
．はじめに

試料表面から内部に向かって組成分布を調べる深さ方向分

析において，ミクロンオーダー以下の分析には加速イオンを

用いて表面を削り取りながら分析する手法が良く用いられ

る。この方法はイオンスパッタリング法と呼ばれる。これら

は基板の表面に別の物質を何層か形成した多層膜構造を持っ

た電子部品や機能材料の評価には必須の方法である。当場で

も企業からの表面分析依頼の中に，深さ方向分析が求められ

ることが多くなる傾向にあり，その分析技術の確立が必要に

なっている。

深さ方向分析で適切な結果を得るためにはためには，分析

領域をスパッタリング領域よりも狭くし，かつ，中心に置く

こと ）など装置の調整と適切な測定条件の選択が重要であ

る。最近，産業技術連携推進会議知的基盤部会分析分科会に

おいて 線光電子分光法（ ）とオージェ電子分光法（ ）

などを用いた深さ方向分析に関する共同実験が実施された。

この結果，とくに の集計データでイオン銃のアライメ

ント（配置）が調整されていないと深さ分解能が劣化するこ

とおよびアライメントが合っていても分析領域とイオンビー

ムの直径に対してスパッタリング領域が不適切な場合は分解

能が劣化する傾向を示すことが報告されている ））。本検討

は で深さ方向分析を適切に行うための指針を得ること

を目的とした。ここでは， においてアライメントが既

に調整されている場合のスパッタリング領域およびイオンの

加速電圧と深さ分解能の関係について市販の多層膜標準試料

などを用いて調べた。
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．深さ方向分析と深さ分解能

深さ方向分析によって得られた結果を，縦軸に濃度（また

は対応する信号強度），横軸に深さ（または対応するパラメー

ター）を取ったプロットをデプスプロファイルという。この

プロファイルでの界面（ここでは異種物質の境界）の広がり

を示すのものとして深さ分解能 が使われる。これは界面

で強度が ％から ％まで変化する間の幅として定義され

る。図 に単層膜の試料モデルとそのデプスプロファイル上

での深さ分解能を模式的に示した。具体的に多層膜試料に対

しては以下のような手順で求める。

）平均のスパッタリング速度 を次式で求める。

基板上の多層膜の全厚

最表面から基板と多層膜の界面（プロファイル上で

前後の信号強度の半分の位置）までに要するスパッ

タリング時間

）深さ分解能を次式で求める

は図にも示したように ％から ％の時間幅である。

真の界面に対して測定される分解能が増大するのには幾つ

かの要因があるが ），ここでは詳細は省略する。
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．実験方法

装置と試料

深さ方向分析には 線光電子分光装置 島津

製 を用いた。本装置はアルゴンイオン銃による深

さ方向分析機能と最小分析領域が約 のマイクロ測定

機能を有している。測定試料は 独立行政法人 産業技術総

合研究所 計測標準研究部門より提供された多層膜試料およ

び 市販の多層膜標準試料（ 製 ）である。

これらの試料の構造を図 に示した。試料 は提供機関でア

モルファス層であることや各層の厚さの均一性および界面の

急峻さが十分であることが確認されている。試料 の厚さ均

一性についても今回の検討には十分な保証値が付いている。

装置の調整と測定

イオン銃のアライメントおよびイオンビームのフォーカス

は加速電圧 で蛍光板などを用いて，あらかじめ十分に

調整した。 では蛍光板の発光がほとんど確認できない

ため，厳密にはフォーカスを再調整すべきだが と同じ

とした。 装置では通常 機能でイオンビームの照射

領域を直接観察でき， 装置でも機種によっては 次電

子検出器を持ちこれが可能なものもあるが本装置にはない。

イオンビーム径はより小さくしてラスター（走査）により広

い範囲をスパッタリングする方が，ビームそのものの不均一

を緩和できる。装置の仕様では最小 のビーム径であ

るが，イオン銃の構造上そこまで直径を絞ると照射電流が著

しく下がりスパッタリング速度も極めて遅くなるため，適当

な絞り込みに止めた。試料 を深さ方向分析のためスパッタ

リングした後の光学写真を図 に示す。これはイオンビーム

のラスターを停止した状態で行っているため，図はビームの

形状をほぼそのまま反映している。 で 程度

の大きさがある。 でも大きくは変わらないが，フォー

カスのずれと思われる広がりが少し見られる。調整では

において分析領域にビームの中心を 以内まで一致さ

せた。しかし ではビームの位置にもずれが生じるため，

この条件で測定するときは逆に分析位置をビームの中心に合

わせて（分析位置の指定機能）分析した。
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上の つの試料についてアルゴンイオン銃を用いて深さ方

