
光学三防膜真空制备法的研制
光 学 三 防 组

前 言

�� � 固态的—聚全氟乙丙烯
。

其结构式为

光学仪器在使用和贮存过程中
,

一种严

重的危害是光学元件遭受到
,

湿热
、

霉菌
、

盐雾等自然环境因素的腐蚀
。

多年来
,

对这

个问题国内外光学仪器研制工作者都给予了

极大的注视
。

为了制造具有
“
双防

”
或

“
三

防”
性能 良好的光学仪器

,

工作者们考究了

许多方法
,

探索了许多具有双防或三防性能

的新材料
,

用于提高光学仪器的使用寿命
。

目前
,

据我们了解
,

在光学元件上涂双

防或三防膜
,

经常采用的是浸 涂 法
,

熏 蒸

法
,

手涂法及离心法等
,

这些方法都具有一

定的优点
,

但也有一些缺点
,

如 对 大 面 积

��
�

� � �米� 的均匀性问题
� “
难溶

”
材料

�如氟塑料 � 的涂镀问题
,

从工艺上是难于

解决的
。

针对这种情况
,

我们在
“

三防
” 研

制的过程中
,

探索了真空法
。

近两年来
,

我们采用真空镀膜法研制光

学三防膜取得了一定效果
。

我们认为这个途

径是可取的
。

但是
,

由于我们对这方面的研

究工作底子还比较薄
,

所以结果 还 是 初 步

的
。

…
�

界面

表面张力 � �
�

�

蒸涂设备
,

我们采用了制备光学薄膜所

用的一般真空镀膜机
。

蒸发源在真空室内的

布局
,

如图 � � �所示
�

、‘二二、
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图 � 真空装置示意图

� � �钟罩 �� �支柱 �� �夹具 � � �镀件

� � �烤帽 � � �档板 �� �蒸发源

二
、

光学三防膜真空制备工艺

我们所用的光学三防膜材料有两种
�

� � �
、

液态的—
乙基含氢硅油

�

其结构式为

…
·

�
�

产
“

�

一
,

一夕 �一� 一
�
�

将蒸发材料直接装人到蒸发槽内
,

蒸发

槽是采用 自制的硬质玻璃做的
。

镀乙基含氢
,

、 , � �� 二 “二 、

,
二

�
, 、

�
, , 、 �

�
,

� �
硅 油

,

将材料装人到音位置
� 如镀聚全氟乙

�
,
囚

, ” ,� � , ” ’

�
� 、 产 切

� 件�
’ 声”以不工渐�

丙烯则可装满槽子
。

用沽有乙醇乙醚混合液 �一般混合比为

� � � � 的纱布将元件擦干净放在真空室夹

具上
,

盖罩进行抽真空
,

在 � 父 �� 一 �

毛真空

条件下进行予热
。

如果蒸镀乙基含氢硅 油
,

予热到乙基含氢硅油平稳缓慢地沸腾后就可

以打开挡板进行蒸镀
。

如果蒸镀聚全氟乙丙

烯
,

予热到材料不放气时
,

即可打开挡板进行

蒸镀
。

在蒸镀时其真空度在 � 一 � � �。“ �

毛



即可
。

蒸发时间为 �� 分钟左右
。

然后进行

加热固化 �在真空室或烤箱内� 加热时间从

开始加温到停温�约� � �℃一 ��� ℃及� �。℃�

时间为一小时左右
。

怜却后将完件取苗
,

如有

“
余油

”
或者剩余附着物

,

可用沽有乙醇乙

醚混合液的纱布擦干净即可
。

这样制备的薄

膜
,

经测量其憎水角在� �
“

� � 
“

以上
。

三
、

环境试验考验情况

�
�

湿热试验
� 廿

我们所使用的仪器为 � � 一 �� 型 化 工

气体腐蚀试验箱 �哈尔滨理化仪器厂产�
。

此

设备工作温度范围在�� ℃ 至� � ℃ 士 � ℃ 相对

湿度�� 士 � �
。

根据我们任务要求
,

我 们将

温度提高到 �� ℃下交变温度使用
,

具体交变

温度及湿度见表 �一�

表 �一 �
�

湿热交变温度范围

及时间控制表

升降情况
�
升降温度范围 �相对

湿度、
�
控制时间

上州丝逃障
竺宜竺翌…士些主

生
�
�

堡�
� �

些竺二竺竺
�

�
� �

塑燮鳗
�

卜兰竺
�

�…慢鲤�少竺
二些竺 ��巨主圣经一碑尘竺

�

峰一嗯
一

些二

些…竺
一一一卜了典瞥

�

胜一州
�

兰竺竺兰
�

卜竺一一�兰尘竖
�

低温高湿�
“� ℃一� � ℃ �

”� 士� …“小时

注
�

本试验每� �小时交变一次为一周期
。

�
�

盐雾试验
�

我们使用的盐务箱 �国营哈尔滨理化仪

器厂产� 是 � �一 �� 左 型离心式盐务腐蚀试

验箱
。

� � � 海水的配制
�
�盐水成分�

氯化钠 ��
� � ��

’

