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一种带光学增透膜的金刚石制备方法

(57)摘要

本发明涉及一种带光学增透膜的金刚石制

备方法，特别是提供一种带有增透膜的自支撑金

刚石材料及其制备方法。该材料可用于光通讯和

传感器等器件的窗口，属于光学材料制备及加工

领域。本发明首先在抛光的原始衬底上沉积增透

膜；然后再在增透膜表面化学气相沉积(CVD)制

备金刚石；对制备的金刚石表面进行研磨、抛光

以及激光划片切割处理；采用低温等离子体对加

工完的金刚石表面进行刻蚀处理去除表面残留

石墨相；采用化学溶液腐蚀或者离子选择刻蚀的

方式，去除原始衬底，保留带有增透膜的金刚石

材料。该方法特别适用于光通讯、微型传感器等

领域对带增透膜的微小金刚石窗口材料的应用

需求。
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1.一种带光学增透膜的金刚石制备方法，其特征在于具体实施步骤为：

步骤1：衬底选择及清洗：选取能耐CVD环境、且能够被选择性去除的原始衬底材料；对

原始衬底进行清洗，包括通过丙酮超声清洗，随后转移到酒精中清洗，随后风干备用；

步骤2：增透膜设计及镀制：根据光学增透膜设计方法，确定增透膜所需的折射率，进而

确定对应的增透膜材质；膜系选择需满足适合金刚石生长、自身物性稳定以及能够与原始

衬底进行选择去除要求；确定增透膜体系及厚度后，选择恰当的薄膜沉积方式，完成增透膜

的镀制工艺；

步骤3：完成增透膜镀制之后，将带有增透膜的原始衬底转移至化学气相沉积(CVD)装

置，镀制CVD金刚石膜；金刚石膜厚度根据最终使用要求进行设计，预留一定的研磨抛光余

量；

步骤4：完成CVD金刚石沉积后，对金刚石膜生长面进行研磨、抛光、激光划片切割工艺

处理，激光切缝需穿过金刚石层和增透膜层，进入原始衬底；金刚石窗口尺寸及厚度依据使

用要求确定；

步骤5：完成划片切割的金刚石膜进行低温等离子体刻蚀处理，去除表面由于激光切割

产生的石墨残留物；

步骤6：将上述等离子体清理后的材料进行原始衬底剥离，将原始衬底完全去除，保留

增透膜以及金刚石；

步骤7：衬底完全剥离后，将剩余材料进行清洗、烘干，形成带有增透膜的金刚石窗口。

2.如权利要求1所述带光学增透膜的金刚石制备方法，其特征在于步骤1采用的原始衬

底材料为常用金刚石膜沉积衬底材料，包括Si、SiC非金属，或者是Mo，Ti或W金属材质。

3.如权利要求1所述带光学增透膜的金刚石制备方法，其特征在于步骤2所述增透膜材

料需根据目标波段进行选择，增透波段在长波红外波段选择Y2O3，HfO2，Nd2O3，ZrO2，Er2O3以

及其复合体系，增透波段在中短波波段选择SiO2，CaF2，MgO，Al2O3，Si3N4以其复合体系。

4.如权利要求1所述带光学增透膜的金刚石制备方法，其特征在于步骤2所述增透膜镀

制方法为PVD法，包括磁控溅射、蒸发、离子镀，或者是CVD法，包括LPCVD、MOCVD；沉积厚度根

据光学设计要求进行，需要根据实际涂层的折射率进行修正。

5.如权利要求1所述带光学增透膜的金刚石制备方法，其特征在于步骤3所述化学气相

沉积(CVD)装置为微波等离子体CVD，直流喷射CVD或者热丝CVD装置。

6.如权利要求1所述带光学增透膜的金刚石制备方法，其特征在于步骤5所述低温等离

子体刻蚀处理为低温氢等离子体处理，或者为低温氧等离子体处理。

7.如权利要求1所述带光学增透膜的金刚石制备方法，其特征在于步骤6所述剥离方法

为溶液化学腐蚀法，或者机械研磨辅助离子刻蚀；溶液化学腐蚀或离子刻蚀均不损伤增透

膜及金刚石，但可完全去除原始衬底。
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一种带光学增透膜的金刚石制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种带光学增透膜的金刚石制备方法，特别是提供一种带有增透膜的

