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Введение

Многослойные зеркала (МЗ) являются важным ин-

струментом, способствующим развитию таких прило-

жений, как проекционная литография, солнечная аст-

рономия, диагностика лабораторной плазмы, рентгено-

флуоресцентный анализ, рентгеновская микроскопия и

многое другое. В вакуумной ультрафиолетовой области

спектра коэффициенты отражения МЗ сегодня достига-

ют 60−70%.

Разработка эффективно отражающих МЗ нормального

падения в мягком рентгеновском диапазоне остается до-

вольно сложной задачей. Они востребованы, например,

в задачах рентгеновской микроскопии в спектральном

диапазоне
”
окна прозрачности воды“ (2.3−4.4 nm) [1].

В этой задаче высокий коэффициент отражения имеет

большое значение: фактически от него зависит вре-

мя засветки биологических образцов. При длительной

экспозиции, во-первых, значительно снижается качество

изображения вследствие дрейфа образца из-за темпера-

турных колебаний, внешних вибраций и броуновского

движения клеток, во-вторых, увеличивается поглощен-

ная доза, что приводит к деструкции клетки.

В последние десятилетия активно развивается рент-

геновская микроскопия для
”
окна прозрачности воды“,

основанная на зонных пластинках Френеля [2,3]. Она

широко распространена благодаря хорошо отработанной

технологии изготовления зонных пластинок. Проекци-

онная микроскопия, основанная на МЗ, представлена в

вакуумной ультрафиолетовой области [4,5], поскольку

там обеспечиваются высокие коэффициенты отражения

МЗ.

Предложенная около 25 лет назад как наиболее

перспективная система для диапазона
”
водного окна“

многослойная структура Cr/Sc теоретически может обес-

печить пиковый коэффициент отражения до 60% при

почти нормальном падении вблизи края поглощения

Sc L2,3 при длине волны 3.12 nm [6,7]. Это позволяет

рассматривать пару Cr/Sc в качестве кандидата на роль

оптической основы микроскопа в мягкой рентгеновской

области спектра.

Кроме того, показано, что в МЗ Cr/Sc на границах

раздела между слоями не образуются интерметаллиды,

и для периодов менее 1.8 nm Cr и Sc находятся в аморф-

ном состоянии [8,9]. Все это позволяет рассчитывать на

низкое значение величины межслоевой шероховатости.

Межслоевая шероховатость для таких короткопериод-

ных МЗ (величина периода порядка 1.6 nm) является

критически важной величиной, в наибольшей степени

влияющей на отражение. Если идеальная структура с

нулевой величиной шероховатости имеет пиковое зна-

чение коэффициента отражения R = 60% (λ = 3.12 nm),
то уже при величине шероховатости σ = 0.2 nm R
снижается до 40%, при σ = 0.3 nm — до 25%, а при

σ = 0.4 nm R опускается до 10%.

Первые синтезированные зеркала имели отражение

ниже 10% на длине волны 3.14 nm [6,7]. В данном случае

снижение отражения относительно теоретического пре-

дела (около 57% при λ = 3.14 nm) связано не только с

ненулевым значением межслоевой шероховатости, но и

с тем, что на практике сложно выдержать строгую пери-

одичность структуры с несколькими сотнями периодов

d = 1.58 nm.

Нестабильности технологического процесса приводят

к разбросу толщин отдельных пленок многослойной

структуры. Разброс в толщинах слоев влияет как на

пиковый коэффициент отражения, так и на разреша-

ющую способность зеркала λ/1λ, которая связана с

периодом1d и среднеквадратичным отклонением его от
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среднего 1d соотношением

λ

1λ
≈

d
1d

≈ Neff,

где Neff имеет смысл числа эффективно отражающих

периодов. Отсюда можно оценить допустимое отклоне-

ние периодичности как 1d = d/Neff. Если рассматривать

МЗ с d = 1.58 nm и Neff = 300, то 1d = 0.005 nm. Эта

величина накладывает жесткие условия на стабильность

параметров технологического процесса синтеза МЗ. При

превышении указанного значения 1d происходит уши-

рение кривой отражения, сопровождаемое снижением

пикового коэффициента отражения.

