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 It is very difficult to obtained the Auger depth profile of InP multilayer structures with argon 

ion sputtering because the very large surface roughness is caused ; therefore the analyses of InP 

multilayers have been carried out practically with the angle-lap profiling method. In order to 

establish an Auger depth profiling analysis method for a InP/GaInAsP multilayer structure specimen 

with the conventional depth profiling analysis method, we have investigated the dependence of the 

depth resolution on ion accelerating voltage and ion current density. The depth resolution improved 

according to the increasing the argon ion accelelating voltage in the range of 1'-3 keV. We have 

obtained the excellent Auger depth profile of the InP/GaInAsP multilayer structure by using the 

argon spot beam of high ion density.

　 1.は じ め に

　近年,光 デバ イス用 の材料 として化合物半導体多層膜

の作 製が盛 んに行 われてい る。 これ らの多層膜で は,界

面状態が材 料特性 を大 き く左右す ることが 知 ら れ て い

る。そのため,積 層状 態を正確 に評価 する ことが重要で

あ り,オ ー ジェ電子分光 法(AES)が 広 く用 いられて い

る。

　 しか しInP系 試料で は,　Arイ オ ンを照射 すると表面

に凹凸 の大 きいあれが生 成 し,通 常のAES法 ではInP

多層膜 の深 さ方向分析 を行 うことは困難である とされて

いる1)。そ こで,実 際 のInP多 層膜の分析 は,斜 め研磨

法 やZalar rotation法 で行 われているが,筆 者 らは

試料冷却法 によりInP/GalnAsP多 層 膜 の分 析 を行

い,優 れ た深 さ分 解能で分析で きることを明 らかに して

きた。 しか し,こ れ らの方法は装置上の制約が大 きく,

常 に用 いることは困難な ことが多 い。 したが って通常の

AES法 によ りInP多 層膜の深 さ方向分析が可能になれ

ば実用 的にはその意義 は大 き い。 そこでInPIGalnAsP

多層膜 を用 いて,通 常 のAES深 さ方向分析 によ り,イ

オ ン加速電圧 およびイオン電流密度のAESデ プスフ。ロ

ファィル に対す る効果 につ いて検討を行 った結果,深 さ

方 向分析 が十分 に可能であ ったので以下報告す る。

2.実 験

　2.1　 試 料

　検討 に用 いた試料 は,MOCVD法 によりInP基 板上

にInP:650A, GalnAsP:500Aを 交互 に8層 積層 し

た多層膜 を用 いた。試料全体 を断面方向か ら観察 した透

過型電子 顕微鏡(TEM)像 をFig.1(a)に 示 す。 ま

た,Fig.1(b)は1,2層,　 Fig.1(c)は3,4層 界 面

を原子 レベルで観察 した格子像で ある。 これ らよ り界 面

は,非 常 に急 しゅん であり,界 面 のみだれは,1原 子 層

程度 である ことがわかる。

　2.2　 AES深 さ方 向分析

　 AESに よ る深 さ方 向分析 は,イ オ ンビームを一定 方

向か ら照射 してエ ッチ ングを行 う通常 の方法で測定を行

った。 イオ ン加速 電圧 は,1kVお よび3kVを 用いた。

また,イ オ ン電 流密度 は,エ ッチ ング面積 を3段 階 に変

える ことで調整 した。 すなわ ちスポ ッ トビーム,お よび

25



596

表

面科学 　 第13巻 　 第10号 　(1992)

Fig. 1 Transmission electron microscope image of a InP/GaInAsP multilaycr thin film 

grown by MOCVD. 
 (a) <110> cross-section image, (b) cross-section lattice image of 1. InP/2. GaInAsP 
inteface, (c ) cross-section lattice image of 3. InP/4. GaInAsP interface.

