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多层膜软 � 光反射镜

郑天水 金庆原 尤天祥
�

�复旦大学�

摘共
�

复旦大学物理系激光研究室从 � � � �年开始软 � 光反射镜的研制工作
。

六年来
,

进行了超薄多层膜的膜厚监控的方法研究
、

单层超薄金属膜的特性研究
、

� �一 �和� 。一

� � 多层膜软 � 光反射镜的制备与测试以及用 � � � 与� � 技术相结合制备软 � 光反射镜
。

本文详细介绍了这些工作
。

一
、

引 言

� 射线光学近年来有了突飞猛进的发展
。

它不仅使人类对宏观世界 �从活的生物细胞到

日冕
、

脉冲星
、

星云等重要夭体� 获得崭新的� 光观察结果
,

而且势将促迸天体物理学
、

等

离子体物理学
、

生物学
、

医药学
、

材料科学和其他许多相关学科发生革命性的变化
。

� 射线

光学获得如此迅速发展的重要原因之一是多层膜� 光光学元件的制成
。

早在 � �  �年伦琴发现� 射线和 � � �  年劳厄证明它是一种短波电磁辐射以来
,

许多科学家

包括伦琴和劳厄本人都曾努力设法使 � 光反射
、

折射和聚焦
。

但都失败了
。

长期以来
,

人们

虽然能利用它的衍射性质来分析晶体结构或利用它的透射性质来诊断和探伤
,

但在红外
、

可

见和紫外区广泛使用的许多光学仪器在� 光区却无法使用
。

尽管利用� 光掠入射反射技术制

成了一些显微镜和望远镜
,

但它们远没有达到� 光所能达到的分辨极限
,

它们的剩余像差
、

巨大的体积和重量以及较小的光通量极大地限制了它们的应用范围
。

母 自从” �� 年美国 �� �公 司的 �
�

� �� ��� � 提出了用高
、

低吸收率的材料制备多层膜来反

射� 光以来
,

他本人和世界上许多科学家都致力于这一新技术的研究
,

并取得了巨大成就
。

� � ���� � 本人在� � � �年报道说
〔” ,

他 的反射镜在波 长�
�

�� �
、

�
�

� � � 和 � �
�

� � � 处的正人射

反射率已分别达到了� �
、

�� �和 ��  
。

� � � ��� 则在 � � � �年报道说
〔” ,

他的 � 。� � � 反射 镜

对于� �
�

� � � 的正人射反射率已达到 ��  
。

如此高的反射率足已能满足许多实际应用的需要
。

因此
,

利用多层膜反射镜进行科学研

究
、

制造� 射线光学仪器以及其他许多应用都已开始付诸实施
。

基于多层膜反射技术的高分

辨多层膜衍射光栅
〔”

、

多层膜位相光栅
〔‘’、 � 光实心 � 一�标准具

〔”
、

� 光偏振仪
� ‘’、

双 晶多

层膜� 光单色仪
〔”

、

� 光全息系统
〔� ’、 � 光激光谐振腔

〔”
、

软� 光太阳摄谱仪
� ’叼 、

大 视 场 高

分辨正入射� 光显微镜
〔” ’
等等

,

都已经实现或正在建造
。

无论是 � � � �年
、

� �  � 年美国已经发

射的火箭和卫星
〔’“, ,

还是 � � � �年
、

� � � �年欧洲空间组织与美国宇航局将要联合发射的太阳观

察站
‘’� ,
都带上了和将带上高性能的多层膜� 光望远镜

。

多层膜� 光光学元件在激光核聚变
、

, 注 �
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�

二作的还有刘丽英 邢中著
、

徐新 民
、

柯国庆
、
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、
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、
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、