Дальнейшее совершенствование методов синтеза МЗ

Cr/Sc позволило достичь R = 14.5% [10] и даже

R = 17% [11] при λ = 3.12 nm. Представляют интерес

детали работы [11]. МЗ синтезировались методом магне-

тронного напыления на постоянном токе. Мощность на

магнетронах составляла 150W на каждом. Общее число

периодов 400. При этом измеренная Neff = 397, что

говорит о высоком уровне периодичности структуры. Та-

ким образом, основной причиной снижения R в данном

случае можно считать межслоевую шероховатость σ .

Ее величина в работе оценивается на уровне 0.35 nm.

Однако ничего не сказано о методике оценки.

Для уменьшения величины σ позднее начали при-

менять методики управления межслоевыми границами.

К ним относятся: ионное ассистирование (ионная бом-

бардировка поверхности каждой пленки, составляющей

структуру), нитридизация (распыление материалов в

смеси аргона и азота с внедрением азота в структуру),
методика барьерных слоев (напыление на границу раз-

дела между Cr и Sc третьего материала, как правило,

карбида бора B4C). В этом направлении достигнут

заметный успех. Например, совмещение в едином про-

цессе методик нитридизации и барьерных слоев дало

возможность достигнуть R = 23% при λ = 3.12 nm [12].

На наш взгляд, остается неисчерпанной возможность

улучшения отражательных характеристик МЗ Cr/Sc без

применения дополнительных методик. В работе [13]
было показано, что в короткопериодных W/B4C много-

слойных зеркалах ростовая шероховатость и взаимное

перемешивание материалов пленок вносят примерно

одинаковый вклад в ширины интерфейсов. А в [14]
за счет использования высокочастотного распыления

вольфрама была понижена энергия распыляющих ионов

аргона, что привело к уменьшению ширины интер-

фейсов и соответствующему увеличению коэффициента

отражения. Для Cr/Sc-систем этот эффект ранее не

изучался. Соответственно можно ожидать, что если до-

биться оптимизации технологического процесса и увели-

чить коэффициенты отражения двухкомпонентных Cr/Sc

МЗ, то внедрение дополнительных методик управления

межслоевыми границами способно дать еще больший

положительный эффект.

В этой работе авторы изучили МЗ Cr/Sc, полученные

при пониженном значении электрической мощности на

магнетронах.

1. Методика эксперимента

В ходе экспериментов многослойные зеркала Cr/Sc

синтезировались методом магнетронного напыления на

установке, описанной в [15]. Распыление мишеней осу-

ществляется на постоянном токе в среде высокочистого

(99.998%) аргона. Рабочее давление газа в технологиче-

ском процессе составляет ∼ 10−1 Pa. Давление остаточ-

ных газов было ниже 10−4 Pa. Магнитная система маг-

нетронов создает в зазоре между полюсами постоянное

магнитное поле напряженностью (4−7) · 10−2 T. Источ-

никами питания магнетронов служат стабилизированные

блоки на постоянном токе, разработанные в ИФМ РАН.

Эти условия позволяют существенно понизить элек-

трическую мощность относительно значений, приведен-

ных в [11]. В наших экспериментах ток разрядов со-

ставлял величину I = 200mA, напряжение на магнетро-

нах U = 280V. Таким образом, электрическая мощность

P= 56W, что почти в три раза ниже мощности [11].
Скорость роста пленок при этом находится на уровне

0.12 nm/s. Толщины пленок в структуре регулировались

скоростью прохождения подложки над магнетронами

(фактически временем пребывания подложки над разря-

дом).

Измерения методом малоугловой рентгеновской ди-

фракции проводились в диапазоне углов падения из-

лучения на образец θ = 0−10◦ с использованием че-

тырехкристального высокоразрешающего дифрактомет-

ра PANalitycal X’Pert Pro, а также на станции ФАЗА

Курчатовского центра синхротронных исследований [16]
(λ = 0.154 nm). Измерения в мягкой рентгеновской об-

ласти спектра проводились на лабораторном рефлек-

тометре со спектрометром-монохроматором РСМ-500

(λ = 3.14 nm). Лабораторный рефлектометр обеспечи-

вает оперативность рентгеновских измерений, однако

работает на характеристических линиях. В случае рас-

сматриваемого диапазона — на L-линии титана с макси-

мумом на длине волны 3.14 nm. Спектр линии титана в

три раза шире спектральной полосы пропускания зерка-

ла Cr/Sc. По этой причине при измерениях происходит

занижение и уширение пика отражения. Прецизионные

измерения выполнялись на трехосном рефлектометре на

оптической линии накопительного кольца BESSY-II [17].
Здесь изучались как угловые (при фиксированной энер-

гии фотонов), так и спектральные (при фиксированном

угле падения излучения) зависимости коэффициентов

отражения многослойных зеркал.

