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任意折射率的均匀馄合膜的获得

—
实用气相混合蒸镀技术之一

段致平

(平原光学仪器厂 )

周 九林

(西 南技术物理所)

引 官

自然界拥有数不清的物质
,

然而能提供给薄膜工作者使用的材料却很寥寥
。

目前常用的

膜料只不过二
、

三十种
,

折射率值的厦乏常使
、

膜系设计人员感到困惑
。

为了弥补这个缺陷
,

人们做过不少尝试
。

正在兴起的气相混合蒸镀
,

则是众多方法中最有成效的一种
、

简而言之
,

气相混合蒸镀即是使两种膜料在真空中按一定比例同时蒸镀
,

以获得具有任

意折射率值 (这些值当然应在被蒸镀膜料折射率值之间 ) 的混合膜
。

在蒸镀条件一定的情况

下
,

只要能使淀积速率稳定地维持某一值
,

就一定会得到结构指匀的
、

具有良好重复性和预

定折射率值的实用镀层
。

目前
,

随着真空镀膜设备的改进
,

特别是电子计算机在镀膜工艺中

的应用
,

实现气相混合蒸镀并非难事
。

在气相混合蒸镀技术尚未被应用之前
,

就有不少学者对混合膜的折射率进行了计算
,

得

到了许多理论公式[l1
。

然而
,

正如用
“

晶振法
”

控制膜层厚度时
,

预定的膜厚是靠实践经验

获得的而不是靠计算公式算出来的一样
,

理论上混合膜折射率的计算公式对于薄膜生产者来

说并不那么重要
,

他们所关心的是怎样通过 自己的实验装置和自己设计的工艺获得预期的燕

被效果 (得到具有预定折射率的膜层 )
。

本文仅介绍我们采用气相混合蒸镀技术
,

获得具有任意折射率的均匀混合膜的 实 验 体

会
。

一
、

实 验 设 备

为了实现气相混合蒸镀
,

我们选用了由微处理机控制的半自动型镀膜设备B A K
一

76 。机
。

具体实验装置见图 1 。

图中所示 I
、

I为两个2 7 0
“

磁偏转型电子枪
,

它们分别在两套石英晶体振 荡控 制 系 统

的控制下工作
。
a

、

b为石英探测头
,

探测头上屏蔽片的作用是为了防止另 一电子枪蒸发的膜料

淀积到本系统的石英晶片上
。

当具有一定质量的膜料淀积在探测头的石英晶片上时
,

会引起

晶振频率的下降
,

而两台微处理机则可以根据各 自系统晶片振动频率的变化判断 实 际 淀积

收稿 日期
:

1 9 8 7年 6 月3 日
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速率是否达到预定值
,

然后发出反馈信号
,

光控制片 真空室

图 1 气相混合蒸镀装置示意图

再通过数模转换系统使电子枪的功率 加 大 或 减

小
,

以达到稳定淀积速率的目的
。

在实际镀制时
,

工艺参数分别通过两个键

盘输入两个微处理机内
。

键盘上的显示器可以

显示蒸镀过程中的实时淀积速率
、

实时膜层厚

度以及晶片的频率
、

过程时间等参数
。

具体操作

过程是
,

当程序启动后
,

两个电子枪开始分别

按各自规定的功率对膜料预熔与除气
,

时间一

到
,

电子枪上的档板将同时打开
,

于是每台电子

枪就都在各自的石英晶振系统的控制下工作
,

B A K
一

7 60 机的石英晶振系统对淀积速 率 的 控

制精度为 1 人/ s ,

对膜厚的控制精度为 1 入
,

因此它能有效地控制淀积速率及膜层厚度
。

如

果把蒸镀参数调节到最佳
,

则在整个蒸镀过程

中淀积速率可以 自始至终保持一个 稳 定的 数

值
。

二
、

获 褥 任 惫 预 定 折 射 率 的 方 法

为了获得预定折射率
,

需要做大量的基础试验
,

以便积累必要的工艺数据
。

由于混合膜的

折射率不仅仅由淀积速率比决定
,

它还与基片温度
、

充氧压强等其它条件有关
,

因此只有预先

调定好各种基本的蒸镀参数后
,

确定淀积速率比的试验才有意义
。

还应强调
,

本文提到的淀

积速率比皆指在一定的淀积速率条件下
,

因为尽管淀积速率比的数值相同
,

但速率值可 以很

不一样
。

如同样是 1 : 1 ,

但实际的淀积速率

可能是 1 入/s 对 1 入/s
,

也 可 能 是 25 入/s 对

25五/s
,

‘

在这种情况下
,

虽然淀积 速 率 比 相

同
,

但得到的折射率值绝不会相等
。

表 1给出了我们在混合蒸 镀 A I: 0 3

/ Ti o :

