
在镀制多层电介质膜系的过程中

膜层在真空中折射率的测定

李憋廉 贾淑芝

一
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众所周知
,

测量薄膜折射率通常都是在空气中进行的
,

一般所说的薄膜折射率也是指薄

膜在空气中的折射率
。

我们知道绝大多数的薄膜都是多孔性结构
。

真空中制备好的薄膜
,

其

微观结构中的空洞是真空 � ” � � �
。

当暴露于大气 中时
,

由于大气中包含水蒸汽 �� 二 �
�

� � �

等
,

空洞就被包含水蒸汽等的大气所充满
,

从而 引起薄膜折射率等光学性质的变化
。

因而一

般说来
,

薄膜在大气中的折射率和真空中的折射率是有显著的不同
。

当研究薄膜多孔性结构时
,

为了描述薄膜结构的紧密程度我们常常应用疏松 度这 一 概

念
。

它定义为材料在薄膜形式下的密度 � ,
和大块材料的密度 � 。

之比值
。

它和薄膜在真空中

的折射率
。 , 。

及大块材料的折射率氏之间存在如下的关系川
�
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我们只要知道薄膜在真空中的折射率就可算出薄膜的疏松度
,

对我们研究薄膜多孔性结

构和吸附水气后所引起的光学性质的变化有很大的作用
。

另外
,

在膜系制备过程中
,

我们要想分析膜系光谱透过 �或反射 � 性能不好的原因时
,

也需要侧出各层薄膜在真空中的折射率和光学厚度
,

算出其光谱透过 �或反射�曲线
,

从而确

定究竟是由于对薄膜折射率或光学厚度控制不准还是其他别的什么原因
。

因此薄膜在真空中

的折射率和在大气中的折射率一样都是非常重要的基本参数
。

但是
,

测量薄膜在大气中的折射率的方法很多也较容易
,

而测量薄膜在真空中的折射率

的方法较少也较困难
。

用迅速扫描光谱光度计测量薄膜制备过程中光谱反射曲线的极小值来

定出薄膜在真空中的折射率的方法
〔” ,

精度较高但设备较复杂
。

本文所介绍的是一种比较简单

方便的方法
。

二
、

原 理

根据光的干涉原理
,

波长几
。

的光垂直入射到光学厚度为 只
。

�� 的多层电介质膜系
�

�时
,

若层数� 为奇数
,

其反射率为
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式中
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为最外层媒质空气的折射率
, � 夕

为基底的折射率
。 。 , ,

… …
, � �
为各层薄膜的折射

率
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当奇数膜层选择高折射率材料
,

偶数膜层选择低折射材料时
,

对于大的膜层数来说
,

�

及� 《 � ,

则�
� ,

� � 一
,

近似为
�

� 凡 二 � 一 �� � � �

� � 一
� 二 � 一 �� � � �

如果将电介质薄膜中的损耗忽略不计
,

则 � 二 � 一 尸
。

因而

� 二 二 �� � � � �

了
’

、一 , � �� � � � �

因。 。 � � �真空或空气�
,

则

� � 一 ,

� � � 二 。
是 � � ��

这即是说若有
一 义

。

� � 的高低折射率相互交替的电介质多层膜系
,

在其层数较多时
,

若

在这膜系的基础上再增加一层高折射率 义
。

了� 膜层
,

增加前后膜系透过率的比值将等于该膜

层折射率枷的平方
。

即

� 二 一 �

� �
’ 二 � 、几 � � � �

同样
,

当在膜系上再增加一层 只
。

� � 低折射率材料膜层时
,

增加前后透射率比值的倒数

亦等于该膜层折射率
, �

的平方
。

即

了
’
、 十 ,

� 了
’

