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双源电子束蒸发制备 Si/ SiO2 光学薄膜的工艺
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摘要 : 用双源电子束蒸发的方法 ,在 K9 玻璃基片上蒸镀 Si 和 SiO2 的混合膜. 通过改变两种膜料蒸发速率的比例 ,

得到的各个膜层 ,其折射率大小在两种膜料折射率之间的范围内变化. 从实验上得出了混合膜层的折射率随 Si 和
SiO2 蒸发速率比变化的规律 ,并讨论了这种淀积方法的优越性.
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1 　引言

在半导体激光器中 ,腔面镀膜不仅影响器件的
输出功率 ,而且通过改变腔面反射率 ,可以调节激光
的峰值波长 ,同时 ,对端面还具有保护作用 ,提高激
光器的性能与使用寿命[ 1～3 ] . Si 和 SiO2 是光学薄膜
制备中使用较多的材料 , Si 可用于红外、远红外区
的各种多层膜 ; SiO2 用于紫外、可见和红外区的各
种多层膜 ,二者的透明区都较广. 其中 SiO2 具有良
好的化学稳定性 ,牢固的机械性能 ,可用于防腐蚀的
保护膜和钝化层[ 4 ] ,此外 ,还具有较高的抗激光损伤
的能力 ,适合用电子束蒸发[ 5 ,6 ] .

近年来 ,在制备高反射膜时 , SiO2 一般作为低
折射率的膜层 ,高折射率的材料要求折射率变化的
范围广 ,对于激光器谐振腔的高反射膜 ,则要求更高
的反射率. 通常用高、低折射率交替 ,每层λ/ 4 厚的
介质多层膜来得到更高的反射率 ,展宽高反射带的
多层介质膜.λ/ 4 膜堆所得到的高反射区仅决定于
膜料折射率之比值. 目前在可见光区域能找到的有
实用价值的材料中 ,折射率最大的不超过 216 ,而最
小者不小于 113 ,在红外区域中 ,最大折射率也不超
过 610[7 ] . 因此λ/ 4 多层膜的高反射区是有限的 ,在
很多应用中 ,高反射区域不够宽广 ,不能满足要求.

所以寻找折射率变化范围广、可控制、稳定性好的薄
膜材料显的尤为重要. 有人提出用固相混合膜料的
方法[ 8 ] 达到此目的 ,即将两种或两种以上的材料按
比例先混合 ,用一个蒸发源进行蒸发 ,随混合膜料的
比例不同可调节所需的折射率值. 但该方法受膜料
的熔点和蒸发气压等条件的制约 ,只有在一定的蒸
发条件下 ,混合材料才能按比例蒸发 ,所以不易达到

对折射率调节的目的 ,从而限制了膜料的选择. 针对
以上的问题 ,本文提出采用双源电子束蒸发的方法 ,

即在蒸镀过程中同时蒸发 Si 和 SiO2 两种不同折射
率的材料 ,通过控制其各自的蒸发速率而得到所期
望的折射率值.

2 　实验

在制备薄膜时 ,采用两个蒸发源 ,同时蒸发两种
不同折射率的膜料. 通过控制其各自的蒸发速率 ,改
变两种膜料的淀积速率比 ,而得到所期望的中间折
射率值 ,称双源蒸发 ,图 1 是双源蒸发的原理图. 这
种方法的关键是需要同时控制两个蒸发源的蒸发速
率 ,蒸发速率目前多用石英晶体控制.

图 1 　双源蒸发原理图

Fig. 1 　Sketch map of double source elect ron beam e2
vaporation

本实验是在 BA K 600 电子束蒸发 ( EB) 设备上
进行的 ,图 2 为实验设备示意图. 该设备配有石英晶
振监控和光学监控 ,蒸发过程完全由计算机自动监
控. 蒸镀腔底部是盛放晶体源的喷射炉 ,并排两个 ,
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分别盛放 Si 和 SiO2 , K9 玻璃基片被固定在腔顶端
的基片托盘上. 蒸镀过程中 ,两个喷射炉同时工作 ,

即 Si 源和 SiO2 源同时向基板蒸发 ,用一对石英晶
体分别监测两种材料的蒸发速率. e 型电子枪保证
了膜层和基底结合的牢固性以及成膜的质量. 腔壁
上通循环冷却水 ,使腔内温度保持在 300 ℃左右. 系
统在淀积光学膜之前 ,淀积室抽至 9 ×10 - 5 Pa 的本
底高真空.

