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摘暋要暋暋软 X射线自支撑闪耀透射光栅或临界角透射光栅是美国麻省理工学院为满足国际 X射线天文台 X射线

光栅谱仪的科学要求而提出的一种新型衍射光栅,它集中了透射和反射光栅的优点,同时避免它们的缺点.文章对软

X射线自支撑闪耀透射光栅的概念、基本原理、制作工艺进行了综述,介绍了美国麻省理工学院的光栅研制工作进展

和文章作者的初步研究结果.
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1暋引言

国 际 X 射 线 天 文 台 (International X灢ray
Observatory,IXO)是美国宇航局(NASA)、欧洲宇

航局(ESA)和日本宇航研究开发机构(JAXA)联合

研制的大型空间高能卫星[1].它将取代目前正在运

行的美国“钱德拉暠X射线空间望远镜和欧洲的“牛
顿暠X射线多镜面卫星,预计将于2021年发射(原计

划2017年).IXO设计中的X射线光栅谱仪科学目

标是:在0.3—1.0keV 的软 X 射线和极紫外能量

范围内,谱的分辨率(毸/殼毸)为3000FWHM(英文全

称为fullwidthathalfmaximum,中文译名为半峰

全宽),有效面积>1000cm2,其性能远远超越以前

的高能天文卫星.用于IXO 中的 X射线光栅谱仪,
目前已有两种技术方案[2],即较早开始研究的面偏

离安装的反射 光 栅 (off灢planereflectiongrating,

OPG)谱仪[3—5]和近几年才开始研究的临界角透射

光栅(critical灢angletransmission(CAT)grating)谱
仪[6—8].临界角透射光栅谱仪是美国麻省理工学院

空间纳米技术实验室的 R.K.Heilmann 和 M.L.
Schattenburg提出的一种新型的透射光栅谱仪,它
是以钱德拉高能透射光栅谱仪为基础,其核心光学

元件是高衍射效率闪耀的 X射线透射光栅.临界角

透射光栅又称闪耀透射光栅(blazedtransmission
grating),它集中了透射和反射光栅的优点,同时避

免它们的缺点,如重量极轻,基本与入射光垂直而所

需面积小,光栅面形和对准要求低,对偏振不敏感

(入射光的两个偏振 TE和 TM 之间的衍射效率差

异烆1%,TE为入射光的电场与入射面垂直,TM 为
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入射光的的磁场与入射面垂直),衍射效率可高达

50%.使用过程中通过旋转光栅改变入射角,可以改

变能量在各衍射级次上的分布,对特定光栅结构实

现仅有闪耀级次的单级衍射.改变光栅结构及入射

角度,还可以实现高能 X 射线在高级次的闪耀,提
高透射光栅光谱仪的分辨本领.

M.L.Schattenburg领导的空间纳米技术实验

室早先承担了钱德拉高能透射光栅谱仪中336片

5000线/mm 金透射光栅(带有聚酰亚胺衬底)的研

制任务[9].同时,还为美国劳伦斯利弗莫尔国家实验

室(LLNL)等世界上30多个实验室提供了~5000
线/mm 的自支撑金透射光栅,用于ICF诊断、X射

线激光诊断、原子束干涉测量和电子束光刻计量标

准等.与掠入射闪耀反射光栅相比,这种传统的透射

光栅衍射效率要低很多.振幅型透射光栅1级衍射

效率的理论值约为10%,位相型透射光栅针对设定

的波长,其1级衍射效率最高约为20%.自支撑闪

耀透射光栅作为一种新型的透射光栅,除了明确针

对下一代IXO 外,还有可能应用于很多领域,如

X射线相衬成像应用和光栅干涉仪中的高效率透射

光栅.透射闪耀光栅的设计理念可以用于线性波带

片等软X射线聚焦元件的制作,应用高级次焦点而

提高分辨率和效率.宽带高效率的单块闪耀透射光

栅能够适用于较宽的波长范围,有可能替代若干窄

带多层膜元件.此外,仅有闪耀级次的单级衍射及实

现高能X射线在高级次的闪耀,提高透射光栅光谱

仪的分辨本领等特性,可以满足 X射线能谱分辨对

高衍射效率X射线透射光栅的需求,对ICF等领域

中等离子体诊断具有重要意义.本文拟对软 X射线

自支撑闪耀透射光栅的基本概念、原理和制作工艺

进行综述,介绍美国 MIT的主要研制工作进展及我

们的初步结果.

