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窄光谱带宽 X射线刻蚀多层膜光栅
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摘要:结合 X射线荧光分析和同步辐射单色器对窄光谱带宽多层膜的需求,开展了窄光谱带宽刻蚀多层膜光栅的理论和

实验研究。用平均密度法从理论上阐明将多层膜刻蚀成不同刻蚀比的多层膜光栅后 ,光谱分辨率将得到提高。用磁控

溅射方法制备了W/ C多层膜, 并用常规的光刻工艺对其进行刻蚀,得到了刻蚀后的多层膜光栅。掠入射 X射线衍射测

量表明,刻蚀后多层膜的衍射峰位置向小角方向移动, 多层膜光栅没有改变剩余多层膜的结构, 而且带宽减小, 光谱分辨

率得到提高,说明实验采用的工艺方法和工艺路线可以满足制作窄光谱带宽刻蚀多层膜光栅的要求, 为今后进一步研究

实用化元件打下了基础。
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Etching of multiplayer grating using a narrow spectral band X�ray
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Abstract: Theories and technologies of extreme ultraviolet , soft X�ray and X�ray regions have made great progress
since 1970s, and multilayer mirrors have found wide applicat ions in astronomy, microscopy, material science, syn�
chrotron radiation applications, and plasma diagnostics for their high�reflectivity and good stability, however, they
have a poor spectral resolut ion for X�ray fluorescent measurement and synchrotron radiation monochromator. The
spectral resolution of the multilayer must be improved for some high spectral resolution measurements. The spectral

resolut ion can be improved by etching the multilayer into a multilayer grat ing at different etching ratios by the aver�
age density calculation method. W/ C multilayers were fabricated by magnetron sputtering and the multilayer gratings

were made by normal optical lithography. The results measured by grazing�angle X�ray diffraction show that themul�
tilayer structure in an etched multilayer grating has not been destroyed and the spectral resolution has been im�
proved, which demonstrates that methods proposed for making etched multilayer gratings are suitable for further re�
search.
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1 � 引 � 言