二 � �
孟 � � � �

近似式 �� �� 一 � ��� 只可用于高反射即低透过的多层膜系
。

适用干测量的膜层数通过如下

的原则加以限制
�

即透射随着膜层数的增多而越来越小
,

以致最后不能再准确地测量
。

三
、

实 验

�一 � 实验装置和实验过程
。

实验是在普通的镀制多层反射膜系的装置中进行的
。

实验装置如图 � 所 示
。

光
·

源 夕为

� �� 瓦的澳钨灯
,

探测器为光电倍增管
,

单色仪为 邵 � � 一 �
�

型圆盘反射式棱镜单色仪
。

光

电讯号通过一对� 夕一 � 型膜厚控制仪的直流放大器放大后
,

用 �
�

�级的直流微安表来进行

指示
。

测量过程如下
�

开始时因控制片透过率高控制光强度大
,

因而让澳钨灯在小功率 �例如

一 � � 一



� 伏幼瓦� 下
,

放大器在较大的量程 �例如 � �� 毫伏以上挡� 下工作
。

光电倍增管的高压电

源的高压则保持不变 �约� � � �伏�
。

随着膜层层数的增加控制片的反射率增加
,

因而透过控制

片的控制光束强度逐渐降低
。

这时用加大嗅钨灯的功率 �例如�� 伏 � �� 瓦� 的方法来增加控

制光束的光强
。

镀最后几层时如果讯号大弱
,

可将放大器放在量程较小 � � �� 或 �� 毫伏挡�

的挡来进行测量
。

因我们是通过测量膜层镀前和镀后透过率的比值来测定折射率的
。

为 了减少各种不必要

的因素对测量所带来的误差
。

因此必须使在镀每层膜时让光源的功率
、

倍增管的高压等工作

条件都保持不变
。

亦即在镀高折射率材料时
,

通过调节光源的功率使讯号在微安表上指示为最

大
。

随着膜层的蒸镀
,

讯号逐渐变小
,

将讯号放大 � 倍
,

然后让讯号达到极小值 时 停 止 蒸

发
。

在镀低折射率材料时使讯号处于微安表全量程约一半处
,

随着膜层的蒸镀讯号逐渐变大

达到极大值时停止蒸发
,

不让其超出量程
。

根据镀前和镀后透过讯号大小
,

先算出 � � 一 �

� � � ,

或 � � � ,

� � 、 ,

再进一步计算出膜层

折射率
。�和。 � ,

并作出
、�和 � �

随膜层层数的关系曲线
。

从这些曲线可以看 出随着膜层层数

增加到一定程度后 �例如对硫化锌是第� 或 �� 层
,

氟化镁是第� �或� �层 � 逐渐趋 向 一 极 限

值
。

在这以前的膜层
,

因其不满足�
、

� 《 � 的条件
,

其数据不能采用
,

只能采用接近极限

值的最后几层的折射率数据
,

最后给以平均即可得到所要测定的膜层的折射率
。

作为一个例子我们用硫化锌和氟化镁作为高
、

低折射率材料镀制了十五层高反射膜系
。

对

于每层膜实验所测出的镀前和镀后透过率的比值以及由此所计算出的析射率等列于表 � 中
。

各层膜的折射率及其和层数的关系曲线如图 � 所示
。

表 � 硫化锌一报化镁�� 层高反射镜每层遗过率和折射率等数值表
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读数时将讯号放大 1倍后再进行读数

,

囚此实际读出的数值是其 2 倍
。
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蒸发速率
:
氟化镁22 埃 /秒

。

硫化锌13, 埃/秒
。
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图 1 实验装置示意图
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<二 , 提高测量精度的几项措施和误差估

