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摘要　针对Ｘ射线透射光栅摄谱仪中的高线密度光栅，研究了采用电子束曝光和Ｘ射线曝光技术结合制作高线密

度Ｘ射线透射光栅的工艺技术。首先利用电子束曝光和微电镀技术在镂空的薄膜上制备母光栅Ｘ射线掩模版，然

后利用Ｘ射线曝光和微电镀技术小批量复制光栅。在国内首次完成了３３３３ｌｐ／ｍｍＸ射线透射光栅的研制，栅线

宽度为１５０ｎｍ，周期为３００ｎｍ，金吸收体厚度为５００ｎｍ。衍射效率标定的结果表明，该光栅的占空比合理、侧壁陡

直，具有良好的色散特性，能够满足空间探测、同步辐射和变等离子诊断等多个领域的应用。
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１　引　　言

以金为吸收体的高线密度透射光栅是极紫外和

软Ｘ射线波段的重要色散元件之一，在空间探测、

惯性约束核聚变、同步辐射和极紫外光刻等许多领

域得到了广泛的应用［１，２］。钱德拉Ｘ射线天文望远

镜中的高能透射光栅谱仪中包含３３６块中高能 Ｘ

射线射光栅［３］，美国国家点火装置中的黑腔能量诊

断谱仪的核心元件是４块高线密度Ｘ射线透射光

栅，它对辐射出的Ｘ射线能量进行分辨
［４］。随着太

空探测计划和若干国家重大工程的快速发展，高线
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密度Ｘ射线透射光栅成为Ｘ射线谱仪等一系列关

