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用离子束溅射法制备 � 射线

多层膜的实验和工艺

马月英

摘婆
�

叙述了用离子束溅射镀膜机进行� 射线波段多层膜镀膜实验及制备� 射线多层

膜龙学�亡件方面的工作
,

简述离子束溅射镀膜机的工作原理
,

� 射线多层膜的制备过 程
,

上要工艺参数及注意事项
,

以及用� 射线小角衍射仪对制备样品进行检测的部分结果
。

一
、

引 言

� 射线波段多层膜光学元件的研制与应用已成为当今短波光学领域的一大 热 点
。

多层

膜制备是最重要的关键技术之一
,

制备方法的研究和相应设备的研制是必不可少的
。

目前已

经实用化的� 射线多层膜制备方法主要有以下三种
〔’〕� � � � 电子束蒸发

, � � �射频磁控溅

射
� � � � 离子束溅射

。

近年来国内已有些单位在利用头两种方法开展工作
〔” ,

而第三种方

法 �离子束溅射� 则还是空白
。

为此
,

曹健林等同志自行设计
、

少卜
一

与中科院沈阳科仪厂
、

物理

所等单位合作
,

研制了国内首台这种用途的离子束溅射镀膜机
。

该装置于� � � 。年内完成了全

部设计
、

加工
、

安装
、

调整
,

从 � � �� 年初开始进行多层膜制备实验
。

为了制备高质量的多层膜光学元件
,

除了制备方法研究和设备研究
,

还要针对不同要求

引司镀膜材料摸索出最佳工艺路线
,

以及确定对应的设备极限能力 �如最小成膜厚度�
。

结合

, � 射线多层膜元件的研制
,

我们在这方而开展 了一些工作
,

初步确定了镀膜工作参数
,

并对

� 。� ��
、

� 。 � �
、

� � �
、

� � � �等材料做了最小成膜厚度的实验研究
。

本文主要从制备实验和工艺技术的角度对以上工作做简要介绍
,

并给出一部分利用� 射

线种角寸仪进行检测的结果
。

二
、

离子束溅射镀膜装里

离子束溅射方法制备� 射线多层膜始于八十年代初美国洛仑兹
·

利弗莫尔实 验室� � �

� �� 等 人的工作
。

同常用的电子束蒸发方法相比
,

这种方法的镀膜速率稳定
,

并且易于通过控

制工作条件 �参数� 来严格控制镀膜速率
,

制备高熔点材料 �如 �
、

� � 的多层膜没有特 殊 困

难
,
同射频磁控溅射方法比

,

这种方法的工作气压要低一个数量级以上
,

成膜的质量较好
,

没有电磁波
二

「扰
,

易于对镀膜过程进行实时控制
。

目前人们普遍认为
,

这种方法是制备� 射

线多层膜最有效
、

最有发展前途的方法
。

户 我们自行研制的离子束溅射镀膜装置工作原理如图 � 所示
。
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图 � 离子束溅射镀膜机工作原理

送入离子枪中的工作气体 �� �气休 � 被电离后产 生 离 分

子流
,

离子流经限流板限束后轰击靶材料
,

溅射出的靶

材料沉积到镀膜样品上
。

镀膜材料的切换山挡板的开闭
�

和靶架的旋转完成
。

安置在样品旁边的石英晶体振荡器

探头随着镀膜材料的沉积
,

其振荡频率发生变化
,

经定

标计算后
,

观测这种频率变化可实时监控样品的膜厚变

化
。

通过两个对称的观察窗配置椭偏仪
,

用于实时监控

膜厚变化并对样品表面进行分析
。

进 人离子枪的工作气体流量山质量流量计控制
。

离

子束流密度从每平方厘米零点几到两个 � � 左右连 续可

调
,

加速电压从 � �� � 可调到约�。。。�
。

离子束直径为�� � �
,

流强的不均匀性小 于� �
。

真

空系统由蜗轮分子泵和机械泵 �前级� 组成
,

加液氮冷却后本底真空度可 进 人 ��
一 ’