计
口

‘ 1 , 增加光和电讯号的强度
。

由于 10 层以后反射膜系的透过率降低纂到
1% 以下

,

在这种情况下为 了得到较好的讯噪

比就必须加大光和电讯号的强度
。

光源我们采

用灯丝面积只有1
.5 x 3毫米

“
的100 瓦嗅钨灯作

为大功率点光源
。

同时在单色仪人射狭缝前加

一柱面透镜就可使通过单色仪的控制光束大为

增强
。

为了增大电讯号的强度我们采用灵敏度

高暗电流又小的E M I一6256B 型光电倍增管
,

高压采用1300伏左右的千电池
,

并经过放大器

加以放大
。

就可使膜系透过率很小时控制讯号

强度仍可达到较大的程度
。

例如在镀15层硫化

锌一氟化镁高反射膜系时
,

第十四层氟化镁
,

镀前讯号强度可达约50 毫伏
,

镀后可达约 90 毫

伏
。

第十五层硫化锌膜镀前讯号强度约 100 毫

伏
,

镀后讯号强度仍可达到约20 毫伏
。

‘ 2 ,
减少杂光

。

杂光的存在给我们测量带来较大的误差
,

特别是蒸发源的辐射影响更为严重
。

避免杂光

的通 用方法是将控制光束调制后再将调制后的光电讯号通过选频放大器加以选频放大
。

我们

在缺乏此种设备的情况下
,

在膜厚控制的光路中用遮光筒屏蔽
,

同时在控制光束会聚截面最

小处加上光栏的方法
,

也可以做到使普通杂光和由蒸发源所引起的杂光大大降低
。

例如我们

镀15层硫化锌一氟化镁高反射膜系时
,

杂光引

起的光讯号强度小于100 微伏
。
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层层数变化曲线

电噪声的主要来源有三
。

一为放大器本身

的噪声其输人噪声小于10 微伏
。

二为光电倍增

管暗电流等所引起的噪声
,

我们选用 E M I一

6256B 型光电倍增管
,

其暗电流可小于 2 毫微

安
,

在其负载电阻为50千欧的情况下其所产生

的噪声小于 10 0 微伏
。

三为外界千扰噪声
,

只要

我们从倍增管输出到放大器输入端之间小心屏

蔽好后
,

就可降到10 微伏以下
。

我们曾将整个控制系统的光路 (从钟罩出

来的光路到单色仪和光电倍增管) 全部用黑纸

和黑布蒙起来不让光射人
,

而将倍增管加上高

压连接放大器一起进行实际测定
,

得到噪声约

一 65 一



为80微伏
。
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提高讯号稳定度
。

首先是光电倍增管高压电源的稳定问题
。

因为它的稳定程度对讯号的稳定影响特别大
。

例

如当高压电源不稳定度在0
.
01 % 时光讯号不稳定度 为 0

.
1 %

。

通常的高压稳压电源很难达到

这个要求
。

因此我们是采用干电池作为高压稳压电源来解决这一问题的
,

其次是光源的稳定

问题
。

我们利用 牙Y 10 A 一 1 型晶体管直流稳压电源来对100 瓦的澳钨灯供电
,

电源不稳定

度小于1%
。

此外放大器和直流稳压电源所需的22 0伏交流电源也都经过电子管交流稳压电源

来稳压
。

通过上述措施后
,

经过实验测定
,

从光源
、

探测器到放大器整个测量系统其讯号稳定程

度在20 分钟内可达 1%
。

因为我们测量的是在镀某一膜层时镀前和镀后透过率的比值
,

因 此

只要考虑镀一层膜的时间内 (约 2 分钟) 讯号的稳定程度
。

在 2 分钟之内讯号稳 定 程 度 约

0.1 %
,

因此由于不稳定引起透过率比值测定所产生的误差约为0
.2%

。

‘5 > 光电倍增管和放大器的非线性度及微安表的读数误差
。

我们镀10 层以后的各膜层时
,

放大器是处在50
;100 ;和500 毫伏三挡

。

因此我们将放大器

和微安表连起来在这三个量程挡进行 了测定
,

得到由于非线性和读数误差所引起的误差在满

量程时小于0
.6 %

,

在半量程时小于1 %
,

而在五分之一量程时小于2. 5%
。

光电倍增管在1300

伏的高压下
,

当以 2
X 10

一 ‘。

到 1 X lo“ “

流明的光照射在其上时
,

输入和输出讯号偏离线性

程度约为 0
.5 %

。

<
6

>

非控制波长对薄膜透过率的影响
。

在蒸镀10 层以后的几层薄膜时
,

由于控制片已形成反射率高达邪 % 以上的高反射板
。

因

此在透过控制片的光束中非控制波长的杂光比控制波长 几
。

的光强要大
_
L百倍

。

这样一来虽

然经过单色仪的滤光将非控制波长的光削减百倍以上
,

但非控制波长的光在控制光束中仍然

占了很大的比重
。

这就使后面几层实际控制的膜层厚度已不再是控制波长 几
。

的四分之一
,

因

而影响膜系透过率
,

从而也影响折射率的测量值
。

为了消除这一因素的影响
,

我们在单色仪

后光电倍增管前又加上一个主峰透过波长正好等于控制波长 几
。

的狭带滤光片 (最大透过率

约80 %
,

半宽度约 10 0 埃)
。

这样就可将控制波长的杂光进一步消除
。

通过这一措施后非控制

波长杂光对透过率测量值的影响降低到 0
.1 % 以下

。

对透过率比值测量的相对误差也可 减 到

0
.
2 % 以下

。

综合上述分析
,

我们就可对测量折射率的误差估计 如下
:

第+ 四 层氟化镁膜
:

( 1 > 杂光对透过率T
13
引起的相对误差约为0

.2 %
,

对T
14
约为0

.
1 %

,

对透过率 比 值

(T , 4

/ T
: 3

) 的相对误差约为0
.3%

。

<
2

) 电噪声对透过率T
, 3 引起的相对误差约为0

.
16 %

,

对 7
’ , ‘

约为0
.
08 %

,

对透过率

比值 (T 14/丁
, 3

) 的相对误差约为0
.
24 %

。

<
3

)

稳定性不好对透过率比值所引起的相对误差约为0
.2 %

。

<
4

>

光电倍增管非线性对透过率比值所引起的相对误差约为1%
。

<
5
》
放大器非线性和微安表读数误差弓l起透过率的相对误差

:
满量程 (了 , 4

) 时约为

0. 6 %
,

半量程(T
, :

) 时约为1
.1%

。

镀前和镀后透过率比值 (T
, 、

/ T
, 。

) 的相对误差约为3
.
4 %

,

折射率相对误差约为 1
.
7 %

。

如果对多层薄膜的数值予以平均
,

则受透射测量所限的 (偶然的) 误差约为1%
。



第+ 五层硫化锌膜
:

< 1 ) 杂光引起透过率T
, 4

的相对误差约为 0
.1%

,

对 T
15
约为 0

.5%
,

对透过率 比 值

( ,/’ , 4
/ T

1 5
) 的相对误差约为0

.6%
。

‘ 2 ,
由于电噪声所引起的透过率T

, 4

的相对误差约为0
·

08 %

,

对 T , 6
约为 o

·

4
%

,

对

透过率比值 (T
卫 ‘

Z T
, 。

) 的相对误差约为0
.
48 %

。

(
3

>

稳定性不好对透过率比值引起的相对误差约为0
.
2%

。

‘4 >
光电倍增管非线性对透过率比值所引起的相对误差约为1%

。

‘ 5 >
放大器非线性和微安表读数误差引起透过率的相对误差

:
满量程 (T

, 4
) 时约为

0
.
6 %

,

半量程时 (T
, 。

) 约为1
.1%

。

镀前和镀后透过率比值 (T J4/T
, 。

) 的相对误差约为4
.
0 %

,

折射率的相对误差约为2%
。

如果取多层薄膜的数值予以平均
,

则受透射测量所限的 (偶然的) 误差约为1
.
4%

。

四
、

讨 论

、一> 这种方法比较简单方便
,

不需要另外再弄一套设备
,

利用现成的极值法的膜层厚

度控制装置就可进行
。

特别是在制备高反射镜时可以在镀制过程中同时进行真空折射率的测

量
,

一举两得
。

而且这样测出的数值最为真实
;
因为用其他方法时需要另外制备测量样品

,

由

于蒸发参数对膜层性能的影响较大
,

在镀制测量样品时其蒸发条件很难控制得和实际样品时

一样
,

因此测量样品的膜层性能和实际研究的膜层性能不同
,

这样就不利于规律性的寻找
。

<

二
)
此项工作刚开始

,

上述结果只是初步的
,

误差较大
,

准备进一步提高
。

从分析中

可以看出
,

误差的主要来源第一是微安表的读数误差
,

其次是光电倍增管的非线性度和暗电

流所产生的噪声
,

再次是杂光
。

如果采用硅光电管加高读数精度的静电检流计
,

或用调制光

加选频放大器最后用数字电压表来进行读数
,

精度都可以有较大的提高
。

‘三) 由于蒸发参数对薄膜真空折射率影响较大
,

严格控制这些参数
,

使制备出来的薄

膜性能稳定
,

才能使测出的数值更准
。
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