自支撑金刚石材料及其制备方法。该材料可用于光通讯和传感器窗口等领域，属于光学材

料制备及加工领域。

背景技术

[0002] 在高通量光通讯以及极端环境探测等领域，为保护高精密信号处理器不受外部环

境侵蚀，一般需要在前端设置光学窗口。该窗口材料应具有良好的光学透过、高耐磨性、高

化学稳定性等特点，极端环境下窗口还必须具有高传热性能。传统光学材料的性能难以同

时满足以上所有要求，导致使用性能及服役寿命均存在明显缺陷。化学气相沉积(CVD)金刚

石具有高硬度、导热性好、化学稳定性好、热膨胀系数小、光学性能优异等特点，是极端环境

下最优良的光学窗口材料。且在实际使用过程中，通过在光学CVD金刚石内表面镀制增透

膜，可进一步提升金刚石光学材料的透过性能。

[0003] 一般来讲，在金刚石表面镀制的增透膜需满足折射率、厚度、附着性、表面光洁度

以及热稳定性等要求。比如郭会斌等报道过在金刚石表面采用磁控溅射法镀制Y2O3、HfO2等

减反增透膜(“反应磁控溅射法制备Y2O3金刚石红外减反膜”，《金刚石与磨料磨具工程》；“反

应磁控溅射法制备HfO2金刚石红外增透膜”，《人工晶体学报》)，可进一步提升金刚石在长

波红外波段的透过率。专利CN200810151191 .6提出在蓝宝石表面采用微波电子回旋共振

(ECR)等离子体射频磁控溅射沉积双面氮化硅/氧化硅保护增透膜，并通过退火工艺等手

段，改善增透膜性能从而提升蓝宝石窗口的光学透过性能。

[0004] 上述在金刚石以及蓝宝石上进行增透膜镀制的传统方法，都是在已经完成了本征

光学材料制备及加工后，再以光学增透理论为依据，后镀制增透膜，有时候再辅助热处理实

现增透膜物相转变。这种传统的增透膜镀制方法比较适合具有较大尺寸的光学窗口材料，

可以方便进行研抛、镀膜、清洗、反复装样等操作。然而，在上述提到的光通讯、微型传感器

等，需求的金刚石窗口材料尺寸可能非常微小(比如直径1毫米以内，厚度在几微米范围)。

对于这种极其微小的金刚石窗口材料来讲，采用上述传统的增透膜镀膜方法，显然将变得

非常困难。亟需开发一种更为简洁高效的、针对微器件应用的金刚石窗口材料及其制备方

法。

发明内容

[0005] 本发明提出一种带光学增透膜的金刚石制备方法，首先在原始衬底上先完成增透

膜镀制，然后再在增透膜表面原位生长CVD金刚石光学材料，完成金刚石抛光及切割后，将

原始衬底去除，形成一批带有增透膜的金刚石光学窗口材料。这种材料可用于光通讯以及

微型传感器等微型器件的光学窗口。

[0006] 参照图1，本发明具体实施步骤为：

[0007] 步骤1：衬底选择及清洗。选取能耐CVD环境、且能够被选择性去除的原始衬底材
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料。对原始衬底进行清洗，包括通过丙酮超声清洗，随后转移到酒精中清洗，随后风干备用；