时所获得的结果
。

图2给出了根据此结果绘制的

C一 n 曲线 (C为两种被蒸镀膜料的淀积速率比
,

为了更直观
,

我们选定C为 T 主o :

淀积速率与总

淀积速率之比 ; n 为混合膜的折射率)
。

上述

结果的实验条件为
:

起始真空度 2 x 1 0
一 ’m b a r ,

基片温度2 5 0 ℃
,

充氧压强 3 x 2 0
一 ‘m b a r ,

夹

具转速14 转/ 分
。

与此类似
,

我们还做过M g F :

/ T 主O : 、 51 0 :
/ T IO

:

等气相混合试验
,

并得到

了它们的C一n 曲线
。

2 0 4 U 6 0 8 0 1 0 0

C (先 )

图2 混合膜折舫率同T IO : 淀积 速率的关 系

务际上在混合蒸镀两种膜料时
,

若想获得某一预定折射率值 (它总是有一定容限 ) 并不

‘ 1每砂
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衰1 不同淀积速率比对混合膜n 的影晌

尽尽
: : 凡凡 0 : 2 000 3 : 2 000 6 : 2 000 1 0 : 2 000 1 0 : 1 555

万万
‘

,
’
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。
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。
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。
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1
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药丽)石石

其中
:

R : : R Z 为T i0 2
与A l

:
0 3 沈 伙速率之比

渡要饭想象中那么多次数的试验
。

优选法能帮助我们迅速地得到满意的结果
。

其具休过程如

下
:

(l ) 确定基本蒸镀参数 (基温
、

氧压等)
。

“ (2 ) 建立c一 n坐标系
。

其中
,

横轴c 为某一种膜料 (任选) 的淀积速率与总淀积速率之

比 , 纵轴n为混合膜的折射率
。

.

设两种被混合膜料的折射率为N l与N l ,

待求的混合膜的折射率为 n’
。

在C一 n 坐 标 上

我出它们的对应点
。

r

⋯ (3) 按照C : = 。
.

61 8所对应的膜料淀积速率比。
.

6 13 : (1 一 0
.

61 8) 即62 : 3 8进行第一 次

试镀
。

求得混合膜的折射率
,

设为n
. 。

(4 ) 按照c : = 0
.

3 5 2所对应的膜料淀积速率比0
.

3 8 2 : ( l 一 0
.

3 5 2 )即3 5 : 6 2进行第 二 次

试镀
。

求得混合膜的折射率
,

设为n 、。

(s ) 在c一 n 坐标上找出n
. 、

n 、。 分别过N l
、

n ‘
、

n
。

和n 、、 n
. 、

N l画圆弧
。

比较可与N ,
、
。‘

、
。‘、

N : 的大小
。

如 n ,
在N , 一 n

。

区域内
,

则在

武
n
。

弧上寻 找对应

点
,

‘

并得出。:
。

如 n ,

在 n b 一 N l区域内
,

则在 。、

斌
弧上寻找对应点

,

并得出。 ,
。

见娜
。

-

”‘ , , , ‘’

. . . . - . . . 州. . . . . . . . . . . . . . . . .
.
. .

.
. 侧 . . . ~

⋯⋯
曰 . . . . . . . . . . . . . -

叹

_ _ _ _ _ _ _

鸡
N l

C气
: 6 0 8 0 1 0 0

C 〔% 〕

(6) 按照c 了所对应的膜料淀积速 率 比

进行第三次试镀
。

(7) 比较 ( 6 )得出的混合膜折射率与n,

的大小
。

如有差别
,

则适当修正 c 广
,

并试

镀第四次
,

直至得到所需的结果
。

或者按照

。
.

61 8优选法继续试镀下去
,

直至得到 所 需

的结果
。

我们曾用此法寻求Ti o :

/̂ 1: O :
气相混

合膜的折射率
, n = 1

.