章志鸣
�



高温等离子体研究
、

� 光天文物理学研究
、

� 光激光研究
、

� 光光刻技术
、

戈光全息 技 未
、

今

� 光微探针荧光分析技术
、

同步辐射应用及生物 与医学研究中正发挥着越来越大的作用
。

二
、

制 备 与 测 试

为了获得一个真正实用的软� 光反射镜
,

合理选择基板与膜层材料是首要的问题
。

基板

必须是平整的
、

光滑的
、

物化性质稳定的
。

常用的基板是按一定晶向切割的单晶硅或高精度

抛光的玻璃
。

低 � 膜料的选择中要挑选吸收尽量少的材料
,

总层数可以比较多而使总反射率

提高
。

常用的材料为� ��
� �� 和 � ���

� � ��
,

其中�适宜于更短的波长 ��� � � 以下 �
。

以碳氢

化合物为主的一些有机材料采取适当的工艺也可以成为极好的低 � 材料
。

高 � 材料的选择首

先要考虑它能否与已选的低 � 材料构成光滑稳定的界面
,

不产生化学反应
,

也不迅速地互相

扩散
。

按不同波段
,

常用材料有 � �
、

� �
、

�
、

� � 等
。

当然
,

对基板与膜料的选择还要考

虑到具体的实用环境
,

例如耐
�
岛温

、

耐磨擦
、

抗辐射
、

抗腐蚀等
。

确定了基板与膜层材料后
,

就可以根据使川的波长
、

反射率
、

分辨率等要求设计出理想

的膜系
,

接下来的问题是成膜方法与监控手段
。

最早应用于实际的成膜方法是�
一

��
’‘,
技术

,

即从水面上拉出有机化合物的 单分 子 膜
,

它的厚度均匀
、

严格
、

易于控制
,

因而很 旱就有商品出售
。

它的缺点 也很明显
,

即厚度不能

任意选择
、

层数难以做得很多
,

不能承受大功率的照射或加热
。

化学汽相沉积 �� � �  也是一种常用的薄膜制备方法
,

但至今尚未成功地用于制 备 �

光反射镜
,

原因是快速多次地改变气体成分比较困难
,

并且它所要求的基板温度太高
,

往往

导致膜层间的互扩散
。

然而由于它具有高效快速
、

面积大
、

设备简单等优点
,

仍有人在继续

研究用� � � 方法制备� 光反射镜
。

目前发展最快
、

最成功的方法是� �  
,

包括热蒸发技术和溅射技术两种

斯坦福大学的 � �� � �� 采用溅射方法成功地制备了许多� 光反射镜
〔, ’� ,

其方法是让基板

接连分别通过两个靶的上方
,

停留时间 �淀积时间� 由计算机严格控制
,

从而保证了各层厚

度的准确性
一

与重复性
。

苏联的� � � � � � �
‘’‘,
采用脉冲激光蒸发的方法

,

让激光束分别交替打到两种材料上 而 得

到周期性膜层
,

其各层膜厚由脉冲数目来控制
。

�� �公司的� �� ��� � 则采用电子束蒸发而用� 光反射率实时监控
〔”〕, 这种监控方法在原

理上无疑是最佳的
,

可使用材料的范围也极广泛
。

但是实际上难以找到所要求波长的光源
,

而且电子束蒸发得到的膜层表面不够致密
,

使粗糙度增加而使散射损失变大
。

为此
,

他采用

离子束抛光技术予以改进
,

得到较好的结果
。

为了检测 � 光反射镜的质量
,

最简便而常用的方法是用铜的 � � 线� 光小角衍射来观察

有调制结构
。

从布喇格主峰和菲涅耳次峰的数目
,

半宽高度和相对位置可以定性了解结构的

周期性和界面的平滑程度
,

从布喇格主峰的位置还可以定量测出周期的值
。

为了研究多层膜中各层的成分与杂质含量
,

可以在逐步刻蚀时
,

测量其俄歇谱
。

为了进一步研究样品的结构和形貌
,

用高分辨率透射电镜观察其横剖面是十分有效的
。

它要求把样品剖开
,

膜面胶合以后磨薄
,

最后用氢离子刻蚀到电
一

子能透射的厚度
,

从这样的

电镜图上可以�青晰地看到各层膜的结构和厚度并估算出其界面的粗糙度
。

根据测得的周期
、

粗糙度以及已知的层数和两种材料的光学常数
,

可以算出样品对软� 光的反射率
。

子



一 � � 一

当然
,

最直接的方法是实际测定样品在软充光区的光谱反 射率
。

为此
,

需要波长可连续

改变的软� 光光源—
同步辐射源

。

美
、

日
、

苏
、

法
、

