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不同本底真空制备的Yb/Al多层膜结构和
反射率研究
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摘 要：为研究本底真空对 Yb/Al多层膜微结构和光学性能的影响，使用直流磁控溅射设备，在本底真

空度分别为 4×10-5 Pa、8×10-5 Pa、1×10-4 Pa、2×10-4 Pa和 4×10-4 Pa条件下，制备了一组结构相同的

SiC/（Yb/Al）3周期多层膜。使用 X射线掠入射反射、原子力显微镜及大角 X射线衍射等方法表征了样

品表面和内部结构，结果表明：当本底真空度从 4×10-4 Pa提高至 4×10-5 Pa时，Yb/Al多层膜的平均界

面宽度从 2.15 nm减小到 1.82 nm；表面粗糙度从 1.87 nm减小到 1.43 nm；膜层内有 Yb、Yb2O3和 Al结
晶，结晶尺寸随真空度略有增加。SiC/（Yb/Al）3周期多层膜为张应力，当本底真空度从 4×10-4 Pa提升

至 4×10-5 Pa时，应力从 85 MPa增大到 142 MPa。测试了本底真空度为 4×10-5 Pa时制备的多层膜样

品的反射率，在波长为 73.6 nm、入射角为 5°时，反射率为 31.3%。
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Study on the Structure and Reflectivity of Yb/Al Multilayers Prepared
by Different Base Pressure
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Abstract：In order to study the effect of base pressure on the microstructure and optical properties of Yb/Al
multilayers，a series of SiC/（Yb/Al）3 period multilayers with the same structure were prepared by DC
magnetron sputtering under base pressure conditions of 4×10-5 Pa，8×10-5 Pa，1×10-4 Pa，2×10-4 Pa
and 4×10-4 Pa，respectively. The surface and internal structures of Yb/Al multilayers were characterized
by X-ray grazing incident reflection，atomic force microscopy and wide-angle X-ray diffraction. The
results show that the average interface width of Yb/Al multilayers decreases from 2.15 nm to 1.82 nm with
the raise of base pressure from 4×10-4 Pa to 4×10-5 Pa；the surface roughness decreases from 1.87 nm to
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1.43 nm. Yb，Yb2O3and Al polycrystalline grains are formed in the film，and the grain size increases
slightly. The stress of SiC/（Yb/Al）3 period multilayer is tensile，and the stress increases from 85 MPa to
142 MPa with the base pressure raising from 4×10-4 Pa to 4×10-5 Pa. The reflectivity of the sample
prepared under 4×10-5 Pa base pressure was measured. When the wavelength is 73.6 nm and the incident
angle is 5°，the reflectivity of the sample is 31.3%.
Key words：Ultraviolet radiation；Vacuum deposition；Multilayers；Reflection；Magnetron sputtering
OCIS Codes：310.1620；050.1970；230.4170；260.7200；350.6090

0 引言

紫外波段太阳观测是空间太阳探测的重要内容，极紫外和真空紫外（15~400 nm）波段的太阳观测可实

现光球、色球、过渡区和日冕四个层次的全覆盖，不仅对诊断太阳大气的辐射和磁流体力学过程、认知太阳

活动起源与爆发机理、追踪太阳大气中物质和能量的传输、揭示日冕加热和太阳风加速机制等太阳物理前

沿研究有重要的科学意义，还对监视灾害性空间天气事件的源头——耀斑、日冕物质抛射等剧烈的太阳爆

发有重要的应用意义。国外已发射多颗极紫外太阳观测卫星，如：太阳和日球层探测器（Solar and
Heliospheric Observatory， SOHO［1］）、日 地 关 系 天 文 台（Solar Terrestrial Relations Observatory，
STEREO［2］）、太阳动力学天文台（Solar Dynamics Observatory，SDO［3］）和太阳轨道（Solar Orbiter［4］）等，并

开展了相关研究。

多层膜反射镜是极紫外太阳观测系统的核心元件。在波长大于 115 nm波段，ZUKIC M等使用MgF2和
Al，或者MgF2和其他氟化物（如 BaF2、LaF3和 LiF）制备高反射多层膜［5-7］。在波长小于 50 nm波段，有 Sc/
Si［8-10］或者Mg/SiC［11-12］等高反射多层膜。但在 54~90 nm波段，由于材料的强烈吸收，难以制备高效率反射

