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介绍了采用角分辨 )*射线光电子解谱（+,-./ 0/12.3/4 )*0+5 67282/./980:9 16/980;<（=>)?@））测试薄膜不同角度光

电子能谱强度，计算电子平均自由程，从而计算出 ?8@: 超薄膜厚度的方法，并给出其透射电子显微镜（ABC）晶格象

验证结果 D实验表明该方法简单易行，适用于其他超薄膜厚度的测量 D

关键词：?8@: 超薄膜，小角度 ) 射线电子能谱，ABC 晶格象
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" 引 言

近年来，集成电路和光子器件对薄膜的要求越

来越薄，超薄膜的研究和应用是目前相关领域的热

点［"，’］D?8@: 薄 膜 主 要 用 于 红 外 探 测 领 域 D 研 究 表

明［(，%］薄型（小于 "#,<）?8@: 探测器的量子效率比厚

型（约为 !#,<）?8@: 探测器高出 (’ 倍多 D研究 ?8@: 超

薄膜具有重要意义 D
常规测薄膜厚度方法（如电阻法）用于超薄膜，

由于薄膜界面上的散射和薄膜结构与块材结构不

同，以及附着和被吸附的残余气体对电阻的影响，产

生电阻率尺寸效应［$］，因此相对测试误差较大［!］；目

前，采用透射电子显微镜（ABC）晶格象［E，F］能直观、

准确测出超薄膜厚度，但制样困难 D所以在超薄膜的

制备中，研究一种简单易行检测薄膜厚度的方法具

有重要意义 D本文介绍了用 +,-./ 0/12.3/4 )*0+5 672*
82/./980:9 16/980;<（=>)?@）研究 ?8@: 超薄膜厚度方

法，测出 %—$,< 的 ?8@: 超薄膜厚度，同 ABC 晶格象

测厚结果相比，十分准确 D

’ 理论推导

=>)?@ 测薄膜厚度是利用当 ) 射线光电子能

谱入射角度改变时，出射信号强度会随之变化，而该

变化与薄膜厚度有关系的特点［&］D

’() 单层厚度公式推导

对于单层膜存在［&］：

!"# G !H#（" I /I "J!# 1:,"）， （"）

!"$ G !#$ /I "J!# 1:,"， （’）

式中 !"# ，!H# 分别为膜厚度为 " 和无穷大时出射光电

子强度；!"$ ，!#$ 分别为外层膜厚度为 " 时基底出射强

度和基底本底强度；!# ，"是电子在薄膜的平均自由

程和入射角 D
两式相除并取对数有

" G .,
!"#
!"$%

K( )" !# 1:,"， （(）

式中 % G !H# J !#$ D
光电子强度还存在关系［&］：

! G &##$’!()， （%）

其中 & 为每立方米的原子数，# 为 ) 射线的强度，#
为光电截面，$为仪器角度效率因子，’ 为光电过程

效率因子，!为平均电子自由程，( 为样品有效探测

面积，) 为仪器的探测效率因子 D #，#，$，’，(，) 只

与仪器有关，因此

% G
!H#
!#$

G
&# ##$’()!#

&$##$’()!$
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&$!$
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!#，!$ 可求，!"# ，!#$ 可测，即 " 可求 D
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!"! 多层膜厚度求解推导

图 ! 是 "#$%&$% 薄膜的微结构示意图，薄膜微结

构为 $%’( &"#!—( $%&$% 双层结构 )将（!）式拓展，基底的

光电子谱经过薄膜 !、薄膜 ( 衰减后能探测的强

度为

!" * !+" ,- #( &!( .%/",- #! &!! .%/" ) （0）

图 ! "#$% 薄膜的微结构图

薄膜 ( 发出的光电子经过 #( 和 #! 衰减后，其强度

表达式为

!( * !+(（! - ,- #( &!( .%/"）,- #! &!! .%/" ) （1）

薄膜 ! 光电子强度为

!! * !+!（! - ,- #! &!! .%/"）) （2）

（0）式分别除以（1），（2）式取对数可得

#( *!( .%/"3/ ! 4
!( !+.
!+( !( )

.
， （5）

#! *!! .%/"3/ ! 4
!! !+.
! . !+!