[0008] 步骤2：增透膜设计及镀制。根据光学增透膜设计方法，确定增透膜所需的折射率，

进而确定对应的增透膜材质。膜系选择需满足适合金刚石生长、自身物性稳定以及能够与

原始衬底进行选择去除等要求。确定增透膜体系及厚度后，选择恰当的薄膜沉积方式，完成

增透膜的镀制工艺；

[0009] 步骤3：完成增透膜镀制之后，将带有增透膜的原始衬底转移至化学气相沉积

(CVD)装置，镀制CVD金刚石膜。金刚石膜厚度根据最终使用要求进行设计，预留一定的研磨

抛光余量；

[0010] 步骤4：完成CVD金刚石沉积后，对金刚石膜生长面进行研磨、抛光、激光划片切割

等工艺处理，激光切缝需穿过金刚石层和增透膜层，进入原始衬底。金刚石窗口尺寸及厚度

依据使用要求确定；

[0011] 步骤5：完成划片切割的金刚石膜进行低温等离子体刻蚀处理，去除表面由于激光

切割产生的石墨残留物；

[0012] 步骤6：将上述等离子体清理后的材料进行原始衬底剥离，将原始衬底完全去除，

保留增透膜以及金刚石。

[0013] 步骤7：衬底完全剥离后，将剩余材料进行清洗、烘干，形成带有增透膜的金刚石窗

口。

[0014] 进一步地，步骤1采用的原始衬底材料为常用金刚石膜沉积衬底材料，可以是Si、

SiC等非金属，也可以是Mo，Ti或W等金属材质。

[0015] 进一步地，步骤2所述增透膜材料需根据目标波段进行选择，增透波段在长波红外

波段可选择Y2O3，HfO2，Nd2O3，ZrO2，Er2O3等以及其复合体系，增透波段在中短波波段可选择

SiO2，CaF2，MgO，Al2O3，Si3N4等以及其复合体系。

[0016] 进一步地，步骤2所述增透膜镀制方法可以是溅射、蒸发、离子镀等PVD法，也可以

是LPCVD、MOCVD等CVD法。沉积厚度根据光学设计要求进行，根据实际涂层的折射率进行修

正。

[0017] 进一步地，步骤3所述化学气相沉积装置可以是微波等离子体CVD，直流喷射CVD或

者热丝CVD等装置。

[0018] 进一步地，步骤5所述低温等离子体处理方法可以是低温氢等离子体处理，也可以

是低温氧等离子体处理。

[0019] 进一步地，步骤6所述剥离方法可以是溶液化学腐蚀法，或者机械研磨再辅助离子

刻蚀；溶液化学腐蚀或离子刻蚀均不损伤增透膜及金刚石，但可完全去除原始衬底。

[0020] 至此，完成带有光学增透膜的金刚石材料制备。

[0021] 本发明实施过程的关键在于：

[0022] 1.原始衬底的选择必须满足适合增透膜制备、表面光洁度高、能够抵御高温CVD金

刚石沉积环境(800‑900℃，等离子体环境)；

[0023] 2.增透膜的选择需结合目标增透波段需求、金刚石折射率匹配、高温稳定性等原

则进行设计，长波红外波段增透膜厚度较厚，而中短红外波段或者可见光波段，增透膜厚度

较薄；

[0024] 3.增透膜表面需满足容易实现高质量金刚石膜形核生长，界面晶体质量高，且具

说　明　书 2/6 页

4

CN 112376034 B

4



有良好的附着性；

[0025] 4.金刚石生长面研抛需达到光学级要求，一般表面粗糙度Ra≤10nm；

[0026] 5.完成激光划片切割后，需要通过低温等离子体刻蚀工艺，去除划片后残留在金

刚石膜表面的石墨残留物；

[0027] 6.原始衬底去除过程中，如果采用溶液化学腐蚀法，需要选择合适的溶剂，使其仅

与原始衬底发生充分反应，而不会与增透膜以及金刚石发生反应；同样，如果采用离子刻蚀

工艺去除原始衬底，需选择离子刻蚀截止层为增透膜层。

[0028] 本发明的优点在于：

[0029] 金刚石是一种超极限功能材料，镀制增透膜后光学性能进一步提升，可满足下一

代光通讯及微型传感器的光学窗口应用需求。这些应用领域的窗口材料尺寸和厚度非常微

小，传统自支撑金刚石膜加工及增透膜的制备方式难以满足生产要求。而采用本方法实现

的金刚石增透设计，可明显简化生产工艺、优化产品质量、降低生产成本。

[0030] 本发明突出优势在于：

[0031] 1、本发明采用先制备增透膜，再镀制金刚石的方案；而传统金刚石实现增透膜的

路径是先完成金刚石膜制备加工，再在表面镀增透膜。本方案的显著优势在于能够实现带

有增透膜的微小尺寸金刚石窗口的高效制备。

[0032] 2、金刚石沉积过程本身就是一个高温过程，在CVD金刚石沉积过程中，实际上也同

时在对增透膜进行热处理。因此，本方法制备的金刚石/增透膜体系热稳定性更高。

[0033] 3、衬底表面激光图形化制作器件，同时辅助等离子体去除激光加工石墨残留，可

以显著改善微小金刚石窗口器件的成型质量和表面质量。

[0034] 4、采用化学溶液选择性腐蚀或离子选择刻蚀等方式去除原始衬底，相对传统机械

打磨、切割等方式，减少了机械冲击，更有利于微小金刚石窗口器件的成品率和质量控制。

附图说明

[0035] 图1为本发明方法中带增透膜的金刚石制备示意图:

