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角分辨光电子能谱光束线１２００犾犻狀犲／犿犿光栅研制
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摘要　国家同步辐射实验室新建了覆盖５～４０ｅＶ的低能区高分辨率角分辨光电子能谱光束线。其球面光栅单色

仪包含了三块光栅，即３００，６００和１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ球面层式（Ｌａｍｉｎａｒ）光栅。采用全息离子束刻蚀工艺，在硅光栅基

片上成功地刻蚀出１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ、占空比０．３５、槽深３５ｎｍ、有效刻划面积大于１２０ｍｍ×２０ｍｍ的Ｌａｍｉｎａｒ光栅。

在角分辨光电子能谱光束线完成调试的同时，进行了初步的光谱标定及性能测试。波长的刻度和光谱测试直接采

用波荡器辐射作为光源，用已知气体的吸收峰做标准来进行标定。测量结果表明：１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ光栅测量Ａｒ的吸

收谱，在２９．２ｅＶ附近可得到２．６ｍｅＶ的能量分辨，分辨本领约为１１０００，满足了光束线设计要求。
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１　引　　言

角分辨光电子能谱作为目前唯一可以同时测量

固体中费米能级附近电子能带结构及价电子的能

量、运动方向和散射性质的实验手段，被广泛地应用

于研究各种关联电子材料的电子结构、相变及其中

的各种有序现象。这类装置已在若干国际同步辐射

装置上建成，如美国 ＡＬＳ、德国 ＢＥＳＳＹ、意大利

Ｅｌｌｔｒａ、日本 ＵＶＳＯＲ及 ＨｉＳＯＲ等。２００８年底，合

肥光源大科学装置维修专项“超高分辨光电子能谱

实验线站建设”通过中国科学院组织的专家评审，该

项目将建立低能区高分辨率角分辨光电子能谱

（ＡＲＰＥＳ），为相关前沿研究领域提供有力的研究手

段。ＡＲＰＥＳ光束线单色仪配置三块线密度分别为

３００，６００和１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ的球面层式（Ｌａｍｉｎａｒ）光
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光　　　学　　　学　　　报

