段激

光薄膜袁并研究其损伤特性遥对于此两种材料制备工

艺的选择目前常用有电子束蒸发(EB)和离子辅助沉

积(IAD)两种工艺遥电子束蒸发制备的薄膜整体吸收小尧
但多为柱状结构袁孔洞较多袁薄膜容易含有水分 [13-15]曰
离子辅助沉积制备的薄膜致密袁水分较少袁但薄膜整

体吸收较大 [16-17]遥 2 滋m 波段高反射膜的损伤阈值受

基底尧弱吸收影响相对较小袁受薄膜聚集密度(即水

吸收)影响最大 [18]袁因此文中通过采用离子辅助沉积

工艺制备致密的 HfO2/SiO2 激光薄膜来控制其水吸

收袁通过不同的测试表征手段袁最终制备出满足 Tm
激光器腔镜用的高损伤阈值氧化物薄膜袁 并探索当

前条件下造成薄膜损伤的主要诱因和机理袁 为进一

步优化提升激光薄膜的损伤特性提供技术途径和理

论支撑遥
1 实验方法

文中采用光驰公司生产的 OTFC-1300 镀膜机

制备薄膜遥 针对 2 滋m 薄膜主要的损伤机制特性袁薄
膜制备时采用离子辅助沉积技术袁 基板选用熔融石

英 JGS1 和硅片袁 基板大小为 30 mm袁 其中熔融石

英主要用来测量透射率尧损伤阈值尧弱吸收和应力曰
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硅片用来测量傅里叶红外光谱曰 薄膜源材料为金属

