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利用广角衍射仪对

软� 射线超薄膜的测�

金 蕾 裴 舒

摘�
�

利用 � 射线衍射
,

是目前国际上对超薄多层膜进行检测常用的方法之一
,

但

只局限于双晶或小角衍射仪
。

本文利用的方法解决了广角衍射仪在低角区测量时山于 样

品放置误差所造成的衍射峰偏移和得不到衍射曲线的问题
,

从而使广角衍射仪得以应 用

在小角区测量
。

文中重点对测量曲线进行了分析
,

准确计算了多层膜的周期和单层膜 厚

度
,

并与测量值进行了比较
,

结果表明利用广角衍射仪测量膜厚是切实可行的
。

在目前

我国� 射线波段反射率测量装置还没有完善的条件下
,

利用� 射线衍射仪对超薄膜 的检

测更显得格外重要
。

言

广角� 射线衍射仪一般川来检测晶体结构
。

由于通常的晶格常数与使用的� 射线波长同

数量级
,

满足布拉格条件的角度可以延伸到比较大的范围
。

加上晶体排列有序
,

周 期 取 向

多
,

这种衍射测量比较容易
。

对于� 射线光学中的多层膜
,

其周期厚度一般为儿个 � �
,

比

衍射仪所用� 射线波长大一个量级以上
。

加上一般多层膜的层数远小于晶体样品的周期数
,

反射率要低得多
,

因此满足布拉格条件的 � 角只能在一个很小的范围内
,

并且间隔也很小
,

要堆确地测量相当困难
。

为此
,

国外专门发展了小角衍射仪
。

利用现有条件
,

我们对广角衍射仪做了认真的调整
,

并反复修整样品的取向
,

做仔细的 念

角度定位
,

形成 了一套自己的使用方法
。

� 射线波段多层膜光学元件的研制工作中
,

我们对

制备的各种多层膜
,

不仅测出了小角衍射峰
,

而且精度不断提高
,

不但可以方便地给出多层

膜的周期�值
,

还可 以得到单层膜的厚度
,

并可定性说 明周期结构和界面的状况
。

二
、

测里条件和方法

�
�

测量条件

我们使用的是日本理学 � � � � � 一
��� � 型� 射线衍射仪

,

实验在低角区进行
。

采用石墨单

色器
,

� � 无
。

线 �波长为�
�

� �人�
。

� � � 考虑到计数管的承受能力
,

我们取最低管电压�� � �
,

最低管电流 � � �
。

� � � 实际上经过狭缝等光学系统的� 射线光束具有一定大小和强度分布
,

给低角区测

量造成极大误差
。

为 了减少这种误差
,

使入射到样品上的� 射线发散度减小
,

同时使探测器

的计数强度降低
,

我们取发散狭缝�� �� ��
’ ,

并在发散狭缝处加一
‘
朴心带有似� � 孔的�� 睁

片
。

取接收狭缝� � 为�
�

�� � �
。



�
�

测量方法
,

虽然实验 条件已经精心设足
,

且每次测量之前已经调整测角仪的零点
,

但是 样 品 放 人

后
,

山于人为因素和薄膜的取向
,

使探测器和样品出现偏心误差
,

超出测角仪的 探 测 灵 敏

度
,

便无法测到样品的衍射曲线
,

即使测出峰值
,

数据也 不会准确
。

通过对布拉格公式微分可得到
�

�� � 一 �� �七� � �
·

� � � � �

山 卜式 可知
,

� �的值很小时 �人工 多层膜都是如此�
, � � � 附直很大

,

很小的刀 �就会造成

很大的刀己
。

可见
,

如何解决偏心误差
,

是我们测量中能否得到准确的周期�值的关键
。

为此

我们需进行
二

三步
�

� � � 初始测量

首先调整行诵寸仪的 � � � 关系到较好状态
,

即 自动修正仪器零点
,

达到仪器� � �  �的

修正值的条件
。

设此时 � � �  �修正值的�角
一

为�
。。

在这次测量中
,

山干人为误差和样品的取向误差
,

使探测器和样品的零点发生变化
,

所

以一般 只能得到 一条不完整曲线
。

有些曲线没有明显的峰值
,

可我们井没放弃它
,

而是通过计算机在测最角度范围内
,

利

用已存数据 ��  � 计数强度 � 逐一查找
,

直到找到一小峰为止
。

设该峰的位置为��
� , 即此

时的样品掠射角为氏
。

�� � 固定样品进行 � � 扫描

把样品转到�
�

位置
,

并固定在 �
�

处
,

探测器在 � �
�

附近范围内进行扫描
,

此时可得到非

常尖锐的衍射峰
,

且峰的位置发生了变化
,

设此时峰的位置为 ��
� �即样品的掠射角为 �� �

。

� � � 修正仪器零点 � � � � �值

通过前两个步骤
,

我们得到样品的位置偏差
�

� � � �
� 一 �

�
� � �

用」口修正 � � � � � 中的口
。

�直
,

得到 �
。尸 ,

即
�

�
。, � �

。 � � 口 � � �

或 �
。, � �

。 � �
� 一 � � � � �

利 用已修正的�
。尹 ,

重新进行 � � � � �操作
。

无论衍射峰 的� �位置如何变化
,

即无论是 � �
�
大于 � �

� ,

还是� � � 小于 � �
, ,

等式 � � � 总

是成立 的
。

上述三个步骤完成后就可进行正式测量
,

