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红外光学薄膜材料ZnS靶材的研制

卢其云，肖方明，刘希诚

(广州有色金属研究院稀十研究宰，广东广州510651)

摘要：在pH2～3、温度80～85c的zn抖溶液中通入H：S气体，制取高纯ZnS粉．将ZnS

粉压制成形，通过高温烧结和快速玲却，可制成符合真空蒸发镀膜耍求的ZnS靶材．ZnS

靶的化学纯度及密度是影响镀膜质量的重要因素，烧结ZnS靶的表观密度为3．65～3 85

g／cm3．本试验制备的ZnS靶的镀膜符合光学元件要求的镀膜．
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硫化锌具有良好的红外透过性，广泛用作红外光学材料．用ZnS晶体制成的镀膜层具有

机械强度高、表面硬度高、热稳定性和化学稳定性高等特点⋯．ZnS在军事上用作红外制导导

弹整流罩和多种观察窗窗口材料，民用上主要应用于制备多种红外透过性镀膜．民用镀膜的

ZnS靶材以往是经过高温蒸馏的多晶晶体靶，其生产工艺流程复杂，生产设备复杂，由于受没

备的限制，ZnS靶产量低，造成多晶ZnS靶成本居高不下，难以适应民用市场发展的要求．本

研究开发的烧结ZnS靶可代替多晶ZnS靶．用烧结ZnS靶制备的镀膜完全可达到红夕卜透过性

的要求．烧结ZnS靶的制备工艺简单，生产设备简单，可大批量生产，生产成本大幅度降低．

1高纯ZnS粉的制备

1．1制备ZnS的原料及仪器设备

硫酸锌(工业级)；盐酸(工业级)；硫化碱(工业级)；过硫酸铵(分析纯)；醋酸钠(分析纯)．

启普发生器；恒温水浴箱；自动搅拌机．

1．2试验方法

称取500 g硫酸锌，溶于2 L去离子水中，过滤，滤液备用．加热煮沸滤液，用醋酸钠调pH

至l～2．然后，加入适量过硫酸铵，煮沸30 min，滤去溶液中的红色沉淀，保持滤液温度90～

95C，调pH至2～2．5，往滤液中通入H。S气体并搅拌，15 rnin后停止通气，继续搅拌30min，

冷却过滤，滤液备用．通过以上操作可除去原料中的Fe，Mn，Cu，Pb，Hg，CA等杂质，制备纯净

的Zn”溶液．
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加热zn2。溶液80～85C，调pH至3～4，通入净化的H。S气体，同时搅拌，数'l,tl、t后停止