镜。镧系材料在 54~90 nm波段具有相对较低的吸收，使得 54~90 nm波段多层膜反射镜的制备成为可能。

WINDT D L等研制了 Si/Tb［13］、SiC/Tb［14］、Si/Gd［15］和 Si/Nd［16］多层膜，其在 55~69 nm波段的峰值反射率

在 12%到 27%［17］之间。在镧系材料中，Yb在 55~90 nm波段吸收系数较小，Yb/Al多层膜可以提升该波段

的反射率。2009年，VIDAL-DASILVA M等［17］采用热蒸发方法制备了 Yb/Al/Yb/SiO薄膜，实测 80 nm和

85 nm处的峰值反射率分别为 27.6 %和 24.7 %；在干燥柜中保存两年后，80 nm处的峰值反射率下降到约

20%。加入 SiO扩散阻挡层，制备的Al/SiO/Yb/SiO薄膜在 91 nm处峰值反射率为 19.1%；制备的Yb/SiO/
Al/SiO/Yb/SiO薄膜在 78 nm处的峰值反射率为 18.3%，存放稳定性得到了提升。

Yb/Al均是活泼金属，成膜质量和性能受本底真空度的影响较大。为了研制工作在 76 nm处的高反射

率多层膜，确定较佳的制备实验参数，本文在不同本底真空度条件下，采用直流磁控溅射方法制备了 Yb/Al
系列多层膜样品。使用掠入射 X射线反射、原子力显微镜、大角 X射线衍射和极紫外反射率计表征了多层

膜样品，研究了本底真空度对Yb/Al多层膜微结构和反射率的影响。

1 多层膜制备和测试

在制备 76 nm处高反射率的Yb/Al周期多层膜时，为避免Yb和Al氧化，基于文献和制备经验，选择 15 nm
厚的 SiC作为保护层。利用 IMD软件［18］模拟计算不同周期膜对数 N、不同周期 d和不同膜厚比值 Γ（Yb的
膜层厚度与周期的比值）的多层膜反射率。确立 76 nm处最优膜系结构为 SiC/（Yb/Al）3/Sub-Si，d（SiC）=
15 nm，膜对数 N=3，Yb/Al周期 d=64.30 nm，d（Yb）=18.65 nm，d（Al）=45.65 nm，Γ=0.29。模拟计算时

使用的光学常数来自文献［19-22］。

采用国产超高真空直流磁控溅射设备，制备了设计的 Yb/Al周期多层膜。制备用靶材 Yb的纯度为

99.99%、Al的纯度为 99.999%和 SiC的纯度为 99.5%。溅射工作气体为 Ar气，气体纯度为 99.999%。基底

分别为 20 mm×20 mm的超光滑 Si基片和直径为 30 mm、厚度为 1 mm的石英基片。镀制在石英基片上的

样品用作应力测试，其他测试均在 Si基片样品上完成。在本底真空度分别为 4×10-5 Pa、8×10-5 Pa、1×10-4 Pa、
2×10-4 Pa和 4×10-4 Pa时，制备了 5组多层膜样品。在镀制过程中，通过计算机控制达到目标厚度［23-24］。

使用英国 Bede公司 D1高分辨率 X射线衍射仪（Cu-Kα线）测试了样品的掠入射 X射线反射率（Grazing
Incidence X-ray Reflection，GIXRR），使用 Bede Refs软件拟合了测试结果，获得膜层厚度和界面宽度。使
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用原子力显微镜（Atomic Force Microscope，AFM）表征了薄膜的表面形貌。扫描区域像素为 256×256个，

扫描尺寸分别为 1 μm×1 μm、2 μm×2 μm和 5 μm×5 μm。通过傅里叶分析［25］方法，计算了样品的表面功

率谱密度（Power Spectral Density，PSD）函数。使用 Bruker D8 X射线衍射仪（Cu-Kα线），测量了多层膜样

品内薄膜的结晶状态，依据 Scherrer公式［26］，计算了膜层内的平均晶粒尺寸。使用 Zygo干涉仪（λ=632.8 nm）
测量石英基片在镀膜前后的面形，根据 Stoney公式［27］，计算了不同本底真空下制备的Yb/Al多层膜的应力。