[0036] 其中，图1a示出表面光洁的原始衬底材料；图1b示出在光滑原始衬底表面镀制完

增透膜；图1c示出在增透膜表面镀制完CVD金刚石；图1d示出经过研磨和抛光后，形成光洁

的金刚石表面；图1e示出经过激光划片切割和等离子体处理后的金刚石；图1f示出原始衬

底去除后的带增透膜的金刚石窗口材料。

具体实施方式

[0037] 下面结合具体实施例对本发明的技术方案做进一步说明。

[0038] 实施例1

[0039] 1)以单晶硅为原始衬底，原始衬底尺寸10×10mm，厚度1mm。首先进行衬底清洗，采

用丙酮超声清洗5min，随后转移到酒精中超声10min，随后吹风机吹干备用，如图1a所示；

[0040] 2)采用射频溅射法镀制增透膜。根据短波红外(波长800‑1500nm)增透要求，增透

膜选择Si3N4材料，目标膜层厚度125nm；

[0041] 3)原始衬底放入溅射设备后，先抽真空至9×10‑4Pa以下，再对沉积台进行加热，加

热温度为100℃，当加热到相应温度，进行射频电源电压为400V除氧处理；随后偏压：‑800V，
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占空比：30％，频率：45HZ进行衬底清洗，清洗时间10min；接着硅靶预处理，设定溅射功率为

100W，Ar气通量为50sccm，预处理时间20min；

[0042] 4)开始Si3N4增透膜镀制。调整Ar气通量为10sccm，N2通量为30sccm，溅射功率

100W，腔压0.6Pa，沉积时间40min，完成SiN镀膜工序，如图1b所示；

[0043] 5)将上述带有Si3N4增透膜的原始Si衬底转移至微波等离子体化学气相沉积系统

(CVD)中。采用CVD方式在Si3N4面沉积金刚石，沉积功率选择2500w，H2通量为200sccm，CH4通

量为8sccm，沉积温度800℃，沉积时间为50h，最后获得厚度15μm，表面粗糙的金刚石膜，如

图1c所示；

[0044] 6)金刚石膜研磨和抛光。采用机械研磨法对金刚石生长面进行逐级研磨，金刚石

微粉粒径分别为20μm、10μm、5μm、1μm，研磨时间各为1小时；随后采用三位动态抛光系统对

金刚石膜表面进行抛光处理，抛光时间2h。抛光结束后通过台阶仪测得金刚石膜表面粗糙

度为5nm，如图1d所示；

[0045] 7)根据光通讯器件对金刚石窗口产品尺寸要求，对上述带有原始衬底以及增透膜

的抛光金刚石进行激光切割。单个金刚石切割尺寸为直径φ0.5mm。激光切割深度穿透金刚

石以及Si3N4，至原始硅衬底，不切透，如图1e所示；

[0046] 8)将上述材料再一次放入微波等离子体CVD系统中，在少量氧气气氛中，进行低温

氧等离子体刻蚀处理，刻蚀温度450℃，刻蚀时间2min，刻蚀功率800W；

[0047] 9)将上述材料放入KOH溶液中，KOH与水的比例为1:3(质量比)。温度80℃水浴加

热，腐蚀时间2小时；

[0048] 10)原始衬底被腐蚀后，留下的样品为已经完成切割的带有Si3N4增透膜的金刚石

窗口材料，如图1f所示。该窗口材料尺寸为φ0.5mm×10μm。可满足短波红外增透窗口应用

要求。

[0049] 实施例2

[0050] 1)以单晶硅为原始衬底，原始衬底尺寸10×10mm，厚度1mm。首先进行衬底清洗，采

用丙酮超声清洗5min，随后转移到酒精中超声10min，随后吹风机吹干备用，如图1a所示；

[0051] 2)采用射频溅射法镀制增透膜。根据短波红外(波长800‑1500nm)增透要求，增透

膜选择SiO2材料，目标膜层厚度160nm；

[0052] 3)原始衬底放入磁控溅射设备后，先抽真空至9×10‑4Pa以下，再对沉积台进行加

热，加热温度为100℃，当加热到相应温度，射频电源电压为400V除氧处理；随后偏压：‑

800V，占空比：30％，频率：45HZ进行衬底清洗，清洗时间10min；靶材为单晶硅靶；工作气体

为Ar，反应气体为O2。初始设定溅射功率为100W，Ar气通量为40sccm，预处理时间20min；

[0053] 4)开始SiO2增透膜镀制。调整Ar气通量为20sccm，O2通量为20sccm，溅射功率100W，

沉积时间20min，完成SiO2镀膜工序，如图1b所示；

[0054] 5)将上述带有SiO2增透膜的原始Si衬底转移至微波等离子体化学气相沉积系统

(CVD)中。采用CVD方式在SiO2面沉积金刚石，沉积功率选择2500w，H2通量为200sccm，CH4通

量为8sccm，沉积温度800℃，沉积时间为50h，最后获得厚度15μm，表面粗糙的金刚石膜，如

图1c所示；

[0055] 6)金刚石膜研磨和抛光。采用机械研磨法对金刚石生长面进行逐级研磨，金刚石

微粉粒径分别为20μm、10μm、5μm、1μm，研磨时间各为1小时；随后采用三位动态抛光系统对
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金刚石膜表面进行抛光处理，抛光时间2h。抛光结束后通过台阶仪测得金刚石膜表面粗糙

