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摘要: 采用离子束淀积方法制备了单相 GdSi2薄膜. 用俄歇电子谱仪对样品的成分进行了分析,用X 射线衍射方法

分析了样品的结构,并用扫描电子显微镜观察了样品的表面形貌. X 射线衍射分析发现在 400℃沉积的样品中仅存

在正交的 GdSi2 相. 样品在氩气氛中 350℃, 30m in 退火处理后, GdSi2 相衍射峰的半高宽变窄,说明经过退火处理,

GdSi2的晶体质量变得更好.
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1　引言

人们对过渡族金属硅化物已经做了系统的研

究,并对它的一些重要性质也做了报道[1 ] ,但有关稀

土硅化物的研究还不是很多. 直到近些年来,稀土硅

化物才引起人们的广泛关注. 稀土硅化物由于具有

特殊的结构和磁性而成为基础研究的热点. 此外,稀

土硅化物还具有较低的形成温度[2 ]、良好的热稳定

性以及与硅接触具有低的肖特基势垒 (0. 3～ 0. 4

eV ) [3 ]等特点, 这使稀土硅化物可应用在一些新型

的器件上,如金属基晶体管[4 ]和可调型远红外探测

器[5 ]. 同时稀土硅化物也应用于传统的微电子技术

领域如欧姆接触和整流接触,尤其是最近有关在硅

(100)衬底上外延生长稀土硅化物的报道[6 ] ,为其应

用于CM O S领域奠定了基础.

目前对于稀土硅化物研究较多的是铒硅化合

物,对其表面形貌[7 ]、电学性能[8 ]、反应机制和扩散

动力学[9 ]等方面均作了研究. 钆与铒具有相似的化

学性质,钆与硅反应生成钆硅化合物,但有关钆硅化

合物的研究却相对较少. 与铒的二硅化物不同,钆的

二硅化物具有两相,六方的 GdSi1. 7和正交的 GdSi2.

Hong 等人[10 ]发现 GdSi1. 7相不稳定,在一定温度下

会转变为正交的 GdSi2 相. 有关钆的二硅化物的文

献中,大多是 GdSi1. 7相和 GdSi2 相共同存在[11～ 15 ],

很少有关仅存 GdSi2 相的报道.

本文采用离子束淀积技术在硅衬底上制备了单

相的 GdSi2 薄膜. 并用俄歇电子谱和扫描电子显微

镜对薄膜的化学成分及表面形貌进行了分析. 用X

射线衍射仪对样品的结构进行分析,发现在本实验

条件下仅存在正交的 GdSi2 相, 而没有六方的

GdSi1. 7相存在.

2　材料制备

作为稀土元素,钆的化学性质比较活泼,因此钆与

硅反应生成钆硅化合物的晶体质量不但与硅衬底表面

的清洁程度有关还与钆元素的纯度有关. 而传统制备

稀土硅化物的方法(固相反应和电子束蒸发)不具备元

素提纯功能,因此用这些方法所制备的稀土硅化物的

晶体质量不是很好[9 ]. 实验中所用的离子束设备是我

们自己研制的,该设备的主要优点就是具有质量分析

器,可提纯离子达到同位素纯度,同时该设备还具有高

真空度、淀积速率可调等优点. 实验所用衬底为磷掺杂



的n 型Si(100)基片,电阻率为2～ 48·cm. 硅片经标

准步骤清洗腐蚀后放入真空室中, 室内真空度约为

10- 6 Pa. 沉积前先将基片加热到 800℃,保持 30m in,

去除表面的氧化物. 实验所用的钆离子是由氯化钆电

离产生. 钆离子经加速电压引出由质量分析器提纯,再

经减速电压减速到合适的能量,聚集后沉积到硅衬底

上. 沉积时衬底温度分别为室温 (样品A )和 400℃ (样

品B ) , 离子能量为 1000eV , 注入剂量分别为 5. 6×

1017cm - 2和 2×1017cm - 2,沉积过程中离子束流为 20

～ 40ΛA.

3　测试与分析

用俄歇电子谱仪测量了样品的表面成分及其成

分随深度的变化. 所用仪器型号为 PH I2610öSAM ,

采用同轴电子枪和CM A 能量分析器,能量分辨率

为 0. 3% ,分析室真空度为 512×10- 7Pa. 图 1 (a)和

(b)分别是样品A 和样品B 的表面俄歇谱. 从图中

可看出样品表面除含有钆元素和硅元素外,还含有

氧元素和碳元素. 氧和碳的存在是样品被取出真空

室后表面被污染的结果.

图 1　样品的表面俄歇谱　 (a)样品A ; (b)样品B

F ig. 1　A uger spectra at the surface of samp le A (a)

and samp le B (b)

　　图 2 (a)和 (b)分别是样品A 和样品B 的俄歇深

度图. 从图中可看出在样品A 和样品B 的表面氧含

量均很高,说明氧很容易被吸附在样品表面. 对比图

2 (a)和 (b) ,可看出样品A 中的氧倾向于穿透薄膜

被化学吸附在钆、硅的晶界处. 提高衬底温度会使化

学吸附的氧原子排出到样品表面,这有利于钆硅化

合物的形成.