2暋闪耀透射光栅的基本原理[10,11]

闪耀透射光栅是由镂空(镂空是指光栅线条之

间的缝无任何物质,是空的)的光栅线条及较大周期

结构的支撑组成.当X射线以倾斜角度毩入射到光

栅线 条 侧 壁 时,只 要毩 小 于 全 外 反 射 的 临 界 角

毴c(毸),X 射线就会在光栅侧壁发生全反射.在满足

毩<毴c(毸)条件的宽范围毸中,高效率的亚零界角反

射和光栅衍射条件都能满足.在这种新型光栅设计

中,光栅线条侧壁充当闪耀刻面,栅线宽度尽可能

小,以减小吸收或阻挡 X 射线,光栅侧壁必须非常

光滑,以免散射损失.对于软 X 射线,典型的毴c 在

1曘—5曘.图1是传统的透射光栅、闪耀光栅与闪耀透

射光栅截面及其衍射原理比较的示意图.图1(a)是

传统的自支撑透射光栅结构示意图,一般情况下是

在正入射时使用,即入射角毩=0.其衍射特点是0级

穿过光栅表面,暲1,暲2,……对称分布于0级两侧

(图中只标示常用的暲1).图1(c)是传统的反射式

闪耀光栅结构示意图,其衍射特点是0级及衍射级

次分布于入射光同一侧,满足闪耀条件的特别级次

有显著增强的衍射效率.图1(b)是闪耀透射光栅

的结构示意图,乍看起来闪耀透射光栅好象是一个

透射和反射式的混杂光栅,但从其衍射特点可知其

仍为一种透射式光栅,因为0级穿过光栅表面,利用

光栅线条光滑的侧壁反射只是作为闪耀的手段.闪
耀透射光栅集中了透射光栅和反射闪耀光栅的优

点,既是用透射光栅的工作方式,又利用光栅线条光

滑侧壁,在入射光的镜面反射方向形成闪耀,将能量

集中在闪耀级次,从而显著提高衍射效率.

图1暋传统光栅与闪耀透射光栅比较示意图暋 (a)传统自支撑

透射光栅;(b)闪耀透射光栅;(c)传统反射闪耀光栅

为了给初次接触这种新型光栅的读者提供一种

清晰的物理图像,下面简单介绍一下能够反映其关

键物理问题的闪耀透射光栅理论模型.光栅方程为

m毸
p =sin毩-sin毬m , (1)

式中m 为衍射级次,m=0,暲1,暲2,……,毩为入

射角,p为光栅周期,毸是入射光波长,毬m 为m 级次

的衍射角.为了使得毬m 对小的m 和软 X射线相当

小,光栅周期需要在几百nm 或更小量级.由光栅方

程可以容易地求出各衍射级次的方向,但不能得到

各衍射级次的衍射强度分布.众所周知,在标量基尔

霍夫衍射理论的夫琅禾费近似中,描述任意一维光

栅衍射强度分布的函数是由两个因子组成,即单缝

衍射因子Is 和缝间干涉因子Ig.缝间干涉因子Ig

又叫多光束干涉因子,它仅取决于光栅周期p,入射

光波长毸,入射光和光栅法线夹角毩(相应的衍射角

为毬)和光栅缝数N,即
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Ig(毸,p,毩,毬,N)= sinNg
Nsin
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式中g为光栅相邻狭缝间位相差的半值,

g=p毿
毸

(sin毩+sin毬) . (3)

单缝衍射因子Is 反映了单个狭缝与入射光波的作

用,即

Is(毸,毩,毬,a,毰)= sinfé

ë
êê

ù

û
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2
, (4)

f=a毿
毸

(sin(毩+毰)-sin(毬+毰)) , (5)

式中毰是光栅线条侧壁镜面与光栅法线间夹角,

f是光栅相邻狭缝间位相差的半值,a是栅线间距

离.我们假定进入光栅线条之间狭缝的所有光束都

被光滑侧壁反射一次,即

d旤tan毩旤=a , (6)
(其中d为光栅线条高度),则总的理论衍射强度为

I(毸,p,毩,毬,N,a,毰,R)=IgIsR(a/p)2 , (7)
式中R 为栅线侧壁的反射率.这一简单模型描述了

衍射峰的位置、调制狭缝强度函数的峰位置和宽度,
给出了衍射效率的一个合理模拟.当然对于光束直

接透过(与光栅法线夹角为零)或多于一次反射的衍

射效率估计会变得没有意义,因此时不属于特定的

闪耀透射光栅范畴了.更为精确的衍射效率模拟可

以用严格的耦合波分析(RCWA)获得.