栅，其中前两块光栅由法国 ＨｏｒｉｂａＪｏｂｉｎＹｖｏｎ（Ｊ

Ｙ）公司制作，后一块由国家同步辐射实验室

（ＮＳＲＬ）研制。考虑到光学元件面型误差对分辨率

的影响最大［１］，硅光栅基底由德国的ＣａｒｌＺｅｉｓｓ公

司制作。

商品化的全息离子束刻蚀衍射光栅基本由国外

光制造商所垄断，如法国的ＪＹ公司、德国的Ｃａｒｌ

Ｚｅｉｓｓ公司、美国的 ＲｉｃｈａｒｄｅｒｓｏｎＧｒａｔｉｎｇＬａｂｏｒａｔｏｒｙ

（已被 Ｎｅｗｐｏｒｔ收购）和 Ｓｐｅｃｔｒｏｇｏｎ公司、日本的

Ｈｉｔａｃｈｉ和Ｓｈｉｍａｄｚｕ公司等。ＪＹ公司是同步辐射光

栅的主要生产商。２０００年，ＮＳＲＬ采用全息离子束刻

蚀制作了小尺寸（基底７０ｍｍ×２５ｍｍ×２５ｍｍ，光栅

面６０ ｍｍ×２０ ｍｍ）的 ２００ｌｉｎｅ／ｍｍ Ｌａｍｉｎａｒ光

栅［２，３］，它与另两块由ＪＹ公司制作的１８００ｌｉｎｅ／ｍｍ

和６００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅覆盖４～１２０ｎｍ波段范

围，至今一直用于同步辐射计量束线的球面单色仪

中。本文给出了ＡＲＰＥＳ１２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅

参数，分析了槽深及占空比对衍射效率的影响，并通

过工艺实现了对影响衍射效率的主要因素的严格控

制，从而在长条形硅基底上制作出１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ

Ｌａｍｉｎａｒ光栅。

２　光栅参数

光栅基片尺寸１４０ｍｍ×３０ｍｍ×３０ｍｍ，光栅

刻划面积大于１２０ｍｍ×２０ｍｍ，面形为球面，曲率

半径９２９８．２±４６ｍｍ，线密度１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ。光栅

截面为浅槽矩形轮廓［４，５］，即所谓的Ｌａｍｉｎａｒ光栅，

光栅条和槽对衍射强度（效率）都有贡献，它是用于

真空紫外及软 Ｘ射线波段的一个重要色散元件。

根据ＪＹ公司提供的１２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅

参数，利用ＰＣＧＲＡＴＥ软件计算了不同占空比和槽

深下光栅的衍射效率，如图１所示。由图１可以看

出衍射效率最大时的光栅参数是占空比０．３５、槽深

３０ｎｍ，在一定范围内效率也很高，即制作工艺的宽

容度较大。

图１ 不同占空比和槽深的光栅衍射效率

Ｆｉｇ．１ Ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｅｆｆｉｃｉｅｎｃｉｅｓｏｆｇｒａｔｉｎｇａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｄｕｔｙｃｙｃｌｅｓａｎｄｇｒｏｏｖｅｄｅｐｔｈｓ

３　全息离子束刻蚀光栅制作工艺

全息离子束刻蚀制作Ｌａｍｉｎａｒ光栅的整个工艺

流程如图２所示。首先在洁净的硅基底表面涂上光

刻胶；经曝光、显影等处理后，在光栅基底上形成浮

雕光刻胶光栅；用等离子体灰化调整占空比；再以此

光栅为掩模，进行离子束刻蚀，把光栅图形转移到光

栅基底上；最后去除残余光刻胶、清洁处理，即成反

射的Ｌａｎｍｉｎａｒ光栅。具体工艺如下。

图２ 全息离子束刻蚀衍射光栅制备流程

Ｆｉｇ．２ Ｆａｂｒｉｃａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆｈｏｌｏｇｒａｐｈｉｃｉｏｎｂｅａｍｅｔｃｈｅｄｇｒａｔｉｎｇ

３．１　基片清洗和涂胶

硅光栅基底由德国的ＣａｒｌＺｅｉｓｓ公司制作，与

普通硅片不同的是它已经过清洗。为了去除可能的

湿气分子，将光栅基片用丙酮超声清洗几分钟后，再

用超纯水清洗，高纯氮气吹干，接着放入烘箱在

１２０℃干燥１ｈ。待冷却至室温时采用离心旋转在

基片表面涂上合适厚度的光刻胶，光刻胶为美国

Ｓｈｉｐｌｅｙ公司的Ｓ１８０５，烘胶条件为９０℃，３０ｍｉｎ。

３．２　全息曝光、显影

光栅图形是利用分波前干涉使两相干的激光束

（美国ＳｐｅｃｔｒａｌＰｈｙｓｉｃｓ２０８０氪离子激光器，波长

４１３．１ｎｍ）在记录平面光刻胶上叠加产生的。为了

１００５００８２
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在整个光栅基底范围内形成均匀的、衬度好的干涉