Параметры структур (период, толщины материалов,

межслоевая шероховатость) определялись методом од-

новременной подгонки кривых отражения, снятыми на

λ = 0.154 nm и в мягкой рентгеновской области спек-
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тра, с использованием модели восстановления значений

параметров МЗ, описанной в [18].

2. Результаты и обсуждение

На первом этапе изучалась зависимость пикового ко-

эффициента отражения R от толщины хрома в периоде.

Период структур d = 1.58 nm оптимизирован под близ-

кое к нормальному (5 градусов от нормали) падение из-

лучения с длиной волны 3.14 nm. Общее число периодов

в изучаемых структурах 250. Измерения проводились на

лабораторном рефлектометре. Результаты представлены

на рис. 1.

Из приведенной зависимости следует, что оптималь-

ное значение толщины слоя хрома в периоде находится

около 0.7 nm. Важно отметить, что при толщинах хрома

менее 0.6 nm наблюдается резкое снижение R. Это, ско-
рее всего, связано с потерей сплошности тонких пленок

хрома и, как следствие, с увеличением межслоевой

шероховатости.

Данный результат особенно важен применительно к

методике барьерных слоев. Третий материал (например,
карбид бора) при сохранении периода может быть добав-

лен в структуру только за счет двух других. Уменьшать

толщину скандия нежелательно — так мы увеличим

поглощение в структуре. Остается уменьшать долю хро-

ма. Приведенная зависимость показывает, что уменьшать

толщины пленок хрома можно лишь до предела в 0.6 nm.

В работах [11,12] МЗ Cr/Sc имели по 400 перио-

дов. Возникает вопрос: необходимо ли напылять такое

количество слоев? Не проявляются ли с увеличением

толщины структуры ростовые особенности, приводящие

к соответствующему увеличению межслоевой шерохова-

тости σ ?

Для ответа на этот вопрос на следующем этапе экс-

периментов были синтезированы три структуры Cr/Sc,

Рис. 1. Зависимость коэффициента отражения от толщи-

ны слоя хрома в периоде (период 1.58 nm). Общее число

периодов 250. Измерения на лабораторном рефлектометре

со спектрометром-монохроматором РСМ-500, длина волны

3.14 nm.

Таблица 1. Значения межслоевой шероховатости в МЗ Cr/Sc

в структурах с различным числом периодов

Число Шероховатость Шероховатость

периодов Sc-на-Cr, nm Cr-на-Sc, nm

100 0.34 0.39

200 0.35 0.4

300 0.35 0.41

Рис. 2. Угловые зависимости коэффициентов отражения трех

структур: со 100 периодами (круглые символы), с 200 пери-

одами (треугольные символы), с 300 периодами (квадратные
символы). Измерения выполнены на синхротроне BESSY-II,

длина волны 3.14 nm.

отличающиеся только числом периодов: 100, 200 и

300. При этом толщина слоя хрома выбиралась при-

ближенной к значениям, обеспечивающим максимум

коэффициента отражения в соответствии с рис. 1. Точнее

d(Cr) = 6.95 nm, d(Sc) = 9.2 nm. Восстановление пара-

метров по методике [18] дало значения σ , приведенные

в табл. 1.

Действительно, в пределах нашей модели можно отме-

тить некоторый рост σ , негативный эффект от которого,

впрочем, перекрывается увеличением числа эффективно

отражающих слоев. В итоге это приводит к серьезному

увеличению коэффициента отражения (рис. 2).
Следует отметить, что приведенный на рис. 2 пиковый

коэффициент отражения структуры с 300 периодами

составляет 17% на длине волны 3.14 nm. Более по-

дробная зависимость R, снятых на различных длинах

волн в диапазоне 3.115−3.15 nm, приведена на рис. 3

(измерения на синхротроне BESSY-II).
Как и следовало ожидать, наибольший коэффициент

отражения соответствует длине волны 3.12 nm и состав-

ляет 21%. На данный момент это наибольший коэффи-

циент отражения для МЗ Cr/Sc, напыленных без приме-

нения методик управления межслоевыми границами.