西德等国都已先后建立了同步辐射源

上的� 光反射率测试系统
。

可以按波长扫描或角度扫描测定样品对各种波长的� 光反 射率
。

三
、

我 们 的 工 作

云

�
�

超薄多层膜的膜厚监控方法研究

与一般光学全反膜相比
,

软� 光反射镜的特点首先在于各层膜厚极薄
,

只有软 � 光 波 长

的四分之一左右
,

要监控这样的超薄膜用一般光学监控法难以做到
,

在只有光学监控设备的条

件下
,

我们首先采用的方法是可见光透射率监控法
,

由于制备软� 光反射镜的薄膜大都是金

属
,

在可见区有较大的吸收
,

因而虽然很薄
,

但对可见光的透射率仍有较大的变化
,

关键在

于确定这些吸收材料在可见区的光学常数
,

为此
,

我们利用一台自制的衰减全反射薄膜光学

常数测定仪
〔,叼 ,

精确测出两种膜料的单层超薄膜在 � � �
�

� � �
,

处的光学常数
,

然后 根 据 这

些常数和基板的光学常数
,

按设计要求的各层厚度逐层算出样品对 ���
�

� � � 的透射率
,

最

后用一套经过改进提高了精度的可见光透射率实时监控仪对膜厚进行监控
,

分析表明
。

若透

射率监控精度为�
�

� �
,

则制备 一个典型 的 � �
一

�
,

二十层膜时各层膜厚偏
,

离 的 最 大 量 为

� �
�

� �
,

而软� 光反射率峰值波 民的偏移为� �
,

峰值反射率相对值降低
·

�
�

� �
,

实际监控结果

表明
,

只要工作中十分谨慎
,

这种方法可以达到较好的重复性
,

用它来监控二 十层 以 内 的

� �
一

� 软� 光反射镜是可行 的
、

可靠的
〔” , 。

随着膜数的增加
,

镀每层膜时透射率的相对变化逐渐减少
,

因此
,

对于更多的层数
,

上述

方法难以达到足够的精度
,

因此我们改用石英晶体振荡膜厚监控仪
,

这种监控仪对膜厚的灵

敏度可达。
�

�� �
,

而总厚度可达�“�
。

因此
,

用它来监控超薄多层膜是可行的
,

但是
,

它所

测量的样品并不是正在制备的样品
,

从而会带来许多误差
,

我们采取了下述措施来减少这种

误差
。

� 适当选择安装晶振片的位置和角度 � � 充分水冷
,

以减少蒸发源对它的 热 辐 射 影

响 , � 尽量维持各次镀膜工艺的重复与稳定 , �在总厚度达到�
� �拼� 时

,

即更换 新 的 晶 体

片
,

以保证较好的灵敏度与线性
,

在此基础上
,

我们采用 了三步定标法来确定 晶振仪显示值
一

与待镀片上真正膜厚的关系
。

这种定标法是� 用轮廓仪 � � �� � � � �� � ��� 型 � 测量各种不

同厚度定标片的台阶厚度与晶振仪显示厚度相比较
,

获得初步的定标值
,

� 按上述定标初值

制备一批周期不同的� �
一

�
、

� 。一� ,

超薄多层膜系
,

用� 光小角衍射法测量它们的周期
,

从

而对定标初植进行修正
,

� 按照修正后的定标值再镀
一

批周期性膜系
,

用高分辨率电子显微

镜拍摄其横剖面照片
,

从照片上测 出各层膜的平均厚度
,

对定标值作最后的判定
,

实际监控

结果表明
,

采用了上述各项措施后
,

石英振法可以比较精确的监控六十 层 左 右 的 � �
一

� 和

� � 一� ,

周期性超薄膜
。

我们 目前已经得到的 一些最好 的软 � 光反射镜就是用这种方法制备的
。

�
�

单层超薄金属膜的特性研究

为了制备性能优越的多层膜
,

必须首先掌握制备高质量单层膜的关键技术
,

由� � � � �一

� �� ��� 因 子可知
,

波长越短
,

散射越严重
,

对于软� 光反射镜
,

除了膜厚监控精确以外
,

薄膜质量的优劣主要反映在它的粗糙度上
,

薄膜的生
一

长过程中散射的实时测量结果表明
「��’,

在薄膜生长的初期
,

粗糙度迅速增大到 一个极大值
,

然后下降到一个极小值
,

以 后 缓 慢 增

加
,

开始时粗糙度的迅速增加是由于岛状结构造成的
,

当岛屿群相互接通后
,

继续镀上去的膜

料将填充尚存空隙
,

因此粗糙度减小
,

直到形成连续膜
,

然后
,

均质的膜层继续生长
,

表面