条纹，应注意调节光路使两束光强相近。曝光后基

片用０．５％的ＮａＯＨ溶液显影，便得到光刻胶浮雕

光栅图形。

３．３　等离子体灰化

由于中国科学院微电子中心研制的 ＭＥ３Ａ型

多功能磁增强反应离子刻蚀机不能对大尺寸光栅进

行灰化处理，用自行研制的大型灰化机［６］对光刻胶

进行灰化处理。灰化处理的目的是调节光栅占空比

及使线条平滑。

３．４　离子束刻蚀

离子束刻蚀是在 ＫＺ４００离子束刻蚀装置
［７］

（Ｖｅｃｃｏ条形离子源，中国科学技术大学设计研制）

中进行的。该刻蚀机稳定性、重复性很好，根据相应

离子束刻蚀条件下的硅片刻蚀速率调整扫描刻蚀时

间，就可获得所要槽深的硅Ｌａｍｉｎａｒ光栅。

３．５　清洁处理

光栅刻蚀完成后，先用丙酮超声去除残余的光

刻胶，之后用超纯水超声清洗，再用超纯水冲洗。用

高纯氮气吹干后放入烘箱在１２０℃烘干。因光栅表

面不用镀反射膜，清洁处理后即可安装于光束线单

色器中。

４　实验结果与讨论

图３ １２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅外观

Ｆｉｇ．３ Ｉｍａｇｅｏｆ１２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒｇｒａｔｉｎｇ

采用全息光刻离子束刻蚀工艺制作的１２００ｌｉｎｅ／

ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅实物如图３所示。影响Ｌａｍｉｎａｒ光

栅衍射效率的主要因素是光栅基片的粗糙度、占空比

和槽深等因素。在光栅制作过程中始终注意保护基

片不受损伤。与以前为计量光束线站制作的

２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅
［２，３］相比，该光栅线密度大

大增加，但全息光栅掩模制作的难度并没有增加，难

点在于基片尺寸加大而导致的涂胶均匀性问题。光

刻胶不均匀性会导致光刻胶光栅掩模占空比的不一

致，从而影响光栅衍射效率的均匀性。

长条形硅基底光栅制作的难点之一是光刻胶涂

布，具体表现为局部涂布不上胶或涂布不均匀。光

刻胶膜层厚度采用刻划沟槽后台阶仪测量，配制的

Ｓ１８０５胶 在 转 速 约 为 １０００ｒ／ｍｉｎ 时 的 厚 度 为

５００ｎｍ。一般情况下，长条形基片采用离心旋转法

涂布不能获得均匀性满足全息光刻要求（小于３％）

的光刻胶膜，最直观的表现是其薄膜干涉呈椭圆形

环带状分布，中心区域较薄，边缘较厚且棱边较宽。

其机理是离心力的作用使得基片中心处的多余溶液

不断向外铺开，到达边缘处又迅速变干，结果在两长

边的迎风段胶层越来越厚，从而形成了非常宽的厚

棱边。不同颜色代表了不同的胶厚，因此从颜色的

变化可以判断膜厚的均匀程度。根据相关涂胶工艺

文献调研及大量实验分析，最终获得符合要求的光

刻胶涂布工艺，即在硅基片表面均匀地覆盖上光刻

胶，然后快速放入针对光栅基片设计的涂胶容器中密

封起来，使涂胶空间在较短的时间内充满饱和的溶剂

蒸气，这将延缓溶剂的挥发，使基片上多余的胶液能

够顺利地被甩离基片，最后获得了均匀的光刻胶层

（薄膜干涉显示其颜色一致，仅四周边缘约２ｍｍ范围

内颜色不一致）。离心旋转约２ｍｉｎ后取出，用净化

室专用纸吸取基片四周流出的多余光刻胶，以免胶中

残余溶剂挥发导致局部光刻胶被溶而产生的不均匀

性，然后放入烘箱中前烘。光栅制作的难点之二是显

影时容易脱胶，导致掩模制作失败，不得不重新涂胶、

曝光和显影。解决的方法是在显影实时监测［８］过程

中不追求一步达到想要的占空比，保证在稍微露底和

宏观色散均匀的情况下终止显影，然后通过灰化逐步

达到所要的占空比。除了均匀性不能满足要求外，光

栅基底的厚度（远大于２０ｍｍ）也导致不能利用反应

离子刻蚀机（ＲＩＥ）进行灰化处理，光栅占空比的调控

在自制的大型灰化机中进行。光学显微镜不能有效

检测１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ光栅的占空比，薄的试验片上的

光刻胶光栅掩模槽型结构（占空比）可以使用扫描电

镜（ＳＥＭ）和扫描探针显微镜（ＳＰＭ）检测，但正式基片

只能使用ＳＰＭ检测。检测结果如图４所示。图４（ａ）

是光栅掩模灰化处理后的光学显微镜图片，位置处于

基片边缘，划痕是为了定性判断光栅是否完全露底

及是否满足占空比要求。图４（ｂ）是光栅掩模灰化

处理后的ＳＰＭ 图片，可以清晰地反映光栅占空比

约０．４，掩模高度近２６０ｎｍ。
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图４ 光刻胶灰化处理后的光栅掩模光学显微镜及ＳＰＭ图片

