
第 � 卷第 � 期

� � � � 年 � 月

光学 精密工程

� �� �� �  ! � � ! ∀ #� �� � � � �  � � � � �� �

� � �
�

�
,
� �

�

�

�� � � � � � �
,

� � �  

用磁控溅射法制备软 � 射线多层膜

张俊平 马月英 高宏刚 陈 斌 裴 舒 吕俊霞
�中国科学院长春光学精密机械研究所

,

应用光学国家重点实验室
,

曹健林

长春 �� � � �� �

摘要 本文介绍用直流一 射频平面磁控溅射法制备软 � 射线多层膜的初步实验

结果
�

在一定工艺条件下
,

采用计算机定时控制膜厚的方法
,

严格按照设计周期制备了

多层膜样品
,

并给出了 � 射线衍射仪小角衍射的检测结果
�
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�
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,
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�

二 �

二
二�

七十年代以来
,

随着同步辐射及激光等离子体光源的发展
,

软 � 射线光学成为一大热门

学科
。

基于正入射的软 � 射线光学系统研究非常活跃
,

正入射软 � 射线望远镜
、

软 � 射线显

微镜
、

软 � 射线投影光刻
、

软 � 光激光等都展示出广泛的应用前景
。

在这些光学系统中
,

高

质量的软 � 射线多层膜是最重要的关键元件
。

软 � 射线多层膜的制备通常有三种方法
�

电子束蒸发
、

离子束溅射
、

磁控溅射
。

磁控溅

射法具有以下特点
�

溅射速率高
,

基片温升低
,

膜层致密且附着力强
,

工作气压范围广
,

易

得到稳定的镀膜速率
,

并且通过控制工作参数
,

可以方便地调节镀膜速率
。

这些特点均有利

于多层膜的制备
。

目前
,

美国
、

日本
、

俄罗斯为代表的许多国家都在研究软 � 射线多层膜制备技术
。

他们

采用的方法大多是磁控溅射法
。

美国劳伦斯一 利弗莫尔实验室研究小组 已用直流平面磁控溅

射法制备出 � �� � 处正入射反射率高达 “�的多层膜反射镜
,

并用于软 � 光投影光刻的研

究 � ‘�
。

我们自 � � � � 年以来
,

已用离子束溅射方法制备了大量的实用型多层膜光学元件
。

其中的

色散元件用在北京同步辐射光束线上
� 多层膜反射镜用于 � 射线激光打靶实验

,

实现 � 射线

激光双程放大 �� 
。

在此基础上
,

我们又 自行研制一台磁控与离子束溅射复合镀膜设备
。

开始研究磁控溅射

法制备软 � 射线多层膜的工艺
。

经大量实验
,

已找到较佳的工作参数
,

膜厚控制橙度达 。
�

�� �

左右
。

制备的一系列多层膜样品经 � 射线衍射仪检测证 明结构清晰
,

周期厚度与设计值相符
。

本文主要介绍磁控溅射的镀膜工艺
。

第二部分简介设备
,

第三部分介绍磁控溅射的放电
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特性和溅射特性以及工作参数的选择
。