键探测仪器研制的瓶颈。因此，高线密度Ｘ射线透

射光栅的研制以及能够长期稳定小批量生产这种器

件的技术变得非常迫切。

到现在为止，能够制作光栅的技术很多，包括全

息光刻、机械划刻、电子束光刻、Ｘ射线光刻、纳米压

印等。但是，适用于Ｘ波段的透射光栅是基于在厚

度１μｍ左右的镂空薄膜上制备重金属吸收体光栅

图形。它要求纳米级的分辨率、矩形的栅线槽形、

１∶１的占空比、高度一致的图形等，对制作技术提出

了严苛的要求。Ｘ射线透射光栅主要的制作技术是

全息光刻结合刻蚀和电镀技术。美国麻省理工学院

的研究人员采用全息光刻将光刻胶图形转移到下面

的抗反射层，通过微电镀的方法形成重金属吸收体，

成功制备５０００ｌｐ／ｍｍ、周期２００ｎｍ的高线密度Ｘ

射线透射光栅 ［５］。我国科学家也采用全息光刻的

技术制备了２０００ｌｐ／ｍｍ的Ｘ射线透射光栅
［６］。但

是，全息光刻是利用光的干涉形成正弦分布的光强

获得光刻胶图形，光刻胶再通过刻蚀和微电镀技术

转移到金属层上，工艺难度大。另外，光栅占空比和

栅线条截面的陡直度的控制一直是全息光刻制作高

线密度光栅的一个难题。

本文采用电子束光刻和 Ｘ射线光刻相结合的

方法来制备Ｘ射线透射光栅，充分利用电子束光刻

分辨率高和Ｘ射线光刻高效率、低成本、易于制作

大高宽比结构等优点。首先，利用电子束光刻和电

镀技术，制备一块３３３３ｌｐ／ｍｍ的母光栅作为Ｘ射

线光刻的掩模版，然后利用 Ｘ射线光刻进行批量

复制。

２　３３３３ｌｐ／ｍｍ母光栅的制作
在各种光刻技术中，电子束光刻具有任意图形

的发生能力和最高的分辨率（３ｎｍ），在超细结构的

制作中具有不可替代的优势。母光栅掩模的制作也

是基于在低原子序数的镂空薄膜上制备高原子序数

的吸收体图形。采用电子束光刻制作母光栅的工艺

流程如图１所示。采用电子束蒸发在准备好的聚酰

亚胺镂空薄膜上先后淀积５ｎｍ 的铬和２０ｎｍ的

金，作为电镀的种子层；旋涂５００ｎｍ厚的９５０ｋ型

聚甲基丙烯酸甲酯（ＰＭＭＡ）光刻胶，利用ＪＢＸ

５０００ＬＳ电子束曝光机进行电子束曝光，电子加速电

压为５０ｋＶ，电子束流为５０ｐＡ；采用甲基异丁基甲

酮与异丙醇体积比１∶３的显影液进行显影，显影时

间为４０ｓ，然后用异丙醇清洗干净；利用氧反应离子

刻蚀去除显影区域的残胶；利用亚硫酸盐金电镀液进

行电镀，将光刻图形转移到金层，电镀厚度为４００ｎｍ；

将ＰＭＭＡ光刻胶溶解，利用氩离子刻蚀去除裸露

的电镀种子层。制作出的３３３３ｌｐ／ｍｍ的母光栅掩

模扫描电镜（ＳＥＭ）图如图２所示，金栅线条宽度为

１７５ｎｍ，周期为３００ｎｍ，厚度为４００ｎｍ。

图１ 电子束光刻制备母光栅的工艺流程图

Ｆｉｇ．１ Ｐｒｏｃｅｓｓｆｌｏｗｆｏｒｆａｂｒｉｃａｔｉｎｇｇｒａｔｉｎｇｍａｓｔｅｒｍａｓｋ

ｕｓｉｎｇｅｌｅｃｔｒｏｎｂｅａｍｌｉｔｈｏｇｒａｐｈｙ

３　高线密度透射光栅的复制

如图２所示，母光栅的占空比并不是１∶１，这是

为了能够利用Ｘ射线光刻复制出占空比为１∶１的完

美光栅结构。造成掩模图形校正的原因有两个，Ｘ

射线的衍射效应和 Ｘ射线与光刻胶作用的机理。

与接近式光学曝光一样，在百纳米级 Ｘ射线曝光

中，Ｘ射线在掩模中的传输会产生光波导效应和菲

涅耳衍射效应。这些效应使得掩模透明区和非透明

区的Ｘ射线分布没有明显分界限，只有强度大小的

区别，重新分布的光强对光刻胶进行曝光。为了得

到占空比完全１：１的光栅结构，需要对掩模图形进

行适当校正。Ｘ射线对光刻胶曝光，其实是光刻胶

吸收了Ｘ射线激发的二次电子使光刻胶发生的断

裂和交联作用，二次电子转移了绝大部分Ｘ射线的

能量，使光刻胶发生化学变化。根据实验测量，在所

用的５００～２０００ｅＶ能量范围的Ｘ射线中，二次电

子在光刻胶中的作用范围为５～３５ｎｍ
［７］，使得显

影后得到图形有所展宽。在Ｘ射线曝光过程中，另

外一个重要因素是掩模／衬底之间的距离，距离越

７２０１
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小，能够实现的极限分辨率越高。在Ｘ射线光刻复

制光栅的过程中，先进行光刻、电镀金等工艺步骤，

最后再进行背面体硅腐蚀，得到镂空结构的透射光

栅。这样做的目的是为了在Ｘ射线曝光中缩小掩

模和硅片之间的间隙，得到稳定的工艺窗口。

图２ ３３３３ｌｐ／ｍｍ母光栅掩模扫描电镜图。（ａ）低倍率，（ｂ）高倍率

Ｆｉｇ．２ ＳＥＭｐｉｃｔｕｒｅｓｏｆ３３３３ｌｐ／ｍｍｇｒａｔｉｎｇｍａｓｔｅｒｍａｓｋ．（ａ）Ｌｏｗｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ，（ｂ）ｈｉｇｈｍａｇｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ

图３ Ｘ射线光刻复制高线密度光栅的工艺流程图

Ｆｉｇ．３ Ｐｒｏｃｅｓｓｆｌｏｗｆｏｒｒｅｐｌｉｃａｔｉｎｇｈｉｇｈｌｉｎｅｄｅｓｉｔｙ

ｇｒａｔｉｎｇｓｂｙＸｒａｙｌｉｔｈｏｇｒａｐｈｙ

　　采用Ｘ射线光刻复制高线密度透射光栅的工

艺流程如图３所示。第一步，在硅片上旋涂１μｍ

聚酰亚胺，采用电子束蒸发依次淀积５ｎｍ厚的铬

和１０ｎｍ厚的金，旋涂５５０ｎｍ 厚的ＰＭＭＡ光刻

胶，利用研制成功的母光栅掩模进行Ｘ射线接触式

曝光，曝光剂量为８Ｊ／ｃｍ２；第二步，采用甲基异丁

基甲酮与异丙醇体积比１∶３的显影液进行显影，显

影时间为４０ｓ，然后用异丙醇清洗干净，得到光栅的

光刻胶图形，并利用氧气反应粒子刻蚀去除显影区

域的残胶；第三步，利用亚硫酸盐金电镀液进行电

镀，将光刻图形转移到金层，电镀厚度为５００ｎｍ，并

将ＰＭＭＡ溶解去除；第四步，利用高密度氩等离子

体刻蚀去除总厚度为１５ｎｍ的铬金电镀种子层，采

用酸性腐蚀液将背面的体硅腐蚀掉，得到镂空的Ｘ

射线透射光栅。

采用Ｘ射线光刻复制３３３３ｌｐ／ｍｍ透射光栅的

工艺流程与采用电子束光刻制作母光栅掩模的流程

基本相同。但有几点不同之处：透射光栅在使用过程

中衬底支撑材料难免会吸收Ｘ射线，我们采用尽可能

薄的１μｍ厚的聚酰亚胺薄膜作为衬底；为了在曝光

过程中得到最小的掩模和衬底间的间隙，采取先进行

曝光、电镀等工艺最后再进行硅的背面腐蚀的工艺路

线；与母光栅的制备相比，最明显的区别就是利用能

量范围５００～２０００ｅＶ的Ｘ射线而不是高能电子束对

光刻胶进行曝光，曝光剂量为８Ｊ／ｃｍ２。

图４是制作的光栅扫描电镜照片。其中图４（ａ）

中的空白区域为加强筋，设计的强筋厚度为２μｍ，

主要作用是阻挡能量大于２ｋｅＶ的Ｘ射线的直通

光，也兼顾了下一步研制自支撑透射光栅的考虑。

该光栅的Ｘ射线光刻复制在合肥国家同步辐射实

验室和北京同步辐射装置的两个光刻实验站均获得

成功。制作的３００ｎｍ周期的Ｘ射线透射光栅大面

积图形均匀一致，占空比为１∶１，金吸收体厚度为

５００ｎｍ，图４（ｃ）图给出了光刻胶栅线条剖面的照

片，陡直度大于８９°。剖面陡直的Ｘ射线透射光栅

一直是人们追求的目标，因为光栅的衍射效率与槽

形密切相关。人们可以利用理想的基于矩形槽形剖

面陡直的理论模型，计算光栅的各级衍射效率。

在本项工作中，解决了长期以来困扰纳米尺度

电子束光刻和Ｘ射线光刻的关键问题，使得高线密

度Ｘ射线透射光栅的小批量研制成为可能，成功的

关键是：在电子束光刻中，采用镂空薄膜能有效消除
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了高能电子在衬底中的背散射造成的电子束光刻分