Hf尧石英环 SiO2遥镀膜前基板先在超声波清洗机中用

去离子水清洗袁然后用无水乙醇清洗袁以除去表面的

有机污染和颗粒袁 经高纯氮气吹干后迅速放入镀膜

机真空室内袁 抽真空至约 3伊10-3 Pa曰 将基板加热至

300 益袁并恒温 80 min曰镀膜开始前袁先用离子源对基

板表面进行 3 min 时间轰击袁氧离子流量为 40 sccm袁
氩离子流量为 30 sccm遥 蒸镀 HfO2 时的氧分压为

4.0E-2 Pa袁速率为 0.15 nm/s袁蒸镀 SiO2 时的氧分压为

1.0E-2 Pa袁 速率为 1 nm/s遥
采用傅里叶红外光谱仪对单层和多层介质膜

的OH 基进行测试袁 用来表征薄膜中水含量的多少曰
用 cary5000 光谱仪测量评价薄膜的光谱曰 由于目前

国内还没有可以直接测量 2 滋m 波段弱吸收的仪

器袁 文中采用斯坦福大学研制的 SPTS 弱吸收仪测

量 1 064 nm 处的弱吸收数据作为参考来评价薄膜整

体弱吸收的大小曰 采用输出波长为 2 020 nm 的 Tm
激光器比较测试了腔镜薄膜的损伤阈值 袁 并用

Nomarski 显微镜对损伤形貌进行观察分析袁 结合损

伤形貌和电场分布及应力测试袁 探究 Tm 激光器腔

镜用薄膜的损伤机制遥
2 实验结果与讨论

2.1 HfO2尧SiO2 单层膜

鉴于 IAD 工艺镀制的薄膜整体吸收比 EB 工艺

条件下要大袁同时为了兼顾薄膜的致密度袁因此首先

选用离子源 Beam 电压为 300 V 的弱电压工艺来保

持 HfO2 薄膜低弱吸收的特性袁此条件下其弱吸收为

12 ppm袁相对较小袁但是镀制在硅片上的 HfO2 薄膜

在利用傅里叶红外光谱仪测量后发现在 3 400 cm-1

处存在羟基袁即薄膜内含有水袁如图 1 所示袁证明采

用 IAD 工艺 300 V 电压的条件下制备的 HfO2 薄膜

致密度不够袁为了进一步提高薄膜的致密性袁需要进

一步增加离子源的加速电压袁 同时为了避免过高的

加速电压造成薄膜化学键断裂而引起薄膜整体吸收

的增加袁综合以上两种因素袁采用加速电压为 600 V
的工艺袁镀制的 HfO2尧SiO2 单层膜在 3 400 cm-1 处都

无水吸收袁如图 1 所示遥 表 1 为单层膜的 1 064 nm 激

光波长的弱吸收数据曰从图 1 和表 1 数据可以得到袁
IAD600V 镀制的 HfO2尧SiO2 单层膜没有水吸收且弱

吸收较小袁 因此可以用此工艺制备 Tm 激光器腔镜

薄膜遥

图 1 HfO2尧SiO2 单层膜的傅里叶红外光谱

Fig.1 Fourier infrared spectrum of HfO2, SiO2 monolayer film

表 1 HfO2尧SiO2 单层膜的弱吸收

Tab.1 Absorption of the HfO2, SiO2 monolayers

2.2 Tm 激光器腔镜薄膜

Tm 激光器腔镜的两个端面袁要求其中一个腔镜

在 2 020 nm 处高反袁 另一个输出耦合镜在 2 020 nm
处透过率为 10%遥 利用 optilayer 软件进行优化设计袁
高反射腔镜初始膜系结构为 Sub|(H L)^n L|Air袁输出

耦合镜初始膜系结构为 Sub|L(H L)^n L|Air袁其中 H袁
L 分别表示光学厚度为 1/4 中心波长的 HfO2尧SiO2

膜层袁为了提高激光损伤阈值袁最外层都镀制了 1/2
波长光学厚度的 SiO2曰 同时为了优化输出耦合镜的

损伤特性袁 在基板和多层膜之间添加了氧化硅缓冲

层遥 利用上述工艺尧参数和膜系制备的 HfO2/SiO2 多

层介质膜袁 经 cary5000 光谱仪测量得到的光谱如

图 2 所示曰在 2 020 nm 处袁高反射腔镜的反射率大于

99.7%袁输出耦合镜的透射率为 9.98%袁光谱仪的测

试误差为 0.3%袁可以认为光谱完全满足 Tm 激光器

腔镜薄膜需求遥 除了光谱测试外袁同时测试了薄膜

的傅里叶红外光谱和它们在 1 064 nm 处的弱吸收遥
图 3 给出了 Tm 激光器用输出耦合镜和高反射腔镜

的傅里叶红外光谱袁 从图中可以看出这两种介质多

层膜在 3 400 cm-1 处都没有水吸收峰存在袁意味着这

两种薄膜中都不存在 OH 基袁 表明薄膜中不存在水

0521001-3

Monolayers Absorption/ppm

HfO2-IAD300V 12

HfO2-IAD600V 26

SiO2-IAD600V 3
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吸收遥通过 SPTS 弱吸收仪测试得到的高反射腔镜和