粗糙度以大约 �
’� � 的速度增加

,

由此可见
,

超薄膜的粗糙度与厚度关系极为密切
,

在刚开始

接通时
,

�电导率突然变大处�
,

粗糙度极大
,

而比该厚度大一倍左右处
,

粗糙度极小
。

大量实验结果表明
�

非 晶碳膜的粗糙度极小
,

它通常可以进 一步减小纂板的粗糙度
,

因

此
,

我们选择
‘手�搭配的 � � 作为研究粗糙度的典型才」料

,

研究方法是四电极薄膜电阻测试

二
法

,

在镀膜时关闭测试电源以免电场对膜

�扣�
�

����,廿��卜�,�曰以

肠
�

到�一
‘盆�

�‘,

它吐�

�

�归

,�劝月卜目,皿砚

��

�自七司卜�工��目

才� � � ‘�

, 日盆��朋 , 屯‘
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仲万亡口助, �毛�
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图 � 不同基板上的镍膜电阻与膜厚的关系

〔� � 普通光学玻璃 � � � 高精度抛光光学玻璃

�� � 预镀了 � � � � 非晶碳膜的光学玻璃

层生长的影响
。

图� 是测得的� �膜电阻随膜厚变化的

曲线
,

其蒸镀条件相同
,

但基板不同
。

由图

可见
,

基板越光滑
,

� � 膜越易于形成连续

膜
。

从图上大致可以估计出这种蒸镀条件

下开始形成连续膜的厚度对三种基板分别

为
�

普通光学玻璃 �� � � �
,

高精度抛光光

学玻璃 � �
�

�� � �
,

预镀� � � � 非晶碳膜的 示

光学玻璃 � � � � �
。

这些测量结果与文献
。”

的结果基本一致
。

相同玻璃基板上不同温度下淀积的� �膜的电阻随厚度变化
。

开始形成连续膜的 厚 度 分

别为 � �℃
, �� � � � � ℃

, � � � , � � � ℃
,
�� �

。

用这种电阻测量法可以比较容易地判别怎样的蒸镀工艺 �真空度与剩余气体成分
、

基板

材料与温度
、

蒸发速率与淀积速率等� 可以获得在所要求的厚度下有较小的膜层 表 面 粗 糙

度
。

为了进一步证实这种电阻测试法的正确性
,

我们还对上述镍膜用

分辨透射电镜迸行了观察
。

样品的制备方法是先在 � � � 铜网上涂
�

� � � �� � � � � � � �型高
·

层 � � � � 的类火棉胶有
卜

机膜作为衬底
,

然后放入真空室蒸镀一层约 � � � � 的非晶碳膜以平滑衬底
,

待降至室温后
,

再

以 � � � � � � � 的速率淀积待测镍膜
,

最后再燕镀一层约 �� � 的碳膜以防止镍膜受氧气污染
。

电

子对无序碳膜和有机膜的透射率很大
,

因此对观察结果没有大的影响
。

�
�

��
一

�, ��
一

�� 多层膜软� 光反射镜的制备与测试 居

“令月

有了关于淀积单层膜的经验和监控多层 膜 的 技 术

后
,

我们开始在一台上安装了上海机械学院生产的
� 型

电子枪的北仪D M 一45 0A 型镀膜设备 N i
一

C

、

M
。 一

si 周

期性多层超薄膜
,

镀膜室配置如图 2 所示
。 .

为了提高真

空度和使基板的挡板
a ,

当膜厚达预定值时此挡板可自

动关闭
,

挡板 b 是手动的
,

带有小孔的挡板
c
则可以减

少热辐射对石英晶体探头的影响
。

蒸发源对基板平面的

入射角约为70
。 。

基板采用
<111>取向或

(10小取向的硅单晶片
,

用 X

光定向仪挑选
,

晶面偏差角不超过30
“ ,

从而保证 了 表

面粗糙度不大于Znm
。

硅片的 i青洗采用集成电路的四步

法传统工艺
,

每步溶剂 i青洗后都用高于10 M 9 去离子水

冲洗巧分钟
,

放进真空室后
,

再在 120 一150 ℃的温度下

烘烤半小时以去表面吸附的杂质气体等
。

图 2 镀膜室内装置示意图

1
.
液氮冷阱

3.热电偶
5.带孔的挡板C
7.待测基板
9.手动挡板b

2
.
加热罩

4.石英晶振探头
6.真空室
8.自动档板
10.e型电子枪

11.抽气口 (至扩散泵与机械泵)