使用自研的极紫外-X射线反射率计测试多层膜样品在Ne I谱线（73.6 nm）处的反射率。

2 结果与讨论

图 1为不同本底真空度条件下制备的Yb/Al多层膜的GIXRR测试和拟合曲线，拟合得到的Yb/Al多层

膜的膜层厚度和界面宽度，如表 1所示。由GIXRR的拟合结果可以得出：SiC保护层厚度约为 15.05~15.27 nm，

与设计值 15 nm符合。Yb/Al多层膜周期和膜厚比的实际值约为 d=63.34~63.78 nm和 Γ=0.29，与设计目

标 d=63.40 nm和 Γ=0.29相符。当本底真空度从 4×10-4 Pa提升至 4×10-5 Pa时，Yb/Al多层膜的平均界

面宽度从 2.15 nm减小到 1.82 nm，如图 2所示。当制备的本底真空度为 4×10-4 Pa时，较多的残余气体（O2、

N2和H2O）参与到溅射镀膜过程，其与溅射靶材原子或沉积薄膜发生反应，使薄膜的内部结构和光学常数发

生改变［28］。当制备的本底真空度为 4×10-5 Pa时，可以获得更好成膜质量的 Yb/Al多层膜。这一现象也出

现在类似的研究工作中［29-30］。

图 3（a）~（e）为在不同本底真空度下制备的 Yb/Al多层膜的扫描区域为 2 μm×2 μm的 AFM测试结

果。图 3（f）为多层膜表面粗糙度均方根值随本底真空度的变化。当制备的本底真空从 4×10-4 Pa提升至

4×10-5 Pa，多层膜样品的表面颗粒状结构尺寸变小，粗糙度从 1.87 nm减小到 1.43 nm。表面粗糙度的逐步

减小也表明膜层内部界面粗糙度也逐步减小，这与GIXRR的测试结果相符。从图 4中不同真空度条件下制

备的多层膜表面 PSD曲线对比可知，在 1~26 μm-1空间频率范围内，不同本底真空度制作的样品 PSD曲线

图 1 不同本底真空度条件下制备的 Yb/Al多层膜的 GIXRR
测试和反射率拟合曲线

Fig. 1 GIXRR measured and fitting curves of Yb/Al
multilayer prepared under different base pressure
conditions

图 2 不同本底真空度下Yb和Al间的平均界面宽度

Fig. 2 Average interfacial widths of Yb and Al under different
base pressure
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表 1 不同本底真空度条件下制备的Yb/Al多层膜结构参数

Table 1 Structural parameters of Yb/Al multilayers prepared under different base pressure

Sample

4×10-4 Pa

2×10-4 Pa

1×10-4 Pa

8×10-5 Pa

4×10-5 Pa

Material
a-SiC*
Yb
Al
a-SiC
Yb
Al
a-SiC
Yb
Al
a-SiC
Yb
Al
a-SiC
Yb
Al

Thickness/nm
15.05
18.45
45.33
15.18
18.20
45.31
15.07
18.21
45.40
15.17
18.13
45.20
15.27
18.29
45.40

Interface width/nm
1.70
2.01
2.23
1.59
1.96
2.23
1.46
1.84
2.16
1.28
1.75
2.07
1.46
1.65
1.99

*a-SiC指非晶形态的 SiC
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几乎没有变化，PSD曲线的差异主要在 26~120 μm-1空间频率范围内，说明多层膜制备的本底真空度影响多

层膜高空间频率范围的表面形貌。

为进一步研究 Yb/Al多层膜的内部微结构的变化，采用 XRD测试了不同本底真空度下制备的 Yb/Al
多层膜样品衍射谱，结果如图 5。XRD曲线在 28.405°、29.763°、32.210°和 38.897°出现衍射峰，这可能对应Yb
（110）［31］、Yb2O3（222）和Yb2O3（123）［32-34］及Al（111）［35］等晶面。其中Al（111）的峰位稍向大角度偏移，可能是

因为膜层中生成的AlxOy和YbxAly化合物使得Al（111）的晶格间距发生了变化。测试结果中未出现Al2O3的

图 3 不同真空度下制备的Yb/Al多层膜的AFM表面形貌图像及Yb/Al多层膜表面粗糙度均方根

Fig. 3 AFM images of Yb/Al multilayer from 2×10-4 Pa to 4×10-5 Pa，and RMS roughness of Yb/Al multilayer surface

图 4 Yb/Al多层膜的表面形貌的功率谱密度（PSD）曲线

Fig. 4 PSD of Yb/Al multilayer surfaces

图 5 不同本底真空度制备下的Yb/Al多层膜 XRD衍射谱

Fig. 5 XRD diffraction spectrum of Yb/Al multilayers prepared under different base pressures
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衍射峰，可能是因为Yb2O3的生成焓（−1 815.73 kJ/mol）较Al2O3的生成焓（−1 657.97 kJ/mol）低，膜层中的