图 2 　实验设备示意图 [9 ]

Fig. 2 　Sketch map of elect ron beam evaporation sys2
tem

　　K9 玻璃基片在装入样品夹之前 ,先用乙醇清
洗 ,再放入超声波清洗器中加入丙酮进行清洗 ,然后
烘干. 蒸镀过程中 ,腔内压力保持恒定. 改变 Si 和
SiO2 的蒸发速率比 ,以调节膜层的折射率. 同时用
极值法控制膜厚 ,在蒸镀前对膜料进行预熔 ,尽可能
使材料致密化 ,不仅能提高坩埚的装填量 ,材料的利
用率 ,还可提高薄膜的性能.

混合膜和 Si 膜折射率通过用 Cary 5 E 型分光
光度计测量样品的透过率后计算得出其折射率 ,大
量的样品测量结果发现 ,Si 源和 SiO2 源蒸发速率按
一定比例进行调节 ,混合膜层得到的折射率在 117

～3155 之间变化.

3 　结果和分析

控制 Si 源和 SiO2 源的蒸发速率 ,分别得到不
同蒸发速率比下各个样品的折射率 ,共制备了 18 个
样品. 样品 1 是在 K9 玻璃基片上蒸镀的 Si 膜 ,其余
的样品是在 Si 源和 SiO2 源不同蒸发速率比下得到
的混合膜 ,用分光光度计测得各个样品的透过率后
计算得出其折射率值见表 1.

表 1 　Si 和 SiO2 源在不同蒸发速率比下 ,各个样品折射率的比较

Table 1 　Comparison between the samples with different evaporation rate proportions between Si and SiO2

样品号 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Si 蒸发速率/ (nm/ s) 0. 6 0. 6 0. 3 0. 42 0. 39 0. 35 0. 34 0. 32 0. 33 0. 26 0. 25 0. 25 0. 25 0. 25 0. 25 0. 22 0. 22 0. 22

SiO2 蒸发速率/ (nm/ s) 0 0. 22 0. 13 0. 4 0. 40 0. 40 0. 40 0. 40 0. 42 0. 34 0. 38 0. 55 0. 58 0. 60 0. 63 0. 70 0. 72 0. 75

SiO2/ Si 蒸发速率比 0 0. 27 0. 30 0. 49 0. 51 0. 53 0. 54 0. 55 0. 56 0. 57 0. 60 0. 69 0. 70 0. 71 0. 72 0. 76 0. 77 0. 78

折射率 3. 2 3. 55 3. 162 2. 55 2. 88 2. 727 2. 29 2. 11 2. 59 2. 18 2. 3 1. 99 2. 12 1. 845 2. 1 1. 94 1. 8 1. 7

　　图 3 为 Si 和 SiO2 的蒸发速率比与所得各个膜
层折射率的变化关系. 从图中可以发现在双源蒸发
过程中 ,随着 SiO2 在蒸发速率比例中的增加 ,样品
中膜层的折射率随之不断减少 ,所得膜层的折射率
在两种膜料折射率之间的范围内变化. 此实验证明
双源蒸发的方法提供了一种可以获得不同折射率材

图 3 　Si 和 SiO2 源蒸发速率比与折射率的关系

Fig. 3 　Evaporation rate proportion between Si and
SiO2 dependence of the reflectivity index

料的有效途径.

