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!国家自然科学基金（批准号：%&#()""’）资助的课题*

介绍了将离子枪组合于卢瑟福背散射分析靶室中构成+,-../0123／45+原位分析实验装置，用低能离子溅射剥

层与高能离子背散射组合对薄膜样品进行成分和深埋层分析方法*给出了对样品分析的三个例子*对6-／+1样品

的分析着重讨论了6-在607溅射剥层时的溅射速率；对+1／8/9+1／+1和 :+1!／+1;!／+1样品的深埋层分析，提高了

样品分析的深度分辨率*讨论了这一+,-../0123／45+组合分析方法的优缺点和在薄膜材料研究中可能的应用*

!"##：(&!"；$#)"；’%<"

% 引 言

卢瑟福背散射分析［%］（45+）是一种十分有效的

材料表面层定量分析方法，广泛应用于薄膜组分和

厚度、杂质浓度及分布、界面原子混合等研究中*但
常规45+分析的可分析深度有限，而且随深度的增

加，深度分辨率变差，很难适用于=/>离子注入杂

质（深度为几个!?）或深埋层分析，以及对多层膜

界面原子混合现象的研究*
二次离子质谱分析［!］（+@=+）具有极高的元素

分析灵敏度和好的深度分辨率，能对多层膜进行分

析，但难以得到严格定量分析结果，特别是溅射过程

中的择优溅射问题和溅射离子束造成的增强扩散以

及原子混合等效应的存在，影响到+@=+分析结果

的精确评估*因此，从深埋杂质和多层膜、超晶格材

料的应用研究的实际需要出发，要求开拓将高能和

低能离子束技术结合在一起，在原位对样品进行低

能离子溅射剥层和高能离子45+定量分析*把经过

剥层后尚未受到溅射过程影响的待分析原子层移到

近表面进行分析，这样可提高45+的可分析深度和

深度分辨率*而从溅射后样品的最外层表面成分分

析，可获得有关择优溅射方面的信息*
:1..?AABC等人［$］曾首先采用离子枪与中能

45+（几百个C/>）组合的溅射／背散射（+,-../0123／

45+）方法实现了在原位进行厚样品注入层的高分

辨深度分布研究*501DE等人［#］用+@=+／45+在原位

进行低能离子轰击引起的离子束混合效应的研究*
我们曾分别采用45+、沟道技术和+@=+分析

方法，对多层膜样品进行过研究［)，’］，如今在高能

45+（=/>）分析靶室中，专门装置了离子溅射枪，以

实现对样品进行溅射剥层／45+原位分析*

! 实验装置

图%是+,-../0123／45+分析系统示意图*在靶

室中装有45+分析用面垒型半导体探测器和FG9
")型离子枪*探测器和样品架均可移动*按需设置

探测角度和改变样品与溅射束或=/>#H/分析束

之间的夹角*样品架对地绝缘，在溅射时连接溅射电

源的高压；在45+分析时，与电荷积分仪相连，测量

入射H/离子束流*靶室连接在串列加速器%)I管道

上，它们之间有一!??孔径的真空隔离法兰*用

#)"J／E分子泵真空机组能使靶室抽到!K%"L’MA
真空度*离子枪部分有一个%%"J／E的分子泵机组

构成差分真空系统*
60气从离子枪后面通过针阀导入离子枪*加热

钨丝，发射的电子将60气电离，离子由吸极引出，

经聚焦打在样品上*离子枪中的G9N扫描电极可将

离子束按光栅扫描方式轰击样品，扫描范围!??K
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图! "#$%%&’()*／+,"原位分析实验装置示意图