向分析を行った。それぞれの測定条件を表 に示した。

．結果と解析

まず試料 について得られたデプスプロファイルを図 に

示す。図 ）はスパッタリング領域と分析領域の中心を

十分に一致させない状態で分析した結果である。プロファイ

ルは深いところで明らかに歪んでいる。この測定条件は表

から省略した。イオン銃のアライメントを調整後に測定した

プロファイルが図 ）， ）である。両者ともイオ

ンビームのラスターを行っているが，相対的に ）は狭い ）

はより広い領域をスパッタリングしている。ビームの形状そ

のものは約 の楕円で，正確に計測していないが広

いラスター条件（ ， ）により約

の矩形領域がスパッタリングされ，狭いラスター条件（

， ）では両者の中程だった。ただしビームの

直径とラスター範囲があまり変わらないため領域の外形は矩

形ではなくむしろ楕円に近かった。図 ）のラスター条

件のプロファイルをよく見ると後半で横幅の伸びが見られる

が，本装置はアルゴンガスの圧力を一定に保つ機構がないた

め，圧力の変動でスパッタリング速度が遅くなったためと考

えられる。図 ）のプロファイルに対応する界面番号を

付けた。調整後の つのプロファイルで第 界面までの深さ

分解能を求めたのが表 である。

試料 についてはラスター条件と加速電圧を変えて多数回

測定した。 つの条件でのプロファイルを図 に示す。図中

に界面番号は省略したが が係わるのは 界面存在する。

各条件での のプロファイルより求めた深さ分解能の界面

番号に対するプロットが図 である。

図 深さ方向分析に用いた試料

図 イオンスパッタリング後の試料 の光学顕微鏡写真

加速電圧 加速電圧

表 深さ方向分析の測定条件
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．考 察

まず試料 の結果を考察する。図 を見るとイオン銃のア

ライメントの調整により，測定プロファイルが格段に良くな

っている。スパッタリング領域と分析領域の中心を一致させ

ることの重要性が再確認できる。また表 と合わせてラス

ターを広くすることにより，深さ分解能の深い箇所での劣化

が改善されることが分かる。第一界面の分解能を比較すると

ラスターの狭い方が良い値となっているが，既に示したよう

にスパッタリング速度が測定中に遅くなっていることに起因

する見かけ上の逆転と見られる（第五界面から見積もるスパ

ッタリング速度を使うと時間を長さに変換するとき横軸の小

さなところで実際より小さめになる）。ラスターの広い測定

での分解能を各界面どうしで比較すると第 ， 界面のそれ

は第 ， ， 界面より小さい数値となっている。これは電

子の非弾性平均自由行程（ ）が より で短いこと

が反映されているためで，深さ方向分析が適切な結果を得て

いると言える。以上のことから，広いラスターはスパッタリ

ングの均一化の効果があり，時間は増えるが深さ分解能の向

上に結びつくことが分かった。スパッタリングの均一化の概

念図を図 に示した。

図 試料 のデプスプロファイル

表 イオン銃アライメント調整後の試料 の深さ分解能

図 試料 のデプスプロファイル
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次に試料 の結果について考察する。図 のラスター条件

およびイオンの加速電圧を変えたときの深さ方向の分解能変

化を見ると，いずれの測定でも深さとともに分解能が劣化す

る。 のままラスターを広げても分解能はほとんど向

上しない。ところが加速電圧を下げると明らかに向上する。

この試料は積層されている物質が作成法（マグネトロンスパ

ッタリング）から考えて多結晶層になっていると見られる。

多結晶の物質は，結晶方位でスパッタリング収率が異なり，

これに起因する表面荒れが起こり分解能の増大があり得る ）。

今回の試料ではこれが深さに伴う分解能劣化を招いており，

加速電圧が低い条件では方位の影響が緩和されていると思わ

れる。試料を回転させる方法もこの緩和に役立つが，本装置

にはその機構が無いので確認できなかった。また分解能はイ

オンの入射角にも依存するとされるが本装置ではこれは固定

されている。この試料で のときにラスターの効果がな

いのは表面荒れの効果がスパッタリングの不均一を上回って

いるからであろう。 ではラスターを行うと深さ方向へ

の劣化も含めて分解能はさらに向上する可能性がある。しか

し で基板まで測定し終えるのに約 時間要しており，

さらに要することになるため現実的には困難である。

．ま と め

による深さ方向分析の分解能を最適化するための方

法について，多層膜構造を持った標準試料などを用いて検討

し，以下の結果を得た。

）イオン銃のアライメントを調整する事の必要性が確認さ

れた。

）アライメントやフォーカスが調整されている事を前提と

して，ラスター範囲を広げることが深さ分解能の向上に結

びつく。

）多結晶の積層膜でスパッタリングによる表面荒れが起こ

るときは，イオンの加速電圧を下げると分解能が向上する

可能性がある。機種によっては試料回転やイオン入射角の

変更ができればそれによる効果も期待できる。

今後，分析技術の確立のためさらに検討を重ねる予定であ

る。
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