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石英晶体膜厚监控仪在红外镀膜中

的初步应用
.

李复蝉 蒲发通

(西南技术物理研究所)

本文介绍 了兰州物理所研制的S F
一
3A 石英 晶体膜 厚监控 仪在 红 外 较 膜 (1 0

.

6

“m 波段) 中的初步实验应用
。

SF
一
3 A作 为光学镀膜 的膜厚监浏是可 行的

,

实脸结 果

与理论计算一致
,

与尤 电极值法的效果相同
。

一
、

前 官

膜厚监控技术
,

是光学薄膜技术的主要内容之一
。

在薄膜技术发展过程中
,

曾经使用过

各种各样的监控方法
,

如极值法及其改进
、

双色法
、

波长扫描法
、

电子模拟微分法
、

单色定值

比较法
、

双色四光路控制法
、

电离感测器法以及石英 晶体监控法
。

其中石英 晶体监控法以由

质量转换成厚度
,

与工作波段无关
,

设置简单
,

各种厚度皆可控制
,

精度高
,

易于实现自动

控制等独特的优点
,

将会越来越广泛地在光学薄膜技术中得到应用 [l.
2〕

。

本文对 SF
一

3 A石英晶体膜厚监控仪用于红外镀膜的初步实验加以介绍
。

二
、

原 理 和 性 能

SF
一
3A系利用石英晶体微 量天秤原理

,

采用特定切角
、

孪生晶体差频技术
,

以专门的晶

体装配座降低温漂
。

配以中规模CM o s数字电路检测
,

消除线路时漂
,

实现了真空沉积膜 厚

的精确监侧 [3 1
。

沉积童的计算公式 [s 〕

Q =

令 (

式中
,

Q是沉积量 (。/
e m Z

) , f 。 ,

杭 (5
.

s 6 x 10
’s/

e m ’ ·
s )

。

= 4
.

4 2 x ] 0 一 s
‘

生 _ 生
、

、 f f 。 ,

f是测量晶体沉积前
、

后的频率 (H z) , z
是晶体的声阻

S F
一
3 A 的主要性能指标如 下

:

1
.

灵敏度
: 4

.

4 3 x 10
一 ,

(H z / s/
e m Z

)

收摘 日期
: 1 9 8 6年 1 1月1 7 日

.

. 本丈曾在1 9 8 6年 n 月在桂林 召开 的
“

全国光学薄膜技 术交流大会
”

上宣读
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念
.

沉积量
.

最小可检4 x z o
一 ’g /

e m ’

(二 1人)

分辨率4 x lo
一 ’g / e m Z

(皇 0
.

1人)

累积最大可检
、

固体膜8
.

9 x 1 0 一 ‘g /c 二
2

(终 2林m )

采样间隔 1s

5
.

沉积率
:

最小可检4 x 10
一 ”

g /c m :

一 (之 0
.

1人/s )

分辨率 4 x z o
一 ’s/

e m ,

一 (之 0
.

2人/ s)

最大可检3
.

9 6 x z 0
一 ’g / e m ’ .

。 (望 1 0人/ s)

采样间隔 ls

4
.

棍频愉出
:
方波颇率0

.

0 1 ~ 2 0 0 k H z

方波幅度 > SV

5
.

探头频漂
:

时漂 7 2h笋1 5H z

温漂 一 8 0 ~ + 4 0 ℃往返笋3 0 0 H z

6
.

晶体最高运用温度 1。。℃

S F
一
3 A 的主要特点是

:

(l) 监控灵敏度高
,

厚度控制达
“

埃
’

级水平
;

(2 ) 沉积膜增厚 (镀膜)
、

减薄 (刻

蚀 ) 均可监控 ; (3 ) 频率漂移小
,

读数稳定
、

准确
;

(4 ) 厚度与速率参量同时显示
,

保证

成膜质量 , (5) 数字显示
,

醒 目直观
;

(6 ) 可自动巡检频率差值
,

使故障暴露 在 镀 膜 之

前
,
并可了解晶体的累积频率

,

以清洗或更换 晶体 , (7) 对使用环境无特殊要求
。

三
、

安 装 和 准 奋

本实验在兰州真空设备厂的O D
一

4 50 B高真空多层镀膜 机 上 进 行
,

镀 制 中 红 外 波段

(10
.

6协m ) 用的增透膜和反射膜
,

实验装置如图所示
。

在镀膜机底板上
,

将备用孔小33
.

