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利用偏振光椭圆率测量仪对分子束外延（)>C）法在 D*EE2-,’衬底上生长的 F4! G !)<!5薄膜的薄膜折射率和厚

度进行了测试 H 结合 73I法测得的薄膜中的 )<组成量，经数值拟合，导出表征薄膜厚度与薄膜生长条件、薄膜折射
率与薄膜中的 )<组成量之间关系的曲线，为 )>C法在 D*EE2-,’衬底上生长 F4! G !)<!5 薄膜时控制薄膜厚度以及

在制作 F4! G !)<!5薄膜的波导时控制薄膜的折射率提供了理论依据 H

关键词：F4)<5薄膜，偏振光椭圆率测量仪，折射率，分子束外延（)>C）
/011：B#@$J，$B@$J，$@#$3

!国家自然科学基金重点项目（批准号：@$##B$!$）资助的课题 H

! K 引 言

随着对用于蓝色及紫外固态激光器，发光二极

管和光检测器等半导体材料研究的深入，作为一种

新型的紫外半导体材料，F45，F4)<5越来越受到人
们的关注 H 与人们最初发现的紫外激光物质 L*&相
比，F45具有与 L*&相似的紫外发光特征，并且具有
比 L*&亮的发光特性（因为在室温下，F45的激励束
缚能为 @$ M’?，而 L*&为 "@ M’?），因而基于 F45紫
外激光器的研究就十分引人注目［!—%］H F45是一种
具有广阔应用前景的透明晶体材料 H 如掺 N.的 F45
透明薄膜具有良好的导电特性，因而可作为透明电

极来使用 H 掺 )<元素后构成 F4)<5薄膜材料，不
仅可作为制作透明晶体管和紫外线传感器的材料使

用，而且还有望用于制作人体生理机能指标传感器

的核心部件［O—B］H
F45与 )<5 晶体具有相近的晶格常数和结合

长度，并且二者的禁带宽度相差又比较大（室温下

F45的禁带宽度为 #K#@ ’?，)<5 的禁带宽度为
PK% ’?），因而二者比较容易混合（即在 F45 中掺

)<）构成禁带宽度随 )<组成量而变化的 F4)<5晶
体，也就是说，容易制作出工作于紫外光波长区域的

适合于任意波长的光电子材料 H 同时，由于 F45晶
体是 Q8,+R-+’结构，)<5晶体是 /9160*.+结构，因而
当 )<在 F4! G !)<!5中所占的比例 ! 超过 $K""时会
产生相分离 H 因此，如何控制生长条件，使在不产生
相分离的条件下，尽可能提高 )<的掺杂量，从而制
造出可工作于很宽波长范围内的 F4)<5薄膜半导
体材料就成为 F4)<5晶体研究领域的重要课题 H 而
在制作半导体器件时，对 F4)<5折射率的精确控制
就显得非常重要 H 在一定波长的激光作用下，F45
由于具有双折射性，其对 9光和 ’光体现出各自确
定的折射率，而 )<5不具有双折射性，体现出一种
固定的折射率 H 因而可以认为，F4! G ! )<!5 薄膜同
样具有双折射性，其对 9光和 ’光体现出的折射率
应该分别介于 )<5与 F45的 9光和 ’ 光的折射率
之间，并且随 )<的组成量 ! 而变化 H 因此，如果准
确测得 F4! G !)<!5薄膜的折射率，也就可以得出薄
膜中 )<的组成量 H 反之亦然 H 另一方面，如何快速
准确地测定 F45，F4)<5 薄膜的厚度，以及 F4! G !

)<!5薄膜的折射率，进一步如何控制生长条件，以
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得到所需的 !" 组成量的 #$!"% 薄膜，也成为
#$!"%晶体研究的重要课题［&—’(］)
本文利用偏振光椭圆率测量仪（*++,-./01234）对

分子束外延（!5*）法在 67--8,31 衬底上生长的
#$’ 9 !!"!% 薄膜的薄膜折射率和厚度进行了测试 )
结合 :;<法测得的薄膜中的 !" 组成量，经数值拟
合，导出表征薄膜厚度与薄膜生长条件、薄膜折射率

与薄膜中的 !"组成量之间关系的曲线，为 !5*法
在 67--8,31衬底上生长 #$’ 9 !!"!% 薄膜时控制薄膜
厚度以及在制作 #$’ 9 !!"!%薄膜的波导时控制薄膜
的折射率提供了理论依据 )

( = #$!"%薄膜的生长及 !"组分测定

#$!"%薄膜是在 *-,>?1.2超高真空度（ @ ’A9& <7）
环境的 !5*装置中生长的 ) 如图 ’所示，表面严格
清洗的 67--8,31 衬底（" 面）分别经过 ’A 0,$的 %!