第四部分给出其中一个样品的衍射仪检测结果
。

最后

在第五部分中简述今后工作展望
。

� 磁控溅射与离子束溅射复合镀膜设备

本设备具有磁控溅射和离子束溅射两种主要功能
,

同时兼有离子束清洗
、

加温退火等附

属功能
。

两个真空室分别是样品室和溅射室
,

样品室用来在不破坏溅射室真空的情况下将样

品送入或取出溅射室
,

内有加热炉可 以对样品做加热处理 �� � �  � ��� � �
。

溅射室中央两个

� � �� �� � � 离子枪用于溅射及清洗
� 加热炉用于溅射室中的加温并具有 自动控温功能

� 室中装

有两个射频磁控溅射靶和一个直流磁控溅射靶
,

尺寸均为 甲� � � � �
。

所加磁场为永磁式
,

强场

约 �
�

�� �
。

样品与靶之间距离可调
。

样品转盘上均匀分布有 四个小圆盘用来放置样品
。

小圆盘

在转盘转动 �公转 � 的同时也可自转
。

自行研制的计算机控制装置控制转盘在特定靶位下的

摆角 �保证膜层均匀性 �
、

停 留时间
、

靶位间交换次数 �膜层数 �
,

可按要求自动完成多层膜

的制备过程
。

直流电源和射频 电源提供的最大功率均为 �� �
,

射频频率为 ��
�

�� � � � 。

真空系统由蜗轮分子泵和机械泵组成
。

溅射室在加热烘烤去除水汽情况下
,

本底真空可

达 � � �。‘
��

。

溅射室有两路进气通道
,

各 自的气体流量由质量流量计控制以维持工作气压的

稳定
。

这样需要时可方便地通入反应气体
,

进行反应溅射
。

鉴于以上特点
,

本设备除制备软 � 射线多层膜外
,

还能制备其它各种类型的薄膜
,

如光

学膜
、

透 明导电膜
、

特殊保护膜等
。

� 磁控溅射法制备软 � 射线多层膜工艺

为了确定最佳工艺参数
,

必须了解磁控溅射的放 电特性和溅射特性
。

这对制备周期膜厚

为
� � 量级的多层膜是至关重要的

。

�� � 磁控溅射特性

磁控溅射放电属于反常辉光放电
。

溅射过程中放电电流与电压关系服从关系式
�
� 一 � �

’

,

其中 � 是常数
, �
值随溅射方法及工作气压的不同而变化

。

在磁控溅射中
,

电子受靶面所加

环状封闭磁场作用
,

只能在靶附近的封闭等离子体内作螺旋式运动
,

气体的电离效率很高
,

因

此电子密度较高
, �
值较大 �通常在 � � �� 之间 �

,

属于低电压
、

高电流密度工作方式
。

图 � 为

一个典型的电流一 电压关系曲线
,

是直流平面磁控溅射中针对 �� 靶在不同气压下测得的�� 
。

磁控溅射中影响镀膜速率的因素很多
。

对于特定靶材
,

镀膜速率与样品一靶间距
、

工作

气压
、

功率等有关
。

靶与样品间距增加
,

镀膜速率下降
。

在其它条件相同的情况下
,

速率与

功率呈线性关系
。

在一定气压范围内
,

速率有最大值
,

气压过高或过低都将降低镀膜速率
。

气

压过高将增加气体原子对靶材原子的散射
,

气压过低则降低了离子密度和溅射速率
。

图 � 给

出一个典型的电流与速率之间的关系曲线
,

也是直流平面磁控溅射中针对 �� 靶实测的�� 
。
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磁 控电压 � � �

图 � 电流一电压关系曲线

磁控电流 �� �

图 � 电流一渡膜速率曲线

通常磁控溅射工作参数为
�

气压 �
�

� � � ���
,

电压 � �� 一 � �� �
,

样品 一靶间距 �一 � �� �
。

在此条件下
,

相应的靶面平均 电流密度 �一 �� � � �� �
’ ,

功率密度 �一 ��  � 。�
� ,

镀膜速率 ���

一 � � � � � � � ��
·

� � �
。

�� � 工艺参数的选择

由于软 � 射线多层膜周期厚度为
� � 量级

,

因此必须将膜厚控制精度提高到原子尺度
。

膜

厚控制通常采用反射率极值法
、

石英晶振法以及时间控制法
。

前两种方法在磁控溅射
,

特别

是射频磁控溅射中很难采用
。

磁控溅射一般用时间控制法
。

这就要求有稳定的工作参数以保

证稳定的镀膜速率
。

放 电的稳定与工作气压有关
。

一般地
,

气压越高
,

放电越趋稳定
�
气压越低

,

放电越不

稳定
,

最终导致熄灭
。

但气压高时将严重影响多层膜质量
。

气压在 ��� 以上时
,

多层膜界面

已模糊不清
,

反射率急剧下降川
。

对于我们的设备
,

样品转盘转速不够高
,

计算机时间控制精度为 ��
,

考虑到膜厚控制精

度要求
,

须将镀膜速率量化到一 �
�

�� � � �
。

综合以上考虑
,

经大量实验
,

我们找到了较佳的工作参数
。

在工作气压为 。
�

��� 时
,

� 。

靶采用直流磁控溅射
,

所加功率 ��  
� �� 靶采用射频磁控溅射

,

所加功率 � ��
。

经 � � ��� � � �

及 � 射线衍射仪进行速率定标
,

测得 �。 的速率为 �
�

��� � � �
,

�� 的速率为 。
�

� �� � �
� 。

�� � 多层膜的制备

在上述制备工艺条件下
,

我们针对 � 射线激光波长试做了一系列多层膜样品
。

基片用超

光滑 �� 片 �表面粗糙度小于 �
�

�� � �
。

其中一个样品为 � �� 层 ��� �� 多层膜
,

设计工作波长

入� �� � �
,

正入射
,

设计周期厚度 � � �
�

�� �
,

� �
。

� �
�

�� �
,

�
, �
� �

�

� � �
。

镀膜过程中工作参数相当稳定
,

每个样品镀膜时间在 � 小时左右
,

较离子束溅射法效率

提高了十倍以上
。

� 多层膜周期结构特性检测一� 射线小角衍射

软 � 射线多层膜的周期结构可用 � 射线衍射仪检测
。

衍射峰强度越高
,

峰的个数越多
,

说
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衍衍射级次 �二 ��� 衍射角 ������

����� �
�

� � ���

����� �
�

� �    

����� �
�

� � ���

����� �
�

� � ���

����� �
�

� � ���

����� �
�

� � ���

����� �
�

� � ���

设设计周期厚度度 �
�

� � � ���

计计算周期厚度度 �
�

� � � ���

明多层膜周期性越好
。

通过测量所得衍射峰级次及相应位置 ���� 也可计算周期厚度
,

计算采

用修正的 � � � � � 公式
� � ‘〕

� 又� �� �
� �� � 一 �� 一 , � � � �� 口�

式中 � 为衍射级次
,

又为波长
,

� 为周期厚度
,

夕为相应的衍射角
, � 为折射率平均值

。

我们对每块样品都做 了检测
,

所用 � 射线衍射仪为 日本理学公司的 � �� �� �� 型
,

� � � �

线 住一 �� �� � �  !
,

最大功率 Zkw
。

图 3
、

表 1为该样品的小角衍射检测结果
。

可以看出
,

多

层膜样品周期结构清晰
,

计算所得周期膜厚值与设计值吻合得很好
,

说明我们已将膜厚控制

精度做到 0
.
In m 左右

。

衰 1 衍射仪检测结果及周期厚度

衍射级次 (二 )
1 衍射角 (2。)

厂

l

们阴阴阴日旧111
1.574

2.798

4.078

5.394

6.676

7.976

9.292

6.80nm

6.67nm

-
一万 一一 1 *2。

一二二二 二习

图 3 多层膜样品的小角衍射图

5 工作展望

以上只是我们用磁控溅射法制备软 X 射线多层膜的初步结果
.
下述工作正在进行之中

:

(1) 工艺参数的进一步寻优
,

如溅射室内温度与成膜质量关系的研究
;

(2 ) 最小成膜厚度的研究
,

以制备实用化的 X 射线多层膜色散元件
;

(3 ) 采用多种检测手段以配合工艺研究
,

如透射电镜对结构的观测
,

反射率的测量等
.

本项 目得到国家自然科学基金及国家高技术 86 3一 4 10 一 3 专题的资助
。
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