� �克 �升

氯化镁 �� � � 八� 无水 � 克� 升

氯化钙 �� 二� �
�
� 无水 � 克� 升

氯化钾 �� � �� � 克�升

� � � 实验条件及周期
�

� 试验箱内温度
� ��

。

士 �℃

� 海水温度
� ��

。

� � ℃

� 喷雾周期为每小时连续喷 雾 �� 分

钟
,

‘

停喷 ��分钟
,

箱内相对温度� � 士�� 以

上
。

雾的粒度
� � 一 � 微米

。

沉降量每小时

��毫克 � �厘米�
“ 。

� 每小时观察记录一次
,

试验七昼夜

为一个周期
。

�
�

霉菌试验
�

霉菌试验我们采用了两种方法
�

�
“

查

氏法
” � “

悬挂法
” ,

试验周期一般为�� 天
,

其具体条件如下
�

� � � 查氏琼脂培养基的配方
�

硝酸钠 �� � � � 。

� �克

硫酸镁 �� � � �
‘ � �

� � � � �

�克

氯化钾 �� � �� � � �克

硫酸亚铁 ��
� � � ‘ · �� � � � �

� � �克

磷酸氢二钾 ��
�

� 尸�
‘ � �克

琼 脂 �� 克

蔗 糖 ��克

蒸馏水 �� �。毫克

� � � 湿度为�� �以上恒湿液的配制
�

配制恒湿液 �� � 毫升时取蒸馏水 �� � 毫

升
,

甘油� �毫升
,

加硫酸铜�� 滴 �起杀菌作

用 � 比重达 �
� � ��为标堆

。

� � � 光学仪器中光学元件上的霉菌 目

前常见的主要有八种
�

� 黑曲霉 � 土生曲霉 � 杂色 曲霉

�西氏曲霉 � 青霉状曲霉 �阿母斯

特丹曲霉 � 顶青霉 � 黄青霉
� �� 用恒温箱来控制温度

,

其温度范

围在�� �� 一 �� ℃

� � � 试验方法
�

� 查氏法
�

查氏琼脂培养基
,

是提供

霉菌生长和旺盛繁殖的 良好营养条件
。

将试

验片放在用硬质玻璃 �如� �� 做垫片的培

养基上
,

这样能使霉菌菌丝尽量爬上试片
。

通

过霉菌新陈代谢过程中所产生的酶对玻璃及

光学膜层的腐蚀情况来考验镀三防膜后的抗

霉菌腐蚀的能力
。



� 悬挂法
�
用鱼头夹夹好清洁处理 过

的试片悬挂在已接菌的查氏脂培养基上
,

菌

抱借助于空气扩散到玻璃试验片表面上
。

��

天后观察霉菌是否生长 �萌发 � 和 腐 蚀 情

况
。

四
、

试 验 结 果

据我们所收集的国内外资料尚未发现采

用真空法来制备乙基含氢硅油或聚全氟乙丙

烯光学三防膜
。

对该膜的环境试验考验的时

间长短和环境试验后其质量的标准
,

均无参

考
。

因此
,

我们只能根据自己试验室的条件

进行 了环境试验
。

实验周期初步定为湿热试

验 � 昼夜
� 盐雾试验 � 昼夜

,

霉菌试验�� 昼

夜
。

经环境试验后光学膜层质量的要求
�

� 光学玻璃不被腐蚀

� 光学膜层其光学性不变
。

具体的试验结果见 表 � 表 � 表 � 表 �

表一 湿 热 试 验 结 果

后性验光试后况
情

验
面

试表后角验水试僧前角水验试僧玻 璃 牌 号
试 片 及 代 号

光 学 膜 系 三 防 膜

� , �一�
�—�

乙基含氢硅油

聚全氟乙丙烯

� � 。

一��  � 。

一 �� 。 膜层有轻猪皮点
玻璃无腐蚀

�

��

��凡 兰鑫
� �

� �

� �

� �

无 变 化

无 变 化

上化本变基无

上化变本基无

����一����聚全氟乙丙稀

乙基含氢硅油

� �

� �
无 变 化

化上变本无基

无腐蚀

双面腐蚀

无腐蚀

双面腐蚀