-..，也可加上直流偏压，对束斑进行/或0向位

移1离子枪出口狭缝至样品的距离为-2..1样品与

离子枪间加一负高压，3’离子能量最大为45&6，最

大束流为几个!31
7"89:-串列加速器产生的-;&6<9&离子经

过真空隔离法兰上的-..孔和靶室内的!..准

直孔，入射到样品上，做+,"分析1样品前有一半球

形二次电子抑制电极，以保证束流测量的准确性1
"#$%%&’()*／+,"分析系统经多次调试后，样品

溅射束斑与 ;&6束斑相重合，束流大小能满足实

验需要，可以做样品的原位分析实验，即样品经溅射

剥层后，不必破坏靶室真空，立即就可对样品进行

+,"分析1

= 实验结果和讨论

我们利用该分析系统分析了3$／"(，"(／>&:"(／

"(，?"(!／"(@-／"(等样品1

!"# $%／&’薄膜样品分析

样品的结构是在"(基体上蒸镀了<2).的

3$1我们先测了未经溅射样品的+,"谱，然后用小

束流3’A离子垂直入射，每溅射!2.()后，再测

+,"谱，图-（B）是测得的不同溅射时间的能谱图1
图-（C）和（D）是经放大后的"(和3$的能谱1我们可

以看到，经剥层后，"(界面峰位向高能端移动，3$层

减薄，3$峰面积计数减少，同时可看到当3$层很

薄时，溅射束引起的界面3$和"(原子迁移的存在1
对于5&6能量范围的3’离子，考虑简单模型，

在样品中的能量损失主要以核能量损失为主，而且

能量损失的数值与能量无关［E］，用3’离子的射程

作为3$与"(的混合范围1这样，离子的射程，即3$
与"(的混合范围为

"#$2／（F$／F!）， （!）

由G+H;［I］程序，算得F$／F!J<I4&6／).，由此得

"JEK-).1
从实验的结果看，每溅射!2.()后，"(的+,"

谱前沿向高能端移<道1根据能量定标的结果，每道

对应-K45&6，所以每溅射!2.()，"(的前沿移动!2
5&61下面计算其对应的厚度1
B）按照"(的前沿移动（见图-（C））

由背散射分析原理［!］，
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图! "#／$%样品经"&离子溅射后的’($谱 （)）为能谱全图；（*）为放大的$%的’($谱图；（+）为放大的"#的’($谱图,曲线-为溅射

-./%0，曲线!为溅射!./%0，曲线1为溅射1./%0，曲线2为溅射2./%0，曲线3为溅射3./%0

!"#$!.%$!
&／+45!%0

.

（6!／6&）%06&

%!
&／+45!4#7

.

（6!／6&）4#76&， （!）

式中，!"是背散射离子出靶表面后的能量’因为$%
表面的"#层很薄，可以采用表面能量近似，

!"#$$%!.%［(.］&， （1）

式中

［(.］#
$$%
+45!%0

6!
6（ ）& !.

) -
+45!4#7

6!
6（ ）& !$%

，（2）

该样品分析时!%08.9，!4#783.9，!.8!:..;<=，

!$%8$$%!.8-:!3;<=,由 >’?; 程 序，算 得

6!
6（ ）& !.

8@2A:3<=／0/，6!
6（ ）& !$%

8B!C:3<=／0/，

求得［(.］8-32.<=／0/,所以，可得"#的溅射速率

!&
"*8

"!
［(］"*8.:@30/

／/%0,

*）采用"#峰面积的算法［-］

+#,- "&
+45!%0

"（!.）#， （3）

其中"&为膜厚度,（3）式即为从峰面积计数（见图

!（+））与膜厚度间的正比关系，按溅射3./%0平均

计算，"&8A0/，得到"#的溅射速率!&
"*8.:@!

0/／/%0,
图1给出了，用上述两种方法计算得到的$%前

沿位移（)）和"#峰面积变化（*）与溅射时间的关系

图,从"#／$%薄膜分析可看出，两种方式计算得到的

"#的溅射速率的结果符合得很好,"#膜越厚，溅射

时间越长，计算的误差越小,由于"#的溅射率很

大，所以溅射时要用小束流，一方面防止"#的过快

被剥光，另外可减少与时间有关的计时误差,

!"# 深埋物质分析

-）$%／（D<&E$%-F&／$%）$%超晶格分析

在$%（-..）基体上用分子束外延生长一厚度约
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图! "#前沿位移和$%峰面积变化与溅射时间的关系图（&）的!为"#前沿位移，（’）的!为$%峰面积计数（()%*+,-.!）