3暋制作工艺简介

自支撑闪耀透射光栅的基本要求是非常高、薄
的纳米级光滑的栅线和较大的没有被支撑结构阻挡

的面积,如图2所示.有两种工艺可以产生极高宽比

的硅光栅,即富氧的玻什(Bosch)等离子体刻蚀工艺

和暣110暤硅片的各向异性湿法腐蚀工艺.玻什工艺的

高宽比限制在15—20,使用金属掩模的溅射和再沉

积易产生微掩模现象,使用非金属掩模因底切产生

凹坑状侧壁,如图3(a)所示;湿法腐蚀工艺可以产

生极高宽比~150,光滑的侧壁如图3(b)所示,其缺

点是支撑结构底部倾斜占据大部分面积,使得光栅

开口(使用)的面积很小.下面简要介绍两种自支撑

闪耀透射光栅制作工艺.
3.1暋湿法腐蚀制作工艺[12,13]

湿法腐蚀制作工艺的基础就是利用暣110暤硅片

的{110}和{111}各向异性腐蚀.其整个工艺流程可

分为4个主要步骤,即正面图形光刻、背面图形光刻

和腐蚀、前面图形腐蚀和超临界干燥,如图4所示.

图2暋自支撑闪耀透射光栅单元结构示意图

图3暋深反应离子刻蚀(a)和湿法腐蚀(b)的栅线侧壁SEM 照片

图4(a)是使用硅绝缘材料(体)(silicon灢on灢insula灢
tor)作为光栅制作的基底,顶层为暣110暤晶向单晶

硅,用于制作光栅图形,中间层氧化硅用于阻止底层

硅开窗过程中对顶层硅的损坏;图4(b)是在清洁

处理后的基片上沉积40nmSiN 和15nm Cr;图4
(c)是紫外光刻制作支撑结构和腐蚀转移 Cr掩模,
线条与暣111暤精确对准;图4(d)是在支撑结构上涂

布110nm 的减反膜(anti灢reflectivecoating,ARC)
和700nm 的光刻胶,用全息干涉光刻制作光栅掩

模,线条与暣111暤精确对准;图4(e)是依次用 O2,

CF4+O2反应离子刻蚀将光刻胶光栅掩模转移到

ARC和SiN 中;图4(f)是用 RCA(双氧水:氢氧化

铵:水的比例为1暶1暶5)清洗基片,去除残余的

ARC和光刻胶;图4(g)是在清洗后的光栅图形表

面涂布PMMA或耐酸碱腐蚀的光刻胶(如SXAR灢
PC5000灢40),用于后续背面图形制作中的光栅保

护;图4(h)是在基片背面涂布光刻胶,用紫外光刻

制作光栅单元外框及中心十字支撑结构;图4(i)是
用CF4+O2反应离子刻蚀将光刻胶光栅掩模转移

到SiN中,去除光刻胶和PMMA;图4(j)是在光栅

图形面涂布一层2毺m 厚的聚合物 ProTEKTM 保护

膜;图4(k)是使用 KOH 溶液腐蚀Si,腐蚀终止在

中间层SiO2;图4(l)是用一溶剂浸泡和短暂的氧等

离子体轰击去除ProTEKTM 保护膜,并用湿法去除

Cr,然后使用 KOH 溶液在室温下刻蚀Si;图4(m)
是用浓的(48%)HF溶液腐蚀中间层SiO2 和SiN,
并在临界点干燥仪中干燥.工艺的关键点是:(1)光
栅线条与晶向要精确对准,硅片直边(111)的定向精
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度为暲0.2曘,利用扇形图或六边形预刻蚀方法可使

精度进一步提高到暲0.05曘,高精度的定向可使侧壁

陡直、光滑;(2)KOH 溶液腐蚀是一挑战性的工艺

步骤,各向异性腐蚀速率与温度、浓度、添加剂等密

切相关.