即可得到理想结果
。

三
、

测 � 结 果

本实验用的四块样占�
� ,

有两块为多层膜样品
,

是以石英为基底的�卜晶� 。� � 
、

� 。 � �周

期性多层膜
。

为了验证� 射线衍射仪的测量准确性
,

作为比对样品
,

取两块单层膜
,

分别是

以石英为基底的� 膜和� 。膜
。

图 � 中出现了一些衍射峰
,

它们近似等间距分布
,

很有规律
,

且相邻的衍射峰之间满足

下列关系
〔� � �

刀 �
� �� �

� , � 一 � �� �
�

几

�
「

��
。� �

「

一么�
· � � �
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图 1 单层膜X 射线衍射留 玲
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式中 D 为膜厚
,

只为X 射线波长
,

e

.

为第奄个衍射峰对应的衍射角
。

采用后两个等式时
,

角度

值以弧度为单位
。

为得到精确的结果
,

计算中采用若干个峰取平均值的方法求出刁0
。

在衍射

图中
,

可直接读出26
,

故算出」Z e也可
,

从而求出总膜厚D值
。

它与T al y ste p阶梯厚度测试

仪的测量值比较如下表
:

衰 1 衍射仪所洲旅娜与T ,I ys t .P 所侧皿. 的比较

序 号 膜 系 衍射仪侧膜厚 (人) T aly ste p测膜厚 (人)

W 229

M O
,

9 8 6

2 2 0

9 5 0

从表l 中可以看出
,

用广角X 射线衍射仪测得的膜厚与用T al y st e p阶梯厚度仪所测结果

非常接近
,

且利用X 射线衍射仪的测量结果精度较高
。

,

从图 2 中我们可以看到
,

周期数较少的多层膜衍射的布拉格衍射峰的低角出现了一系列

次极衍射峰
,

它们近似等间距分布
,

相邻两峰之间同样满足 ( 5 ) 式
,

因此也可据此求 出膜

厚
。

对于周期数较多的多层膜样品
,

在衍射图中看不到次级衍射峰
,

因此得不到总膜厚
,

只

能从衍射主峰读出多层膜的周期 d
。

由于主峰位置完全由膜厚和镀膜材料的光学常数决定
,

我们把理论计算值 (光学常数取

自我所数据库
,

膜厚用设计值) 与衍射仪的测量值比较如图 3
。
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检查峰值位置和强度
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从图 3 中可以看出
,

测出的主峰位置与理论计算值对应得极好
,

差值小于。
.
0 2

。 。
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四
、

讨 论

1. 误差
对多层膜样品的测量结果表明

,

样品具有明显的周期结构
,

第一级布拉格峰极其尖锐
,

各次峰分布规则
,

定性说明该样品是界面相 当平整光滑的多层膜
,

并已测 出n 级主峰
,

且测

出的主峰位置与理论计算值对应的非常好
,

差值小于 0
.
02

“ 。

造成上述误差的来源简单讨论

如下
:

( 1 ) 系统误差

由于广角衍射仪测角仪的探测灵敏度为 士 0
.
02

。 、

X 射线源和接收狭缝不是无限小等 原

因引起
。

甘 ( 2 ) 操作仪器者的人为误差

由于膜层的好坏不一
,

有些衍射峰不是尖锐的而是平顶
。

这样
,

在利用计算机标衍射峰

豹峰位时
,

人为的因素很多
。

或者是标峰顶 (计数强度 C P S 值最大处)
,

或者是标在峰顶的

中心处
,

由此可产生误差
。

( 3 ) 样品基底表面粗糙度的影响

2. 重复性

利用本文的方法测量多层膜周期和单层膜厚度
,

重复性极好
,

一般误差小于士。
.
00 2

。 ,

最大误差不超过 士 0
.
0 0 4

“ 。

五
、

结 论

1. 利用X 射线衍射测量薄膜厚度 ,

数据准确
、

可靠
,

对样品的制备没有特殊要求
,

是

非接触性的无损测量 (对于高精度表面
,

更显示了这种测量的优越性)
。

并可利用衍射曲线进

行反射率计算, 还采用了第二衍射峰与第一衍射峰的比值估计粗糙度的影响
,

这一估计与用

kT al ys t eP 和W Y K O 的测量结果相符
〔’1 , 从衍射曲线上

,

还能定性得出膜系的周期性和界

面状况
。

2

.

对周期性多层膜的低角X 射线衍射的研究
,

不但能得到周期 ‘值
,

对周期数较少的

样品还能得到周期数N (等于 无个次级衍射峰加 2 )
,

从而求出多层膜的总厚度
。

3

.

我所目前测量膜厚和粗糙度的常规仪器之一
—
Talystep阶梯厚度测试仪 ,

可与

利用X 射线衍射的测量互为验证
,

是有效的比对工具
。

并且对于厚度IO0n m 左右的膜
,

利用

X 射线衍射测量的精度明显高
,

是一种实用的测量方法
,

尤其对于其他光学方法无能为力的

非光学介质膜
,

更有实用价值
。

�卜仆
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