一面腐蚀轻
一面云状腐蚀

基本上无腐蚀

轻腐蚀

双面发污腐蚀

基本上无腐蚀

腐蚀脱膜

腐蚀脱膜

基 本 上

无 变 化
基 本 上
无 变 化

����一������  一����聚全氟乙丙稀

乙基含氢硅油

上化本变基无

� 。

小一�

� � � �

昙
� � � � � � �

� � �
� �

。 。 � �
� 尸

‘

茹

� � ‘ �� 

� � ‘ ��

, 。 � �
� �� 若夏
� 尸 � ��

� 尸 � � �

� ��
、

� 夕� �

� 公�
、

� 夕尸 �

� ��
、

� � � �

� 夕� �

� � � �

� � � �

� 夕� �

� 夕� �

� � 尸 �

� �� 、

� � � �

� � 、

M
夕F

:

5 10
、

M

夕F
:

聚全氟乙丙稀

乙基含硅油

龙 变 化

育 变 化

9189一30619495一7990

{ 汀 变 化

从表 1 中可知
:
硬质玻璃如K

。

为基底

的光性膜镀上乙基含氢硅油或聚全氟乙丙烯

结果都好
。

而软质玻璃 (如 L a K
:,

Z F

‘ ,

K F

:

玻璃) 为基底的光性膜镀乙墓含氢硅

油差
,

镀聚全氟乙丙烯较好
。

凡没有镀三防

膜的试片全被腐蚀或脱膜
。

表二 盐 务 试 验 结 果

后性
人二光试面况表的后验试情后角验水试僧验水 前角试僧轰扩片气厚{

三 防 膜
…
光 性 膜 系

,
乙基含氢硅油

·

S ‘0
、

M
g F

:

{
88

’

“90
“

} 聚全氟乙丙烯 { S ￡O M g 尸2 92
“

~ 93

‘

} 无腐蚀

无腐蚀

无 变 化

无 变 化

65o理9309309”二
洲肠

凡一凡



土化一上化一上化一上化一土化一上化一上化一上化一土化工化本变一本变一本变一变本纂无一基无一基无一无基一基无一基无一基无一基无一无基一基无K 。 申一2 无 …
S‘O 、

M
o F

:

l 无 无 双面腐蚀

4344一8684L a K 乙基含氢硅油 { M gF
:

聚全氟乙丙烯 { M g F
:

无
’

M

g
F

:

9
0

.

~
8

6

。 一面有何落圈腐蚀
另一面无腐蚀

29一78

L oK :,忿
LaK ,

9 5

。

~
9 3

不变一本变一本变一变木一变本4236一9391尤 尸 s

K F
3

尤F
s

Z 尸4

Z 尸
‘

Z 尸
‘

乙基含氢硅油

聚全氟乙丙烯

S ‘O 、

M

夕F
:

{
5 f o

、

M
夕F

:

} 5 f o
、

M
夕F

:

8 7
‘

~

8 7

9 3

。

~

9 4

55丝5759

4655一8785乙基含氢硅油

聚全氟乙丙烯

M g F
:

M g F
:

M 夕F
:

8 9
。

、86
.

无腐蚀

双面腐蚀

有轻微腐蚀

基本上无腐蚀

双面云状腐蚀

微腐蚀

94 。

、92
.

基本上无腐蚀

6869一7071

无
·

腐蚀发污 不
变

从表2可知
:
以硬质玻璃为基底的光性膜

镀乙基含氢硅油和聚全氟乙丙烯结果都好
,

而软质玻璃全氟乙丙烯比乙基含氢硅 油好
。

另外凡没有镀三防膜试片都腐蚀或脱膜
。

表三 霉 菌 试 验 结 果 (查 试 法)

后性验试光面况后角验水试僧前角试僧 验水
玻 璃 牌 号

Z K
。

Z 尸 ‘

K
F

S

L
a

K

:

K
1 .

K

.

K
。

Z
K

,

光 性 膜 系 一 三 防 膜 试 验 后的 表
情

…M
gF.