5用作接

线座
,

真空室内
、

外用

真空密封 电引线过渡
。

将晶体探头 (传感器 )

安装在真空室内监控位

里
,

即原来的监控比较

片位置
,

工 件 盘 的 中

心
,

由于工件盘是旋转

的
。

将探头位置抬高
,

离工件盘一段距离 (越

钟钟 草草

纷纷纷纷纷纷纷纷纷 标标标标准翔率率

图1 实验装显示意 图

短越好)以恰好与工件盘脱离接触为宜
。

安装冷却水管
,

把底板上另一备用孔作真空室内
、

外

的过渡接头
,

紫铜管的一端接橡胶水管
,

另一端接晶体座基板
。

把探头附属 电路盒安在传感

器附近
,

两者间的连线越短越好
。

将电路盒与监控线路接通
。

监控仪后面板上频率走向开关

拨右边位置 (增加)
,

功能选择开关拨右边位置 (镀膜 )
,

采用倒计数方式
。

制 作 角 度 挡
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板
,

值
。

使晶体 片的有效累积厚度值提高若干倍
。

计算在各种不 同工艺条件下的 位置因子0 的数

在石英晶体片上镀铝保护膜 (2 00 人左右)
,

便于清洗后重复使用
。

(单色仪)
, Pb S探测器

, FD 一 1放大器那一套光电极值的膜厚控制装置

真空室
、 一

作舟
、

加料
、

装样片
、

抽高真空
,

作好镀膜前的一切准备工作

取 消光源
,

滤 光片
。

按常规程序
,

清洗

四
、

实 验 及 其 数 据

实验 z :
8 6 1 2 7 ,

在K 。
玻璃上镀 Z n S ,

预置厚度d = 3 6 0 0入
;

实验2
: 5 6 1 23 吞在G e基底上镀单层 z n s增透膜 ;

实验3 :
8 6 1 3 1 奋在G e

基底上镀 G e 一z n s多层反射膜
;

实验 4 :

86 2 0 1 ’同实验3 (试验重复性)
。

例 1
:

在K ,
玻璃上镀 z n s ,

预置厚度d 二 3 6 0 0人

本机器是旋转的
,

按余弦定律计算沉积率Q
。

A : = D Z + B , 一 ZD B eo s小

L t 二 H
Z
+ A 么

_ A
R 二 - 一丁丁万丁

、

S l n 议

M
o 二 五而豆刃 二

L
2

一 ZH

M H :

月甘.口二侣

�U!
J

1 f 1 8 0 _ 」 .

“

俪J
。 ”“ 申 二

MH 么

1 8 0兀 _
-

止一
~

二小

_
_ 二

一
(H

么 十 D “
一

卜B “
一 ZD B c o S 小)

z

广广广
图2

f o
+ 1 0 0 0 = 二 一 s x x =

9 7 4 + 10 0 0 = = 一 S X = X Z

将7 9 3 9输入拨盘所设预置厚度参量
,

式中
,

M为蒸发量
,

取 R 二 3 8 ,
D 一 12 5

,
H 工 件

一 1 8 0 ,
H 晶体 一 1 9 3

,

M “ 1 ,

则 Q工件 =

4
.

4 5 9 x 1 0 一 “ ,

Q晶体 二 4
.

2 4 1 x l o 一 ‘ ,

位 置 因

子 G = Q工件/ Q晶休 “ 4
.

4 5 9/ 4
.

2 4 1 = 1
.

0 5 1
。

硫化锌的密度 p
, 。

一 4
.

1。/ e m
“ [6

·

7〕
,

JL 何

厚度 d 二 3 6 0 0入
。

棍频频率初始值 f 。 = 97 4 (拨盘六位全 置

于O
。

打开监控线路电源
,

按一下预 置 按 钮
,

等待片刻即可获得3秒钟的f 。显示 ) 〔“〕
,

把 f 。

二 97 4. 输入 E L
一

83 8计算器
,

按面板上刻的公式

进行计算
。

计算厚度参量预置△f
。

的 公 式 为
:

X 2
.

2 6 + G X D 火 g x o
.

1[ 3 1

.

2 6 + 1
.

0 5 X 3 6 0 0 X 4
.

I X 0
.

1 = 7 9 3 9

六位发光数码管显示了9 3 9
,

l
。

镀完后取出在JT 7 5 一 1激光椭圆测厚仪上测得d = 4 2 0 7入
。

开始蒸镀
,

有关数据见

说明结果 是 比 较 准 确

一是薄膜材料的p值取有误差
,

二是数字显示到零后
,

才关 挡 板 ( 第 一 次操作
,

无经

。

动作稍有1 ~ 2s 的滞后
,

使数字显示多了73 (膜厚偏长)
。

例2 ;

在G e基板上镀单层 z n s增透膜
,

膜系G e ( H ) L
。

I,、少表验的

·

] 3
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衰 I 各次试脸的燕发 . 教

实实脸编 号号 晶体体 探头与样样 档板板 沉积率Q {{{ 位笠因子G
{{{密度

p (g / e m 名)))

(((((M H z ))) 片的距离离 开 角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角角
(((((((m m ))) (

“

))) Q工件件 Q晶体 {{{
z n s }}} G eee G eee Z n SSS

888 6 1 2 7 ... 555 1 333 /// 4
.

