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摘　要：由于减反射薄膜的性能受制备工艺的影响很大，文章采用ＳｉＯ２ 和ＴｉＯ２ 作为低、高折 射 率 膜 料，

采用磁控溅射法在玻璃基片上制备了多层减反射膜系，研 究 了 制 备 工 艺 对 薄 膜 性 能 的 影 响，从 理 论 和 实 验２
个方面得出了制备的多层减反射膜系在４５０～６２５ｎｍ波段具有明显的增透效果，在５２０ｎｍ处有９８％的透过

率。
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　　减反射薄膜作为光学薄膜中最重要的一种，
就其生产总量来说，超过其他 种 类 的 薄 膜［１］。随

着科技的发展、新材料的出现以及制造与设计水

平的提升，减反射膜的应用领域越来越广泛［２］。
减反膜的制备方法有真空蒸镀、磁控溅射法、溶

胶－凝胶法及化学气相沉积等［３］。磁控溅射法使用

的设备操作方便，成膜均匀，沉积速率高且沉积基材

温度低，已发展成为一种广泛应用的镀膜工艺［４］。
本文首先进行膜系的理论设计与优化，再通过

磁控溅射法制备单层薄膜，并进行工艺参数优化，
获得能够满足可见光波段宽带减反射的薄膜系统。

１　膜系设计

薄膜材料的选择，与膜系的设计及制 备 密 切

相关，必须考虑到实际制备工艺的可行性。就薄

膜材料的光学性质、稳定性考虑，适用的材料并不

很多。综合考虑透明度、折射率和薄膜应力的因

素，选用了ＳｉＯ２ 和ＴｉＯ２２种物质进行减反射膜的

设计和镀 制。ＳｉＯ２ 薄 膜 具 有 硬 度 高、耐 磨 性 好、
膜层牢固及结构精细致密等特点，具有光透过率

高、散射吸收小和透明区一直延伸到紫外区等良

好的光学性能［５］。它是一种重要 的 介 质 膜，可 用

作绝缘膜、保护膜、钝化膜等，同时又是一种实用

的低折射率光学材料，广泛应用于半导体与集成

电路、微 波、光 电 子 器 件 以 及 光 学 薄 膜 元 件 等 领

域［６］。ＴｉＯ２ 薄膜是 一 种 在 可 见 光 区 有 着 高 透 过

率、高折射率，牢固稳定，在可见和近红外区呈透

明，在紫外光区有着强烈吸收 的 光 学 材 料［７］。它

在减反射膜层、多层光学膜层及光波导等方面有

着广泛的应用［８］。



膜系采用了ＳｉＯ２ 和ＴｉＯ２ 的４层减反射优化

膜 系。经 仿 真 优 化，４ 层 膜 结 构 为：Ａｉｒ／ＳｉＯ２
（１３３ｎｍ）／ＴｉＯ２ （２４１ｎｍ）／ＳｉＯ２（４９ｎｍ）／ＴｉＯ２
（３８ｎｍ）／ｇｌａｓｓ。它 不 只 是 某 一 特 定 波 长 的１／４
波长厚度，而且在经过调整后，可以在整个可见光

