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摘要　飞秒激光加工是一种冷加工技术,能克服热效应的影响,使加工材料的边缘非常整齐和精确,对高熔点和硬

脆材料的微细加工具有显著优势.为制备一种由金属靶和金刚石构成的X射线源微结构阵列阳极,提出采用飞秒

激光加工技术加工金刚石微结构阵列,通过实验研究了飞秒脉冲激光加工多晶金刚石材料的工艺参量,重点分析

了激光聚焦物镜、激光脉冲能量、重复扫描次数对金刚石微结构形貌和尺寸的影响,得到了符合制作要求的加工参

量,并依据加工参量制作出了槽宽为２０μm,槽深达４５μm的高质量多晶金刚石微结构阵列,测得其表面可承受电

子束轰击的最大功率密度为１２W/mm２.该阵列将可用于制备微阵列阳极X射线源,为实现X射线大视场相衬成

像提供关键的光源器件.
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１　引　　言
自伦琴发现X射线以来,X射线成像技术便被广泛地应用于探测物质内部结构.相较传统的吸收成

像,X射线相衬成像对轻元素组成的生物软组织样品或聚合物等物体的密度变化分辨率要高三个数量级以

上,具有明显的优势[１].轻元素组成的物质种类很多,包括碳纤维、硅、有机材料等,还包括血管、生物体软组

织及其所构成的器官.因此,X射线相衬成像技术可广泛应用于材料科学、生命科学、医学等基础研究领域,
还可应用于工业无损检测、安全检查、生物考古等领域.

由于X射线相衬成像技术对光源的相干性和亮度提出很高要求,大部分方法需要使用同步辐射源或微

焦斑源才能实现,限制了该技术的实际应用[２Ｇ４].２００６年,Pfeiffer等[５]根据泰伯Ｇ劳(TalbotＧLau)原理,利
用普通X射线源和吸收光栅构成的阵列源实现了光栅相衬成像实验,摆脱了同步辐射源和微焦斑源的限

制,让人们看到光栅相衬成像走向实际应用的希望.然而,该成像技术发展至今仍然未能真正走向实际应

用,其主要原因是受到X射线光学器件的限制.成像中必需的光栅器件制作工艺复杂、成本高昂,尤其是吸

收光栅器件,目前工艺水平所制作的光栅深度有限,不能完全阻挡高能X射线,从而导致图像质量下降[６Ｇ８].
于是,有研究小组提出了结构阳极X射线源.早期制作的基于斜面靶的结构阳极X射线源,其发射体阵列

的轴向长度导致相衬图像视场受限[９Ｇ１１].近年提出的基于垂直靶的微结构阳极X射线源采用金属靶和金刚

石构成的微结构阵列阳极,使高能电子轰击在靶上后形成亮暗分明的X射线阵列源,可以克服上述局限,应
用于X射线大视场光栅相衬成像[１２Ｇ１３].

