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石西化镐薄膜微区分析
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1电气技术系 3

摘要 本文用电子探针对硒化福薄膜进行徽区分析
,

对薄膜的成分和厚度进行同时测定
,

并分析

了制备条件对薄膜参数的影响
。

关键词 半导体薄膜
,

徽区分析
,

硒化福

引言

非晶态硒化锡薄膜是一种新型的光电功能材料
,

在快速光电探测器和快速光电开关方面

有着广泛的应用前景中
6

为了进一步优化制备条件
、

提高薄膜质量
,

可以应用电子探针技术对

不同条件下制备的薄膜进行微区分析
,

通过检测聚焦电子束轰击样品表面产生的多种信号
,

研

究微区的化学成分
、

表面形貌等物理化学特性
。
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采用 ; < ;
一

�= 。型多层真空镀膜机制备 > ?≅Α 薄膜
,

用铝舟作为电阻热发的蒸发源
,

源材

料采用高纯的 2?头 试剂
,

基底与蒸发源距离 �Β
> Χ 制备时真空度为  

6

“ Δ +。一
,

9Ε
,

并适当选

择蒸发电流
、

蒸发速率和蒸镀时间
6

第一组样品采用 Φ
6

5Χ Χ 厚的铜片1纯度 ”
6

7呱3作为基

底
,

淀积基底温度分别为 �ΦΦ ℃
、

�=Φ ℃和  ΦΦ ℃
,

在其它制备条件相同的情况下得到对应于不

同基底温度的三个 2? ≅Α
薄膜样品

6

第二组样品用块状 2 Γ 、

≅Η 和 & Ι 1纯度 ”
6

7 ϑ以上 3作为基

底
,

一起固定在真空镀膜机样品架上
,

在不对基底供烤加热的情况下同时蒸镀三个 2? ≅Α 薄膜

样品
6

用日本岛津制作所 − 9<
一

Β� Φ∗ 电子探针和 日本菲利浦 −; &Δ
一

7� ΦΦ 能谱仪对两组样品的

薄膜及基底元素的标识 Δ 射线强度分析进行测定
,

并在同样条件下侧定 跳
、

2么 .Η
、

2 Γ 和 & Ι

等块状标样相应的标识 Κ 射线强度
6

对第一组择品进杆线分析和面分析
,

定性地研究薄膜中

.Α 和 2 ? 元素分布的均匀性
6

为了验证薄膜成分和厚度的侧量结果
,

用原子吸收分光光度计测

本文 � 7 7 �
一

�  
一
 Β 收到

6

福建省自然科学基金资助课题
6
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定薄膜的 . Α 和 2?

薄膜断面厚度
,

成分
,

让基底铜片形变使薄膜脱离基底
,

用日立 .
一

=Λ Φ 型扫描电镜直接测量

 结果和讨论

 
6

� 薄膜元素分布的均匀性

元素标识 Δ 射线面扫描图象能反映样品表面分析区的元素分布情况
,

在某种元素浓度高

的区域
,

图象中对应区域亮点比较密集
,

平均亮度就较高
,

反之则亮度较低
6

图 � 和图  分别为

基底温度 �Φ Φ ℃样品的 . Α
元素和 > ? 元素的面分析照片

,

实验加速电压为  = Ν ,
,

放大倍数为

== Φ 倍
6

从照片中可看出 ≅ Α 元素和 > ? 元素面分布较均匀
,

图 � �Φ 。℃样品 . Α
元素面分析图 图  �Φ 。℃样品2? 元素面分析图

用电子束在样品表面进行线扫描
,

得到某种元素在同二扫描线上浓度变化曲线
6

图 8 和图

� 分别为基底温度 � ΦΦ ℃样品 ≅Α 元素和 2 ? 元素线分析照片
,

图 = 为 2?≅
Α
薄膜徽区形貌图

,

实验加速电压为  = Ν,
,

放大倍数为  = Φ Φ 倍
、 6

、

从图 = 可见薄膜表面微区形貌平整清洁
, ·

图 8 和图 � 显示元素线分布较均匀但有一定的

起伏
6

为了定量地了解 2 ?≅ Α
薄膜元素浓度变化的情况

,

对薄膜进行多点分析
,

在 �Φ 个点上的

测量结果表明.Α 和 2? 两种元素的标识 Δ 射线强度的变化都小于 �多
6

综合面分析
、

线分析和

点分析的结果可见基底温度 � ΦΦ Α 样品 . Α
和 2? 两种

6

元素的分布是较均匀的
6

对基底温度

�= Φ℃和  Φ Φ ℃样品的实验也得到类似的结果
6 Ο

一 异
‘

 
6

 同时测定薄膜成分和厚度
‘ Ο

程万荣等人
〔幻提出直接利用薄膜和基底的 Δ 射线能谱来同时测定薄膜的成分和厚度的

方法
,

对在 % Ε2 Π 基底上真空淀积的 2 Γ 一

≅Η 合金薄膜进行测量
6

将文献〔 〕的结果推广得到试样

.Α 元素激发的 Θ
。

强度和 2 ? 元素激发的 ∋
。

的强度分别为

, Ρ ·
。

一

丁Σ、
1尸· 3田、 、‘

·

, 二Τ ‘一 痴
6

,
。二‘, ? ‘9Υ ,

,
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图 8 �。。℃样品 .Α 元家线分析图 图 � �。。℃样品和2? 元素线分析图