波段内都具有很高的透过率。

２　减反膜制备

制备实验装置采用沈阳科学仪器有限公司生

产的ＪＧＰ－５６０型 超 高 真 空 多 靶 磁 控 溅 射 仪。玻

璃基片先在丙酮中超声清洗８ｍｉｎ，去除基片上的

有机污染物；然后在无水乙醇中超声清洗８ｍｉｎ；
最后用去离子水超声清洗８ｍｉｎ。

溅射室本底真空优于２×１０－４　Ｐａ，靶基距为

６６ｍｍ。制备ＳｉＯ２ 薄膜采用射频磁控溅射法，靶
材选用纯度为９９．９９９％的ＳｉＯ２ 靶。ＴｉＯ２ 薄膜采

用 直 流 反 应 磁 控 溅 射 法 制 备，靶 材 选 用 纯 度 为

９９．９９５％的Ｔｉ靶。溅射压强在０～２Ｐａ之 间 调

节，溅射功率为１００Ｗ。

ＳｉＯ２ 和ＴｉＯ２ 薄膜折射率ｎ与溅射压强ｐ的

关系曲 线 如 图１ａ所 示。ＴｉＯ２ 薄 膜 折 射 率 与 Ｏ２
体积分数关系，如图１ｂ所示。

图１　薄膜折射率与溅射压强、Ｏ２ 体积分数的关系曲线

从图１ａ可以看出，工作气压从０增加到２Ｐａ
的过程中，ＳｉＯ２ 和ＴｉＯ２ 折 射 率 呈 现 先 增 大 后 减

小的趋势，但上下变化不大。考虑到沉积速率，最
终选定其溅射压强分别为０．４、０．８Ｐａ。

在用直 流 反 应 磁 控 溅 射 法 镀 制 ＴｉＯ２ 薄 膜

时，要加 Ａｒ和 Ｏ２ 的 混 合 气 体，Ｏ２ 体 积 分 数 过

低，会影响薄膜的光学性能。为了减少薄膜中的

氧缺陷，可 增 加 溅 射 气 体 中 Ｏ２ 的 体 积 分 数 或 者

用１００％的Ｏ２ 作为溅射气体。但是，溅射气体中

Ｏ２ 的体积分数过 高，会 使 靶 材 氧 化 中 毒、降 低 溅

射效率。为 了 能 够 确 切 地 掌 握 Ｏ２ 体 积 分 数 对

ＴｉＯ２ 薄膜折射率的影响规律，除Ｏ２ 体积分数外，
其他沉 积 工 艺 参 数 为：靶 基 距６６ｍｍ、溅 射 气 压

０．８Ｐａ、溅射功率１００Ｗ。当通入Ｏ２ 的体积分数

逐渐增大，相当于降低了Ａｒ的分压，导致轰击靶

材的粒子数目较少，同时部分Ｏ２ 也被电离，参与

靶材的溅 射，这 样 溅 射 出 来 的 Ｔｉ减 少，而 Ｏ２ 的

体积分数增多保证了溅射出来的Ｔｉ反应越来越

充分，最 终 生 成 符 合 化 学 计 量 比 的 ＴｉＯ２ 薄 膜。
由图１ｂ可 见，当 Ｏ２ 体 积 分 数 达 到１６．７％时，

ＴｉＯ２ 的折射率能满足薄膜设计的要求。

３　薄膜样品性能研究

对样品进行退火处理，退火炉为ＪＧＰ－５６０型

超高真空多靶磁控溅射仪自带退火炉，保护气氛

为Ａｒ气，分别在不同温度下退火２ｈ。将不同温

度退 火 的ＳｉＯ２ 和 ＴｉＯ２ 薄 膜 样 品 在 ＣＳＰＭ４０００
扫描探针显微镜下检测分析，得到样品的表面形

貌，如图２和图３所示。

图２　ＳｉＯ２ 薄膜ＡＦＭ表面形貌

图３　ＴｉＯ２ 薄膜ＡＦＭ表面形貌

７９４　第４期 王曦雯，等：ＳｉＯ２／ＴｉＯ２ 减反膜系的制备和性能测试

zhk
线条

zhk
线条



　　从图２ａ可以看出，样品未退火时，薄膜表面

具有一定的颗粒起伏，这种不平整结构对光具有

一定的散射作 用，会 影 响 薄 膜 的 透 过 率；由 图２ｂ
可见，退火温度为３００℃时，薄膜表面较为平整，
起伏比基片未退火时少，但仍在一定的区域存在

缺陷；由图２ｃ可见，退火温度为４００℃时，薄膜表

面起伏很小，表面比较平坦，不平整结构对透过率

的影响较小。由于退火温度 未 达 到ＳｉＯ２ 结 晶 温

度，所 以 均 未 有 晶 体 颗 粒 出 现，样 品 呈 现 无 定 型

结构。
由图３ａ可见，未退火的ＴｉＯ２ 薄膜为无定型结

构，表面的颗粒通常边界模糊，会出现异状凸起，质
地不是很均匀。由图３ｂ可见，３００℃退火后，表面

有较大的改善，大颗粒变少，起伏也变得较为均匀。
由图３ｃ可见，４００℃退火后，表面的形貌较３００℃
退火更为致密，已有晶粒出现，说明薄膜已开始结

晶，晶粒边缘比较清晰，起伏更为均匀。
使用Ｄ／ＭＡＸ２５００ＶＬ／ＰＣ型ＸＲＤ衍射仪对未