4 5 9 X 1 0
一 666 4

.

2 4 1 X 1 0
一 ‘‘ 1

.

0 5 111 /// /// 4
.

111

888 6 1 2 3 ... 555 l333 /// }}} 1
.

0 5 111 }}} 5
.

3 2 777 4
.

111

‘‘‘‘‘‘
·

‘5”“”一 6

!
‘

·

2““”
一 ‘‘‘ 1

.

0 5 1111111

888 6 1 3 1 ... 555 1333 1 555 4
.

4 4 666 G eee Z n SSS 2 7
.

9 6 333 2 8
.

2 6 666 5
.

3 2 777 4
.

111

3333333333333
.

7 9 222 3
.

8 3 33333333333

888 6 2 0 1 *** 555 1 333 1 555 4
.

4 4 666 G eee Z n SSS 2 7
.

9 6 333 2 8
.

2 6 666
·

5
.

3 2 777 4
.

111

3333333333333
.

7 9 222 3
.

8 3 33333333333

、

用 SMHZ 晶体
,

探头与样片距离13
,

有关参数见表 I
,

用E L 一

83 8计算
:

(H ) 层 1 3 3 0 + 1 0 0 0 = = 一 5 x x 2
.

2 6 + 1
.

0 5 又 ls7 6 x 5
.

3 2 7 x 0
.

z = 3 9 3 9

L层5 0 9 0 + 1 0 0 0

实验数据见表 I

= 二 一S X 二 X 2
.

2 6 + 1
.

0 5 X 12 6 1 9 X 4
.

I X 0
.

l = 2 7 7 8 3

,

取 出后在 P E 9 83 G 分光光度计上测得 T !
.
。。 二

62
.

81 % (透射 率 侧试

误差 约1 % )
。

曲线见图 5
、

图6 ,

另一面增透后T 二 9 6
.

7 7 %
。

火火之之

HHHHH

DDDDD

图3 图4

例3 :
在G e基底上镀反射膜

,

膜系o e (H ) LH L H
。

晶体SMH z ,

探头与样片距离13
,

挡板开角15
“ ,

如图5所示
。

M H 盆

Q晶 二 二一万百万j 二石万三二石万一, 万石王蔽二二厂犷又

, ‘ 、
1 1 , we

U
一 1 ~

从
-

一‘ U 从‘u 舀 甲 ,

M “ 1
,

U , 1 9 3
,
D = 1 2 5

,
R 二 1 2

。

对于Z n S
,

小
: 。s = 15 0

“ ,

Q晶 “ 3
.

8 3 3 x 1 0
一 ‘。

对于G e ,

小
。 .

= 1 6 5
“ ,

Q晶 二 3
.

7 , 2 x 1 0
一 “。

_ MH 启

Q工件二
石而二

、
’

i石U 兀

M 二 1
,

H 一 18D
,

D 二 1 2 5
, R

d 小
(H

t + n
’ + R ’

一ZD R eo s 币户
Q工件 二 4

.

4 4 6 x 1 0
一 6 。

0几�,~UO

o心‘

广

I
J�一

因用 1 5
。

角度挡板
,

故G 需除以1 5
’

/ 3 6 0
。 = 1/ 2 4

,

所 以G z ,。。 = 4
.

4 4 6 / 3
.

5 3 3 十 1/ 2 4 = z
,

1 6 5

一 14 ,



版
权
所
有
 ©
 《
激
光
技
术
》
编
辑
部

X 2 4 , 2 7
.

9 6 3
。

G 。 .
二 4

.

4 4 6 / 3
.

7 9 2 十 l/ 2 4 二 1
.

1 7 8 只 2 4 二 2 8
.

2 6 6

蒸发参数见表 I
。

E L
一 8 3 8计算

:

1
.

(H ) 层 1 4 4 8 6 + 10 0 0 = == 一 s x 二 x 2
.

2 6 + 2 8
.

2 2 6 x 13 7 5 x 5
.

3 2 7 x
.

0 1 二 14 6

2
.

L层 1 4 6 2 5 + 10 0 0 = = 一 s x = x 2
.

2 6 + 2 7
.

9 6 3 x 1 2 6 1 9 x 4
.

l x
.

0 1 二 10 3 9

3
.

H层 1 5 6 7 4 + 10 Qo 二 = 一 5 火 = x 2
.

2 6 + 2 8
.

2 6 6 只 6 6 2 5 x 5
.

3 2 7 x
.

0 1 二 7 0 1

络份助 布 r 、书 产

苍0 0

, 〔
.