（氧基）照射及 BAAC下的退火处理后，将衬底温度
降低到设定的温度，直接生长 #$!"%薄膜 ) 在生长
过程中，严格控制生长参数，使氧气流量为 A=D EE0，
射频功率为 FGA H，#$坩埚的温度为 FG&C，此时在
衬底表面附近测得的 #$蒸气压强为 F=’ I ’A9 D <7)
也就是说，在薄膜生长过程中，使 #$的供给量保持
一定，只改变 !"的供给量，从而形成所需 !" 组成
量的 #$!"%薄膜 ) 在这里，选择 6*;JF(A（最大流量
为 G EE0）作为氧气的质量流量计，选择 *,K/
1$",$113,$" *LJ’AAA作为氧基源 ) 在功率一定，频率
为 ’F=GM !NO的射频作用下产生适合于薄膜生长的
氧基分子束 )

图 ’ #$!"%薄膜组成示意图

采用 :;< 和 *<!P 法分别对上述过程生长的
#$!"%薄膜的 !"组分进行了测试 ) 将重量已知的
高纯度 #$，!" 先后溶于 ’AQ的 N;+ 溶液中，形成
#$，!"元素重量密度可知的标准试液 ) 如此反复，
形成一组不同重量浓度的标准试液 ) 对此标准试液
实施 :;<测试，分别针对 #$，!"得出重量浓度与确

图 ( :;<与 *<!P测试结果对照

定波长上检测到的火焰发光强度的数值 ) 实施最小
二乘法进行数值拟合，分别形成 #$，!"元素的检量
线 ) 其次将被测薄膜样品的一半（另一半留作 *<!P
测试用）溶于 ’AQ的 N;+中，形成待测试液 ) 对于待
测试液进行测试，并通过检量线的计算，得出其重量

浓度 ) 进一步运算，得出被测试液中 !" 的摩尔浓
度，即 !"组成量 )
将留作 *<!P测试用的样品去除薄膜表面的杂

质后置入 *<!P测试装置，经抽真空、液氮冷却特性
R射线检测装置的前置放大器，在加速电压为 ’A
KS，激发电流为 FA!P，倍率为 ’AAA倍，特性 R射线
取出角度为 DGT的条件下，调整锁死时间为 ’BQ—
(AQ，测试薄膜所含元素对应的特性 R 射线强度
谱，其次在低能量校正下，实施 #PU补正，计算得出
被测 #$’ 9 !!"!%薄膜的 !"组成量 ! )
对薄膜分别实施 :;<与 *<!P测试的结果如图

(所示 ) 由图可知，当 !"组成量 !"A=G时，二者的
测试结果相当一致［’F，’D］)

F = #$!"%薄膜折射率及厚度的测定

本实验中使用日本 !,O/V,+4 株式会社生产的
*++,-./01234对 #$!"% 薄膜样品进行折射率和厚度
的测试 ) 在测试前，首先要对被测样品表面进行清
洁处理 ) 将被测样品依次放入装有甲苯、丙酮、异丙
醇的烧杯并在一定温度下采用超声波分别清洗

G 0,$，以去除薄膜表面的有机物、油渍和灰尘等
杂质 )
在测试过程中，首先根据薄膜衬底的类型选择

在薄膜表面入射光的入射角度和起偏器的取向角
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度 ! 对于 "#那样类似金属的衬底，薄膜表面入射光
的入射角度设定为 $%&，起偏器的取向角度设定为
’(&；对于 ")**+#,- 那样透明的衬底，薄膜表面入射
光的入射角度设定为 .(&，起偏器的取向角度设定
为 /%&!
图 0所示为 122#*345-6,7构成示意图 ! 将被测样

品放在测试台上，调节入射光路上的光衰减片使一

定强度的光入射到被测样品 ! 然后聚焦，并根据所
测样品的组成选择适当的程序 ! 根据所选程序的提
示，操作四分之一波片判别操作区域，进行测试 ! 输
入参数进行计算，记录显示结果 ! 其中，显示中的折
射率即为被测样品的折射率 ! 参考膜厚测试仪所给
出的数值进行计算，以确定周期数，并根据周期数、

一个周期的厚度及余值计算出被测薄膜的厚度 !