图4暋自支撑透射闪耀光栅湿法制作工艺流程

3.2暋等离子体刻蚀和湿法腐蚀相结合工艺[14]

湿法腐蚀制作工艺中的一个主要缺点就是支撑

结构的斜角造成光栅开口面积大大减少,从而导致

光栅有效面积很小.为此,MIT 研究人员又提出一

种新的工艺,即在湿法腐蚀中引入深反应离子刻蚀.
通过对各种工艺设备刻蚀参数的平衡,他们已能有

效地控制光栅的占空比和高宽比,刻蚀速率和选择

比,以及光栅槽型,研制出周期200nm、占空比0.5、
线条高度6毺m、光栅面积大于2cm2 的自支撑透射

闪耀光栅,栅线没有明显的标准玻什工艺中常见的

凹坑毛边.完整的工艺流程如图5所示.图5(a)是
在初步清洁处理后,在SOI基片上生长400nm 的热

氧化层作为光栅硬掩模转移材料;图5(b)是在器件

层上面沉积一层材料,这层材料可以是多晶硅、氮化

硅、钛或溅射产额低的其他金属,主要选择准则是光

刻图形容易形成和在高能氧化物刻蚀中溅射产额

低.紫外光刻制作一级支撑结构,支撑线条与光栅线

条垂直;图5(c)是首先在支撑结构图形模板上面涂

布400nm 的 ARC,之后,厚度约50nm 的 SiO2 和

Ta2O5 中间隔层被蒸发沉积在其表面,最后涂布光

刻胶.这种三层结构堆垛主要是为了消除全息光刻

中的驻波效应;图5(d)是通过反应离子刻蚀将光栅

及支撑结构掩模图形转移到热氧化层中;图5(e)是
用Piranha溶液(等量的 H2SO4 和 H2O2 混合溶

液)清洗基片,去除任何残余的光刻胶和减反膜等;
图5(f)是在光栅表面涂布一厚层的ProTEKTM保护

膜;图5(g)是用标准的光刻工艺在背面处理层上制

作更大周期的二级支撑结构;图5(h)是使用标准的

SF6/C4F8玻什深反应离子刻蚀工艺刻蚀处理层,刻
蚀终止于绝缘层;图5(i)是在背面刻蚀完后,用一溶

剂浸泡和短暂的氧等离子体轰击,去除 ProTEKTM

保护膜,然后用深反应离子刻蚀工艺将光栅及一级

支撑结构转移到硅中,最后用 KOH 对光栅侧壁“抛
光暠;图5(j)是将基片放入 HF中,去除埋层及掩模

中的SiO2,之后,还需要在临界点干燥仪中干燥,以
免空气中干燥导致栅线粘连.

图5暋自支撑透射闪耀光栅干法和湿法制作工艺流程

从目前公开报道的文献[14]中可以看出,此工

艺正在进一步完善中.周期为200nm 的硅闪耀透射

光栅高宽比已达60,进一步使栅线侧壁光滑,使占

宽比降低,并使高宽比得到修琢.工艺的关键点是:
(1)光栅线条仍然需要精确地对准;(2)去除深反应

离子刻蚀后的残余物,使得硅完全暴露于腐蚀液中;
(3)深反应离子刻蚀没有穿过中间埋层,是因为后续

的湿法腐蚀需要一相邻的介质腐蚀截止.

4暋闪耀透射光栅的研制结果

4.1暋MIT研制结果

用于IXO的 X射线光栅谱仪自支撑闪耀透射光

栅的目标设计参数是:周期100nm,厚度3.0毺m,掠入

射角1.5曘,占空比0.2,光栅单元尺寸15—10mm.鉴
于高线密度、高深宽比光栅制作难度大,MIT 研究

人员首先进行相对大周期(574nm)的原型闪耀透射
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光栅样品研制.原型光栅制作的目的是:探索湿法制

