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 We have investigated the dependence of the depth resolution of Auger depth profiles of InP/ 

GaInAsP multilayer specimens on the sputtering rate, and the surface roughness caused by the ion 

bombardment. Ar ions having energies of 1.0 and 3.0kV were used for the sputtering. The depth 

resolution of the measured Auger depth profiles was improved by increasing the sputtering rate. 

Thus we obtained, by 3.0kv Ar ion sputtering, excellent Auger depth profiles with constant depth 

resolution from the outermost surface of the samples. We found that the obtained depth resolutions 

of the trailing edge group were largely different from those of leading edges in several specimens. 

We also found that the resulting resolution of Auger depth profiles could be determined by the 

surface roughness caused by the Ar ion sputtering.

　 1.は じ め に

　 イオ ンスパ ッタリングを併用 したオージェ電子分光法

(AES)は,主 成分の深 さ方向濃度分布 を正確 に知 ること

がで きると共に多層膜の界面状態 を評価で きる手法であ

る。 しか し,こ の方法ではイオ ンスパ ッタリングによ り

元素 の ミキシ ングや表面 あれの生成 な どが起 こるため

に,深 さ分解 能が低下 する ことが知 られ ている1,2)。し

たが って,イ オ ンスパ ッタリングの深 さ分解能 に与える

影響 を把握するこ とは,デ プスプロファイル を解析する

うえで最 も重要であ る。

　 筆者 らは,こ れまでNi/Cr多 層膜,　GaAs/AIAs膜 につ

いてスパ ッタリングに用いるイオンの加速電圧 と深 さ分

解能 の関係 につ いて検討 を行 って きた3,4)。そ して,深

さ分解能 を低下 させる主要因が,Ni/Cr多 層膜 では表面

あれ の生 成に よ り,GaAs/AIAs膜 で は ミキ シングの影

響 によるこ とを明 らか に して きた。

　 また,InP/GaInAsP多 層膜 につ いて はイオ ン照射 条

件 を考慮 する ことで,通 常のAES法 に よる実用的 な深

さ方向分析が可能であ ることを報告 した 。 ここで は,

InP/GaInAsP多 層膜のAESデ プスプロファイルについて,

深 さ分解能 とスパ ッタリング レー ト,分 析深 さおよび表

面あ らさとの関係 を調べ た結果について報告をす る。

　 2.　 実　 験

　 2.1　 試 料

　 検討 に用 いた試料 は,MOCVD法 に よ り作製 した

InP/GaInAsP多 層 膜であ る。 多層膜 は,InP : 650A,

GaInAsP : 500AをInP基 板上 に交互 に8層 積層 した

ものであ る。透過型電子顕微 鏡(TEM)を 用 いた断面

観察に より界面における急 しゅん性 を評価 した結果5),

界面のみ だれは一原子層程 度であ った。

　 2.2深 さ方 向分析

　 イオ ンスパ ッタリング条件 は,イ オ ン種:Ar,加 速

電圧:lkVお よび3kV,入 射 角:試 料面 よ り35度 であ

る。 また,イ オ ンビームはスポ ッ ト(約50μmφ)お よび

それ をス キャ ンした ラス ターの2種 類 を用い た。 さら

に,イ オン電流量 を調整 してスパ ッタリング レー トを変
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化 させ,合 計 九つ の デ プ ス プ ロ フ ァ イル を取 得 した。 実

際 に 多層 膜 を測 定 した と きの平 均 ス パ ッタ リ 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。lkVの

ス ポ ッ トビ ー ム は563A/min(約80μA/cm2),ラ ス ター

ビー ム は124A/min(イ オ ン電 流 量:約1μA)で あ る。

3kVの ス ポ ッ トビ ーム は219A/min(約30μA/cm2),

637A/min(約130μA/cm2),1,763A/min(約700μA/cm2),

ラス タ ー ビ ー ム は32A/min(約10μA/cm2),36A/min

(約10μA/cm2),88A/min(約20μA/cm2),117A/min

(約20μA/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。1次 電 子 線 の 加 速 電圧 は5kV,

入射 角 は 試 料面 よ り90度,ビ ー ム電 流 は約1μAで あ る。

測定 したAugerピ ー クはPLVV(120eV),In MNN(404eV)

