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离化团束淀积光学薄膜实验

装里的研制和性能实验

林开华 郑宣明 曹甲策

摘共
�

研制了离化团束淀积装置
。

目前的实验结果
,

使用离化团束淀积技术在玻瑞冷

基底上镀制的 � � � 膜 � � �
�

膜的机械牢固性较电子束在同样条件下制抓的 � � � 膜 和

� � �
�

膜较强
。

用反应性离化团束技术制备的芝�
� �万膜具有优良的取向结构

。

通过控制

参数可以控制� � �膜的结晶结构
。

一
、

月明 言

近年来
,

随着光学薄膜技术的不断发展
,

膜系的理论设计已趋逐步完善
,

人们正越来越

多地把注意力放在淀积薄膜的新技术上面
。

我们知道真空淀积的薄膜具有柱状结构
〔” ,

这种结构产生了薄膜和大块物质 的 根 本 区

别
,

带来 了诸如堆积密度减小
、

抗激光阀值降低
、

折射率不稳定
、

附着强度低
、

易潮解等一

系列问题
。

解决这些问题的根本办法是要消除薄膜和大块物质在结构上的差别
。

其体表现为

在镀膜技术中要适当提高淀积分子的能量
,

增大其横向迁移率
,

形成致密的膜
。

理论和实践证明对薄膜来说淀积分子的能量为 � � 几个 � � 最好
〔”

。

在热蒸发时
,

即使

蒸发温度达到� �。。℃时
,

淀积分子的热运动能也只有大约。
�

�� �
,

电子束蒸发的淀积分子能

云 量约为 �
�

�� �
,

这两种方法的淀积分 子能量太小
,

横向迁移率不够
,

形成的膜结构较为松

散
。

溅射的分子能量为�� � ���� �
,

离子镀的能量则在几十 � 儿� � � 范围内
,

它们的能量过

大
,

产生对基底和前一膜层的不同程度的损伤
,

对光学干涉薄膜来说这一点是致命的
。

由 日

本东京大学�
�

� � � � �� 教授倡导发展起来的离化团束技术是近年来才新兴起来的新型技术
。

它的淀积分子的能量可控制在 � � 几个 � �
,

从而很好的解决了前面所提到的能量过小或过

大产生的问题
。

这种技术目前世界上大多是用于制备半导体膜
,

应用于光学薄膜的很少
,

在

我国则更是首次尝试用它来制备光学薄膜
。

二
、

基 本 原 理

�
�

团束的形成

离化团束淀积装置的示意图见图 �
。

在增祸中装有镀膜材料
,

增祸在电子枪的轰击下被加热
。

当材料被加热到气化点时 �设

其温度为�
。,

压强为为�
,

从小孔� 经绝热膨胀进入高真空区
,

设高真空区压强为尹
� ,

一般为

�。
“ “� � � �

,

则在高真空区材料的温度�
,

由下式给出
�
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,

则在 �
�

温度下材料蒸汽将凝结
,

形成松散的集团
�”

。

每个团中原子

数大约为� � ��
忿� � � �� �

个
『”

。

从小孔喷出的原子具有两部分能量
,

一部分是分子的热运动

能
,

另一部分是喷射速度带来的动能
,

仅此一点已使离化团束淀积优于常规蒸发手段
。

�
�

团束的离化

从坳塌中喷出的原子集团在其上升的过

程中受到离化源灯丝发射出的电子的轰击而 、

离化
,

带有正电荷
。

这里除了离化团以外
,

还有中性原子团
,

两种原子集团共同向基底 �

运动
。

�
�

离化团束的淀积

在离化团离化后
,

带有正电荷的原子团

受到基底负高压电场的加速而进一步获得能

量
。

假设每个原子团含 �� �
个原子

,

它们共

同拥有 � 个正电荷 � � ,

加速电压为 �� �
,
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图 � 离化团束淀积装置示意图