� � 自 20世纪 70年代以来,作为成像和色散元

件,多层膜反射镜已在软 X射线成像和软 X射线

光谱学方面得到了广泛的应用[ 1] ,特别是在对低

原子序数材料的荧光探测上, 软 X射线多层膜具

有明显的优势。然而, 多层膜的宽带宽的特性限

制了其在高光谱分辨率测试中的应用。因此,在

天然晶体不适合应用的软 X射线区,发展窄光谱

带宽的软 X 射线多层膜具有特殊意义。这样的

窄光谱带宽多层膜可望在飞秒激光的高次谐波选

频和低原子序数材料的荧光探测等方面得到应

用。虽然现有的多层膜具有高反射率和高稳定性

的性能,但带宽较宽,如Mo/ Si多层膜在 13 nm处

的带宽为 0. 4 nm, 而且带宽会随着波长的增加而

进一步增宽。

多层膜光栅可以提高光谱分辨率是在很早提

出来的, Fialin等人[ 2]提到用多层膜光栅的 0级反

射不但可以提高光谱分辨率, 而且可以降低背景。

Sammar等人[ 3]首次在实验上验证了这一观点,随

后人们逐渐发展了这一方法, 制作了这类窄带宽

软X射线多层膜反射镜[ 4�5]。

由于多层膜在软 X射线和 X 射线波段的高

反射特性使其适合于用作单色器中的分光元件,

尤其是在同步辐射单色器上使用时, 它可比同一

波段使用的晶体衍射效率高 1~ 2个数量级。若

在软 X射线和 X射线波段既保持较高的反射率,

又能提高其光谱分辨率,将对同步辐射应用特别

有利。本文在常规多层膜研究的条件下,开展了

刻蚀多层膜的理论和实验研究工作。

2 � 窄带宽刻蚀多层膜的原理和性能
模拟计算

� � 和可见光波段不同, 在软 X 射线波段, 任何

材料的折射率都小于 1, 且接近于 1,同时吸收系

数不为零。随着波长的增加,吸收系数增大。因

此,在软X射线波段工作的多层膜性能除受材料折

射率限制外,还受吸收限制。这种限制导致多层膜

的峰值反射率随多层膜层数增加不趋近于 1,而是

趋近于一个小于 1的数。随着软 X射线波长的增

加,参加多层膜相长干涉的膜层数逐渐减小, 从而

导致软X射线多层膜的带宽逐步增加。这时虽可

增加多层膜的层数, 但由于吸收, 软X射线不能穿

透所有的膜层。因此,可以用有效参加相长干涉的

多层膜周期数 N eff来衡量多层膜的带宽。要想提

高多层膜的光谱分辨率, 即减小带宽, 必须增加多

层膜内参加相长干涉的层数。N eff值越大,多层膜

的光谱带宽越小,即光谱分辨率越高。如果膜层结

构中的周期数足够大, N eff要受光入射过程光波的

吸收损失和界面反射等因素的制约。所以为了增

加有效周期数,必须减少影响 N eff的因素, 即使光

的吸收系数 k 尽可能小。

光学常数的实部和虚部记作 n( �) = 1 -

�( �) 和 k ( �) = �( �) , 式中 �( �) = r0�
2
/ 2�n f 1

= r 0�
2
/ 2� �

q

nqf 1q , �( �) = r0�
2
/ 2�n f 2= r0�

2
/ 2�

�
q

nqf 2q , (其中 r0是经典电子半径值, nq 是单位体

积中 q 类原子的原子个数, f 1 和 f 2分别是原子散

射因子的实部和虚部。式中忽略了固体中原子的

相互作用对电子结构的影响) , 由此可推出消光

系数 k 和折射率量 �都与介质的平均密度成正

比。所以可以通过在多层膜上刻蚀掉不同周期不

同刻蚀比 � (未刻蚀部分与光栅周期的比值)的

光栅来减小介质密度的方法提高多层膜的分辨

率。刻蚀以后的 k 和�等于未刻蚀时的值乘上 �

因子, 这就是平均密度法[ 4]。

用菲涅耳递推公式, 计算了膜对数 N = 40,

周期 d = 8 nm, �= 0. 7( �是 C膜膜厚与多层膜

周期比) , C在顶层的W/ C周期多层膜。这个W/

C多层膜在波长为 0. 154 nm( Cu的 K�线) ,反射

率随掠入射角的变化关系如图 1所示。用平均密

度方法,求出刻蚀比 � = 0. 9 ~ 0. 1时的W 层和

C层的平均密度及相应的光学常数,再用菲涅耳

递推公式计算出 � = 0. 9 ~ 0. 1时反射率同掠入

射角的关系。表 1列出了它们的带宽、峰值及分辨

率。在图1中也画出了 � = 0. 2的曲线。由图可知,

多层膜刻蚀变成多层膜光栅后, 其反射光谱带宽

减小,也就是光谱分辨率得到了提高,但多层膜光

栅的反射率也随着刻蚀而减小。
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表1 � 不同刻蚀比 � 的 W/ C多层膜光栅第 1 级次的性能比较

Tab. 1� Feature comparison of different � W/ C multilayer gratings at the first order