であ る。

　 2.3深 さ分 解 能 の 定 義

　 深 さ分 解 能 の定 義 は,ASTM法6)に 従 っ た。す な わ ち,

深 さ分 解能 は界面 におい て オ ージ ェ ピー ク強度 が100%か

ら0%(ま たは0%か ら100%)に 変 化 した と きの84%強 度

か ら16%強 度(ま た は16%強 度 か ら84%強 度)ま で の 幅

で あ る。 実 際 に は,求 めた 界 面 の 幅(時 間:min)に 平 均

ス パ ッ タ リ ン グ レー トを乗 じ,厚 さ(A)に 換 算 した。

　 3.　 結 果 お よ び 考 察

　 3.1深 さ 分 解 能 の ス パ ッ タ リ ン グ レー ト依 存 性

ス ポ ッ トお よ びラ ス ター イ オ ン ビー ム で測 定 したInP/

GalnAsP多 層 膜 の代 表的 なデ プ ス プ ロ フ ァ イル をFig.1

に示 す。Fig.1が 示 す よ うに デ プ ス プ ロ フ ァ イ ル は い ず

れ も試 料 の 周 期 構 造 を反 映 して い る。 そ して,Fig.1 a)

が示 す よ う に ス ポ ッ トイ オ ン ビ ー ム を用 い た場 合 の プ ロ

フ ァイ ル は 矩 形 で あ り,Fig.1b)に 示 す ラス タ ー イ オ ン

ビー ム で 得 ら れ た プ ロ フ ァ イ ル に比 べ て 深 さ分 解 能 は

優 れ て い る 。測 定 した プ ロ フ ァイ ル全 体 を比 較 す る た め

に,PLVVの オー ジ ェデ プ ス プ ロ フ ァ イルの 深 さ分解 能

⊿Zをス パ ッ タ リン グ レー トの 関数 と して プ ロ ッ トした 。

Fig.2a)～d)に は,界 面 の深 さが650A,1800A,2950A,

4100Aの 場 合 につ い て イ オ ン加 速 電 圧3kV:○,お よ び

1kV:● の 結 果 を示 した 。Fig.2a)が 示 す よ う に,表 面

か ら浅 い 界 面 で は △Zは スパ ッ タ リ ン グ レー トに対 して

ほぼ.淀 で あ り,測 定 条件 の 違 い に よる大 き な差 は認 め

られ ない 。 しか し,Fig2c),d)が 示 す よ う に表 面か ら深

い 位 置 に 相 当 す る界面 で は,ス パ ッ タ リン グ レ ー トが 遅

い 場 合 △Zは 増 加 す る傾 向 に あ っ た 。 こ れ に 対 して ス

Fig. 1 AES depth profile of a

 InP/GaInAsP multilayer specimen

 with argon ion sputtering.

 a) spot ion beam, b) raster ion

 beam.

Fig. 2 Dependence of the depth resolution of lnP/GaInAsP multilayer 
thin film on sputtering rate.

 a) 650A depth from surface, b) 1800A depth from surface,
 c) 2950A depth from surface, d) 4100A depth from surface.
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パ ッ タリ ン グ レー トが 速 い 条件 の△Zは,Fig.2a)～d)が