ス ボ ッ トビー ム を 大小2種 類 の 幅 に ラス タ ー した3種 類

で あ る。 実 際 にlnP/GalnAsP多 層 膜 を測 定 した とき の

平 均 エ ッチ ング レー トお よ び イ オ ン電 流密 度 は,つ ぎ の

と お りで あ る。Arイ オ ン1kVで は ス ポ ッ トビ ー ム の

場 合 が563/Amin(約80μA/cm2),ラ ス タ ー幅 ・小 お よ

び大 で は それ ぞ れ56A/min(約15μA/cm2),4A/min

(約5μA/cm2)で あ る。Arイ オ ン3kVで はス ポ ッ ト

ビ ー ム の場 合 が637A/min(約130pA/cm2),ラ ス タ ー

幅 ・小 お よび 大 で は それ ぞ れ270Afmin(約50μA/cm2),

32A/min(約10μA/cm2)で あ る。

　 これ らの測 定 は,日 本 電 子 製 オ ー ジ ェマ イ ク ロプ ロ ー

ブJAMP-30で 行 っ た。 イ オ ン種 に はAr+,入 射 角 は試

料 面 よ り35度 で あ る。1次 電子 線 の加 速 電 圧 は5kV,

入 射 角 度 は試 料 面 よ り90度,ビ ー ム電 流 は約O.1μAで

あ る。1次 電 子 線 の ビ ー ム 径 は ラ ス タ ー エ ッ チ ン グ

の場 合 は約70gemφ,ス ポ ッ トビー ム エ ッチ ング で は約

1μmφ で あ る。測 定 し たAugerピ ー ク は,In-MNN

(404eV)お よ びP-LVV(120eV)で あ る。

3.　結果および考察

　3.1　 Arイ オ ン加 速 電 圧1kVの 場 合

　Fig.2(a)に エ ッチ ング レー ト4A!minの 場 合 に得

られ た デ プ ス プ ロ フ ァィル を示 す 。Fig.3(a)は 分 析後

の 表面SEM像 で あ る。Fig.2(a)が 示 す よ うに エ ッチ

ン グ レー ト4A/minの 場 合 に は,　In-MNN,P-LVVの

プ ロ フ ァィ ル は分 析 深 さが 深 くな る に つれ て 深 さ分 解 能

は 著 し く低下 して お り,プ ロ フ ァイ ル か らは 膜 の 積 層 状

態 を 考 察 す る ことが で きな い。 ま た,Fig,3(a)よ り試

料 表 面 に は,一.面 にイ オ ンの 入 射方 向 に成 長 した コ ー ン

が 見 られ た。

　 Fig.2(b)は,Fig.2(a)で 用 い た イ オ ン ビ ー ム の ラ

ス タ ー幅 を 小 さ くして,エ ッチ ン グ レー トが56A/min

の 場 合 に得 ら れ た デ プ ス プ ロ フ ァイ ル で あ る。Fig.3

(b)は 同 法 で 分 析 した 後 の 表面SEM像 で あ る。 エ ッチ

ン グ レ ー トが56A/minの 場 合 はFig.3(a)が 示 す よ

う に,In-MNN,P-LVVの プ ロフ ァイ ル は 試 料 の周 期

構 造 を 反 映 した もの とな って いた。 しか し,そ の 形 状 は

表 面 近 傍 で は矩 形 で あ る が,分 析深 さ が深 くな る と 山型

に変 化 して い た。 分 析 後 の表 面 には,Fig.3(b)が 示 す

よ う に コ ー ンの生 成 が 見 られ た。 この コ ー ンは,Fig.3

(a)の もの と形 状 は ほぼ 等 しいが,コ ー ンの 生 成 間 隔 お

よ び 高 さ に違 いが 見 られ,そ の 間 隔 は わず か に広 く,高

さ は低 い 傾 向 に あ った 。 また,Arイ オ ン1kVで ラ ス

タ ー ビ ー ム エ ッチ ン グ した 場 合,エ ッチ ング の前 後 に お

いて 表面 の 色 が変 化 して いた 。 エ ッチ ング 前 の試 料 は金

属 光 沢 で あ った が,エ ッチ ング後 は 黒色 化 して い た。

　 ま た,Fig.2(c)は エ ッチ ング レ ー ト563A/minの

ス ポ ッ トビー ム で エ ッチ ング して 得 られ た デ プ ス プ ロフ
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Fig. 2 AES depth profile of a InP/GaInAsP multilayer specimen with argon ion
 sputtering; the energy of which was 1.O kV. 

(a), (b):raster argon ion beams;(c);spot argon ion beam. 
Sputtering rate : (a) 4A/min, (b) 56A/min, (c) 563 A/min.

