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用卢瑟福背散射和弹性背散射分析高
Tc 超导薄膜中的元素组份及氧含t

任孟眉 江伟林 朱沛然
中国科学院物理研究所

,
北京 10 0 0 80

(1 9 9 3 年 4 月 13 日收到)

提出了用能量为 1
.

, 一 2
.

, M e v 的质子弹性背散射分析 (e la s , ic b . c k se a , ‘e r in g
,

缩写为

EBs )来测定薄膜中的氧含量
.

这个方法对于厚度为几十纳米到几个微米的样品
, 测量精度约

5肠
.

采用 R Bs 分析并结合 EBs 分析
,

可全面测得薄膜中各元素的含量
.

PA CC : 7 g z 0N ; 6 1 8oJ; 8 2 8 0

一 引 吉
、 丫 . 目

近年来
,

高 T
。

氧化物陶瓷超导薄膜
,

如 Y BC O 等的应用研究进展是十分引人注目

的
,

而弄清薄膜中的元素组分及氧含量对研究薄膜材料的性能及结构极为重要
.

离子束

分析技术。,可为此目的提供一个既精确定量
、

且不用定标
,

而又方便快捷的分析方法
.

文献〔2
, 3】报道了用 ZM e V 的 H e 束或 4M o V 的 Li 束作背散射分析

,

可以精确测定

薄膜中的金属组份比及厚度
.

但却很难在卢瑟福背散射 (R BS ) 能谱上得到氧元素的信

息
,

这是因为象氧这样较轻的元素
,

其背散射粒子能量较低
,

它对能谱的贡献被埋没在衬

底能谱中
.

有人t’. 习用 3
.

04 , 或 8
.

SM e v 的氦共振散射测氧
.

也有人 [’] 用 7一 gM e V 的质子

激发 Y射线能谱(PI G E )来分析厚度大于 13 0林m 的 YBCO 体材料中氧和钊或之比
,

以及采

用叨 E , ~ 2
.

3M e v 的
‘. 0 (P

,

P0 )核反应来测氧
.

其精度约为 6沁
.

误差主要来源于阻止

本领及反应截面的计算误差和统计误差
.

对于较轻元素的分析
,

本实验室曾报道过闭用 1
.

9 5M e v 的质子 E BS 能谱分析了硅化

物中轻元素 N 邝i
,

0 邝i 的含量比
,

以及氧化硅中的氧含量闭
.

本文则给出了用 1
.

5一

2
.

SM eV 的质子 E Bs 能谱分析
,

测量了两种不同单晶衬底 Sr T IO 3 ,
M g O 上的 YBCO 薄

膜
,

和类似的 Pb (zr
,

Ti )0 陶瓷薄膜中的氧含量
.

再用 R BS 能谱分析其它元素的组分

比
,

得到了令人满意的结果
.

二
、

实 验 方 法

下面的 R Bs 和 EBs 能谱测量是在中国科学院物理研究所离子束实验室进 行的
‘
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R BS 实验中所用的样品是在 sr TI O 3
和 M g o 单晶衬底上的 YBCO 薄膜

,

以及 Pb( zr
,

T i)O 薄膜
.

先后用 E ~ 3
.

SM e v 的 Li 作 R BS 分析
,

以及 E ~ 1
.

5一 2
.

SM e V 的 H 作

EB S 分析
,

分别测量各金属元素组分及氧含量
.

散射角为 16 5
“ ,

离子束直径约为 lm m
,

垂直人射
,

质子束的流强为 20n A
.
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图 2 样品 l及 1a 的 E BS 能谱

实线和虚线分别表示
S r T i o ,

单晶 l a 的 E BS

能量为 z
.

SM e V

Y BCO 薄膜 l 和

谱线
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图 l 样品 l的 R B s 能谱 能量为 3
.

SM o V 的 L i

束 ; YBC O 薄膜在 sr T I O :
单晶衬底上 ; “。”为实

验点;细实线为拟合曲线
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图 3 样品 2 的 R BS 能谱 能量为 3
.

SM e V 的 L i

束; p b( z
r , T i ) 0 薄膜在 M g o 单晶衬底上 ; “o”

为实验点;细实线为拟合曲线

图 4 样品 2 及 Za 的 E BS 能谱 能里为 1
.

SM e V

的H 束; 实线和虚线分别表示 P bZ r T IO 薄膜 2

和 M g o 单晶 Za 的 E BS 谱线

图 1
,

图 3 和图 5 表示样品 1一 3 的背散射能谱
.

其中
“
。
”

线表示实验谱
,

实线表示计

算机模拟谱
.

由实验所得背散射能谱
,

用计算机模拟程序
’10J 分析计算的结果如下 : 样品

l 是在 Sr T IO 3

衬底上的 YBCO 薄膜
,

其 Y : B a : e u
之比为 1

.

0 : 2
.

0 : 3
,

0
,

厚度为 1
.

52林m
.

样品 2 是 Mg o 衬底上的 Pb zr TI O 薄膜
,

其 Pb : zr : Ti 之比为 L O : 0. 7 :0
.

8
.

图 1 中的箭



物 理 学 报 4 3 卷

头分别标出 Y
,

B : ,
c u

的谱线的前沿位置

E BS 是在完全相同的实验条件和等量积分电荷的情况下
,

分别测得薄膜及衬底样品

的 EBS 能谱
.

衬底样品 la
,

2a
,

3a 是与样品 1一 3 的衬底完全相同的单晶材料
.

并在同

一个图上显示和比较相应的薄膜和衬底样品的两个 E Bs 能谱
,

可以清楚地看到薄膜和衬

底中的氧对能谱的贡献
,

并算出各自的计数面积
.