退火、２００℃、３００℃及４００℃退火的ＳｉＯ２／ＴｉＯ２ 多

层薄膜样品进行了ＸＲＤ分析，如图４所示。可以

看出，不 同 温 度 条 件 下 的 ＸＲＤ衍 射 图 谱 上，在

２θ＝２４°～２５°的地方出现了非晶波包，这是基底玻

璃的衍射峰。在４００℃退火的衍射图谱上，在２θ
为２８°的 地 方 出 现 了 衍 射 峰，这 表 明 退 火 温 度 为

４００℃时，ＴｉＯ２ 薄膜呈锐钛矿结构，说明ＴｉＯ２ 薄膜

从无定型到锐钛矿结构的转变温度在３００～４００℃
之间。未退火、２００℃、３００℃，玻璃基片上沉积的

ＳｉＯ２ 薄膜和ＴｉＯ２ 薄膜均以无定型形式存在，呈非

晶态。这主要是由于退火温度较低，使原子迁移率

过低，无法进行充分的有序排列，从而使薄膜呈现

出长程无序、短程有序的非晶结构。

图４　不同退火温度下薄膜的ＸＲＤ衍射图谱

将未 镀 膜 玻 璃 片 和 镀 膜 后 的 玻 璃 片 放 入

ＵＳＢ－４０００（Ｏｃｅａｎ　Ｏｐｔｉｃｓ　Ｉｎｃ．ＵＳＡ）光 谱 仪 中 测

量，得到它的透过率曲线，如图５所示，理论透过

率如图６所示。

图５　玻璃镀膜前后的透过率曲线

图６　镀膜后理论透过率曲线

可以看出，在可见光范围内，玻璃的透过率均

在９０％左 右。镀 膜 后，玻 璃 的 透 过 率 在４５０～
６２５ｎｍ有了明显的提高。在波长５２０ｎｍ附近甚

至可以达到９８％的透过率，接近理论透过率。但

是在各波长处的透过率有一定的变化，增透范围

也变窄了，分析有以下２个原因：① 设计假定消

光系数为０，但 是 各 膜 层 之 间 以 及 与 基 片 之 间 肯

定存在一定的吸收，导致与理论上的曲线有一定

出入；② 镀膜过程中，膜厚的控制精度不够，可能

导致膜厚与设计值有所变化，另外，每层膜的致密

性和结构也会大大影响薄膜的光学透过率。
对薄膜样品在４００℃下进行整体退火２ｈ，测

试其透过率，与未退火样品的透过率进行比较，所
得透过率曲线如图７所示。

图７　不同温度退火的减反射薄膜透过率曲线

其中４００℃退火后的薄膜样品透过率相对于

未退火样品有所提高，而且带宽也大大增加。根

（下转第５５１页）
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当β＊＞θβ／２时，随着国外 公 司 生 产 产 量 的 提 高，
全球污染排放也会增多。
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（上接第４９８页）
据ＡＦＭ和ＸＲＤ的结果，退火后薄膜的表面起伏

变小，结构更为致密，可提高薄膜样品的透过率。

４　结　　论

（１）ＳｉＯ２ 薄膜和ＴｉＯ２ 薄膜的折射率随着工

作气 压 的 变 化，ＳｉＯ２ 薄 膜 折 射 率 变 化 不 大，但

ＴｉＯ２ 薄膜的折射率则在２．２～２．３浮动，要 保 证

符合 设 计 要 求 的 折 射 率，气 压 太 高 太 低 都 不 好。
另外结合ＳｉＯ２ 薄膜和ＴｉＯ２ 薄膜的沉积速率，确

定制 备 ＳｉＯ２ 薄 膜 的 工 作 气 压 为０．４Ｐａ，制 备

ＴｉＯ２ 薄膜的工作气压为０．８Ｐａ。由于制备ＴｉＯ２
薄膜采用的是射频反应磁控溅射，所以要考虑Ｏ２
对薄膜折射率的影响，结果表明，当氧气体积分数

达到１６．７％时可获得符合设计的折射率。
（２）ＡＦＭ、ＸＲＤ检 测 发 现，未 退 火、２００℃、

３００℃，玻璃基片上沉积的ＳｉＯ２ 薄膜和ＴｉＯ２ 薄

膜均以无定型形式存在，呈非晶态。薄膜退火后

表面更为平 整，结 构 更 致 密，退 火 温 度 为４００℃
时，ＴｉＯ２ 薄膜呈现锐钛矿结构。

（３）透过 光 谱 检 测 发 现，实 际 制 备 的 多 层 膜

光学性能与理论值有一定差异，原因是制备过程

中膜厚检测系统很难做到精确控制膜厚，较小的

厚度差异都能引起薄膜透过率的变化。
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