图 2　样品的俄歇深度分布图　 (a) 样品A ; (b) 样品B

F ig. 2　A uger dep th p rofiles of samp le A (a) and

samp le B (b)

在样品A 和样品B 的表面钆原子含量较低,分

别为 25%和 16% , 但在距表面 3nm 处钆原子含量

达到最大,分别为 60%和 50%. 样品A 中的钆原子

含量比样品B 高是因为样品A 的注入剂量高于样

品B. 在通常的低能离子淀积方法中所用的离子能

量为几十 eV , 而在我们实验中所用的离子能量为

1keV ,这样在样品表面会产一个浅注入层. 根据图 2

可认为由样品表面到 20nm 处为浅注入层, 20nm 到

50nm 为扩散层.

本文还利用X 射线衍射仪对样品A 和样品B

的结构进行分析. 图 3 是样品A 的 X 射线衍射结

果. 从图中可看出样品A 中除了硅衬底的峰外没有

其他的衍射峰,这与 Zhou 等人的实验结果相似[16 ].

图 4中的曲线 a 是样品B 的X 射线衍射结果.

从图中可看出除了 Si (400)和 Si (200)衍射峰外样
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图 3　样品A 的X 射线衍射谱

F ig. 3　X2ray diffract ion spectrum of samp le A

品中仅存在 GdSi2 的衍射峰,它们从左到右依次为

GdSi2 (004) , GdSi2 (008)和 GdSi2 (221). 正如前面所

述,钆与硅反应生成的二硅化物有两种,一种是六方

的 GdSi1. 7,一种是正交的GdSi2. 六方的GdSi1. 7具有

A lB 2 类型的晶体结构含有高密度的硅空位,晶格常

数为 a= 0. 3877nm , c= 0. 4172nm. 正交 GdSi2 的晶

格常数为 a= 0. 409nm , b= 0. 401nm , c= 1. 344nm.

GdSi1. 7相的形成温度比较低而且不稳定,在一定温

度下会转变为正交的GdSi2 相. GdSi2 相的出现不但

依赖于温度而且还与膜的厚度有关. 在文献 [ 14 ]中

提到,当薄膜厚度较薄时,样品主要为正交的 GdSi2

相; 而在厚度较大的样品中, 主要为六方的 GdSi1. 7

相. 在我们的样品中仅存在 GdSi2 相,没有发现六方

的 GdSi1. 7相, 这与我们所制备的薄膜比较薄有关.

图 4中的曲线 b是样品B 在流动的氩气氛中 350℃

退火 30m in 的X 射线衍射结果. 从图中可看出退火

后 Si (200)的衍射峰消失, 这是退火过程中应力释

放的结果. 同时, Si(400) , GdSi2 (004)和 GdSi2 (008)

的半高宽分别由退火前的 0. 263°, 0. 423°和 0. 619°

减小为退火后的 0. 071°, 0. 227°和 0. 373°,说明经过

退火处理 GdSi2 的晶体质量变得更好.

为了了解样品的表面形貌,本文还利用扫描电

子显微镜的二次电子像对样品B 及样品B 在 350℃

退火 30m in 的表面进行了观察. 图 5 (a)和 (b)分别

为样品B 和样品B 退火后的表面形貌. 从图 5中可

看出样品表面存在许多凹坑,这种凹坑现象可能是

由于离子注入过程中对硅衬底的破坏造成的,也可

能是由于钆金属与硅之间存在界面势垒[13 ] ,界面势

垒阻止钆与硅反应生成硅化物. 图 5 (a)中凹坑的大

小为 200～ 800 nm ,退火后凹坑的尺寸有所增大为

图 4　样品B 的 X 射线衍射谱 (a)和样品B 在 350℃退火

30m in的X 射线衍射谱 (b)

F ig. 4　X2ray diffract ion spectra of samp le B (a) and

samp le B annealed at 350℃ fo r 30 m in (b)

300～ 1000 nm. 这说明退火处理后有些凹坑长到了

一起尺寸变得更大了.

图 5　样品在扫描电镜下观察到的表面形貌图　 (a)样品B 的

表面形貌图; (b)样品B 在 350℃退火 30m in的表面形貌图

F ig. 5　SEM im ages of topography of samp le B (a)

and samp le B annealed at 350℃ fo r 30 m in (b)

4　结论

本文采用具有质量分析功能的离子束淀积方法

在 n 型硅基片上制备了 GdSi2 薄膜. 在衬底温度为

400℃的样品中仅存在正交的 GdSi2 相,而没有发现

六方的 GdSi1. 7相. 退火处理后 GdSi2 的半高宽变

窄,说明经过退火处理 GdSi2 的结晶质量变得更好.
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Fabr ica tion of GdSi2 F ilm s by Ion -Beam D eposit ion 3
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(2 N ationa l M icrog rav ity L abora tory , Institu te of M echan ics, T he Ch inese A cad emy of S ciences, B eij ing　100080, Ch ina)

Abstract: Single2phase gado lin ium disilicide is fabricated by a techn ique of ion2beam depo sit ion. T he compo sit ion of samp les is

invest igated by A uger electron spectro scopy. T he structu re of samp les is analyzed by X2ray diffract ion and the surface mo r2
pho logy is invest igated by scann ig electron m icro scopy. X2ray diffract ion indicates that on ly o rtho rhom bic GdSi2 phase is

found in the samp le depo sited at 400℃. A fter annealing at 350℃ fo r 30m in at A r atmo sphere, the fu ll2w idth at half2m axi2
m um of GdSi2 becom es narrow er. It indicates that the GdSi2 is crysta llized better after annealing.
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