Fig. 3 Scanning electron microscope image of a surface of InP (substrate) after ion 
sputtering; the energy of which was 1. 0 kV. 
Sputtering rate : (a ) 4A/min, (b) 56A/min, (c)-1), 2) 563A/min.
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アイ ル で あ る。Fig.3(c)-1),2)は 分 析 終 了 後 の 表面

SEM像 で あ る。 ス ポ ッ トイ オ ン ビー ム を 用 い た 場 合 は

Fig.2(c)が 示 す よ う に,In-MNN,P-LVVい ず れ の

プ ロ フ ァィ ル も矩 形 で あ り,優 れ た深 さ分 解 能 を 保持 し

て 分 析 され て いた 。P-LVVプ ロ フ ァイ ル で は,表 面 か

ら第3層 目 と第7層 目の 元素 の 出 現 側 で は,わ ず か にP

強 度 の上 昇 が見 られ た 。

　 Fig.3(c)-1),2)はArイ オ ン1kVス ポ ッ トビ ー

ムで エ ッチ ング を行 った 後 の 表面 をSEM観 察 した も の

で あ り,電 子 ビー ム 照 射 位 置 お よ び そ の周 辺 部 に山 脈 状

の あ れ が 観 察 され た(Fig.3(c)-1))。 しか し,そ の他

の エ ッチ ング され た 部 分 は ほぼ 平坦 で あ った。

　 InP/GalnAsP多 屑 膜 で は分 析 後 のSEM像 よ り,ミ

ク ロ ン単位 の イオ ン誘起 表面 あ れ が 観 察 され て お り,こ

れ の 深 さ分解 能 に与 え る影 響 は 他 の要 因 に比 べ て け た 違

い に大 きい。 した が って,ラ ス タ ー ビ ー ム エ ッチ ング し

た場合 に深 さ分解能が著 しく低下 したのは主 と して表面

あれの影響によると考 えられる。

　通常,表 面 あれ はイオ ン加速電圧 が高いほどその程度

は大 き くなる ことが,金 属 系多層膜9お よび半導体多層

膜6)な どで明 らかにされてい る。 これ は,表 面あれがイ

オ ン照射時の非 弾性衝 突にお けるエ ネルギ ーに依存 して

大 き くな るとい う物理 的要因 によ り生成 す るため と考 え

られ る。しか しInP/GalnAsP多 層膜 では,表 面あれはイ

オ ン電流密度 に依存 してお り,イ オ ン電流密度が大 きい

ほど 表面あれの生成 は抑制 され,深 さ分 解能 も著 しく向上

する ことが明 らか に な った。 二れは,InPIGalnAsP

多層膜の表面 あれが主 に加速電 圧 の効果 によ って生成 し

てい るのではな く,材 料特有 の物性 が要 因にな っている

ことを示唆 してい る。

　 3.2Arイ オン加速電圧3kVの 場合

　 Fig.4(a)お よ び(b)に 示すデプスプ ロファイルは,

Fig. 4 AES depth profile of a InP/GaInAsP multilayer specimen with argon ion 
sputtering; the energy of which was 3.0 kV. 

(a ), (b) : raster argon ion beam ; (c) : spot argon ion beam. 
Sputtering rate : (a) 32A/min, (b) 270A/min, (c) 637A/min.

Fig. 5 Scanning electron microscope image of a surface of InP (substrate) after 
ion sputtering; the energy of which was 3. 0 kV. 

 Sputtering rate : (a) 32A/min, (b) 270A/min, (c ) 637 A/min.
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エ ッチ ング レー ト32A/min,270A/minの ラ ス タ ー イ

オ ン ビー ム で分 析 した と きに得 られ た もの で あ る。:Fig.

