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最近のデバイス開発において、高誘電体ゲート酸化膜や、磁気ヘッド用GMR(Giant Magneto Resistance)多層膜など、

ナノメーターレベルの極薄膜が開発されており、それらの材料評価が重要になっている。我々は、BL16XU での蛍光分

析用に、斜入射蛍光装置を考案し、その立ち上げに参加してきた。〔文献１〕当社では、この装置を用いて極薄多層膜構

造評価のための斜入射蛍光分析法を開発し、材料評価に適用した。斜入射蛍光法の利点は、従来の X 線反射率法に較

べ、元素が特定できる点である。蛍光X 線の検出において、結晶分

光による波長分散検出方式を利用することでエネルギー分解能が

良くなり、多元素分離が可能になった。X 線反射率データを併用した

データ解析を行うことで、精度が高く任意性のない評価結果が得ら

れるようになった。先端ＭＯＳデバイス用 Ta2O5/TiN 高誘電体メタ

ルゲート膜の熱処理による元素拡散を、同方法で調べたところ、  

９００℃以上の熱処理では Ta 元素が TiN 中に熱拡散する様子が評

価できた。このように元素の拡散が評価できることが蛍光法の利点

である。さらに複雑なＧＭＲ多層膜に同法を適用した。図１は、ＧＭ

Ｒ多層膜中のCu蛍光強度のＸ線入射角依存性の測定値（点）とモデ

ル計算値（実線）である。このように複雑な試料でも、解析から各元

素の深さ分布が評価でき、熱処理による界面変化が評価できた。            図１ GMR試料の斜入射蛍光測定 

[文献] 1. N.aoki Awaji et al., Jpn. J. Appl. Phys.. Vol.39 (2000) pp..L1252 
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Grazing incidence x-ray fluorescence of wafer surfaces 

and multilayer thin films



斜入射蛍光X線分析装置　（２種類の分光法が可能）

入射SR

全反射光

SSD（サイド方向）

試料(ウエハー)
反射光検出器

エネルギー分散測定

高検出効率

入射SR 全反射光

試料(ウエハー)
反射光検出器

ソーラースリット

蛍光X線検出器
（SC・フローPC）

分光結晶
LiF,PET,
RX40,60

波長分散測定

高計数率・高分解能

φ

２θ

TXR, XRF TXRF, XRF, GIXRF

ウエハ表面分析への応用： Jpn.J.Appl.Phys. Vol.39(2000) pp.L1252

 

 



磁化固定（ピンド）層 CoFe
磁化自由（フリー）層 CoFe

反強磁性層　PtMn

磁気分離（スペーサ）層　Cu

磁化方向

磁化方向

（固定）

電子

電極
永久磁石

センス電流

磁気抵抗（MR）素子
スピンバルブ(SV)磁気ヘッド

GMR (giant magnetoresistance)多層膜構造

 

 

スピンバルブ(SV)試料

PdPtMn 25
CoFeB    2
Cu  2
CoFeB    2
NiFe       4
Ta       5

膜厚(nm)

Ta     5

Si 基板

熱処理：PdPtMn規則化

１．無し

２．390℃ 3hrs

ＴＥＭ写真

5 nm



X線反射率による多層膜厚・界面評価
各層界面の屈折率の差による反射
X線の干渉振動から膜厚・界面凹凸

を評価する。

干渉周期：Δ２θ= 　λ / t  (rad)　
θ

t
t:　膜厚、 λ：X線波長１～２Å

よって薄い膜の評価に適している。

複素屈折率　n = 1- δ+ iβ

δ =　reN0ρ(Z+f’)/A

β ＝　reN0ρf”/A

界面 iでの反射強度 r ～(ni+1-ni)2 ～（Δδ i+1,i
2＋Δβ i+1,i

2）

（１）MR膜の場合、Cu,CoFe,NiFeなど密度、原子番号が近いため、それらの界面

での反射が弱く、干渉から各々の膜厚を決定することが難しくなる。

（２）Ｘ線反射率では、元素に関する直接情報が無いため、拡散などの評価が難し
い。

 

 

斜入射蛍光Ｘ線分析

θ

t

蛍光Ｘ線

反射Ｘ線 理論

1.A.Krol,C.J.Sher,Y.H.Kao, PRL 38B(1988)8579

2.D.K.G.de Boer,PRL 44B(1991)498

蛍光Ｘ線強度の入射角依存性から元素分布

（膜厚、界面）および元素拡散を評価する。

最近まで普及していない理由

１．反射Ｘ線測定に比べ、蛍光Ｘ線は強度が弱く、高精度なデータが取れない。

２．複雑な多層膜では、蛍光Ｘ線のみで構造を議論するのは難しい。

今回の研究

１．Spring-8高輝度アンジュレータ光を利用し、高計数率でS/Nの良い波長分散型蛍光Ｘ線検出

方式を用いることにより高精度のデータ取得。

２．蛍光と反射データを同時に解析することで、結果の信頼性（解の一意性）と精度を確保。



GMR試料の蛍光Ｘ線エネルギースキャン

 

 

データ解析
多層モデル

厚さ：　ｔ（Å）、界面ラフネス：σ（Å）

密度：ρ(g/cm3)、元素：　Z,A

各界面での電場（とその微分）

の連続性

蛍光収量(Fluorescence)
反射率(reflectivity)

Rcal = | Eout / Ein | 2
P(z)=C|E(z)|2 ;ポインティングベクトル

Fcal=C’∫(-∂P/∂z)D(z)dz

χR
2= Σ(logR-logRcal)2

χF
2= Σ Σ(F-Fcal)2

元素

Minimize: χ2= χR
2 + χF

2
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Ta-Lα
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斜入射蛍光Ｘ線データ

λ= 0.775Å
　(16 keV)

入射角依存性
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熱処理前 ３９０℃、３ｈｒ　熱処理後

３Å ５Å ８Å ４Å ７Å １３Å

界面凹凸の変化



高誘電体メタルゲート構造の耐熱性評価

高誘電体メタルゲート構造
W/TiN/Ta2O5/Si

TiN　15nm
Ta2O5 5nm

Si基板

試料構造

試料熱処理条件

（１） Ta2O5成膜後、RTO(800℃,dry O2, 

30sec)で結晶化

（２）（１）＋RTA(800℃,N2,60sec)

（３）（１）＋RTA(900℃,N2,30sec)

（４）（１）＋RTA(1000℃,N2,10sec)
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GIXRF測定

900℃以上でTaが拡散する。８００℃以上

の熱が掛かからないプロセスが必要。
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まとめ

２．１０層からなるＧＭＲヘッド用スピンバルブ膜について、各層の元素の
　　蛍光Ｘ線の角度依存性は、多層膜中の電場計算により、良く再現できた。

１．波長分散方式により、高精度の斜入射蛍光Ｘ線角度分布が取得できた。

３．蛍光Ｘ線データを用いることで、従来、反射率のみからでは分離が難し
　　かった、Cu、CoFe、NiFeなど、原子番号や密度が近い元素も分離評　

　　価できるようになった。

４．この手法は、スピンバルブ膜以外の多層膜にも利用でき、元素の拡散
　　　なども評価できる。
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