城
一

ς、
19Υ ,、1∋6 , Α Δ Τ‘一

‘
6

9Υ
2. 2‘,“‘9Υ ,

,

1 3

式中9Ω 为薄膜的质量厚度
,

沁
6

和 月址
6

分别为

薄膜对 .Α
和 2? 的标识谱线的吸收系数

,

叱
1Θ6 3和峋 1乙 3分别为 .Α 元素 Θ

6

荧光产率和

2? 元素 ∋6 荧光产率
,

沪为 Δ 射线取向角
,

久
19Υ 3和 巾> ? 19Υ 3分别为离试样表面 Ξ 处 . Α

原

子和 2? 原子激发的单位质量深度的游离数
,

采用矩形分布函数即进行近似计算
,

可得到

坛
6

月血
6

和 > 、阳“的关系
,

其中 > , 和侃分别

为.Α 元素和 2? 元素在薄膜中的重量百分数
6

计算时要考虑入射电子直接激发和经基底背

散射后再次穿过薄膜时的激发
‘幻 ,

计入所有可

能的荧光效应
,

并引入修正因子抵消因 Θ 与 ∋

系电离截面之比的不准确性造成膜成分的误 图 = �ΦΦ ℃样品徽区形貌图

差
6

由文献〔幻进行推广可得计算铜基底上薄膜厚度的公式
�

Ψ Ψ

: 、
Ψ

Ζ : 、
Ψ Ψ

砰 一砚哥不石不而
,”

喻舔万减
〕

, 18 3

式中几
尤 6

和 了伪气分别为纯铜标样上侧得 Θ6 和 ∋6 的强度
,

+’二
6

Ζ+
少

叭分别为在相同条件下从
铜基底上薄膜试样测得的 2 Γ

的 凡和 ∋
6

的强度
,

引入修正因子 [ 修正因忽略入射电子穿过

薄膜后的能量衰减造成的误差
,

[ 等于 几峨
6

Ζ几气分别取穿过薄膜衰减后的电子能量和取入射

电子能量时的计算值之 比
,

可按文献〔8〕的方法计算
6

对以 .Η 或 & Ι 为基底的薄膜也可得到类

似的结果
6
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分别用 − 9<
一

Β �Φ∗ 型电子探针波谱仪 1∴ ; . 3和 − ; & Δ
一

7 � Φ Φ 能谱仪 1− ; . 3在  =Ν , 加速

电压下对第一组样品的薄膜和基底元素标识 Δ 射线强度进行测定
,

用上面的方法计算可得薄

膜成分和厚度
,

如表 5所示
6

表 � 第一组样品实验结果

淀积荃底温度 荃底

�Φ Φ ℃

仪器

− ; .

∴ 53.

− ; .

∴】犯

2份拓 厚度1人3

= Β
6

=Β
Ο

 Φ �Β

 Φ ΒΛ

�=Φ ℃
= Λ

。

7

= Β
。

�

 � Β7

 � 8 

!,,二介∀

]
6

66一,目� �孟 ,连‘
‘

曦

用原子分光光度计测得 !∀∀ ℃样品 几 # ∃%
�

%呱
,

!& ∀ ℃样品以 ∋ ()
�

)呱
�

用扫描电镜对薄膜

断面直接观察
,

发现膜的几何厚度较均匀
,

测量多个厚度数值取平均
,

得 !∀∀ ℃样品厚度为

) ! ∃ )人
,

! & ∀ ℃样品厚度为 ) & ∗ )人
�

以上结果与电子探针测定结果相一致
�

实验结果说明薄膜

元家重量百分比与制备时基底温度有关
,

!∀ ∀℃样品 + ,
和 −. 原子数的比符合 − ./, 化合物化

学配比
,

! &∀ ℃样品中 +, 含量偏多
�

)
�

∃ 不同基底上薄膜的测定

对第二组样品在 )& 0 1 加速电压下用 2 3 + 和 4 3 + 两种仪器进行定量分析
,

得到薄膜成

分如表 ) 所示
�

表 ) 第二组样品实验结果

−、肠

( !
。

∀

( ∀
。

&

∃ 5
。

∀

∃%
。

!

6丽73+菜
荃 底

4 3 +

2 3 +

( )
�

%

( !
。

∗

−以呱

&%
。

∀

& %
。

&

8 ∃
。

∀

8 ∀
。

%

&5
�

!

&∗
。

)

实验结果表明
,

相同制备条件下在不同基底上蒸镀的 −. /, 薄膜的元素重量百分比不同
,

这与基底导热率有关
,

导热率较低的 +9 作为基底时
,

薄膜中 +, 含量偏多
,

而导热率较低的 : ;

作为基底时则相反
�

∃ 结论

− ./ ,
薄膜的微区分析

,

表明适当控制真空热蒸发的制备条件可以得到元素成分分布均匀

且厚度均匀的 −. /, 薄膜
�

推广程万荣等人的的方法可实现纯元素基底上 −. /, 薄膜成分和厚

度的同时测定
,

得到较为满意的结果
�

薄膜元素成分的含量与制备时基底的温度及基底材料有

关
,

淀积基底温度为 !∀∀ ℃的铜基底上 −. /, 薄膜中 /, 和 − . 原子数比符合化合物的化学配

比
�

感谢福建省浏试技术研究所电子探针组在实脸上的帮助
�
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