.
聚全氟乙丙烯

.
95

。

~ 91

’

…M
gF

二
聚全氟乙丙烯 } 93

。

一92
‘

t

s ‘O
、

M
o F

:

{ 聚全氟乙丙烯 195 ‘

一95
’

一

M
g凡 1聚全氟乙丙烯

”“
。

~ 97

’

s 、o
、

万。尸: { 聚全氟乙丙烯 一9 3
。

~

9 7

。

9 2

。

~

5 5

‘

一

89“

、90
。

双面布满霉丝擦
掉后无腐蚀 无 变 化

双面布满霉丝擦
一掉后无腐蚀

94.、95
。 双面布满霉丝擦
掉后无腐蚀

92 。

~

9 7

“ 双面布满霉丝擦
掉后无腐蚀

}
无 变 化

{
无 变 化

一无 变 化

91
。

~

9 6

“ 双面布满霉丝擦
掉后无腐蚀

无 变 化

、尸:

…510、

M

夕F
:

M 聚全氟乙丙烯 } 89
。

~
89

‘

9 2

。

~

8 8

“ 双面布满霉丝擦
掉后无腐蚀

S ‘O
、

M

g
F

:

M

夕F
:

乙基含氢硅油
80 。

一
5 0

。

无 一 无

无 变 化

520阴尸

前降1拓

表四 霉 菌 试 验 结 果 (悬 挂 法 )

的性后验试光面况表
八钊」

后验情试后角验水试僧前角验水试僧玻 璃 牌 号 三 防 膜

尸 。

Z B
a

凡 }

Z F j

Z F

光 性膜 系

几了g 尸:

M g 尸
:

M g F :

M g 尸
:

K
0 S fO :

聚全氟乙丙烯 一93
’ 、

聚全氟乙丙烯 …92
’ 、

乙基含氢硅油
’

88

乙基含氢硅油
’
83

”

乙基含氢硅油
「

82

’ 、

90

0

.

880

、

90

。

量蚤寰集矗耍大 …无 变 化

97 ·

冲
、

89

·

纂麒款
大
…无 变 化

洲 、
、

68

。

…龚誓磊雀晨霆
丝
…无 变 化

、
_

。8
。 、

。1
。

{

黯敲霹
丝 {无 变 化

86
扮

、

83

。

豁黯
一半擦 …无 变 化

S 落O 无 一 无 菌丝较茂盛有菌
丝腐蚀痕

无 变 化



从表三
、

表四可知
:
聚全氟乙丙烯不长

霉
,

乙基含氢硅油基本上不提供营养物质
。

所以聚全氟乙丙烯和乙基含氢硅油基本上具

有抗霉菌腐蚀的能力
。

三防膜层的强度测定
,

我们 采 用 国 营

318 厂出品的 M G 一 1型光学另件膜层强度

测定仪
。

元件转速为 49 6一 64 8 转/分
,

磨擦

头对试片的作用力为 200 9
,

磨擦点距转盘

轴心 (半径) 为 5 。。
。

测定结果如表五
:

表 五 经过环境试验后三防膜层的强度
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从表五可知
:
没有镀三防膜的光学膜层其强

度很差
,

镀乙基含氢硅油强度较好
,

镀聚全氟

乙丙烯膜层强度更好
。

基本上满足使用要求
。

经试验前后元件的光性变化 情 况 见 图

2 ~ 12
。
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国内外对光学元件三防膜的研究已做 出

大量的工作
,

从酸洗法
、

酸石腊法到镀钦酸

乙脂
,

硅酸乙脂
,

又从硅烷
、

硅油到含氢硅

烷
、

含氢硅油
。

自从全氟塑料的研究成果出

世以后
,

人们从实践中基本掌握了全氟塑料

的优越特性
。

曾经有人想将全氟塑料用于光

学三防
,

但是苦于无溶剂
。

因此从旧观念出

发用全氟塑料来获取三防膜
,

感到 困 难 很

多
,

因此便在有机硅分子中引进氟烷基基团

来代替有机硅中的烷基基团
,

从而可以降低

三防膜层的表面能量来提高三 防 性 能
。

这

样
,

含有氟烷基的有机硅化合物具有一定的

溶剂
,

就可以按这个途径制备三防膜
。

1 9 7 3

年至今兄弟单位在这方面做了大量的研究工

作
、

取得了一定的成绩
。

我们为了直接获得

全氟三防膜进行了真空蒸镀法原理的实验研

究
,

经过了大量实验研究
,

制备了三防性能

良好的全氟三防膜
。

全氟塑料到 目前为止 已经研究出相当多

的类型
,

但能适用于光学元件上 的 种 类 不

多
,

我们与兄弟所对国内能生产的全氟塑料

进行了初步的筛选
,

确定 了几种
,

由于任务

的急需我们先采用聚全氟乙丙烯塑料
。

在研

制阶段聚全氟乙丙烯是由兄弟所提供
,

目前

聚全氟乙丙烯国内有生产
。

目前我们镀光学膜与镀三防膜是分开镀

的
。

从原理上来讲应该是在同一个真空室内

(下转第 29 页)