75 士。
.

02
,

仅仅 试镀了

三次即获成功
。

图3 寻找预定折舫率 n 的过程图
三

、

几个招要注意的向题

1
.

石 英探测头的位笠

石英晶体振荡控制系统的探测头在真空室里的不同位置对测量的精度有相当大的影响
。

探测头距被镀试片越近
,

则晶片上测得的淀积速率值同试片上的实际淀积速率越接近
。

而在

探侧头远离试片的情况下 (这时探测头更接近蒸发源 )
,

虽然测得的淀积速率与试片上的实

际淀积速率差别很大
,

但由于得到的淀积速率变化的信号加强了
,

所以对于提高控制灵敏度
. ,

1 6
,

-
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还是大有好处的
。

我们曾在蒸镀Ti o Z

时使探测头距蒸发平面的高度分别为 5 2c m 和72c m (具

体装置见图 4 )
,

其结果是
, 52c m 处的探测头测得的淀积速率值为72 c m 处的 4 、 5 倍

。

石英探头 真空室

头律茱石勺凸
二

应该特别申明的是
:

本文所涉及到的所

有淀积速率值 (包括淀积速率比) 皆为图 1

装置中探测头(距蒸发平面 的高度为5 2 cm )

所测得的
、

并由各个键盘显示器显示的值
,

它们并不是淀积在基片上的实 际淀积 速
万率

值
。

用前者代替后者可避免一系列复杂的计

算
,

况且对于实际应用来说
,

需要输入微机

内的也仅是前者
。

2
.

石 英晶片的灵敏度

实验中发现
,

·

有时尽管键盘显示器显示
.

工作正常
”

(按理石英晶片上淀积的膜料

夹真

一

亡复
、

二
‘

竺
.

{
图 4 汉嘴定不同位置T IO : 淀积速率装笠

厚度超过一定值时显示器上应出现
“

出错
”

的信号 )
,

但实际上显示的淀积速率值已很不准

确
。

经查找得知
,

这是由于石英晶片振荡频率不稳定所致 (多由于膜料淀积得 过 厚 )
。

因

此
,

测量一定要在探测头晶振频率变化最灵敏的区域内进行
。

此外
,

石英晶片装夹不当也可能引起晶振频率的不稳定 (甚至停振 )
,

所以在安装石英

晶片时应格外注意
,

一定要使晶片的振动处于最佳状态
。

3
.

M伍的给定

M值 (膜料的密度 ) 在气相混合蒸镀中是一个很重要的参数
,

因为它要被 输 入到 微 机

内
。

适当地给定M值可以提高淀积速率或膜层厚度的测量精度
。

在实际淀积速率相同的情况

下
,

M取值越小
,

显示的淀积速率值或膜层厚度值越大
。

在蒸镀T io
:

时
,

在实际淀积 速 率

相同的情况下
,

M = 1
.

9时淀积速率的显示值为1人/s
、

2入/s
、

3入/s
,

而对应M 二 1
.

。的淀积

速率的的显示值则分别为 12 入/s
、

19 入/s
、

25 人/s (实验装置从略)
。

4
.

蕊健参数的选定

一般来说
,

气相混合时的双枪共蒸发与单枪蒸发
,

除了选用的工艺程序有所不同外
,

它

们的最大区别在于
,

双枪共蒸发对输入键盘的工艺参数的要求要比单枪蒸发严格得多
。

这是

因为
,

在单枪蒸发时淀积速率的微小变化并不至于引起膜层折射率的变化
,

但双枪共蒸发时

一种膜料淀积速率的增大或减小会使淀积速率比产生较大的变化
,

从而导致混合膜折射率的

大的波动
。

为保证混合膜的结构均匀
、

折射率在整个蒸镀过程 中不产生正变或负变现象
,

应

便共蒸发的两种膜料的淀积速率在 电子枪档板一打开后立即达到预先调定的值
,

并牢牢地稳

定住
。

要做到这一点
,

仔细认真地选取蒸镀参数是至关重要的
,

而尤应注意的是电子枪的功

率参数P : 、

P 。以及控制功率参数 v , 、

T , 、

T
,

(它们的作用是使淀积速率不易偏离预定值
,

一旦偏离也能迅速地恢复) 的选取
。

当然
,

这些参数的选取和确定离不开多次反复地试脸
。
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