氧更多地与Yb结合，使得Al2O3的量较少导致。尽管过去报道Yb与Al在界面处会发生扩散，生成YbxAly化
合物，但在 XRD的测试结果中未出现对应的衍射峰，这可能是因为磁控溅射制备的膜层致密，膜层间的相

互扩散得到抑制，YbxAly化合物含量较少，没有形成可以被 XRD探测到的结晶颗粒。不同本底真空度下制

备的样品中Yb（110）峰对应相的晶粒大小约为 7.14~7.82 nm；Yb2O3（222）对应的晶粒大小约为 4.83~5.40 nm；

Yb2O3（123）对应晶粒大小约为 3.83~3.99 nm；Al（111）相的晶粒大小约为 8.73~9.29 nm。当本底真空度从

4×10-4 Pa提升至 4×10-5 Pa时，Yb/Al多层膜中的 Yb（110）、Yb2O3（222）和 Yb2O3（123）及 Al（111）的衍射峰

强度均略有增大，这可能是因为随着本底真空度的提升，膜层内的杂质含量变少，使得纯的 Yb和 Al含量变

多，结晶增强［36］；尽管O的总含量也有所减少，但没有了其他杂质的影响后，Yb2O3也变得更容易结晶了。

Yb/Al多层膜应力随本底真空度变化的曲线如图 6，多层膜为张应力，且随本底真空度的提升，Yb/Al
多层膜的应力值从 85 MPa增大到 142 MPa，这可能与膜层内的平均晶粒尺寸的增大有关［37］。

使用自研的极紫外-X射线反射率计测试了多层膜样品在Ne I 谱线（73.6 nm）处的反射率，结果如图 7。
当入射角为 5°时，在 4×10-5 Pa下制备的 Yb/Al多层膜的测量反射率为 31.3%，其他本底真空度下制备的多

层膜反射率也都在 30.0%左右，略低于 4×10-5 Pa样品。基于表 1中GIXRR拟合的膜系结构进行模拟计算，

在入射角为 5°、入射波长为 73.6 nm的条件下，在 4×10-5 Pa本底真空度条件下制备的Yb/Al多层膜，在未考

虑界面宽度时，反射率为 48.7%；考虑界面宽度带来的影响时，反射率为 45.5%，界面宽度使反射率仅下降

6.6%。测试表明，即使考虑膜层间的界面层，实际反射率仍远低于理论值。这主要是膜层的氧化所造成

的［38］，图 5的 XRD结果也表明样品有氧化现象。已有研究发现 Al膜等薄膜材料在极紫外波段的光学常数

和反射率受制备中的真空条件影响较大［39］。因为没有该波段的 Al和 Yb氧化物的光学常数，所以无法在反

射率拟合中具体考虑氧化带来的影响。本文制备多层膜样品的实测反射率和文献［17］中的反射率值相近。

3 结论

为满足太阳过渡区域 O V谱线的观测需求，选择 Yb/Al作为研究对象，采用直流磁控溅射的方法在硅

基片和石英基片上制备了具有 SiC保护层的 Yb/Al周期多层膜。测试结果表明，当制作的本底真空度从

4×10-4 Pa提升至 4×10-5 Pa时，Yb/Al多层膜的平均界面宽度从 2.15 nm减小到 1.82 nm，表面粗糙度从

1.87 nm减小到 1.43 nm，膜层中的Yb（110）、Yb2O3（222）和Yb2O3（123）以及Al（111）的平均晶粒尺寸也略有

增大，应力从 85 MPa增大到 142 MPa。在本底真空度为 4×10-5 Pa时制备的 Yb/Al多层膜样品在入射角为

5°、入射光波长 73.6 nm时测得反射率为 31.3%，与使用GIXRR拟合结果计算得到的 45.5%反射率有较大差

距。膜层的微结构与化学形态使得实际制备膜层的光学常数与理论不同［39-41］，这可能是实测反射率与计算

反射率有较大差距的主要原因［42］。下一步工作中，将重点关注膜层内部微结构和化学形态对膜层光学常数

图 6 Yb/Al多层膜的应力随本底真空度的变化

Fig. 6 The stress of Yb/Al multilayers as a function of the
base pressure

图 7 4×10-5 Pa本底真空度下制备的Yb/Al多层膜反射率

Fig. 7 Reflectivity of Yb/Al multilayer under 4×10-5 Pa
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的影响并开展相关测试表征研究。
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