为/*0的12.3!"#.34合金层，然后再生长!.*0厚

的"#层，合金层与"#层交替生长，最后再生长几十

*0的"#层，俗称帽子5
图/（&）是该样品溅射前的67"谱5探测器角度

为-89:，由于合金层比较薄和未采用掠角测量技

术，深度分辨率有限，能谱上看不出有层结构，所以

可以把12;"#合金层与!.*0"#看做均匀混和物，由

此计算出12和"#的原子比例为-<=>5由于12;"#
混和层表面还有几十*0的"#层，故12峰前沿往

低能侧移动；从12;"#合金层与基体"#的界面上12
散射的信号（12峰后沿）被表面"#层散射信号所掩

盖5用6?@A程序［>］模拟分析该样品得到合金层组

分确为12.3!"#.34，而表面的"#层为B.*05图/（’）

是该样品经!39C2D$EF离子溅射剥层后的67"
谱5可以看到，把表面的B.*0的"#和部分12;"#混

和层约-8.*0剥掉后，12峰前面12所对应的道

数5溅射剥层后，对应于从混和层与基体"#的界面

上12散射的12峰后沿与基体"#峰的前沿已明显

分离开了，从而提高了样品的深度分辨率，这样可对

界面附近的原子浓度分布进行分析5这充分显示了

"G%++2E#*H／67"这一分析方法对厚样品或深埋层分

析的优越性5

图/ "#／（12""#-I"／"#）／"#样品溅射前（&）和溅射后（’）的67"谱

=）J"#"／"#K=／"#样品的分析

在"#（-..）基 体 上 用 磁 控 溅 射 法，镀 上 一 层

"#K=，最 后 镀 上/..*0 左 右 的 J"#"5样 品 经 过

-...L8.0#*退火处理5图9（&）是该样品溅射前的

67"谱，在图中标明了J"#" 中的"#的前沿和"#K=
中的"#的前沿位置，而在此图中K峰不明显，主要

是因为K是轻元素，且在/..*0的 J"#" 层里面，

散射能量向低能端移动太多，信号叠加在"#基体的

67"谱线上5图9（’）是样品经过!39C2D$EF离子

溅射=..0#*后的67"谱5除了看到J峰的后沿往

高能端前移和"#K=的"#峰前沿也往高能端移外，

更重要的是提高了样品的深度分辨率，明显地看到

了K峰，由此可以推算出"#K=层的厚度5这再次显

示了"G%++2E#*H／67"分析方法对厚样品、多层膜分

析带来的好处5
首 先 从J"#"层 的J谱 高 与"#的 表 面 谱 高 计
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图! "#$!／#$%&／#$样品溅射前后的’(#谱 （)）为溅射前的能谱；（*）溅射&++,$-的能谱

算出!.由文献［/］的有关公式，运用迭代法，可很快

算出!值，其中的参数值由0’12程序查得.
"
# $

%"!#$（&+）［"］"#$"
%#$!"（&+）［"］"#$#$

， （3）

计算出!456&.
从%峰面积和#$和 "谱高度，可以按下式计

算出#$%&的厚度!!，

’
%"#$"

$
&(#$%&!!!+（&

/）

("#$!!"（&+）"&/
［#$］"#$"

， （7）

式中&/是入射89离子穿过 "#$! 后在#$%&层中

的平均能量，"&/为探测器系统的道宽.取 "的表

面谱高%+，可以减少误差.计算出!!4/:+-,;
&+-,.而误差主要来自%峰的面积的不确定性，其

他的因素与之相比可忽略.
还可从%峰的半高宽来计算!!，这 时 由 于

"#$! 层较厚，要考虑能量歧离，总的能散度为

#&$)&$&$-*$&<*$&=>?， （:）

其中$<为探测器的能量分辨率，$$-，$=>?为入射路

径和出射路径上的能量歧离，而%峰半高宽%&4
#&@!&&，其中!& 为以能量为单位的#$%& 层厚

度.由（:）式，计算出!!4/:!-,;&&-,.
当进一步提高探测器的能量分辨率和采用掠角

几何测量’(#谱以提高深度分辨率时，可用#A>?B
?9C$-D／’(#方法对多层膜进行高分辨率分析.

E 结 论

一套#A>??9C$-D／’(#原位分析系统已建立起

来.应用低能离子溅射剥层技术，可将厚样品减薄，

把待分析的深埋层移到近表面区来进行’(#分析，

扩展了’(#可分析的深度和提高深度分辨率.两个

厚样品深埋层分析的结果已显示出#A>??9C$-D／’(#
分析方法的优越性.对F>／#$样品的分析，可获得有

关溅射速率方面的信息.当进一步提高探测器的固

有能量分辨率和采用掠角几何测量’(#谱以提高

深度分辨率时，可采用#A>??9C$-D／’(#方法对多层

膜进行高分辨率分析，获得界面层原子迁移、混和等

信息；也可对 29G离子注入的深埋杂质浓度和分

布进行高分辨率分析.但是，即使移到了近表面进行

分析，由于最表面层的存在，在掠角几何的条件下，

深度分辨率的提高仍受到一定的限制.当采用小束

流溅射时，此系统分析的时间较长.另外，可采用此

方法 对 适 当 的 化 合 物 或 混 合 物 样 品 溅 射 前 后 的

’(#谱表面区的比较，来研究择优溅射现象.但是

在择优溅射分析中，对探测器的能量分辨率提出了

较高要求，如果在掠角几何条件下进行’(#测量的

话，对样品溅射区的横向均匀性同时也提出了较高

的要求.
感谢复旦大学国家表面物理实验室和电子工程系李炳

宗老师提供了有关样品.
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FHEE期 刘 波等：用低能离子溅射剥层和高能离子背散射组合方法进行薄膜原位分析