飞秒激光的脉宽极窄,可以在相对较低的脉冲能量下得到极高的功率密度,使得其加工机理不同于以往

的长脉冲激光加工[１４Ｇ１６].采用飞秒激光加工材料时,由于激光的持续时间远远小于晶格热传导时间,在其与

物质相互作用时,能量吸收严格限制在极小范围内,并在极短时间内使电子温度达到极高,使物质从固体变

为等离子态迅速以喷射形态脱离加工体,而周围物质仍处于冷状态.因此,飞秒激光加工是一种冷加工技

术,能克服热效应的影响,使加工材料的边缘非常整齐和精确,对高熔点和硬脆材料的微细加工优势显

著[１７Ｇ１９].早在９０年代初,国外就有关于飞秒激光对金刚石加工的研究报道.１９９２年,Reitze等[２０]报道了利

用中心波长６２０nm、脉冲宽度９０fs的飞秒激光烧蚀金刚石的能量密度阈值.１９９８年,Shirk等[２１]综合比较

了纳秒激光和飞秒激光对金刚石加工的不同,与利用长脉冲激光相比,使用飞秒脉冲激光加工有多方面优

势,如横向热损伤小,能显著提高烧蚀表面结构纯度等.２００２年,Jeschke等[２２]建立了飞秒激光烧蚀金刚石

的理论模型,理论计算了烧蚀阈值与激光脉宽的相互关系.相比国外,国内开展飞秒激光加工金刚石薄膜的

研究较晚.２０１５年,董志伟等[２３]实验研究了利用纳秒激光和飞秒激光加工金刚石的差异,并给出了飞秒激

光加工更优的结论,但是并未就飞秒激光加工进行深入研究.为制备一种由金属靶和金刚石构成的X射线

源微结构阵列阳极,本文提出采用飞秒激光微加工技术加工金刚石微结构阵列,依据结构阳极X射线源对

金刚石微结构阵列的要求,通过实验研究飞秒脉冲激光微细加工金刚石材料的工艺参量,重点分析激光脉冲

能量、激光聚焦物镜、重复扫描次数等对加工结构形貌和尺寸的影响,以获得符合制作要求的加工参量.

２　实验材料与方法
实验前先利用热丝化学气相沉积工艺在两块钨靶上沉积一层金刚石薄层[２４],其中一块钨靶为半圆形薄

片,作为飞秒激光在金刚石薄层上进行激光加工实验的样片,可以从侧面观测到不同工艺参量的加工结果.
另外一块钨靶是圆形薄片,待工艺参数确定后按制作要求在其中心位置加工金刚石微结构阵列.

采用的飞秒激光微加工系统如图１所示,主要由飞秒激光系统、光学传输及控制系统和三维精密数控平

台组成.激光器采用的是美国光谱物理公司的SolsticeAceＧAscend４０,其输出光束中心波长为８００nm,脉
冲宽度为１００fs,重复频率为１kHz,输出脉冲能量为４mJ.由半波片及格兰棱镜构成的能量衰减单元可以

对激光能量进行调节,电子快门用于控制激光的通断.激光束经过显微物镜聚焦垂直入射到样品表面,样品

固定在一个高精度的三维数控工作台上,重复定位精度为７０nm,通过软件控制样品移动速度并且可以按照

设定的图案进行加工.通过与显微目镜相连的CCD实时观测飞秒激光加工的过程,并采用扫描电镜对加工

后的金刚石微结构进行形貌分析和尺寸测量.在探索工艺参量的实验中,兼顾加工效率与加工质量的前提
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下,扫描速度设置为５０~２００μm/s,采用放大倍数分别是１０×和２０×的两种显微物镜进行激光束聚焦,选
取激光脉冲能量为２０~５０μJ,重复扫描次数为２~５次.

图１ 飞秒激光加工系统示意图

Fig敭１ Schematicoffemtosecondlasermicromachiningsystem

３　实验结果与讨论
随着激光聚焦物镜、激光脉冲能量和重复扫描次数的变化,金刚石微结构的形貌和尺寸会产生变化.利

用扫描电镜对加工结果进行观察测量,分析金刚石微结构槽形、槽宽和槽深与加工参量的关系.

３．１　金刚石微结构槽形与加工参量的关系

根据多次激光加工的实验结果,首先分析加工所得金刚石微结构侧面槽形与加工参量的关系.图２和

图３分别是采用１０×和２０×放大倍数的聚焦物镜加工所得金刚石微结构侧面的扫描电镜图,激光脉冲能量

与扫描次数标于图中.