度为5nm，如图1d所示；

[0056] 7)对上述带有原始衬底以及增透膜的抛光金刚石进行激光切割。切割尺寸为直径

φ0.5mm。激光切割深度穿透金刚石以及SiO2，至原始硅衬底，不切透，如图1e所示；

[0057] 8)将上述材料再一次放入微波等离子体CVD系统中，进行低温氢等离子体刻蚀处

理，刻蚀温度500℃，刻蚀时间2min，刻蚀功率800W；

[0058] 9)先采用机械研磨方式，将原始Si衬底厚度减薄至50微米以内，然后采用ICP离子

刻蚀技术对原始衬底进行剥离，刻蚀气体为SF6和O2的混合气体，刻蚀时间20min，完全去除

原始Si衬底；

[0059] 10)原始衬底被腐蚀后，留下的样品为已经完成切割的带有SiO2增透膜的金刚石

窗口材料，如图1f所示。该窗口材料尺寸为φ0.5mm×10μm。可满足短波红外增透窗口应用

要求。

[0060] 实施例3

[0061] 1)以金属Mo为原始衬底，原始衬底尺寸10×10mm，厚度2mm。首先进行原始衬底抛

光，至粗糙度低于2nm；然后清洗，采用丙酮超声清洗5min，随后转移到酒精中超声10min，随

后吹风机吹干备用，如图1a所示；

[0062] 2)采用磁控溅射法镀制增透膜。根据长波红外(波长8‑12μm)增透要求，增透膜选

择Y2O3材料，目标膜层厚度1100nm；

[0063] 3)原始衬底放入磁控溅射设备后，先抽真空至9×10‑4Pa以下，再对沉积台进行加

热，加热温度为100℃，当加热到相应温度，电源电压为400V除氧处理；随后偏压：‑800V，占

空比：30％，频率：45HZ进行衬底清洗，清洗时间10min；靶材采用金属纯钇，对靶预处理，主

要是设定溅射功率为100W，Ar气通量为50sccm，预处理时间20min；

[0064] 4)开始Y2O3增透膜镀制。调整Ar气通量为30sccm，O2通量为5sccm，溅射功率300W，

最后进行沉积，工作压力0.6Pa，沉积时间150min，完成Y2O3镀膜工序，如图1b所示；

[0065] 5)将上述带有Y2O3增透膜的原始Mo衬底转移至微波等离子体化学气相沉积系统

(CVD)中。采用CVD方式在Y2O3面沉积金刚石，沉积功率选择3000w，H2通量为200sccm，CH4通

量为7sccm，沉积温度850℃，沉积时间为45h，最后获得厚度18μm，表面粗糙的金刚石膜，如

图1c所示；

[0066] 6)金刚石膜研磨和抛光。采用机械研磨法对金刚石生长面进行逐级研磨，金刚石

微粉粒径分别为20μm、10μm、5μm、1μm，研磨时间各为1小时；随后采用三位动态抛光系统对

金刚石膜表面进行抛光处理，抛光时间2h。抛光结束后通过台阶仪测得金刚石膜表面粗糙

度为5nm，如图1d所示；

[0067] 7)对上述带有原始衬底以及增透膜的抛光金刚石进行激光切割。切割尺寸为直径

0.4×0.4mm。激光切割深度穿透金刚石以及Y2O3，至原始硅衬底，不切透，如图1e所示；

[0068] 8)将上述材料再一次放入微波等离子体CVD系统中，进行低温氧等离子体刻蚀处

理，刻蚀温度450℃，刻蚀时间2min，刻蚀功率800W；

[0069] 9)将上述材料放入稀硫酸溶液中，溶液化学腐蚀原始衬底。温度60℃水浴加热，腐

蚀时间3小时；

[0070] 10)原始衬底被腐蚀后，留下的样品为已经完成切割的带有Y2O3增透膜的金刚石窗
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口材料，如图1f所示。该窗口材料尺寸为0.4×0.4mm，厚度10μm。可满足长波红外增透窗口

应用要求。
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