料
,

然而
,

它的造价却是很高的
,

同时在加

工中亦存在着一些问题
。

把回转棱镜装置于驱动系统中时
,

对于

驱动轴的回转精度 (偏心等) 以及回转棱镜

固定的畸变都要特殊注意
。

对于高精度的回转棱镜
,

因为回转速度

也要求高的精度
,

最理想的是 由 电 机 直 接

驱动棱镜
、

但是
,

采用一般的电 机 轴 驱 动

时
,

即使是采用超精密的轴承
,

要 想 得 到

3 ” 以内的倾斜度是很困难的
。

鉴于这种情

况下
,

驱动系统中的轴承如果采用空气轴承

还是能够保障回转精度的
。

棱镜轴的直径以

及棱镜的法兰面应按着驱动系统本身的轴承

一起进行加工
。

由于棱镜的变形比较小
,

所

以法兰盘的直径应尽可能做小
,

而且
,

由于

所使用的法兰面不是整个的面
,

所以采用狭

小的环状面还是有必要的
。

5

。

结 束 语

精密光学部件或者说精密光学元件
,

目

前正在形成一个新的技术领域
。

对于这项技

术的出现
,

前面仅以 2 一 3 个具体的实例予

以介绍
,

并对其内容和技术特性等方面的问

题作了简要说明
。

今后
,

对于它的产品
,

随

着科学技术与光电技术的飞跃发展
、

就越发

需要增加其品种了
。

目前日本在这个新的技

术领域中的经验还不足
,

还需要进一步继续

努力
,

以满足于新的要求
。

此外
,

从 另一个方面来说
,

这种技术不

仅是对光学仪器的发展有利
,

而它又给更广

泛的各种各样的精密技术奠定了极为有利的

条件
。

译 自日本
《画像技术

》 犷0 1
.
5 ,

2 9 7 5
,

P 3 2 一40
。

〔王历译
.
韩昌元

,

缪祥松校〕
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一次完成
,

即镀完光学膜后接着镀三防膜一

锅出
。

前阶段我们进行了初步实验认为是可

行的
,
这项工作

,

有待今后进一步通过实验

来实现
。

六
、

小 结

在现在的工艺条件下
,

乙基含氢硅油或

聚全氟乙丙烯镀在单层膜 (M g F
Z) 双层膜

(S ‘O
、

M
夕F

: ,
T ‘0

2 、
S ‘0

3
)上

,

不改变

其光学性质
,

经过环境实验后其光性仍然不

变
,

光学玻璃基底也没有被腐蚀
。

不镀乙基

含氢硅油或聚全氟乙丙烯三防膜 的 光 学 膜

层
,

经过环境实验后基本上玻璃基底被腐蚀

或者光学膜层被腐蚀
,

甚至脱落
。

特别是软

质玻璃为基底的更为明显
。

在 目前条件下
,

如从乙基含氢硅油和聚

全氟乙丙烯对比来看
,

凡底膜为 5 10
:
膜层

者镀乙基含氢硅油较好
,

凡 底 膜 为 M g F
:

膜的
,

镀聚全氟乙丙烯较好
。

但底膜为 S ‘O
:

膜的镀聚全氟乙丙烯膜的潜力相当大
,

待今

后进一步探讨
。

运用真空法原理镀有机高分子膜是行之

有效
,

虽然我们所得结果是初步的
,

但为光

学三防膜在制备原理上提供了新的途径; 在

光学薄膜新材料的研制增加 了新的内容
。

关于膜层性质
、

结构
、

反应机理等问题

待今后深入开展研究工作时逐步加以探讨
。

我们镀三防膜的镀膜机是专用
,

因为 目

前对清洗的问题尚未解决但是我们所采用的

三防膜材料对机械泵油
,

扩散泵油无影响
,

我们的镀膜机从1972年开始镀三防膜
,

至今

没有清洗过一次
,

其真空度未见有变化
,

仍

然很好用
。

(在 1
X 10 一 5

以上 )
。