图 0 122#*345-6,7 测试系统构成示意图

基于图 0，透过检偏器后的相对光强 ! 可表示
为

! 8 "% 9 "/ :43（;!）9 "; 3#<（;!）， （/）

式中，!为检偏器的偏振主轴与入射光偏振主轴的
夹角，"%，"/，"; 为 =4>,#-,系数 ! 假定!在 %&—/?%&

之间等间隔取 # 个点，则
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式中，!$ 为在!$ 角度下测得的光强 ! 于是椭偏参数

可表示为
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对应的椭偏方程可表示为

6@#·-B*（#$）8
&C

&3

8 ’（#/4，#/-，#;4，#;-，

#%，%%，&，(）， （?）
式中，% 为起偏器取向角，&*，&3 分别为 *，3 光的

=,-3<-2复反射系数，#/4，#/-，#;4，#;-分别为对应于

4，-光的被测薄膜和衬底的复折射率，#%，%% 分别

为环境媒质的折射率和入射角，&为入射光在真空
中的波长，( 为被测薄膜的厚度 !
由于测试结果具有周期性，因此实际的薄膜厚

度可表示为

) 8 *% 9 +·,， （D）
式中，*%，, 分别为 122#*345-6,7测试所得的薄膜厚度
基准值和一个周期的薄膜厚度，+ 为周期数 ! 将 )
与膜厚探针测试仪所测得的数值进行比较，选取使

二者最接近的 + 作为周期数，由此确定被测薄膜的
准确厚度 ) !

图 ’ E</ A ,F@,G薄膜折射率随 F@组成量变化关系曲线

图 ’所示为将利用 122#*345-6,7测得的薄膜折射
率与文献［/(］所给结果的对照 ! 其中，横轴为由 HIC
所测得的薄膜中 F@ 的组成量，纵轴为薄膜的折射
率 !“#”表示用 122#*345-6,7自己测量所得的数据，
实线表示基于自测数据由最小二乘法拟合给出的曲

线 !“ 9”，“&”分别表示文献［/(］中给出的“4”光和

“-”光的测试数据，虚线表示基于这些数据由最小二
乘法拟合给出的曲线 ! 本文分析认为，文献［/(］所
给出的数据是基于透过法利用棱镜耦合技术分别对

于 4光和 -光测得的薄膜折射率，是准确数据 ! 而
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本实验中利用 !""#$%&’()*+所测得的数据没有区分 &
光和 (光，是二者的合成值 , 当入射光的入射角度
确定后，在被测薄膜中所经历的 &光和 (光合成方
向与光路长度一致，因而所感受到的合成的折射率

也应该一致 , 但是，由于这种方法测试简单，重复性
好，在测试之前对设备进行详细的校准，采用校准后

的设备对衬底 -.$$/#*(和 -#测试的数据与标称值完
全一致 , 同时，拟合结果表明，01234薄膜的折射率
随薄膜中 23组分的减少呈线性减小趋势，这也是
符合常识的 ,
固定 01坩埚的温度为 5678，23坩埚的温度为

59:8，衬底温度为 6;;8，射频功率为 56; <，在氧
气流量分别为 ;=> ??’，;=7 ??’，9=@ ??’的条件下，
控制生长时间为 @ /，生成 01234薄膜 , 图 6（.）所示
为分别利用 !""#$%&’()*+ 与 ABC 测得的 01234 薄膜

厚度与其中的 23组成量 , 由图可以看出，随着氧气
流量的增大，生长速度接近线性增大，23组成量接
近线性减小 , 将 01234薄膜按其厚度与 23 组成量
换算成 014及 234的厚度时，结果如图 6（D）所示 ,
由图可知，234 的膜厚不随氧气流量的增大而改
变，表明在这种生长条件下，薄膜中 23的含有量保
持一定；014的膜厚随氧气流量的增加而线性增大 ,
表明在这种生长条件下，薄膜中 01的含有量与氧气
流量成比例 , 于是，当增大氧气流量时，薄膜中含有
的 01量也随之增大 , 这意味着进入生长环境中的
01的量非常多，即薄膜生长处于 01过剩状态 , 与此
相反，薄膜中含有的 23 的量不随氧气流量的变化
而改变，始终保持一个定值 , 这意味着进入生长环
境中的 23 的量已全部存在于 01 薄膜中，也就是
说，23的附着系数大于 01的附着系数 ,

图 6 019 E !23!4薄膜厚度与 23组成量随 4@ 流量变化的关系曲线

>= 结 论

本文利用偏振光椭圆率测量仪（!""#$%&’()*+）对
分子束外延（2F!）法在 -.$$/#*( 衬底上生长的
019 E !23!4 薄膜的厚度和折射率进行了测试 , 结合

ABC法测得的薄膜中的 23组成量，经数值拟合，导

出表征薄膜厚度与薄膜生长条件、薄膜折射率与薄

膜中的 23组成量之间关系的曲线 , 结果表明，随薄
膜中 23 组分的减少，01234薄膜的折射率呈线性
减小趋势 , 这为 2F! 法在 -.$$/#*( 衬底上生长
019 E ! 23!4 薄膜时控制薄膜厚度以及在制作

019 E !23!4 薄膜的波导时控制薄膜的折射率提供了
理论依据 ,
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