示 す ように イオ ン加 速 電 圧3kV,1kVと もに 界 面 の深 さ

の 違 い に よ る差 は ほ とん ど見 られ な か っ た。In MNNの

△Zは,PLVVよ り も約40～50%大 きい 値 を示 して い

た 。 しか し,△ZとZの 関係 はPLVVと 同様 で あ っ た。

一般 に △Zは イ オ ン電 流 密 度,イ オ ン加 速 電 圧 が と も

に低 い条 件,す な わ ち スパ ッ タ リ ング レー トが 遅 い ほ ど

向上 す る。 しか し,InP/GalnAsP多 層 膜 で は ス パ ッ タ リ

ン グ レー トが 速 い ほ ど△Zが 優 れ てお り,深 さ方 向分 析

が 十 分 に可 能 で あ る。 いい か え れ ばlnP/GalnAsP多 層 膜

の △Zの 良 否 は 分 析 時 間 に依 存 して い る とい え る 。 こ れ

は,InP/GalnAsP多 層 膜 の 表面 で は イオ ン照 射 時 の 熱 エ

ネル ギ ー をマ ク ロ 的 に受 け,時 間 の 関 数 とな っ て △Zを

低 下 させ る イ オ ン誘 起 バ ル ク拡 散 が 起 こ る た め と推

察 される。 この こ とは,表 面 か ら浅 い 位 置 の 界面 で は ス

パ ッ タ リン グ レー トの 遅 い 条 件 で も△Zの 低下 は見 られ

な か っ た こ と,PLVVの デ プ ス プ ロ フ ァ イ ルの 界 面 で

はP強 度 の 上 昇 が 見 られ た こ と51お よび 試 料 冷 却 を併 用

したAES深 さ方 向 分 析 で は 高 分 解 能 で 測 定 が 可 能 で あ

る な どか ら も支 持 で き るで あ ろ う。

　 しか し,　 一般 に 用 い られ て い る3kVの イ オ ン加 速 電

圧 で 分析 が 可能 な こ とは,実 用 的 には そ の 意 義 は大 き い

と考 え られ る。

　 3.2深 さ分 解 能 の 分 析 深 さ 依 存 性

　 深 さ分 解 能 を 分 析 深 さに 対 して プ ロ ッ トした もの を

Fig.3,4に 示 す 。 横 軸 は 表面 か らの 深 さ:Z(A),縦 軸 は

深 さ分 解 能:△Z(A)で あ る。Fig.3はPLVV,Fig.4は

In MNNを 用 い た場 合 の 結 果 で あ る 。Fig.3,4が 示 す よ

う に △ZはZに 依 存 して 増 加 す る場 合 とZに 対 し て ほ

ぼ 淀 に推 移 す る場 合 と に大 き く分 か れ る。 この場 合,

PLVV,In MNN共 に スパ ッ タ リ ン グ レー トの速 い 条

件 で は深 さ分 解 能 が 深 さに依 存せ ず 一定 の傾 向 にあ る 。

ま た,Fig.3a),　 Fig.4b)が 示 す よ う に い くつ か の デ プ

ス プ ロフ ァ イル は 元素 が 検 出 され る 側 の 界 面(出 現 側)

と元 素 が 消 滅 して い く側 の 界面(消 滅 側)と に 明確 に 分

け て 考 察 が で き る。

　 Fig.5はInP/GalnAsP多 層 膜 を,表 面 か ら第1層(深

さ:650A),第2層(深 さ:1150A),第3層(深 さ:

1800 A)お よび 第4層(深 さ:2300A)の 界面 近 傍 に相 当

す る 位 置 まで 個 々 に ス パ ッ タ リ ン グ を した後 の 表 面 を

Fig. 3 Dependence of the depth resolution with P

 LVV of InP/GaInAsP multilayer thin film on

 depth from the surface.

Fig. 4 Dependence of the depth resolution with In 

MNN of InP/GaInAsP multilayer thin film on

 depth from the surface.
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Fig. 5 Scanning electron microscope image of a surface of lnP/GaInAsP 
after ion sputtering.

 a) 650A depth from surface, b) 1150A depth from surface,
 c) 1800A depth from surface, d) 2300A depth from surface.

SEM観 察 した もの で あ る 。Fig,5a),c)はGaInAsP,

Fig.5b),d)はInPの 表 面で あ る。Fig.5が 示 す よ うに組 成

の 等 しい表 面 は ほ ぼ 同 じ形 状 で あ り,InP表 面 はGalnAsP

に比 べ て 微 小 な あ れ が 多 く見 ら れ る。 また,各 表 面 を

AFMを 用 い て 測定 した結 果,表 面の あ らさ(RMS値)