在理论上 ,文献 [ 10 ]推导得出两种膜料沉积时
折射率与蒸发速率的关系式 :

n2 = n
2
1

v1

v1 + v2
+ n

2
2

v2

v1 + v2
(1)

式中 　n 为双源蒸发得到的混合膜层的折射率 ; v1

和 v2 分别为 SiO2 和 Si 的蒸发速率 ; n1 和 n2 分别
为两种膜料的折射率. 依据以上的关系 ,令 P 为两

种膜料的蒸发速率比即
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,则上式变形为
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　　由 (2)式可以得到混合膜层的折射率与两种膜
料蒸发速率比的关系 ,如图 3 所示 ,结果表明混合膜
层的折射率随 SiO2 在蒸发速率比中的提高而不断
减少. 因此 ,以上的理论也充分证实了双源蒸发
SiO2 / Si 混合膜制备实验的正确性.

对膜层进行了 X 射线衍射 ( XRD) 实验 ,图 4
(a) , (b)分别为 Si 膜 (样品 1) 与双源电子束蒸发得
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到的混合膜层 (样品 3) 的 XRD 衍射图谱. 由图可
知 ,Si 膜与混合膜层中在 2θ= 20°～30°区间内都存
在明显的馒头峰特征 ,对应着基体玻璃非晶态的特
征衍射峰[11 ] . XRD 衍射图中未发现晶态的衍射峰 ,

蒸镀的膜层为非晶态 ,说明双源蒸发方法得到的膜
层可以达到对其折射率进行调节的目的 ,而不影响
其晶体结构类型.

图 4 　薄膜的 XRD 衍射图谱

Fig. 4 　XRD diff raction spect ra of deposited films

薄膜的形成过程包括外来原子在基底上的沉
积、徙动、成核、粒子的长大、接合和连续成膜的过
程. 在双源蒸发的淀积过程中 ,由于蒸发速率的不
同 ,两种膜料的分子在膜层内的分子数比不同 ,形成
的各个膜层的折射率也不同. 折射率大小可以在两
种膜料的折射率之间变化 ,因此 ,双源蒸发中通过改
变两种膜料的蒸发速率比来调节混合膜层的折射率
是一有效途径 ,从而克服了 EB 法膜料选择的局限
性 ,为实现所需折射率要求的光学膜提供了大量可
供选择的膜料 ,减少了某些特定的光学膜的镀制难
度. 而且蒸发速率可以通过晶振片进行监控 ,该制备
方法具有良好的可控性 ,在薄膜制备中可以推广应
用.

4 　结论

采用双源电子束淀积的方法 ,同时蒸发 Si 和

SiO2 两种膜料 ,通过改变二者的蒸发速率来控制折
射率的变化 ,得到了折射率在两种膜料折射率范围
内变化的膜层 ,克服了 EB 法膜料选择的局限性 ,为
实现所需折射率要求的光学膜提供了大量可供选择
的膜料. 从实验上得出了混合膜层的折射率随 SiO2

在蒸发速率比中的提高而变小的变化规律 ,此方法
镀制的端面光学膜具有膜层折射率易控制、吸收小、
稳定性好、成本低等优点 ,且制备简便、工艺成熟、利
于推广 ,可作为激光器端面光学膜.
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Preparation of Si/ SiO2 Optical Thin Film by Double Source
Electron Beam Evaporation Technology

Zhao Miao­ , Zhou Daibing , Tan Manqing , Wang Xiaodong , and Wu Xuming

( Optoelect ronics R &D Center , I nstit ute of Semiconductors , Chinese A cadem y of Sciences , B ei j ing 　100083 , China)

Abstract : A technology f or p rep aring op tical t hin f ilms is int roduced. A Si/ SiO2 mixed t hin f ilm is evap orated ont o K9 glass

by double source elect ron beam evap oration. The results show t hat t he ref lectivity index of t he mixed t hin f ilm changes wit h

t he p rop ortion of t he Si and SiO2 evap oration rate , and its value changes between t hat of Si and SiO2 . The rules between t he

p rop ortion of t he evap oration rates and t he ref lectivity index is obtained t hrough t he exp eriment . The advantages of t he tech2
nology are discussed.

Key words : t hin f ilm ; dielect ric op tical t hin f ilm ; double source elect ron beam evap oration ; ref lectivity index ; evap ora2
tion rate
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