一 29 一

蒸镀过程在基板冷却到室温时开始进行
,
由于蒸发源的辐射加热

,

基板温度 会 逐 渐 升

高
,

根据激光测温洲的经验
,

电子束蒸发时温升可达30 一35 ℃
。

由研究单层 N i 膜的经验 可

知
,

基板温度升高时
,

膜层开始接通的厚度变大
,

超薄膜的粗糙度就会增加
。

因此
,

我们在

每蒸镀一层膜后
,

总是等基板冷却后再镀下一层膜
,

以保证每一层膜都有较光滑的界面
,

同

时也为了保证膜厚监控所要求 的相同的工艺条件
。

按照以上工艺
,

我们制备了一批N i
一

C

,

M
O
一

5 1 软X 光反射镜
,

层次最高的达五十层
,

周

期最小的为4
.Zn m

。

C气曲‘、匕、Cl 、

.
卒矛.0

令,d毋勺弓、
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孕州农时
户

;
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(a)

八“亡触r 右码 ‘. 询
‘‘礴顺侧叮

7 俘内

(b)

图3 两个N i/ C 膜的俄歇谱测最结果

(a ) 25 层膜前 8 层深度分析 (b) 8层膜深度分析 (c) 25 层膜第5一6层界面附近的谱

我们用 P H I550 E S C A /S A M 型俄歇电子谱仪对所作的不少样品进行了深度分析
。

图

3 (a )是一个二十五层叹i
一

C 样品的俄歇电子深度分析谱
,

我们刻蚀 了该样品外面的前十层
,

可以看出
,

N i 与C 的成分峰谷相对
,

互为涨落
,

周期振荡
,

十分规则
。

考虑到N i与C 俄歇电

子灵敏度的差别
,

俄歇电子的逃逸深度以及氢离子刻蚀对膜层界面的影响
,

这个 A E S 谱所

代表的多层膜具有相当好的周期结构与相当尖锐的界面
。

图 3 (b) 则是同一仪器测得的一个

8 层 N i
一

C 样品的 A E S 深度分析谱
,

这个样品是由透射光监控法制备的
,

从比较中可以看

到
,

它的周期性及界面尖锐程度都比前一个样品要差
。

图 3 (c ) 是前一个样品在刻蚀到七十

亏 二分钟时 (在 N i
一

c 界面附近) 的俄歇成分分析谱
。

由图可见
,

样品中的主要杂质是氮
,

氧

和硅的含量都很少
。

其它时刻的谱与之相似
,

说明镀两层膜之间基板冷却的过程中并未引人

更多的杂质
,

扩散泵的返油也没有带来明显污染
。
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照片 (调制周期7
.
gn m )

,

由图可见
,

该样品结构清晰
、

周期稳定
、

均匀性较好
。

图 魂〔b) 是

它靠近基板的前五层高分辨像
,

放大倍数为52 万倍
。

图上可以清晰地看到硅基板 的 晶格 分

布
,

由它的晶面间距 (0
.314n m ) 可以测量 出其中 M o 层和 5 1 层的平均厚度分别为3n m 和

3.Zn m
,

周期6
.Zn m

,

它 与电子衍射的结果 5
.g n m

、

x 光小角度衍射的结果 5
.6n m 都比较

接近
,

误差 士 4 %
,

在仪器误差范围以内
。

图 4 (c) 是一个24 层 N i
一

C 膜的高分辨 T E M 照 片

中最靠近基板的五层膜
,

可以测量出其中N i层和C 层的平均厚度分别为 2
.
sn m

’

和 3
.4n m

,

与X 光小角衍射测得的周期值5
.
gn m 相吻合

。

但仔细测量可以发现各层厚度并不完全相等
,

特别是碳层的平均误差约 士 10 %
,

最大误差可达20 %
。

镍层厚度误差要小得多
,

在 士 5 % 以

内
。

从整个图上还可以看到
,

离开基板越远
,

膜层厚度的误差越大
,

界面的粗糙度越大
。

头

几层的界面上下起伏约为0
.
3n m

,

到第十二层以后就逐渐增大到 0
.
sn m 左右

。

其 原 因
,

估

计是温度逐渐升高所致
。

按着均方根粗糙度二的定义 (界面各原子位置偏离平均位置的均方

根值) 可以估算出
,

a 为界面上下起伏的30 一35 %
。

“如分八.
旦一一丝

, _

口 r口 名o 勿 J

一
.
— 1 , 口J r ~ ~ 一~ ~ - - - , 一一

一;, ; 、嘴知助

、成.者
、

嗯之汾

川 /’’..
试

一

、、
一

一习 l /
、.- 、

.产 .
、言 甲 . . .