通气．保温搅拌30 rain．静置澄清10 h以卜．取少许L清液，通入H。s气体．上清液无浑浊，表

明反应完全．经过过滤、洗涤、烘干，最后可制得高纯细颗粒的ZnS粉

2 ZnS靶材的制备

取2只50 mI。石英坩埚，在盐酸中煮沸30 rain．然后甩蒸馏水洗涤．至洗液为·p性，在

1 50C烘箱内烘干备用．将ZnS粉在液态等静压F压制成形，分别放八备好的2只百英坩埚

中，在保护气氛中将温度升至1 000(、寿古，保温10--20 min然frj，从炉中取出其中一只坩埚．

在保护气氛中快速冷却，另只在炉内自然冷却．冷却后取出佯品分别进行镀膜试验

3结果讨论

3 1湿法工艺条件对靶材的影响

湿法工艺中对ZnS靶有影响的主要工艺因素为体系温度、pH和通气速率虽然这些因素

对靶材的镀膜效果没有直接影响．但却影响湿法沉淀ZnS粉的粒度．而7nS粒度直接影响靶

材的压制成形．ZnS粉粒度越小，对提高靶材的密度越有利，对镀膜也越有利．

反应体系的温度对沉淀ZnS粒度影响较大．温度低，生成沉淀ZnS粒度小；温度高，沉淀

晶核易长大．但温度低体系反应速度慢，不利于生产．经试验体系温度为80"～85(、较为适台．

pH低沉淀ZnS粒度小，但不利于H。S气体的吸收；pH高沉淀ZnS粒度粗．pIT过高时．会有

Zn(()H)。生成，使Zn(OH)：杂质进入沉淀ZnS中，降低ZnS粉的纯度．适当的pH对湿j士工

艺静j备ZnS粉相当重要．试验选择pH2～3通气速率低，利于H：S气体吸I投．坦生成iC淀ZnS

粒度粗；通气速率高，生成沉淀ZnS粒度小，但H：S气体的吸收率降低，不利于生产成本的降

低邑之，控制好湿法工艺条件，可以有效地控制ZnS粉的粒度，有利于提高ZnS靶的蚯制成

形率及靶材的密度．

3．2靶材的烧结工艺对镀膜的影响

烧结温度和冷却速率是烧结工艺的主要影响因素．烧结温度越低．其烧结硬度利密度越

低，但温度过高ZnS易挥发分解，对制备靶材不利因此．要准确控制烧结温度冷却速率主要

影响ZnS的晶型，图l和图2是两种冷却方式制得的ZnS靶的x射线谱图．由图l叮知，陕速

玲却制成的ZnS靶中ffZnS含量所占比例很高，约90％以上．图2表明，随炉Ff然冷却的ZnS

靶系a和口混合晶型，但以a ZnS为主．

真空蒸发镀膜过程中，两种靶的镀膜层外观没有明显差别，都具有光洁平滑的表面，色泽

均匀，无溅射突点．但在老化试验-1，发现，快速玲却的ZnS靶的镀膜层其．有很强的附着力，而

自然冷却的ZnS靶的镀膜层的附着力差，出现剥落现象．这蜕明快速冷却ZnS靶的镀懂比自

然冷却ZnS靶的镀膜质母好．

3．3 ZnS靶化学纯度对镀膜的影响

比学元件的镀膜要求膜层光洁平滑、色泽均匀、针孔少，这样就要求靶材的化学纯度高如

果ZnS靶中存在～定量杂质会严重影响镀膊层的质量．当靶体中cutPb．Fe，Mn等重套属杂

质的硫化物含量过高时。镀膜层就会出现色斑、膜层发黑、色泽不均匀．由于这些重金属的硫化

物在靶蒸发过程中呈固态，在ZnS蒸气中成为晶核，造成ZnS团聚形成大颗粒，在镀膜层上形
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成突点，破坏镀膜的平滑．轻金属杂质如Al，ca等，其硫化物易吸潮．如果镀膜层中A1．ca的

硫化物含量过多，就会造成膜层吸潮，出现剥落崩溃现象．ZnS靶中杂质含量过高还会造成蒸

发不均匀．膜层易形成针孔，
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图1快速冷却ZnS靶谱圈

Fig．1 X ray diffraction pattern of quenched ZnS

larger
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图2随炉冷却zns靶谱图

Fig．2 X—ray diffraction pattern of gradually cooled

ZnS target

总之，ZnS靶的化学纯度达不到要求，会严重降低镀膜的质量，达不到光学元件镀膜的要

求．靶材的相关杂质分析见表1．

表1 7axe；靶材杂质的化学分析

Table 1 Chemical analysis of the impurities in ZnS target

3．4 ZnS靶材密度对镀嘲膨响
靶材的表观密度是衡量靶材

质量的重要指标之一靶材密度

越大，真空蒸发的ZnS越均匀，

蒸发速率易控制，蒸发过程不易

发牛夹杂，镀膜质量越好．

本试验研制的烧结ZnS靶

材的表观密度为3．65～3．85 g／

cm3，超过理论密度的90％，完全

达到了作为镀膜靶材的要求

3．5 ZnS靶镀膜层透过性测试

对用烧结ZnS靶制备的镀

膜进行透过性测试．透过曲线如

芒
*
捌
稍

波长／rrn

图3 ZnS靶镀膜的透过曲线

Fig 3 Pcnclration CUFC(1f the coaling based on Zv,S ta rgc
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图3所示．由图3透过曲线可知：在光波350～450 nm的紫外线区域，膜层的透过率约30％；

在150～760 nm的可见光区域，膜层的透过率不足5％；大于760 nm a红#l-xa，膜层透过率

大于70％．由此可确定用本试验研制的烧结ZnS靶所制各的镀膜对光的透过具有选择性，可

作为红外薄膜材料．

4结 论

本试验制备的烧结ZnS靶材适合用作红外透过方面镀膜的靶材．靶材的化学纯度和物理

密度是影响镀膜质量的重要困素，烧结ZnS靶材的表观密度为3．65～3．85 g／cm3烧结工艺

的温度和冷却方式是影响ZnS靶材质量的重要因素．快速冷却ZnS靶的镀膜质量比自然冷却

ZnS靶的好，符合光学元件镀膜的要求．
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Abstract：H2S gas was introduced into a Zn2’solution with pH 2～3 and temperature bc—

tween 80 C and 85‘C to prepare a high purity ZnS powder which，after being pressed to

shape．was sintered at elevated tetilperatnres and then quenched to get ZnS target complying

with thc reouirement for vacuum coating．The chemical purity and density of ZnS targm are

important factors linked to the coating’s quality．The apparent density of sintered ZnS target

is 3．65～3．85 g／cm3．The coating based on the ZnS target prepared in the test is in confor—

mity with the requirement of optics．
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