� 1 0. 9 0. 8 0. 7 0. 6 0. 5 0. 4 0. 3 0. 2 0. 1

峰值位置 �(�) 0. 63 0. 62 0. 62 0. 61 0. 6 0. 6 0. 58 0. 57 0. 56 0. 56

带宽 � �(�) 0. 14 0. 13 0. 12 0. 1 0. 09 0. 08 0. 07 0. 05 0. 05 0. 04

� /� � 4. 5 4. 8 5. 2 6. 1 6. 7 7. 5 8. 3 11. 4 11. 2 14

图1 � 刻蚀前后的W/ C 多层膜光栅反射率随掠入射角

的变化曲线

Fig. 1� Reflectivity vs grazing angle curve for etched and un�

etched W/ C multilayer gratings

3 � 多层膜反射镜的制作

� � 多层膜反射镜样品是用 JGP560C6型高真空

多功能磁控溅射镀膜设备镀制的。这个镀膜设备

的真空室底部有 4个圆形磁控溅射靶枪, 相互间

隔90�。每个靶枪的正上方都装有一个承载基片

的样品架,在镀制过程中,样品架一直处在自转状

态,以保证膜层的均匀性。镀制W/ C 多层膜时,

设备的本底气压小于 5. 0 � 10- 5
Pa,工作气压为

0�36 Pa。W和 C 的镀制都是采用直流恒功率模

式, W的功率是 25W, C的功率是 130W。在制备

W/ C多层膜时,膜厚的精确定标和每层膜的控制

精度非常关键。采用原子力显微镜和 X 射线掠

入射衍射仪相结合的方法完成膜厚的精确定标。

膜厚是由基片在靶材上方停留时间决定。要在镀

膜过程中有稳定的镀膜速率,就要求镀膜过程

中所有工作参数保持恒定。经过定标,得出在这样

的工作条件下,W, C的速率分别为 0. 12 nm/ s, 0�05

nm/ s。定标后,将W/ C 多层膜的衬底放入镀膜设

备的样品架上,按照定标时的工作参数进行多层膜

的镀制,得到实验所需的W/ C 多层膜。需要指出

的是,在进行多层膜镀制时,需要对靶材进行 10~

20 min的预溅射,以去除靶材表面的污染物并保证

溅射靶处于较好的热平衡状态。

4 � 刻蚀多层膜光栅的制作

� � 刻蚀多层膜光栅是用常规的紫外光刻和离子

束刻蚀方法制作的。制备好的多层膜光栅周期

D = 10 �m,保留的多层膜线条宽度为 2 �m,即刻

蚀比 � = 0. 2, 刻蚀的总面积为 1 cm � 1 cm。具

体的制作工艺过程如下。

� � 首先, 在W/ C多层膜上旋涂一层约 2 �m 厚

的光刻胶 ( AZ1500) , 在 100 � 烘烤 90 s(见图 2

( a) ) ;第 2步, 用掩模板( Cr/ glass)对多层膜进行

UV接触式曝光(见图 2( b) ) ; 第 3步,将曝光后的

多层膜样品放入配制好的显影液( NaOH 溶液)进

行显影,显影后在120 � 烘烤 120 s(见图 2( c) ) ;第

4步,以光刻胶上的光栅图形为掩模, 用 LKJ�1C
离子刻蚀机进行离子束刻蚀(见图 2( d) ) , 从而把

光刻胶的光栅图形刻到多层膜上。最后,用丙酮

除去表面的光刻胶(见图 2( e) ) ,就得到W/ C多层

膜光栅。刻蚀时, 刻蚀机的本底真空度为 1�3 �
10

- 4
Pa,充 Ar气后,气压为 1. 8 � 10- 2

Pa, 流量为

2. 4 ml/min,离子束流 120 mA, 离子能量 500 eV,

束流密度是0. 4 mA/ cm2。在这种工艺条件下, W/

C多层膜的刻蚀速率为 14. 8 nm/min。
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图 2 � 刻蚀多层膜制作工艺流程图

Fig. 2 � Schematic of the fabrication of etching the multilayer

grating

5 � 实验结果

� � 用光学显微镜对刻蚀多层膜光栅进行了测

量,图 3是显微镜拍摄的刻蚀比为 � = 0. 2的光

栅显微图,从图中可以看出刻蚀后光栅结构清晰。

用X射线衍射仪对刻蚀前后的W/ C多层膜

进行了测试, 结果见图 4。图中多层膜刻蚀前后

测试曲线的峰值位置, 带宽及分辨率如表 2。由

此可以看出,刻蚀后,多层膜的衍射峰位置向小角

方向移动,光谱带宽比未刻蚀时明显减小。这一

结果说明, 实验采用的工艺方法和工艺路线可以

满足制作窄光谱带宽刻蚀多层膜光栅的要求, 为

今后制作和测试刻蚀多层膜光栅奠定了基础。

图 3� 显微镜拍摄到的刻蚀比为 � = 0. 2的显微图

Fig. 3� Microscopic picture of the � = 0. 2 multilayer grating

图 4� 刻蚀前后小角衍射仪测量结果

Fig. 4� Results of the test with XRD for etched and unetched

multilayer
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表 2� 刻蚀前后W/C多层膜不同级次性能比较

Tab. 2� Feature comparison of the etched and unetched W/ C multilayer at different orders

� 1 0. 2

第 1级峰 第 2级峰 第 3级峰 第 1 级峰 第 2 级峰 第 3 级峰

峰值位置 �(�) 0. 605 1. 11 1. 635 0. 56 1. 095 1. 645

带宽 � �(�) 0. 135 0. 1 0. 08 0. 085 0. 065 0. 05

� /� � 4. 5 11. 1 20. 4 6. 6 16. 8 32. 9

6 � 结 � 束 � 语

� � 在多层膜制作的基础上, 结合 X射线荧光分

析和同步辐射单色器对窄光谱带宽多层膜的需

求,开展了窄光谱带宽刻蚀多层膜光栅的理论和

实验研究。结果表明, W/ C刻蚀多层膜光栅比未

刻蚀的多层膜光谱分辨率有了一定的提高。
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