一一
口O 知尸尸

。
:l

了o
,

口 I公 f 11
.
口 1 1了 尽口 咫丁 Ij 夕 尽f

.�.J,1界已口喃夕a
-

.

兔(份. )

竺鸳导竺、记、已山之知巨经弓

形口 ,’ , 从. ,, 5

1 1, . 少

(
a )

图中N i/ C
,

虚线表示R
一
2
, 实线表示R

一又
,

义= lo
.
5 7 n m

,

制备的‘o层N i/C 膜

(b)

图中M 。
/ 5 1

,

虚线表示R
一 a

,

实线表示R
一 入

,

又= z 3
.
55 n m

,

制备的‘1层M o/5 1膜
扮

图 5 两个多层膜正入射软X 光反射镜的反射率

通过对众多的高分辨 T E M 照片的分析
,

我们得到如下一些结论
:
M O

一

si 膜的界面粗

糙度为0
.
2一0

.4n m
,

N i
一

C 膜 则为 0
.
巧一0

.3n m ; M 。一
si 膜的层厚误差小于 士 8 %

,

N i 膜层

厚度误差小于 士 5 %
,

碳膜层厚度误差约为土 10 %
。

依据这些参数以及从文献[2a 沁
,]
中查得 的 膜

料光学常数
,

我们可以对 目前制备的多层膜计算软X 光反射率
。

例如
,

一个对波长 10
.
57 n m

设计的N i
一

C 正入射反射镜
,

( 41 层
,

D

, : 二 1
.
s n m

,
D

=
3

.

6
n

m )

,

理论计算正入射时反射率

为12
.8%

。

取粗糙度为 口 = 0
.
15
c m

,

N i 膜厚度随机误差小于 士 5 %
,

C 膜随 机 误 差 小 于

土 20 ℃
,

得到的反射率曲线如图 5 (a) 所示
。

它对于 lo
.
57 n m 的正入射反射率为7

.8%
,

为

理论值的61 %
。

又如
,

对于 13
.5 5n m 设计的 M o

一
5 1 正入射反 射 镜

,
D

M
。
=

3

.

o n
m

,
D

s ‘=

3

.

sn
m

,

42 层的理想反射率为26
.2%

,

取 口 二 0
.
Z n m

,

层 厚 随机误差小于 士8 %
,

得反射率

曲线如图 5 (b) 所示
,

它对于13
.
55 n m 的正入射反射率为12

.2%
,

为理论值的47 %
。

图 6 (a) 是一个用可见光透射率方法监控的12 层N i
一
C 膜的反射率实测曲线

,

测量设备是

日本高能物理研究所同步辐射源 (K E K 一
S R ) 上的软X 光反射率仪

。

图 6 (b )则是该样品在

入射角为 40
。

时的实测曲线与计算曲线的比较
。

为使反射率极大值的数值一致
,

图中的各反 吟
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(a ) 1 2层N i
一
C 膜实测反射率

图 6

(b ) a 二 4 0 的实测

(b)

… ) 与计算 (一) 曲线的比较

今

介

射率值取计算值的57 %
。

可见它们大致是符合的
,

但主峰变宽
,

次峰几乎消失
。

这显然是山

于层厚误差与粗糙度引起的
。

从反射率值下降的数据看
,

与图 5 所估算的值大致相等
。

从X

光衍射谱及俄歇谱的观察中
,

我们已证实 了用石英晶振监控法所得的膜在结构上明显优于光

控法所得的膜
,

由此可以推断
,

图 5 所示的结果是可信的
。

总之
,

用石英晶振监控法我们已经制备了对于波长为 10nm 左右的正人射反射率 达 到

10 % 左右的软X 光反射镜
,

这些反射镜已经具有了实际使用的价值
。

4

.