二尸 爪

洲 一 一 ~ ~
~

/ /
/

一
一一一

\\

.的

和

多 j
‘

\\

的

加

_ {
_

, , C o l艺。仁

图 6

, 1 0 口 l户丈O 训沁 己0 0 7加

口0

, 舒
, : “ 、 , 。

~ O

之, 0

甘橄 ‘e . 、

和扣种“仙*O扣a.10.

I〕0 0

图6

飞2 0 0 1 一ao , 。。。 , 卯 . 0 . 7 0 0 ‘. .

锗基片单面
、

双面增透 曲 线

8 6 1 2 3 .

(6 = 2)

锗基片单面
、

双面增 透 曲 线

5 6 12 3 .
(6 = 5)

4
.

L层 1 6 3 7 3十 1 0 0 0 = = 一 s x = x 2
.

2 6 + 2 7
.

9 6 3 x 12 6 1 9 x 4
.

l x
.

0 1 == 10 3 8

5
.

H层一7 4 4 8 + 1 0 0 0 = = 一 s x = x 2
.

2 6 + 2 8
.

2 6 6 x 6 6 2 5 x 5
.

3 2 7 x
.

0 1 二 7 0 0
.

5

.

实验数据见表 I
。

取出后在P E 9 83 G 分光光度计上测得T : 。 . 。 = n
.

20 %
,

曲线见图7
。

例4 :

在 G e
基板上镀反射膜

。

有关参数
,

实验数据同上
,

见表 I
、

表 l
。

G e
基板取出后

在P E 9 83 分光光度计上测得T , 。
.

。 = n
.

18 %
,

曲线见图8
。

将8 6 13 1 #
和8 6 2 0 1 #

样片背面增透后T = 8 ~ 9 %
,

曲线见图 7
、

图s
。

五
、

洲 试 曲 线 和 结 论

侧试曲线见图5
、

6
、

7
、

8
。

sF
一
3 A 石英晶体膜厚监控仪

,

作为光学镀膜的精细监 测 是

可行的
,

实验结果与理论计算一致
,

与用光 电极值法镀制的膜片效果相同
,

它醒 目直观
,

小

巧灵便
,

精度高
,

是精细监测燕发镀膜的理想工具
。

透份卑T (侣 )

’

:(
, 0

.

‘声‘. 1. 。

产
牛下‘“ , ’.

宁”

刃! 1

蕊
扣

扣

,
二 , , . : 。、’

少
泥L

1笋0

图7

彼俄 《。动

70 . ‘0 夺

锗基片反射膜 曲 线 8 6 1 3 1 #
(6 = 2 ) 缸 图8

] 少卜几
~

_ _ 尹吸
‘ t “ ,

, 之0 0 1 1 0 0 . 00 0 , 。0 8 0 0 了0 0 ‘。o

锗基片反封膜 曲线5 6 2 0 2 ,
(6 == 5 )

·

1 5 ,
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由于当时试验条件所限
,

基片加热实验没有作成
,

否则会更有实验价值
。

但从〔4 1报导

中
: “

SF 一3 A 与基底热接触相当良好
,

在条件不具备
,

精度要求与蒸发温度不很高的时侯
,

晶体基座板可以不通水冷却⋯⋯ 不能认为
,

不通水有明显 的影响
。 ”

本实验工作得到兰州物理所薛大 同
、

魏向荣同志的大力协助
,

周九林同志的指导
,

唐和

玲同志测试
,

赵 学力
、

谢朝珍
、

邓根固同志参加焊接
、

机械加工
、

镀铝膜
,

在此一并致谢
。

今 考 文 献

‘

[l 口 《SF
一
3 A 型石英晶体膜 厚监控仪》

,

兰州物理所 出版
。

一 口〕 辞大同
、

魏 向荣
,

蒸发镀膜 的精细监测 (内部资料)
。

〔3j 周九林
、

尹树百编译
,

《光学薄膜技 术》
,

国防工业 出版社
,

1 9 7 4年
。

[4 〕 《红外光学手册》
,

国外红外与激光技术编杯组
, 1 9 7 3年

。
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作
,

奖
”

作者简介
:

李复蝉
,

女
,

曾参加
“

光学薄膜偏振 片

1 9 4 1年 1 月出生
,

中国真空学会会 员
。

从事光 学 薄 膜 工 艺 工
”

课题的研制
,

该课题 8 1年获兵器工 业部
“

重大技术改进一等
,

85 年获
‘ “

国家科学技 术进步三等奖
” 。

蒲发通
,

男
一

, 1 9 3 8年4 月 出生 ,’现从事光学薄膜工 艺工作
,

曾参加
“

光学薄膜偏 振 片
”

课题的研制
,

该课题 81 年获兵器工业部
“

重 大技术改进一等奖
” ,

85 年 获
“

国家科学技 术进

少
·

三篆奖
’ 。
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