Ｆｉｇ．４ ＯｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅａｎｄＳＰＭｉｍａｇｅｓｏｆｒｅｓｉｓｔｇｒａｔｉｎｇｍａｓｋａｆｔｅｒｐｈｏｔｏｒｅｓｉｓｔａｓｈｉｎｇ

　　当光刻胶光栅掩模的占空比调节到目标值（小

于０．４）时，即可进行离子束刻蚀。在离子束刻蚀正

式光栅基片之前，根据大致的材料刻蚀速率先在试

验片上进行不同扫描周期的刻蚀深度测定，然后确

定刻蚀的扫描速度及周期数，使得刻蚀周期为０．５犜

（犜为往返扫描刻蚀的一个周期）的整数倍即可。刻

蚀的工艺参数为：离子源工作气体为ＣＨＦ３，离子束

能量５００ｅＶ，加速电压２００Ｖ，束流２５０ｍＡ，功率

３１１Ｗ，反射功率３Ｗ；中和器工作气体为Ａｒ，电子

电流３１２ｍＡ，功率４０Ｗ，反射功率３Ｗ；扫描周期

０．５犜。图５是离子束刻蚀后光栅微结构的ＳＰＭ

（Ｖｅｅｃｏ公司ＤＩ３１００）图片，从图中可以看出槽深近

３５ｎｍ，占空比０．３５。图中光栅线条边缘明显可见

有一些零星分布的不规则微粒，应该是清洁处理时

残留下来的，进一步可以通过超声清洗去除；光栅线

条顶部呈弧形，而理论上光栅线条顶部因光刻胶保

护没有被刻蚀应该为平顶，这可能与使用的ＳＰＭ

状态有关［９］。

图５ １２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅ＳＰＭ图片

Ｆｉｇ．５ ＳＰＭｉｍａｇｅｏｆ１２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒｇｒａｔｉｎｇ

　　研制的１２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅本应在计

量光束线站进行衍射效率测量，以便与理论计算比

较，但由于光束线建设需求，时间紧而没有测量其衍

射效率。与ＪＹ公司生产的两块光栅一起装入光束

线单色器中，进行了初步的光谱标定及性能测试。

波长的刻度和光谱分辨直接采用波荡器辐射作为光

源，用已知气体的吸收峰作标准来进行标定，即将狭

缝设置在３０μｍ左右，对不同光栅测量特定气体的

吸收光谱，寻找其中较窄谱线，测量或拟合得到半峰

全宽，将此值作为光束线的能量分辨能力。用ＪＹ

公司 的 ３００ｌｉｎｅ／ｍｍ 光栅测量 Ｏ２ 的吸收谱、

６００ｌｉｎｅ／ｍｍ光栅测量 Ｋｒ的吸收谱，在６．８ｅＶ附

图６ 使用１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ光栅测量的Ａｒ吸收谱

Ｆｉｇ．６ ＡｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＡｒｗｉｔｈ

１２００ｌｉｎｅ／ｍｍｇｒａｔｉｎｇ
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徐向东等：　角分辨光电子能谱光束线１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ光栅研制

近和１４．６ｅＶ附近的分辨本领约为１４０００。图６为

使用所研制的１２００ｌｉｎｅ／ｍｍ光栅测量 Ａｒ的吸收

谱，在２９．２ｅＶ附近可得到２．６ｍｅＶ的能量分辨，分

辨本领约为１１０００。

５　结　　论

采用全息离子束刻蚀技术，在德国ＣａｒｌＺｅｉｓｓ

公司制作的长条形硅光栅基底上成功地研制出

１２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅。ＳＰＭ检测结果表明，

刻蚀后的光栅槽形结构参数为占空比０．３５、槽深

３５ｎｍ，从光栅设计看出应该落在高衍射效率区。

初步的光谱标定及性能测试表明，使用３０μｍ出射

狭缝和１２００ｌｉｎｅ／ｍｍＬａｍｉｎａｒ光栅时，单色仪分辨

可达１１０００左右。测量结果达到了设计指标，说明

所研制的光栅满足光束线设计要求。

致谢　感谢中国科学技术大学国家同步辐射实验室

张国斌研究员提供的光栅性能测试结果。
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