用 P V D 与L B 技术相结合制备软x 光反射镜

从软X 光反射镜的原理可知
,

为 了得到尽可能高的软X 光反射率
,

在选材料时要 选 择 占

和刀尽可能小的材料
,

即Z值尽可能小的材料
。

但在无机固体材料中
,

只有锉
、

被
、

硼 这 三

种元素的 Z 值比碳低
,

但它们化学性质太活泼
,

或有毒
,

都难以成膜
。

实际上可以用的低 Z

材料 只有碳或Z 值更大的硅
。

氢是原 子序数最小的元素
。

主要由碳和氢组成的一些有机分子具有极低的平均原子序数
,

它们的占和 口都非常小
,

因而是 卜分理想的低z 层材料
,

不少有机分子都可以用 L a n g m ui r

首创并山B 10d g et七发展的液槽拉膜技术 (简称L B 技术) 制备单分子膜
。

实际上
,

在用P V D 方法以前
,

早已有人用L B 膜来制备2一20 nm 波段的软 X 光反射镜
,

并证明了它有界面光滑
、

厚度精确易控的优点
,

但由于层数不能做得很多
、

层厚不能任意调

节
,

牢度较差等缺点
,

因而逐渐被 P V D 方法所取代
,

然而它的优点仍然是客观存在的
。

我

们比较了金属一有机分子多层结构与常用的高Z 元素一低z 元素多层结构软X 光反 射 特 性
。

计算表明
,

在13
.
5n m 波长常用的M O

一

5 1 多层膜
,

在理想条件下 (粗糙度为零
,

D H
/ D L 为

最佳值) 十一层膜所能达到的最大反射率为16 % (其中S 光为28 % ) 而金一硬脂酸膜在厚度

未经优化情况下的反射率即达20 % (其中S光为28 % ) 当然
,

金属一有机多层膜的周期 厚度

是可以由金属膜的厚度来任意调节的
,

由于金属膜的加入
,

牢度也必然会大为提高
。

我们采用硬脂酸锡〔C d (C
, 。

H
s o

O

Z
)
2
〕作为有机分子材料

,

它的分子长度为 2.sn m
。

制膜

时
,

先把硬脂酸溶解在1
X 10一 M 的氯仿中

,

滴人盛有18 M Q 去离子水的L B 拉膜槽
,

待氮仿

完全挥发后在平行水面方向加 3 x l。一N / m 的表面压力
,

即形成均匀的硬脂酸单分子 膜
,

再加人 5 x 10一M 的镐离子
,

即形成硬脂酸锡单分子膜
。

水温为 (20 士 1) ℃
,

拉膜速度控制在

Zm m /m in
。

淀积了 L B 膜后
,

把样品放在充氮的干燥器中1一2天
,

以彻底去掉膜内剩余的水分子
,

然后才放人真空镀膜机中燕镀金膜
。

由于在高真空中
,

L B 膜极易受热脱附
,

因而基板温度不宜过高
,

蒸发速度不宜 过 快
,
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图 7 A u 一L B 多层结构的稳定性

(a ) 一个七层A u /C d S 认结构的X 光 (b ) 该谱的峰值位置和相对强度在

小角衍射谱 放置两个月后的变化

在真空中放置时间也不宜太长
,

我们采用的蒸发速度为0
.osn m /s

,

基板温度控制 在 20 ℃一

30 ℃
,

在真空中放置时间小于八分钟
。

膜厚由石英晶振测厚仪监控
,

厚度按使用波长的要求

控制在3n m 一6n m 范围
。

镀好金膜后再放入拉膜槽
。

淀积L B 膜前基板先用电子束镀膜设备

预镀一层非晶碳膜
,

厚度约为sn m
,

以进一步提高其表面的光洁度
。

图7(a) 是一个七层金—
硬脂酸镊膜的C u K a X 光小角衍射谱

。

样品由三层硬脂酸镊和

厚度为 4
.snm 的金交替组成

。

该样品在室温下于干燥缸中放置两个月后再测量X 光小角衍

.t,.
……\’..,

射谱
,

发现其各峰值的相对大小与位置基本上

没有变化
,

如图7(b) 所示
,

说明这种样 品 的

结构是十分稳定的
「肠, 。

根据这个样品测得的周期值
,

少手假设其粗

糙度为0
.
sn m

,

由此得到其反射率与 入射 角

的关系如图 8所示
。

可见
,

它对于 13
.
55 n m 的

反射率峰值在53
万,

平均反射率为12 %
,

其 中

S 偏振光的反射率达到21 %
。

总之
,

我们用 P V D 技术与 L B 技术相结

合的方法制备多层膜软X 光反射镜的工作取得

了初步的成功
,

但制备的周期太长
,

能否经受

高温的考验也是问题
,

还有待进一步研究
。
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