� � � � 数

量级
。

整个系统可以长期稳定地工作 �设计连续工作时间为 � �� ��
。

束流密度
、

加 速 电 压
、

。

以及工作气压的变化都可以控制在� �以内
。

三
、

多层 膜 制 备

�
�

准备工作

�� � 基板清洗
� 射线多层膜的每层膜厚一般都小于 ��� �

,

基板表面任何残存的灰尘或污物都将严重影

响多层膜的质量
。

另外
,

制备� 射线多层膜的基板表面都经过超光滑加工 ���
一

�我所工厂光学

工艺室提供 �
,

表面粗糙度小于�� �
,

清洗时必须极为小心
,

避免损伤表面
。

根据我所多年制备光学薄膜的工作经验
,

我们采用擦洗表面的方法
。

清洗剂用高纯度的

乙醇和乙醚配制
,

清洗用的纱布经过仔细脱脂
。

�� � 镀膜装置清洗

为了避免杂质在镀膜过程中沉积到样品表面
,

镀膜前要对靶室
、

样品室
、

以及靶架
、

靶

表面和离
一

子枪等进行彻底清洗
,

去掉前次镀膜的溅射沉积物质
。

�
�

最佳工艺条件

要得到对不同镀膜材料
、

引司使用要求的最佳镀膜工 艺条件
,

需要大量的实验和 一些必

备的检测手段
。

根据现有条件
,

�以门主要考虑了以下几个方面
�

�� � 从成膜条件考虑
,

离子束必须有足够的能量才能使靶材料溅射并沉积到基板
�

�二
,

否

则不能成膜
。

但离子束的能量又不能过大
,

过大会使靶材料电离
,

同时溅射出来的靶材料能

量过大也会加剧多层膜界面间的相互渗透
,

影响多层膜的质量
。

�� � 从膜厚控制考虑
,

由于� 射线多层 膜的膜厚控制精度要求很高 �实用元件要求控制

精度优于。
�

�� � �
,

镀膜速率不能太快
。

但镀膜速率也不能太慢
,

过慢会使设备的工作时间过

长
,

增大设备出故障的几率
。

�� � 从多层膜的质量考虑
,

一般希望镀膜室的气压尽可能低
,

以减少多层膜表面的氧化

�特别是制备易氧化材料
,

如 �� 等� 和气体吸附
。

但在现有条件下产生离子束
,

必 须 充 入

�

〔作气体
,

同时气压过低也会使束流密度过低
,

大大降低镀膜速率
。

��  制备� 射线多层膜至少要两种镀 膜材料
。

在给定的工作条件下
,

这两种材料的溅射

少



,
速率往往相差儿倍

。

从镀膜实际操作的角度 出发
,

工作条件的选择必须兼顾两种材料
。

综合以上考虑
,

经 过大量实验并结合国外研究者的工作经验
,

我们对�
、

��
、

�
、

� 。等四

种材料选择的镀膜工艺条件为
�

工作气压 �� �气体�
� � 义 一。一 �

� �

速流密度
� �� � � � �

�

加速电压
�

� � � �

在这样的工作条件下
,

镀膜速率对 � �溅射速率最低的 材 料 � 约为 �
�

�� � � � ��
,

对 � �

�溅射速率较高的材料 � 约为 �
�

� � � � � ��
,

满足了膜厚控制和设备连续工作时间两 方 面 的

要求
。

制备的多层膜元件样品用� 射线衍射仪 进行了多次检测代部分结果见本文第四部分 �
,

一些样品还成功地应用于� 射线激光双程 放大 打靶实验
。

��  最小成膜厚度实验

镀膜材料在基板表面的沉积成膜是
‘

个复杂的物理一化学过程
。

目前人们已经知道
,

对于

每一种材料都存在一个最小成膜厚度 �以下简称为�
。

�
,

只有当膜厚 �大于�
�

时
,

沉积物质 才

能形成连续
、

均匀的薄膜
。

如果 � � �
。 ,

沉积物质不会均匀地复盖基板表面
,

一般称为岛 状

结构
。

己
�

的大小与材料
、

镀膜方法
、

镀膜时的工艺条件都有关系
,

目前还只能通过实验摸索
。

对于� 射线波段多层膜光学元件研制工作来说
,

确定镀膜材料的�
�

显然是极为重要的
。

实用的多层膜光学元件每层膜厚必须大于�
。 ,

换句话说
,
�
�

决定了所能制备的多层膜元件的

工作范围
,

如工作波段
,

入射角变化范围等
。

确定 �
�

可以有多种方法
,

如用电子显微镜或隧道扫描电镜 �� � � � 直接观察不同膜 厚

的样品表面
,

以及用椭偏仪观察表面状态随膜厚的变化等
。

对于金属表面
,

还可以用测量表

面电导 �或电阻� 随膜厚变化的方法
。

根据现有条件
,

我们采取 了制备不同厚度 �特别是膜

厚很小的 � 多层膜
,

然后用� 射线衍射仪观察多层膜周期结构的方法
。

如果能观察到明显的

周期结构
,

说明薄膜已经形成, 如果观察不到
,

说明多层膜的界面不够清晰
,

没有良好地成

膜
。

四
、

利用�射线衍射仪的检测结果

吸 我们制备的每块周期性多层膜样品都川� 射线衍射仪进行了检测
。

如前所述
,

对于 合格的

样
�

话能观察到明显的周期性衍射峰
,

并且峰的个数越多越好
。

实际上能观察到的衍射峰受光

源强度 �� 射线波段反射率随掠射角增大而急剧 下降 �
,

样品的表面粗糙度
、

以及膜层数的限

制
,

对于
·

般的� 射线衍射仪
,

做� � � � �
“

的多层膜衍射峰观察就已经比较困难
。

除了川衍射峰的个数 �级次� 可以检查多层膜质量之外
,

利用准确测定的衍射峰位置还

介 可以计算膜系的周期
,

从而对膜厚控制情度进行检测和标定
。

设单位振幅
、

波长为入的平 行

� 射线以掠射角�照射周期为 � 的多层膜
,

考虑到光学常数 ��  
、

干涉条件和界而位相跃变

�� � 的� � � � � 公式可以写成

�� � � � � 甲 � �二 � � � � 兀 � 入 � � �

其中� 为衍射级次
,

光学常数 �复数 � � 为

� � 几 一 感无� � 一 � 一 云� � � �

进人多层膜的折射角中 �复数� �委一� � � ��定律
户

。。。。� 那 � ��甲 � � �
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曰,
牛给出

。

对于我们所用的� � 无
。

线 �入二 �
�

� �  � � �
,

�》 � �� �
,

� �� � 忿
,

� �� � � � �

�� � � � � � 式带人 � � � 后可得

有将

� � � �
一

卜� � 十 � �� �
心

�入� �� �
“

� 入“� ��
“

�� 入� �� �
“ � � �

� � �

���一一一一

�� ����仲��
�

�

卜一
�

其

精确测定依次与几个� 对应的�
�

之后
,

由 � � � 式用最小二乘法可以定出�
、

�
、

�
,

利用 定

出的�值经 � � �式即可得到�
。

图 � � 图 � 给 出我们制备的一个� 。� � ��� 层 � ��
�

�对� 膜的部分检测结果
,

检 测 是在日

本东北大学科学计测研究所用 � �一 � � � �型小角� 射线衍射仪完成的
。

图中标出了衍射级次
,

各级的位置列于表 �
,

由 � 级到 �� 级衍射峰位置利用前面的计算方法得出的多层膜周期为

表 � � � � � � �� � � �样吕的衍射峰位�

位 置 � � �
,

度�

�
�

����

�
。

� � 

�
。

� � �

�
。

� � 

�
。

� � �

护

�
�月�万
八���叹��匕�自��叨月����一��自���勺

��

⋯
�������了��

级 次

�

�

�

 

!

∀

# ∃

# #

% &

# ∋

# #

# �

# �

∀
。

2
7

2

9

。

9
2

8

1 0

.

6
0 0

1
7

1
1

。

2 7
2

口. . . . 目. . . . . . . . . .

D
=

1 3 5

.

9 5 入

而设计周期 (制备多层膜时的控制膜厚) 为

D = 己M o 。
一

d

。‘ 二 4 8
.
5 + 9 0

.
6 = 1 3 9

.
1 人

图 6 一图 9给出最小成膜厚度实验的测试结果
。

其中图6
、

7 的 样 品为W /5 1 121 层 (6 。
.
5

又寸)
,

设计值为d
, =

5
.

0 久
,
己
。 ‘ =

1 7
.
0 入

。

图 s
、

图 9的样
.
钻为M o /5 1 22 1层 (110

.
5对) 设计

值为dM o
= 4.95 久

,
己
: ‘ =

2 2
.
4 尺

。

这两个样品都测到了明显的衍射峰
。

但‘M o
= 魂
.
9 5入

,
‘
。‘“

11

.
2 人的样品已经观察不到衍射峰

。

口前这类实验还在进行之中
。

今
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结 论

卜!前
,

我们已基本上掌握了用离子束溅射方法制备x 射线多层膜的技术
,

并且总结出了

一些适当的工艺参数
。

检测结果表明
,

我们制备的多层膜周期性结构相当好
。

最小成膜厚度

的实验研究进展顺利
,

得出了一些对制备x 射线多层膜光学元件很有意义的结果
。

然而
,

我们的工作还处于起步阶段
,

未能解决的问题还有很多
。

从小角X 射线衍射仪检

测结果看
,

膜厚小于In m 的样品虽能成膜
,

但能观察到的峰还太少
,

膜厚控制的相 对 误 差

也比较大
。

另外
,

在已成膜的条件下
,

如何提高膜的质量也是我们需要认真研究的问题
。

本项工作一直在陈星旦研究员的关怀
、

指导下进行
。

这一工作的主要参加者还有曹健林
、

缪同群
、

薛立盛
、

金蕾等同志
。

另外
,

对 日本东北大学科学计测研究所的波 冈武教授
、

山本

正树副教授
、

柳原美广博士
,

表示感谢
。
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