图２ 不同激光脉冲能量和重复扫描次数条件下１０×聚焦物镜加工得到金刚石微结构侧面的扫描电镜图

Fig敭２ Scanningelectronmicroscope SEM imagesofthepolycrystallinediamondmicroＧstructure

processedatdifferentpulseenergiesanddifferentscanningtimeswith１０×objectivelens

图３ 不同激光脉冲能量和重复扫描次数条件下２０×聚焦物镜加工得到金刚石微结构侧面的扫描电镜图

Fig敭３ SEMimagesofthepolycrystallinediamondmicroＧstructureprocessedatdifferentpulseenergiesand
differentscanningtimeswith２０×objectivelens

０３０２００７Ｇ３
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　　从图２和图３中所显示的微结构侧面形状可以得到,金刚石微结构槽形与使用聚焦物镜的放大倍数相

关,使用１０×放大倍数的物镜其槽形为倒梯形,而使用２０×放大倍数的物镜时槽形接近U形.随着激光能

量从２０μJ增加到３０μJ,重复扫描次数从２次增加到３次,微结构槽的宽度和深度增加,但其侧面形状变化

不大.考虑到进一步制备X射线源阵列结构阳极的需要,由于大部分电子轰击靶面的入射方向与靶面不是

完全垂直的,使用金刚石U形槽只能使其中的部分电子轰击到微结构槽内,而倒梯形槽则可以使大部分不

是垂直入射的电子轰击到微结构槽内.因此选择１０×物镜来加工金刚石微结构阵列,得到的倒梯形槽可以

使更多不同方向入射的电子轰击到金刚石微结构槽内.

３．２　金刚石微结构槽宽与加工参量的关系

图４是从实验结果中测量得到的金刚石微结构槽宽(即槽口宽度)与激光脉冲能量的关系曲线图,图中

用不同的曲线表示不同重复扫描次数的结果.实验中使用了１０×放大倍数的聚焦物镜,设置了５０,１００,

２００μm/s三种扫描速度.从图４中可以看到,金刚石微结构槽宽随激光脉冲能量的提高而变大,但槽宽随

激光脉冲能量的变化不是简单的线性关系.以图４(b)中扫描速度为１００μm/s的结果为例,激光脉冲能量

从２０μJ增加到３０μJ,槽宽的变化在５μm左右;激光脉冲能量从３０μJ增加到４０μJ,槽宽的变化在３μm
左右;激光脉冲能量从４０μJ增加到５０μJ,槽宽的变化在２μm左右.由此可知,槽宽与激光脉冲能量的关

系不是线性的,而是随着激光脉冲能量的提高,槽宽的增加速度越来越慢.相反,金刚石微结构槽宽随扫描

速度的增大而减小,扫描速度从５０μm/s增加到１００μm/s,槽宽减少量约为５μm,扫描速度从１００μm/s增

加到２００μm/s,槽宽减少量为２μm.另外还可以看到,激光重复扫描次数从３次增加到５次,槽宽的增量

非常小,基本保持在１μm以内的变化,可见激光重复扫描次数对金刚石微结构槽宽的影响不大,可以忽略

不计.因此,在选定聚焦物镜的情况下,金刚石微结构槽宽主要由激光脉冲能量和扫描速度决定,要得到槽

宽尺寸合适的金刚石微结构阵列,就要依据上述实验结果选取对应的激光脉冲能量和扫描速度进行加工.

图４ 不同扫描速度下金刚石微结构槽宽与激光脉冲能量的关系曲线图.(a)５０μm/s;(b)１００μm/s;(c)２００μm/s
Fig敭４ VariationofgroovewidthofpolycrystallinediamondmicroＧstructurewithpulseenergyatdifferentscanningspeeds敭