则到达基底时整个团从电场中获取的这部分能量为 � � � �
,

每个原子平均 � 个 � �
,

通过控

制加速电压在 � � ��� � 范围内
,

则原子的能量将为�
�

�� 刀� ��� �
。

被加速的离化团在基底上破碎成单个原子
,

其动能转变为横 向迁 移 能
、

热 能
、

溅 射

能
『‘’⋯ ⋯

,

这种薄膜形成的机制赋予该技术以下主要特点
�

� � � 淀积分子横向迁移率的增大使膜层的堆积密度增大
,

结构趋向大块固体
,

并在本

质上影响膜的结构
。

� � � 由动能转化成的热能在基底和膜层表面上起到即使表面加温
,

同时又不对基底整

体加热的作用
,

即可使生长结构改变并加快化学反应速度
,

又保持了光学元件的面型
。

� � � 离子轰击对基底表面的清洁作用使膜层的附着力增强
。

三
、

装 里 设 计

离化团束淀积装置安置在真空室内
,

真空系统为油扩散泵和机械泵
。

离化团束淀积具体

装置如图 �
。

增祸为石墨材料
,

为方便装料增祸分为两部分如图 �
,

为保证整体的密封性
,

使材料在

汽化时不致于从侧面逸出
,

底部和上部用螺纹连接
。

盖子的中心有一个小孔
,

当增祸中的材



��� ���

下下下下下下酬酬酬酬酬酬酬酬酬以以以以以以曳吧吧

�����

喇喇喇
石石

,,

舟篇卜叶一招荟三去去垦垦车公公卜一 � 招浴叹叹

���
一

�气气���

图 � 离化团束淀积装置设计图

料汽化时经小孔喷出
。

我们制做的柑祸的喷

口尺寸分别为�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�� �
。

增祸由直线加速式电子枪加热
,

电子枪

电压为 �
�

�� �
,

束流为。� � � � � �
。

因灯丝

距增祸很近
,

所以极易使灯丝绝缘子受到污

染产生高压短路
,

为避免这个问题
,

我们采

用了在增祸上加正高压
,

灯丝为 低压 大 电

流
,

而不是通常所使用的灯丝上加负高压的做法
。

匿翻

图 �

在柑祸喷嘴的正上方安置有一套离化装置
。

由灯丝发射出的电子在网状栅极的作用下往

复运动产生振荡
,

在和原子团碰撞时使其离化
。

蒸发源和离化源的灯丝在工作时产生大量的热辐射
,

使真空系统的密封易受破坏
,

所以

我们将这两部分用水冷罩屏蔽起来
。

我们在基片架上直接加负高压
,

使离化团受到加速
。

四
、

性 能 实 验

争

� � 妞
‘ 、

�一 � 参数关系

使用离化团束淀积技术淀积薄膜时
,

可控制的淀积参数较多
,

蒸发电子束流 �
� ,

相应于

控制蒸发速度
,
离化团束束流

,
离化电压�

‘,

控制离化率
,
基底加速电压�

� ,

控制淀积分子

能量
。

这些参数互相影响
、

牵扯
,

共同影响着最终形成的薄膜的特性
。

通过实验我们发现这

些参数之间有如下关系
�

�
�

�
�

与 �
�

的关系

使用电子束加热柑祸时
,

在电子枪电压 �
, 、

�
‘

一定的情况下
,
�
�

越大 �燕发速度越快 �
,

�
�

也越大
。

如图 � 是� �� 的情形
。

这里分两部分进行分析
。

� �� 当�� 从�和� � 变化到 � �� � � 时
, �

�

与 �
�

的关系基本保
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�

一�
,

关系

持线性
,

这说明当�� 增大时
,

蒸发速率也增大
,

在离化率不变的条件下
,

由于单位时间到达

基底的离化团增多
,

所以 �
�

增大
。

�� � 当�� 继续增大时
,

由于离化团束蒸发技术采用的是间接加热
,

而�� � 的熔点又 较

高
,

所以只有靠近琳锅壁的材料才蒸发
,

而中间的材料则一下子还达不到熔点
,

使得蒸发速

率的增加与 �
�

的增加是非线性的
,

所以导致�
�

的非线性变化
。

对低熔点材料如� � � 是没有上

述现象的
,

当 �
�

很大时
,

增祸中的材料会急剧汽化
,

造成喷溅
。

喷溅形成的膜层表面颗粒

粗糙
。

�
�

�
‘

与�� 的关系

如图 �
,

对应叭从 �� 。一 � �� � 区间
,

叭与�
�

具有明显的线性关系
,

这是不难理解的
。

�

� 。时
,

对应的 �
�

今 。说明这时也有离化团
,

我们认为大概是被蒸发源电子轰击所致
。
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关系

� , � �
�

�� � �
� � � � � � �

。 � � � �

�
�

�
�

与�
�

的关系如图 �
。
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�二 � 薄膜的性质
�

�

机械牢固性实验

我们使用离化团束淀积技术在玻璃冷基底上镀制了乞� �膜和� � 户
�
膜

,

实验条件是 , ‘

� � � � , � � ��
,
�

�

为 � � � � �
, � ‘ � � �� �

,

并与电子束蒸发
,

在玻璃冷基底上制备的

� � �
、

� � � �
膜进行 了机械牢固性比较实验

。

我们使用 M G
一
1 型光学零件膜层强度测定仪

,

转速为 22 0r pm
,

摩擦头的重力祛码 为

20 09
,

各种条件下的膜层强度如表 1 (离化团束简写为IC B )