作工艺的可行性,通过 X 射线测试,验证其闪耀透

射光栅的概念.在此基础上制作周期为200nm 的闪

耀透射光栅,并于近期在同步辐射装置上进行了衍

射效率测试.
图6是原型闪耀透射光栅的结构示意图及其光

栅微结构SEM 照片[10].由图6(a)可知,光栅单元尺

寸为(10暳12)mm2,光栅单元又被十字形支撑结构

分成4个约(3暳3.25)mm2 的光栅窗口,光栅周期

574nm,光栅线条高度10毺m,支撑结构周期70毺m,
正面支撑结构间光栅线条的开口狭缝宽度40毺m,
背面支撑结构间光栅线条的开口狭缝宽度~5毺m,
这与晶体角度一致(支撑体底角30曘).图6(b)显示

正面支撑结构开口狭缝间光栅线条长度及单个栅线

宽度的SEM 照片,由图可知,栅线长度40毺m,单个

栅线宽~39nm.图6(c)显示背面支撑结构开口狭缝

间光栅线条长度及单个栅线宽度的SEM 照片,由
图可知,栅线长度5毺m,单个栅线宽~102nm(最好

的结果是~92nm)[6].由此可知,闪耀透射光栅的平

均高 宽 比 为 140—150,平 均 占 空 比 仅 0.124—

0.113,栅线截面为0.15曘—0.17曘小倾斜角(相对于

光栅法线)的梯形,一个样品断面的光栅侧壁原子力

测试 给 出 其 粗 糙 度 为 0.2nm(rms)[(65暳65)

nm2)],研制结果显示其满足或超过了所有的原型

设计指标.

图6暋闪耀透射光栅结构示意图(a)及其光栅正面(b)和光栅背

面(c)的SEM 照片

为了有效地在更短波长闪耀,入射角毩需要减

小.这将导致闪耀在更小的角度和更低的衍射级次,
更加低的闪耀衍射级次可由更小的光栅周期获得.
在成功制作周期574nm 闪耀透射光栅的基础上,
他们又选择器件层厚度4—6毺m 的SOI作为周期

200nm 的闪耀透射光栅制作工艺研究.通过对先前

工艺的改进,如预刻蚀的暣111暤晶向对准精度已提高

到暲0.05曘;图形反转工艺使得氮化硅光栅掩模线条

宽度由90nm 增加到140nm,有效地防止腐蚀底切

导致线条快速减薄及消失;使用添加表面活化剂的

高浓度 KOH 溶液在室温下腐蚀获得了陡直的光栅

线条.图7是周期200nm 闪耀透射光栅的结构示意

图及其光栅微结构的SEM 照片[10].由图7(a)可知,
光栅周期为200nm,光栅线条高度为4毺m(S4样

品),支撑结构周期为25毺m,正面支撑结构间光栅

线条的开口狭缝宽度20毺m,背面支撑结构间光栅

线条的开口狭缝宽度 ~5—7毺m,这与倾 斜 晶 面

{111}晶体角度一致(支撑体底角30曘);图7(b)显

示正面支撑结构开口狭缝间光栅线条长度及单个栅

线宽度的SEM 照片,由图可知,栅线长度20毺m,单
个栅线宽~35nm;图7(c)显示背面支撑结构开口狭

缝间光栅线条长度及单个栅线宽度的SEM 照片,
由图可知,栅线长度7毺m,单个栅线宽~45nm;图

7(d)显示光栅截面,栅线非常陡直,图中的线条粘在

一起是由制样造成的.由此可知,闪耀透射光栅的平

均高宽比为100,平均占空比仅0.2,栅线截面为

~0.07曘小倾斜角(相对于光栅法线)的梯形.光栅周

期200nm、光栅线条高度6毺m(S6样品)的闪耀透

射光栅结构与S4样品类似,在此不再赘述.

图7暋闪耀透射光栅结构示意图(a)及其光栅正面(b)、光栅背

面(c)和光栅截面(d)的SEM 照片

图8是利用深反应离子刻蚀工艺制作的闪耀透

射光栅工艺过程中截面的 SEM 照片[8],相当于

图5(i)阶段.图8(a)是光栅截面的SEM 照片,显示

的栅线高度为6毺m,正面能看到很多排支撑结构;
图8(b)是 图 8(a)局 部 放 大,显 示 光 栅 周 期 为

200nm,栅线侧壁的弓形将通过短暂的 KOH“抛光暠
消除;图8(c)是支撑结构截面的SEM 照片,显示出

几乎陡直的支撑线条.
MIT的研究人员目前正在进行200nm 周期的

自支撑闪耀透射光栅制作工艺的进一步完善工作,
如改进制作工艺,以降低光栅结构缺陷,提高光栅效

率;同时改变支撑结构设计和制作,有望较快地增加

光栅通光面积.在此基础上,最终为IXO 制作出周

期为100nm,光栅通光面积炁0.9,1—4nm 波段时

衍射效率>50%的自支撑闪耀透射光栅.
为了从实验上验证闪耀透射光栅的概念,MIT

研究人员在美国伯克利国家实验室先进光源6.3.2
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图8暋深反应离子刻蚀闪耀透射光栅工艺过程中截面的 SEM
照片