辨率的降低，获得了纳米级分辨率的厚胶密集图形；

充分考了Ｘ射线在３００ｎｍ周期、１２５ｎｍ栅线间隙

中的传播时发生的波导和衍射效应、以及１～２ｋｅＶ

的Ｘ射线在光刻胶中产生的二次电子的传播，将母

光栅掩模的图形进行＋２５ｎｍ的校正，使得Ｘ射线

曝光后光的光栅的占空比近乎严格为１∶１；采用先

曝光后腐蚀体硅的方法，使掩模和衬底之间的间隙缩

小到１～２μｍ，为Ｘ射线曝光提供了尽可能宽的工艺

窗口，在实验中把Ｘ射线的曝光剂量从８Ｊ／ｃｍ２ 改变

到５Ｊ／ｃｍ２ 均能够获得满意的曝光图形；获得了 Ｘ

射线曝光稳定的工艺窗口，利用一块制作好的母光

栅掩模，高效地复制了一批３３３３ｌｐ／ｍｍＸ射线透

射光栅，而且复制出的光栅具有比母光栅更加陡直

的侧壁和更大的深宽比。

图４ ３３３３ｌｐ／ｍｍＸ射线透射光栅扫描电镜图。（ａ）２０００倍，（ｂ）５００００倍，（ｃ）陡直的剖面

Ｆｉｇ．４ ＳＥＭｐｉｃｔｕｒｅｓｏｆａｃｈｉｅｖｅｄ３３３３ｌｐ／ｍｍＸｒａｙｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｇｒａｔｉｎｇｓ．（ａ）×２０００，（ｂ）×１００００，（ｃ）ｖｅｒｔｉｃａｌｃｒｏｓｓｓｅｃｔｉｏｎ

４　衍射实验和光栅参量评价

为了评价制作出的Ｘ射线透射光栅，我们在合

肥国家同步辐射实验室的光谱辐照和计量实验站进

行了该光栅的衍射特性实验。同步辐射光通过前置

超环面镜、球面光栅单色器（ＳＧＭ）和后置超环面镜，

得到单色同步辐射光，再经过狭缝和滤片将光斑面积

限制为５ｍｍ×１ｍｍ，并滤去杂散光和高次谐波，正

入射到光栅上，经过光栅衍射，由扫描硅光二极管探

测各级衍射光信号。图５是制备的３３３３ｌｐ／ｍｍＸ射

线透射光栅对５ｎｍ波长的同步辐射光的衍射谱。由

实验数据可知，一级衍射峰与零级衍射峰之比犜１／０为

４３．４％，二级和三级衍射峰与一级衍射峰之比犜２／１和

犜３／１分别为２．４２％和１１．５％。综合犜１／０、犜２／１和犜３／１，

通过简单计算可以得到光栅的Г值为０．４５，对于周

期３００ｎｍ和吸收体厚度５００ｎｍ的Ｘ射线透射光栅，

相当接近理想值０．５。麻省理工学院采用全息光刻

制作的同类光栅的典型的Г值为０．３７，二级衍射峰

与一级之比犜２／１大于１４％
［８］。可见，采用电子束光

刻和Ｘ射线光刻可以更加精确地控制光栅的占空比

和栅线截面的陡直度。

图５ ３３３３ｌｐ／ｍｍ透射光栅对５ｎｍ波长Ｘ射线的衍射谱。（ａ）全谱，（ｂ）高级次衍射峰

Ｆｉｇ．５ Ｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆ５ｎｍＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｅｄｂｙ３３３３ｌｐ／ｍｍｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｇｒａｔｉｎｇｓ．（ａ）Ｆｕｌｌｓｐｅｃｔｒｕｍ，（ｂ）ｈｉｇｈｏｒｄｅｒ

ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐｅａｋｓ
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５　结　　论

采用电子束光刻和Ｘ射线光刻并结合微电镀技

术，第一次在国内成功研制了３３３３ｌｐ／ｍｍ的Ｘ射线

透射光栅，周期为３００ｎｍ，金吸收体厚度为５００ｎｍ，

栅线条截面的陡直度大于８９°；考虑Ｘ射线在掩模

中的传输及其与光刻胶的相互作用原理，对母光栅

掩模进行了＋２５ｎｍ的修正，获得了占空比为１∶１

的栅线条；在纳米精度的Ｘ射线曝光中，获得了较

大的工艺宽容度，成功实现了３３３３ｌｐ／ｍｍ的Ｘ射

线透射光栅的高效率复制；衍射实验结果表明，所研

制的透射光栅的Г值２．４２％，充分说明了采用电子

束光刻和Ｘ射线光刻可以更加精确地控制光栅的

占空比和栅线截面的陡直度。
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