 a ５０μm s  b １００μm s  c ２００μm s

３．３　金刚石微结构槽深与加工参量的关系

图５是从实验结果中测量得到金刚石微结构槽深与激光脉冲能量的变化曲线图,图中用不同的曲线表

示不同重复扫描次数的结果.实验中仍然使用１０×放大倍数的聚焦物镜,并设置了５０,１００,２００μm/s三种

扫描速度.从图５中可以看到,金刚石微结构槽深与激光脉冲能量、扫描速度和重复扫描次数都有关,随着

激光脉冲能量增大、扫描速度减小和重复扫描次数增加,槽深都有显著增加.以图５(b)中扫描速度为

１００μm/s的结果进行分析,激光脉冲能量从２０μJ增加到５０μJ,当重复扫描次数为２次时,槽深从２４μm增

加到５０μm左右;当重复扫描次数为３次时,槽深从３７μm增加到约７０μm;当重复扫描次数为４次时,槽深

从５０μm增加到约１００μm.实验中使用的金刚石薄层最大厚度为５０μm,当加工槽深超过５０μm时图中槽深

０３０２００７Ｇ４
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尺寸包括了基底的槽深尺寸.在保证可以按制作要求实现金刚石微结构槽宽和槽深的情况下,要实现高效加

工,应当尽量增大扫描速度,减少重复扫描次数,选择适当的激光脉冲能量来完成金刚石微结构阵列的加工.

图５ 不同扫描速度下金刚石槽深与激光脉冲能量的关系曲线图．(a)５０μm/s;(b)１００μm/s;(c)２００μm/s
Fig敭５ VariationofgrooveofdepthofpolycrystallinediamondmicroＧstructurewithpulseenergyatdifferentscanningspeeds敭

 a ５０μm s  b １００μm s  c ２００μm s

３．４　金刚石微结构阵列的制备

依据上述实验分析结果,选择使用１０×的聚焦物镜来加工金刚石微结构阵列,得到的倒梯形微槽可以

使更多不同方向入射的电子轰击到槽内.选择使用激光脉冲能量为３０μJ,扫描速度为１００μm/s,重复扫描

次数为３次,以获得槽口宽度为２０μm,槽深为４５μm金刚石微结构.在圆形金刚石样片的中心位置制作微

结构阵列,制作过程中设定激光扫描速度为１００μm/s,最后得到面积为３mm×３mm的金刚石微结构阵列

如图６所示.

图６ 金刚石微结构阵列的扫描电镜图.(a)面积为３mm×３mm的微结构阵列;(b)微结构阵列的局部形貌图

Fig敭６ SEMimagesofpolycrystallinediamondmicroＧstructurearray敭 a ３mm×３mmmicroＧstructurearray 

 b localmorphologyofthemicroＧstructurearray

把金刚石微结构阵列样片放进真空室中,利用高压加速电子枪出射的电子形成高能电子束,使高能电子

束轰击在金刚石微结构上,对金刚石微结构样片可承受电子束轰击的最大功率密度进行测试.设置高压为

８kV,调整样片表面电子束斑大小为２mm×２mm,逐步提高电子束流大小,观察表面金刚石微结构的变

化,得到金刚石微结构阵列可承受电子束轰击的最大功率密度为１２W/mm２.

４　结　　论
用飞秒脉冲激光加工金刚石微结构阵列,采用脉宽为１００fs、重复频率为１kHz、中心波长为８００nm的

飞秒脉冲激光进行实验,通过实验分析了激光聚焦物镜、激光脉冲能量、重复扫描次数等参量对金刚石微结

构槽形、槽宽和槽深的影响.金刚石微结构槽形与激光聚焦物镜的放大倍数相关,使用１０×物镜时得到微
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结构侧面槽形为倒梯形,而使用２０×物镜时得到微结构侧面槽形接近U形.在选定聚焦物镜和扫描速度的

情况下,金刚石微结构槽口宽度主要由激光脉冲能量决定,而随着激光脉冲能量增大和重复扫描次数增加,
槽深会有显著增加.根据实验结果,选择使用１０×物镜聚焦,采用３０μJ激光脉冲能量,１００μm/s扫描速

度,重复扫描３次,制作了面积为３mm×３mm的金刚石微结构阵列,得到微结构槽宽为２０μm,槽深达

４５μm,测得其表面可承受电子束轰击的最大功率密度为１２W/mm２.下一步将在此基础上制备由金属靶

和金刚石构成的X射线源阵列结构阳极,实现微结构阵列阳极X射线源用于X射线大视场光栅相衬成像.
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