输出耦合镜在 1 064 nm 处的吸收分别为 27 ppm 和

36 ppm袁都具有相对较低的吸收袁如表 2 所示遥

图 2 Tm 激光器腔镜薄膜的光谱

Fig.2 Spectra of Tm laser cavity mirror film

图 3 Tm 激光器腔镜薄膜的傅里叶红外光谱

Fig.3 Tm Fourier infrared spectra of Tm laser cavity mirror films

表 2 HfO2/SiO2 多层膜的弱吸收

Tab.2 Absorption of the HfO2/SiO2 multilayer films

2.3 腔镜薄膜的损伤阈值

在该实验中 袁损伤测试的 Tm 激光器波长为

2 020 nm袁输出平均功率最高 24 W袁重复频率 1 kHz袁
脉冲宽度 700 ns袁经过 f50 透镜后聚焦袁在高斯光峰

值 1/e2 处光斑的半径为 0.08 mm遥采用 S-on-1 的测

试方式来评价薄膜的损伤阈值袁 测试的点与点间隔

1 mm曰随着能量的增加袁损伤几率也在增加袁在出现

损伤的镜片上只进行一种能量测试袁 取零损伤几率

时的能量密度作为样品的损伤阈值遥 损伤测试结果

如图 4 所示袁 拟合得到高反射腔镜与输出耦合镜的

损伤阈值分别为 105 MW/cm2 和 82 MW/cm2遥

图 4 Tm 激光器腔镜薄膜的损伤阈值

Fig.4 Damage threshold of the Tm laser cavity mirror films

2.4 结果分析

薄膜的损伤是众多因素综合作用的结果袁 为了

探索此两种薄膜的损伤破坏机制袁 从多个方面进行

分析遥
从图 3 得知袁两种腔镜薄膜中都不含有 OH 基袁

由薄膜中水吸收引起的损伤因素可以忽略曰实现了文

中最初的目的袁即通过控制薄膜中水含量来提高2 滋m
波段激光薄膜的损伤阈值遥 图 5 为两种腔镜薄膜在

Nomarski 显微镜下观察到的损伤形貌图袁 可以看出

两类薄膜都具有大规模的区域性损伤袁损伤主要是以

膜层脱落为主袁破斑中心区域膜层全部脱落袁可直接

观测到基板 袁形状呈台阶结构 袁 图 5 (a)和图 5 (b)

(a) 高反射腔镜损伤形貌 (b) 输出耦合镜损伤形貌

(a) Damage morphology of the (b) Damage morphology of the

high reflection mirror output coupler

图 5 Tm 激光器腔镜薄膜的损伤形貌

Fig.5 Damage morphology of the Tm laser cavity mirror films

分别为高反射腔镜和输出耦合镜损伤图袁 放大 50倍遥
应力是引起薄膜脱落的重要因素袁 测得高反射腔镜

和输出耦合镜的应力分别为 260 MPa 和 120 MPa袁从
结果上看袁两种薄膜的应力都比较大遥高反射腔镜薄

膜的透射率为 0.3%袁而输出耦合镜薄膜的透射率为

10%袁所以袁当同样的激光能量辐照到薄膜上时袁更
多的能量会进入输出耦合镜薄膜内部袁 同时两种薄

膜都有一定的弱吸收袁且输出耦合镜的弱吸收略高于

Multilayer film Absorption/ppm

Output coupler 36

High reflector mirror 27
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高反射腔镜袁 并且两种薄膜的电场强度分布类似袁如
图 6 所示袁在膜层应力尧电场和弱吸收的共同作用下袁
导致高反射腔镜薄膜的损伤阈值高于输出耦合镜遥

(a) 高反射腔镜电场图

(a) Electric field of the high reflection cavity mirror

(b) 输出耦合镜电场图

(b) Electric field of the output coupler

图 6 Tm 激光器腔镜薄膜电场强度分布曲线

Fig.6 Electric intensity distribution curve of the Tm laser cavity

mirror films

2.5 抗损伤性能的优化

从以上的结果可以看出袁 造成两种薄膜发生损

伤并且脱落的因素是薄膜中存在一定的电场尧 弱吸

收及较大的应力遥二者的弱吸收相差不大袁但是应力

值相差了一倍的量值遥对于中红外薄膜来说袁薄膜的

总厚度通常都比较大袁 且薄膜应力是无法从根本上

去除的袁但是可以通过调整工艺条件袁如镀膜温度尧
沉积速率等袁使高尧低折射率层应力相互匹配袁也可

以引入带隙较宽的 Al2O3 或 MgF2 等膜层来调节应

力袁从而减少整个多层膜系的累计应力遥同时改变膜

系设计来调整薄膜内的电场分布袁 使低折射率材料

SiO2 承受更多的电场遥 从以上两步出发袁来进一步提

高薄膜的损伤阈值遥

3 结 论

利用离子辅助沉积技术镀制了 HfO2尧SiO2 单层

膜袁 通过对单层膜进行光学特性的表征袁 发现采用

600 V 的离子源电压可以制备出无水的单层氧化物

薄膜遥 在此参数的基础上袁镀制了不含有水的 Tm 激

光器腔镜用薄膜袁 通过弱吸收测试和激光损伤测

试得到高反射腔镜与输出耦合镜的弱吸收分别为

27 ppm 和 36 ppm袁 损伤阈值分别为 105 MW/cm2 和

82 MW/cm2袁得到了损伤阈值高尧弱吸收小的 Tm 激

光器腔镜用薄膜袁实现了该论文最初的目的遥同时借

助于损伤形貌发现袁 造成薄膜损伤脱落的主要因素

是薄膜中存在较大的应力袁 测得高反射腔镜和输出

耦合镜的应力分别为 260 MPa 和 120 MPa遥在以后的

工作中袁主要考虑如何减少多层膜的应力袁从而进一

步提高 Tm 激光器腔镜薄膜的损伤阈值遥
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