5(a)と(b)のSEM像 は,分 析 後 の 試 料 表 面 をSEM

で 撮 影 した もの で あ る 。

　 Fig.4(a)お よ び(b)が 示 す よ うに,　Arイ オ ン3kV

で は ラス タ ー イ オ ン ビー ム で エ ッチ ング を行 った いず れ

の プ ロ フ ァイ ル も試 料 の 周 期構 造 を正 確 に反 映 した もの

とな って い た 。 これ らの デ プ ス プ ロフ ァイ ル は,Fig.2

( b)に 示 したArイ オ ン1kVで ラ ス タ ー エ ッチ ング し

た 場合 の デ プ ス プ ロ フ ァイ ル よ り も,深 さ分 解 能 が改 善

され て い た 。 ま た,い ず れ のP-LVVプ ロ フ ァイ ル も,

表 面第1層 目の 出 現側 に お い てP強 度 が上 昇 して い た。

分析 後の表面 はエ ッチ ング レー ト32A/minの 場合 には

Fig.5(a)が 示 すよ うに,山 脈状 のあれが見 られ た。

エ ッチ ング レー ト270A/minの 場合はFig.5(b)が

示 すよ うに,表 面はほぼ平坦 であ った。

　 Fig.4(c)は スポ ッ トビームで エ ッチ ングを行 い,得

られたデプスプ ロファイルであ る。Fig.5(c)は 同法で

分析後の表面SEM像 である。スポ ッ トイオ ンビームで

エ ッチ ング した場合はFig.4(c)が 示 すよ うに,P-LVV

ではプ ロファイルの出現側 すべてにおいて強度の上昇 が

見 られた。 しか し,そ の形状は深 さ方 向 に対 して矩形 が

保たれていた。In-MNNで は,P-LVVに 比べ てプ ロフ

ァイルは山型 に近い形状を示 してい るが,深 さ方 向 に対

して形状の変化は ほとん ど見 られなか った。また,Fig.

5(c)が 示すよ うにスポ ッ トイオ ンビームで分析後 の表

面は,ほ ぼ平坦で あった。

　 一般 には深 さ分解能は イオ ン加速 電圧が低 いほど改善

され る 。 しか し,InPIGalnAsP多 層膜 では ラスター

イオ ンビームを用 いた場合,イ オ ン加速電圧3kVで 得

られたデプスプ ロファイルは イオ ン加速 電圧1kVの も

の に比べて,深 さ分 解能が優 れてお り,深 さ方 向分析 が

十分 に可能であ った。これはInP系 多層膜特有 の現象 と

考え られ るが,そ の効果 については完 全 には明 らかには

な らな い。 しか しイオ ン加速電圧を高 くす ることでスパ

ッタ リング収量は大 き くな りエ ッチ ング レー トは高 くな

る。 したが ってエ ッチ ングレー トが深 さ分解能を左 右す

ると考え られ る。 そのため,ス ポ ットイオ ンビームでエ

ッチ ング した場合 にはイオ ン加速電圧1kVお よび3kV

共 に優れたプ ロファイルが得 られたのであろ う。

　 また,イ オ ン電流密度および イオ ン加速電圧をいずれ

も高 くす ることで深 さ分解能を向上 させ ることが可能で

あ った。一方,エ ッチ ングレー トの低い エ ッチ ング条 件で

は,表面 あれが大 きく,そのため十分 なデプスプロフ ァイ

ルを得 る ことができなかった。 さ らに この場合 には試 料

表面が黒色化 して試料ダ メージを受 けてい るなどが見 ら

れた。いいかえればデプスプ ロフ ァイルの良否 は分析 時

間 に依存 してい ると考 え られ る。 これはInPIGalnAsP

多層膜 表面ではイオ ン照射 時の熱 と材料特有 の物性 があ

いま ってイオ ン誘起表面 あれが生 成す るとともに,さ ら

に試料はエ ッチ ング時の熱の影響 をマ クロ的に受け,そ

れは時間の関数 となって深 さ分解能 を低下 させ るイオ ン

誘起バル ク拡散 が起 こると推 察 され る。 したが って

試料冷却法ではイオ ン照射 時の熱の影響 を抑 制 され るた

め,InPIGalnAsP多 層 膜 を優 れた分解能 で分析 で きる

であろ う。

　 しか し,今 回の実験 よ り通常 のAES法 で も実用 的 に

は十分 にInPIGalnAsP多 層膜 の深 さ方 向分析 が可能 で

あ る。

　 4.　 ま と め

　通常のAES法 によ りInP/GalnAsP多 層膜 の深 さ方

向分析 を行 い,つ ぎの ことを明 らか に した。

(1)深 さ分解能 はイオ ン電 流密度 に依存 してい る。そ

して,イ オ ン電流密 度が高 いほど深 さ分解能は向上す る。

(2)　 ラスターイオ ンエ ッチ ング した場合 には,イ オ ン

加速電圧が高い ほど深 さ分 解能は優 れて いる。

(3)　 スポ ッ トイオ ンビームでエ ッチ ングす ることで,

通常のAES法 で も表面 あれを抑 制 して深 さ方向分析 が

可能で ある。
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