,- #( &!( .%/( )" ) （!6）

!"# 非弹性自由程的计算

采用以下公式计算非弹性自由程［!6］：

! * $ &｛$(
%［#3/（$$）- & &$ 4 ’ &$(］｝，

$% * (272（()%&*）!&(，

# * - 676(!0 4 67588&（$(
% 4 $(

+）!&( 4 1 )95 : !68%，

$ * 67!5!%
-67;6，

& * !751 - 675!,，

’ * ;978 - (672,，

, * ()%&*， （!!）

式中%为物质密度，() 为每单位晶胞的原子或分子

所含的价电子数，* 为每单位晶胞的原子或分子原

子量之和 )
其中 "#($%，"#$% 薄膜的密度近似从结 构 参 量

求得

% * *-
076( : !6(9 .

， （!(）

式中 - 为每个晶胞内分子数，. 为体积 )

9 实 验

在清洁 "<$%（!66）衬底上溅射 "#，退火形成 "#$%
膜 )此膜是 "#( $% 和 "#$% 的混合膜，混合膜的平均自

由程是由两物相共同贡献，因此它们所占比例十分

重要 )根据（!!），（!(）式分别计算出 "#$%，"#( $% 平均

自由程，而两物相比可通过 ="$ 谱峰拟合求得 )
="$ 及谱峰拟合：实验在出射角为 56>时取谱，

以保证 被 收 集 信 号 最 强，谱 峰 拟 合 条 件 为：保 持

8?1&(，8?;&(峰强度比为简并轨道数（( / 4 !）之比即 8 @
9，分裂能为 979,A，峰位分别保持 "#( $%（1! ) 5,A），"#<
$%（1( );,A），半高宽为 !7(8,A［!!］使谱线拟合的多个

解为唯一解 )得出物相比，从而计算出混合膜的平均

自由程 )
BC="$：在出射角为 16>—9;>区间分别采谱，根

据（0）—（!6）式求出 # )
="$，BC="$ 分析是在 D%EFG3HI DHFJ!表面分析

仪中进行的，真空度为 9 : !6- 1"H，采用 B3J" = 射线

源三通道半球分析仪，分析器通过能为 (6,A，步长

为 676;,A，用 K3. 进行芯能级校正，取 KBL 分析模

式，消除荷电效应，扫描次数为 1 )
用透射电子显微镜观察 ! M ，( M 样品晶格象：实

验是在 "N%3%O. KD 966 PLD 中进行，PLD 为场发射，

电压为 966JA)先将样品分裂为两半，再面对面黏接

在一 起；然 后 将 其 截 面 用 机 械 方 法 减 薄 到 大 约

26"Q，再用离子减薄方式研磨得到一深度约为 !6"Q
凹坑；送入透射电子显微镜中得晶格象 )

8 结果与讨论

"#( $% 形成结合能比 "#$% 低，金属 "# 溅射到单晶

$% 上后，退火过程中首先 "# 原子同 $% 原子反应生成

"#( $%；随着温度增高 "#( $% 再与 $% 原子反应生成 "#<
$%，由于氧等多种因素的影响，最终 "#$% 膜的物相成

分为 "#( $% 和 "#$%［0］)又由于 "#( $% 和 "#$% 的平均自由

程不同，所以混合膜的平均自由程应是两物相按所

占比例共同贡献的结果 )这里列出 "#$% 层有关参量

计算及测试结果 )表 ! 是平均自由程计算结果 )
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表 ! 平均自由程计算结果