光束线对制作的闪耀透射光栅样品进行了衍射效率

测量.
图9是衍射效率测量装置的示意图[10].从图9

可以看到,光栅安装在测角仪中心,入射角毩是同步

辐射光束与光栅法线的夹角,探测器位置或角度毮
从零级开始读数.假定光栅线条是完美平直的,那么

由图1(b)可知,闪耀预期发生在毮=2毩处,闪耀级

次m 由下式确定:

旤m旤=2p
毸sin毩 . (8)

图9暋衍射效率测量装置示意图

对周期574nm 的原型闪耀透射光栅样品的探

测器,其扫描范围为1.62—49nm.图10显示出其

中4个波长上的扫描结果[10].图中虚的曲线是光栅

狭缝的传递函数乘以a/p 及Si在2.97曘处反射率,
相当于闪耀包络;图中实的曲线是根据(7)式模拟的

结果,模拟参数为:N=2000,毩=2.8曘,毰=0.17曘,

p=574nm,b/p=0.176,a=473nm;图中的实心圆

点是实测的结果.从图10中还可以观察到以固定角

度(毮=2(毩+毰)=5.94曘)为中心的显著闪耀特征:闪
耀包络在短波长区较狭窄,衍射级次高;在长波区则

展宽,衍射级次低.对应于波长的若干衍射级次归一

化衍射效率如图11所示[10].图11中实线波峰对应

于相应闪耀级次的衍射峰,是根据严格耦合波理论

计算的结果,其所有衍射强度和的包络曲线数值范

围为29%—70%.带有误差棒的虚线波峰是相应闪

耀级次的实验值,其所有闪耀级次衍射强度和的包

络(带有粗黑点)曲线数值范围为28%—55%.比较

同一波长的衍射效率可知,实测值是理论衍射效率

数值的70%—80%,实验结果显示与理论模拟吻

合.引人注意的是高衍射效率,个别显示46%的衍

射效率.在最短的1.62nm 可以观察到-33级闪

耀,由于色散限制单个峰很难分辨开,图11(a)和图

11(b)只显示-1到-23衍射级次.最新的周期为

200nm的自支撑闪耀透射光栅在0.96—19.4nm 波

段衍射效率的测量结果,见文献[15].

图10暋不同波长的归一化探测器角度扫描

图11暋归一化衍射效率暋 (a)10—50nm 波段;(b)2.5—10nm
波段

4.2暋中国科学技术大学的初步研制结果

在国家高技术研究发展计划项目基金的资助

下,我们于2009年6月开始了1000—2000线/mm
软X射线自支撑闪耀透射光栅的研制工作.通过近

两年的工艺探索,我们已经实现了 X射线自支撑闪

耀透射光栅的完整湿法制作工艺,研制出光栅样品.
图12是我们研制的1000线/mm 自支撑闪耀透射

光栅样品的照片和正、背面光栅微结构的SEM 照

片.图12(a)是光栅的实物照片,光栅单元由4个约

5mm暳5mm 的更小光栅窗口组成,图中只有左上
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角的一个窗口图形较完整,其他3个都有不同程度

的扭曲不平整,这与 MIT制作自支撑闪耀透射光栅

的过程一样,起初也只有部分或全部损坏[12];图

12(b)显示正面支撑结构和光栅线条;图12(c)显示

背面支撑结构和光栅线条;图12(d)是光栅制作工

艺中间阶段的SEM 照片,正面栅线顶端残留的SiN
显示光栅线条宽度比SiN 掩模要窄,背面栅线全部

截止在SOI基片的中间埋层SiO2 上,保证栅线高

度一致,图中显示高度近10毺m.

图12暋光栅实物照片(a)及其光栅正面(b)、光栅背面(c)和光栅

截面的SEM 照片
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