图 2
,

图 4 和图 6 分别给出样品 1一 3

及相应衬底样品的 EBS 能谱
.

其中实线表示薄膜的能谱
,

虚线表示衬底样品的能谱
.

箭

头指出了氧在能谱中的前沿位置
.

两种打斜线的区域分别表示薄膜和衬底中氧谱的面权

A :
和 A ,
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图 5 样品 3 的 R BS 能谱 能量为 3
.

SM e V 的 L i

束 ; YBCO 薄膜在 M g O 单晶衬底上 ; 气
”

为实验

点 ;细实线为拟合曲线

匆 6 样品 3 及 3 a 的 E BS能谱 能量 为 1
.

SM e V

的H 束; 实线和虚线分 别表示 YBC O 薄膜 3 和

M g o 单晶 3 a 的 E BS 谱线

三
、

计 算 结 果

本文是通过能谱的计数面积来计算氧含量的
,

比起用谱线的高度来确定含量
,

可以

避免谱高的读数误差闭
.

计数面积就是相应一定道宽 (也就是能量间隔或深度差)的计数

和
.

再则
,

通过比较薄膜和衬底的 EBS 谱的计数面积来计算
,

还可以免去计算散射截面

时带来的误差
.

测得的背散射能谱用本实验室发展的计算机模拟程序可精确算出薄膜中

各元素的组份比和膜厚
.

众所周知
,

能量为 M e V 数量级的质子在材料中的阻止本领很小
,

具有很大的穿透力
.

例如
,

利用 T R IM 90 软件计算
,

具有 2
.

SM c v 能量的质子穿过 5林m 厚的 YB Co 薄膜
,

其

能量只损失 8多 ;而能量为 l
.

SM e v 的质子穿过 1卜m 的 YBCO 薄膜后
,

仅减少 5外的能

量
.

此时
,

可以认为与能量有关的散射截面和阻止本领近似不变
,

因而文献【11 中所定义

的表面能量近似条件可以适用
.

在此近似下
,

某一元素在能谱上的总计数面积 A , 正比于

每单位面积上距表面为 ‘的薄层内此元素的数目是 N , ,

其中N 为膜中该元素的 原子 密

度
.
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A 一 a N ‘,

(l)

其中
, ~ △ E / 〔S ]

,

(2)

。 E 表示从表面和在深度 , 处的散射粒子的能量差
.

因子 [s] 与几何参量和阻止本领有

关
,

并正比于密度 N
.

系数
。
是与能量和几何条件有关的量

,

若实验条件相同
,

则
‘
不变

.

由(l)
,

(2 )式可推出

N : : ; ~ (A
,
/ A

Z
)N

Z

(△ E Z

/ [ s ]
2

)
,

(3)

式中脚标 1表示薄膜
,

2 表示衬底
.

可选择能量差 △ E :
所表示的深度间隔

I ;
刚好等于

薄膜厚度
.

若令(3)式中的 △ E : 一 △ E , ,

并不影响计算结果
,

因为衬底能谱上的计数面

积正比于深度
.

可由多道分析仪读出图 2 所示薄膜及衬底的 E BS 能谱中 △ E :
及 △尽

所对应的氧的计数面积 A :
和 A

2 .

如果衬底中的氧含量 N :
已知

,

则可由(3) 式得到薄膜

中氧的含量 N : .

在实际计算时
,

由于(3)式中的因子 [s ]
:
也正比于 N Z ,

在等式右边可以

约去
,

因而衬底中氧的原子密度N :

的数值是否已知或精确与否
,

都不影响 N :
的确定

.

由计算结果得到
,

样品 1 的氧含量为 6
.

07 x lo ‘sat o m /
c m 2 .

这与厚度为 1
.

5 2协m 的

Y
:B a刃u 3o

,

薄膜中氧原子的计算值 6
.

12 x lo ’、to m /
c m ,

符合得很好
.

样品 2 氧的测量值

为 2
·

19 X 10
, . a to m /

c m , .

样品 3 是 M g o 单晶衬底上的 YBc o 薄膜
,

通过其 R BS 能谱分

析测得厚度是 2 8 6
.

0n m
,

用 1
.

SM ev 的质子测得其 E Bs 能谱示于图 6
,

用同样方法算出

其氧原子密度为 1
.

0 9 x 1 0’
‘a to m / cm , ,

而其计算值是 1
.

15 x 1 0‘.a t o m / e m , ,

与上述实验

值差 5沁
.

3 个样品的实验结果列于表 1 中
.
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四
、

讨 论

在质子 E BS 实验中
,

膜厚增加
,

则需要较高的人射能量
.

对于 1一 3协m 的厚度
,

质子

能量为 2
.

SM e v 是合适的
.

用 1
.

SM e v 能量的质子来分析几百
n m 厚度的薄膜是足够的

.

对薄样品
,

用较低的人射能量可以将谱线展宽
,

从而提供氧元素分布的更详尽的情况
.

当

然
,

降低人射能量会使散射截面减小
,

从而降低检测灵敏度
,

但对 YBCO 等富含氧的材

料
,

并无影响
.

质子弹性背散射分析方法的测量误差小于 5务
,

主要来源于净面积 A : ,
A :

的读数误

差
,

及阻止截面的计算误差
.

与 H e 共振法比较
,

EBs 分析更省时方便
.

尽管这个方法的
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缺点是深度分辨不好
,

但与 R BS 分析方法联用
,

可为高 T
。

超导材料的研究提供更为全

面的信息
.
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