При этом в отличие от МЗ, описанного в [11], наша

структура содержит не 400, а 300 периодов. Можно
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Рис. 3. Угловые зависимости коэффициентов отражения МЗ

Cr/Sc с 300 периодами, снятые на пяти длинах волн из диа-

пазона 3.115−3.15 nm. Измерения выполнены на синхротроне

BESSY-II.

Рис. 4. Моделирование угловых зависимостей коэффици-

ентов отражения МЗ Cr/Sc с 300 периодами, снятых на

λ = 0.154 nm (a) и λ = 3.12 nm (b). Экспериментальные дан-

ные – квадратные символы, теоретическая модель — сплошная

линия.

ожидать, что увеличение числа периодов позволит уве-

личить и коэффициент отражения. Об этом, в частности,

говорит определенная по данным измерения величина

Neff = 297, с точностью до 1% соответствующая количе-

ству периодов структуры.

Приведенные в таблице значения межслоевых шеро-

ховатостей (σ (Cr) = 0.35 nm и σ (Sc) = 0.41 nm) опре-

делены нами по результатам одновременного модели-

рования кривых отражения, снятых при λ = 0.154 nm

(станция ФАЗА Курчатовского центра синхротронных

исследований) и λ = 3.12 nm (оптическая линия синхро-

трона BESSY-II). Результаты моделирования приведены

на рис. 4.

Несколько слов необходимо сказать о наличии некоей

поверхностной пленки, обнаруживаемой по колебани-

ям кривой отражения на 0.154 nm (в диапазоне уг-

лов 1−2 градуса). Она возникает в ходе измерений на

станции ФАЗА. Предположительно является следствием

разложения клея, с помощью которого МЗ крепится

на измерительный столик. Полная таблица параметров

моделирования приведена в табл. 2 и 3.

В данном моделировании, кроме самих величин ше-

роховатостей, важно выделить функции, описывающие

межслоевой переход от показателя преломления одного

материала к другому. В работе [18] описывается физиче-

ский смысл этих математических функций. В частности,

там указывается, что каждая функция соответствует

одному или нескольким физическим процессам или

явлениям. Например, функция ошибок соответствует

шероховатости с гауссовым распределением по высоте.

Поскольку именно функция ошибок наилучшим обра-

зом описывает поверхность пленок скандия в структуре,

можно сделать предположение о том, что здесь имеет

Таблица 2. Параметры верхней пленки из трех слоев модель-

ной структуры, соответствующие моделированию, приведенно-

му на рис. 4

Материал слоя Толщина слоя, nm σ , nm Функция

Sc2O3 0.89 0.58 линейная

Sc 0.45 0.3 линейная

Cr2O3 0.36 0.48 линейная

Таблица 3. Параметры 299 периодов модельной структуры,

соответствующие моделированию, приведенному на рис. 4

Материал Толщина σ , nm Функция

слоя слоя, nm

Sc 0.92 0.41 ошибок

Cr 0.695 0.35 0.65 ошибок,

0.54

гиперболический

тангенс

Подложка Si σ = 0.3 nm
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место именно геометрическая шероховатость, вызванная

особенностями роста пленки. Несмотря на выводы [8,9],
видимо, в пленках скандия с толщинами более 0.9 nm

зарождается рост кристаллитов.

Поверхность более тонких слоев хрома описывается

уже не одной функцией ошибок, а линейной комбина-

цией функций ошибок и гиперболического тангенса с

весовыми коэффициентами 0.65 и 0.54 соответственно.

В данный момент без дополнительных исследований

трудно сказать, каким именно процессам соответствует

такое распределение.

Заключение

Таким образом, в работе изучены МЗ Cr/Sc, изго-

товленные при пониженном значении электрической

мощности на магнетронном разряде (56W). Показано,

что при толщинах слоя хрома в периоде менее 0.6 nm

коэффициент отражения начинает быстро снижаться.

Оптимальная с точки зрения отражательной способно-

сти толщина слоя хрома в периоде структуры составляет

величину около 0.7 nm. В ходе экспериментов показано,

что с увеличением числа периодов межслоевая шерохо-

ватость вырастает незначительно. При этом основным

процессом образования шероховатости является, скорее

всего, зарождение кристаллитов в металлических слоях.

Однако для подтверждения данного утверждения требу-

ются дополнительные исследования. Наконец, в работе

получен рекордный коэффициент отражения (R = 21%

на λ = 3.12 nm) для МЗ Cr/Sc, синтезированных без при-

менения методов управления межслоевыми границами.
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