衰 1 各种条件下的肠层强度

一一 沉淀方法
{

t
一

}

} I C B } 电 子 枪
材 料

一

\ \

} }

\

、

阅 }

Z n S

0 k V 8 00转

2 k V > 3000转

4 k V ) 3000转

3 ~ 5转

M g F :

1 k V > 3000转

2 k V > 3000转

3 k V > 3000转

~ 10转

从表 1 中可以看出使用离化团束淀积技术制备的膜的强度较常规蒸发的膜强度提高几百

甚至千倍
,

这是很重要的
,

从机械的意义上来说用离化团束技术制备的 Z n S
、

M g F

:

膜 均

已脱离了
“
软膜

”
的范畴

,

并暗示着对这两种材料今后也许会有更广泛的应用领域
。

从表 1 中我们还可以看到
,

当V. 李 1 k V 以后
,

膜的强度都有很大的增加
。

即使V
.二 0

,

这时膜形成时淀积分子只有喷射速度
,

膜层强度也提高了许多
。

V

,

)
5 k V

,

对金属膜来说

仍是有益的
,

但对介质膜来说则产生一些问题
,

如这时Z n s 膜具有明显的彩色花纹
,

呈放射

状
。

2

.

膜层结构分析

使用离化团束技术
,

通过控制基底的加速电压可以控制膜层的结晶结构
。

图 7是反应离

化团束淀积的Z n O 膜的X 射线衍射花样
,

实验条件是 , 氧 二 5 x 1 0
一 ‘

T
o r r

,
V
‘二

50 0 V
。

如

图
,

当 V
.= o.4k V 时

,

具有 (002) 取向
,

当加速电压 V
.= 。时

,

(
0 0 2

) 取向更为明显
,

但除 (002) 面外尚有微弱的 (。。4 ) 峰
,

当 V
.
> 1 k V 时

,
( 。。幻 峰消失

,

这说 明 随 着

V
.
的变化

,

膜层的结晶结构变化十分敏锐
,

我们可以通过控制V
.,
从而控制膜层结构这一点

十分有利于制做功能膜
。

图 8是在K
.
玻璃上镀制的5 10

2
膜的衍射图

,
V

.
=

1 k V

,

具有明显的 (220) 面择优取

向
。

图 9是在V
.= 6 k V 时镀制的Z n S 膜的衍射花样

。

图10 是M g F
Z
膜的衍射曲线

,

显 示出

它具有多种取向
。

3

.

潮解实验

我们将离化团束技术制备的 Z n S 膜与电子束蒸发的Z n3 膜一起暴露在大气中
,

一个月

后
,

电子束制备的膜完全潮解龟裂
,

而用离化团束技术淀积的膜则始终完好无损
。

4

.

不同喷 口尺寸的情况比较

从前面的理论推导中我们知道只有当增锅内外的压强差达到一定比值时
,

才能形成原子
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从理论上讲喷口的尺寸越小越容易达到压强差的要求
,

因此在电源功率有限的条件下
,

喷口尺寸要尽可能小
。

不过这一点也不是绝对的
,

事物总是一分为二
,

有一利必有一弊
。

喷

口尺寸过小首先使蒸发速率减慢
,

其次在使用某些低熔点金属如 A l时还容易造成柑祸的破

裂
。

反之
,

如果喷 口尺寸过大则可能造成电源满负荷时尚不能形成有效的原子聚合
,

从而也

就失去了离化团束技术的特点
。

五
、

结 论

令
综上所述

,

我们认为离化团束淀积新技术具有以下优点
:

1. 离化团的动能可由加速电压来控制
,

动能的增加使原子的横向迁移能增加
,

从而在



一 肠 一

薄膜的形成机制上产生积极作用
。

附着强度的大幅度提高
,

使过去的
“
软膜

”
变硬

,

从而使

一些光学薄膜材料的应用范围可能得到新的开拓
。

2

.

通过控制V
.,
可以控制薄膜的结晶结构

,

离化团束的技术特点类似于外延
,

而淀积

速率又比外延快
,

这就使该技术制备光学功能膜如光双稳态声光膜
、

场致发光器件等的前景

远大
。

3

.

离化团束淀积技术可在低基底温度下镀膜
,

从而可保持基片的面型
,

这对精密光学

元件来说是十分重要的
。

使用离化团束技术制备光学薄膜在我国还刚刚开始
,

由于我们技术
、

资金及水平有限
,

以上所述许多问题尚有待于继续深入细致的研究
。

子

我们对在我们的研制工作中给予我们许多建议和帮助的孙连春
、

王永才同志表示感谢
,

同时还要感谢在X 光测试中给予我们支持的裴舒同志
。
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