名称!"（#"$%&） !" #$ "’( % #& "’( " #")%

*+,- !./0 !0 ! ..&/. !&12/3 4/.5 ./4&

*+.,- !6/. .0 ! 0!1/& !&12/0 4/.5 !/16

图 . 样品 ! 的谱峰拟合图

图 . 和图 & 分别是样品 !，.的 7*, 图及谱峰拟合，

通过拟合可知样品 ! 中 *+,- 为 018，*+.,- 为 6.8；

样品 . 中 *+,- 为 !.8。*+. ,- 为 118。从而可计算

出混合膜的平均自由程。分别收集样品在出射角为

549—&69区 间 的 :;7*, 谱，测 出 各 测 试 点 *+0< 和

,-.= 强度，代入（2）—（!4）式计算出膜层厚度，结果

见表 .。

图 & 样品 . 的谱峰拟合图

表 . *+,- 超薄膜厚度测试结果

角度$"（9）
厚度 ’ ")% >?@ 晶格象结果")% 相对误差"8

! A . A ! A . A ! A . A

54 04/& 64/2 B B B B B B B B B B B B

24 &1/1 64/! B B B B B B B B B B B B

66 &3/6 6&/& B B B B B B B B B B B B

64 &5/1 60/& B B B B B B B B B B B B

06 &3/5 01/6 B B B B B B B B B B B B

&6 &1/6 6!/. B B B B B B B B B B B B

平均 &3/! 6!/& &5/6 64/4 0/. ./2

图 0 ! A ，. A 的 >?@ 晶格象

样品 ! A ，. A 的 >?@ 晶格象列于图 .。厚度测试

结果见表 . C
由于薄膜的一些物理参量与块材存在差异（如

密度），薄膜物相成分比例的确定不完全精确，以及
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测试误差难以避免，都会给计算过程带来误差 !实验

表明，该方法能用于 "#$% 超薄膜厚度检测，并为其他

超薄膜厚检测提供参考 !

& 结 语

通 过 用 ’() 晶 格 象 测 试 结 果 比 较 表 明，用

*+,"$ 能较为准确地确定超薄膜的厚度，该方法制

样简单，测试方便快捷，误差较小 !

［-］ $! .%/，0! 12/324，5! )267 !" #$ !，% ! &#"!’ ! (!) !，!"（-888），

9&::!
［9］ +!*! ;</6#</，$! .%/，0! 12/324 !" #$ !，*$!+"’,-+.!/0+#$ #-1 2,$3

01=2"#"! 4!""!’)，#（>）（-888），-8&!
［?］ *! $2@@6%，"! ;6AB</，2!/0+,-1 ! 2+0 ! 5!+.-,$ !，!$（-88C），:DD !
［>］ E!$! E6/F，6-7’#’!1 8 4#)!’ 5!+.-,$,9:，##（-88?），9G（ %/ HI%=

/2B2）［杨亚生，红外与激光技术，##（-88?），9G］!
［&］ ,!,! JK !" #$ !，;0$/ <.:)0+)（(@2L#4</%L M/3KB#4N "42BB，12%O%/F，

-88>）（%/ HI%/2B2）［曲喜新等，薄膜物理（电子工业出版社，北

京，-88>）］!
［G］ $! P%K !" #$ !，=#+>>/ 2+0!-+! #-1 5!+.-,$,9:，#%（>）（9DDD），98?

（%/ HI%/2B2）［刘 爽等，真空科学与技术学报，#%（>）（9DDD），

98?］!
［:］ $! P%K !" #$ !，4#)!’ 8 6-7’#’!1，$%（>）（9DDD），9?C（%/ HI%/2B2）［刘

爽等，激光与红外 !$%（>）（9DDD），9?C］!
［C］ "! +K#246/6，5! $<@#，"! *! 1KQQ6#，2>’7 ! 2+0 !，#&!’#&#（-88-），

-&D!
［8］ ;! 14%FFB，.! H! +%R%242，M/："46L#%L6@ $K4Q6L2 */6@NB%B（.<I/ S%@2N，

-8C:）!
［-D］ $! ’6/KT2，H! .! "<A2@@，;! +! "2//，2>’7 ! 6-"!’7 ! ?-#$: !，!(

（-88-），8:-!
［--］ $!)<4F6/，.! +IA%@@%6TB，?@@$ ! 2>’7 ! 2+0 !，&)’&*（-889），>8?!

+,-./ 01 2 34,50. 06 ,54 ,578914++ 342+-:4341, 06
-;,:2’,571 <=+> 67;3

PMU $0U*VW VMVW EXVW=WXVW Y0*VW EM Y0*VW 0U*M=SU H0(V *M
（ 6-)"0">"! ,7 6-7,’/#"0,- &#"!’0#$ *-90-!!’0-9，A-0B!’)0": ,7 *$!+"’,-0+ 2+0!-+! #-1 5!+.-,$,9: ,7 C.0-#，C.!-91> G-DD&>，C.0-#）
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PM 5UV
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