は,第1層 界 面 よ り13.3A,29.5A,15.9A,33.0Aで

あ っ た。

　 Hofmannに よ れ ば,深 さ方 向 に対 す る深 さ 分 解 能 は

大 き く二 つ の要 因 か ら成 り立 つ 。 ひ とつ は,元 素 の ミ

キ シ ン グや 選択 ス パ ッ タ リン グな ど イ オ ン照 射 誘 起 効 果

に よ る もの で,深 さ に 対 して 一定 な要 因 で あ る。 こ れ

は,主 に 浅 い 領域 の 深 さ分 解 能 を決 定 す る。 も う ひ とつ

は,装 置 要 因,試 料特 性 な どで 深 さや 時 間 に依 存 す る 要

囚 で あ り,深 い 部 分 の 深 さ分 解 能 を劣 化 させ る。 そ し

て,こ れ ら要 因 の 寄 与 の重 な りが 総 合 的 に深 さ分 解 能 を

決 定 す る 。InP/GalnAsP多層 膜 で は,イ オ ン照 射 誘 起 効

果 は,元 素 の ミキ シ ングや 選択 ス パ ッ タ リ ング な どの 深

さ に対 して 淀 な 要 因 に比 べ,深 さに 依 存 した表 面 あ れ

の 効 果 が 主 体 で あ る 。 ま た,3.1で 述 べ た よ う に,ス

パ ッタリングレー トと試料特性は深 さ分解能を決定す る

大きな要因 とな っている。 したが って,こ れ ら深 さに依

存 した要囚が 重な りあった ことによ り,ス バ ッタリ ング

レー トの遅い条件では深 さ分解能が深 さに依存 して低下

したと考え られる 。一方,ス パ ッタリングレー トの速 い

条件では,深 さに依存 した表面あれの生成がほ とんど認

められなか ったこ と,ま た,ス パ ッタリングレー トが

速 いために,時 間 に依存 した要因 は小 さいな どによ り,

深 さ分解能 は深 さに対 してほ ぼ.一定 であ ったのであ ろ

う。

　 また,界 面が 出現側 と消滅側 に分 けて考察ができるこ

とは,Fig.5が 示す とお りInPとGalnAsPで は,ス パ ッ

タリングに より生成する表面あれの大 きさが異なるため

と考 えられる。す なわち,InP/GalnAs多 層膜は スパ ッ

タリングお よび電子線照射 によ り熱の影響を大 きく受 け

る。そ して,一度 平坦な表面 を形成 した後,膜 の組成 お

よび測定条件 に依存 した表面 を形成す ると推察 される。
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Fig. 6 Dependence of the depth resolution at 4600A 
from the surface on the surface roughness.

　3.3深 さ分解 能 の表面 あ らさ依 存性

　 Fig.6は,分 析終 了後の試料 表面 を原子間力顕微鏡

(AFM)に より測定 して得 られた表面 あ らさ(RMS)の 値

と表面か ら最 も深 い位 置の界面(深 さ:4,600A)よ り読

み取 った深 さ分解能 との関係 を調べた ものである。横軸

は表面 あ らさ:RMS値(A),縦 軸は,深 さ分解 能△Z(A)

で ある。○,● はPLVV,囗,■ はIn MNNの 結果で

あ る。Fig.6が 示す ようにPLVVの 場 合,大 部分は450

の直線上 に近 く,強 い正の相 関がある。 しか し,一 部 は

RMSが 小 さいに もかかわ らず△Zは 大 きな値 を示 してい

た。In MNNに つ いては,450の 直線 よ り多少上 に位 置

してい るが,正 の相関が見 られる。

　 これ らの結果 より,深 さ分解能は表面のあ らさによっ

てほ ぼ決定 される と考 え られる。従 来,表 面 のあ ら さ

が深 さ分解能 に与 える影響 につい ては,分 析 後の表面

SEM像 か ら間接的 に評価 され るこ とが多か った。 しか

し,近 年のSTM, AFMの 普及 によ り表面あ らさの定量

的評価が可能 となったため,両 者の関係を明確 に示す こ

とがで きる。

　Fig.6に 示すデー タの一部は,RMS値 が小 さいにもか

か わ らず △Zが 大 きな値 を示 してい る。 また,In MNN

の△ZはPLVVに 比べ て約50A大 きい値 である。 これ

らについ ては,InP/GaInAsP多 層膜表面では イオ ン誘起

表面あれが生成する とともに,さ らに試料表面はスパ ッ

タリングによる熱 の影響 をマクロ的に受 けると考え られ

る。そ して,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 を引 き起 こす と推察 され

る。 したが って,深 さ分解能 はRMS値 よ り大 きな値 を

示 したと考 えられ る。 また,Inの 拡散 がPに 比べ て大 き

いために,In MNNとPLVVの △Zの 差 が大 き くなっ

たのであろ う。

　4.ま と め

　InP/GaInAsPオ ー ジェデプ スプロファイルの解析 を行

い,つ ぎのこ とを明 らか にした。

　 (1)深 さ分解能は,ス パ ッタリングレー トに依存 し,

速 いほ ど向上する。

　 (2)深 さ分解能 は,ス パ ッタ リングレー トが遅い条

件 では表面か らの深 さに依存 して増加 する。 ま

た,ス パ ッタ リングレー トの速 い条件 では深 さ

分解能 は深 さに対 してほぼ一定であ る。

　(3)い くつ かのデ プスプ ロファイルでは深 さ分解 能

と分析 深 さの関係 は元素 の出現側 と消滅側 に分

けて考察で きる。 この理由は,InPとGaInAsPで

は イオン照射 によ り生成 す る表面 あれの大 き さ

が異なるためであ る。

　(4)深 さ分解能 は,表 面のあ らさ(RMS値)に よって

ほぼ決 定 されてい る。
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