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InAs/GaSb超晶格结构的高分辨X射线衍射分析
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摘要 在 GaSb（100）衬底上利用分子束外延技术生长了 InAs/GaSb超晶格结构，利用高分辨 X射线衍射方法对其

进行分析，得到了摇摆曲线上的卫星峰个数、半峰全宽、衍射峰的强度和位置等信息，计算得到了超晶格材料的界

面应变、失配和周期等参量。结合原子力显微镜对两组超晶格样品进行了表面起伏及表面粗糙度的测试和表征，

结果发现：50周期 InAs（10 ML）/GaSb（10 ML）超晶格样品比短周期和非对称超晶格样品的表面起伏更小，表面粗

糙度更低；随着超晶格样品生长周期的递增，摇摆曲线上 1级衍射峰的半峰全宽显著减小，样品表面的起伏和连续

性得到改善，50周期对称超晶格样品的均方根表面粗糙度可以减小到 0. 31 nm，摇摆曲线上的卫星峰可以清晰看

到±4级衍射峰，1级衍射峰的半峰全宽仅为 0. 027°，周期厚度为 5. 59 nm，平均应变为 0. 43%。
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Abstract High-resolution X-ray diffraction is used to measure and analyze the InAs/GaSb superlattice grown on a
GaSb (100) substrate using molecular beam epitaxy to obtain satellite peak number on the rocking curve, full width at
half maximum (FWHM), peak intensity, and peak position. Then, the interface strain, mismatch, and InAs/GaSb
superlattice period are calculated. In the experiment, the samples’ surface morphology and surface roughness are
tested and characterized using an atomic force microscope. The results show that the surface undulation and
roughness of the InAs (10 ML)/GaSb(10 ML) superlattice with 50 periods are lower than other superlattice samples
(such as the superlattice samples with short period or asymmetric structure). With an increase in the period, FWHM
of the 1-order diffraction peak considerably decreases. Consequently, the surface morphology and continuity of the
samples are improved. For the InAs (10 ML)/GaSb(10 ML) sample with 50 periods, the root-mean-square
roughness is 0. 31 nm, more satellite peaks (±4-order) can be observed in the rocking curve, FWHM of the 1-order
diffraction peak is 0. 027°, the periodic thickness is 5. 59 nm, and the average strain is 0. 43%.
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1 引 言

在分子束外延（MBE）生长 InAs/GaSb超晶格

结构时，利用高能电子衍射仪（RHEED）装置可以

实时获得薄膜的生长速率和厚度，但准确度不高，

所以这种方法一般用于生长前期的校正和标定。

自 1895年伦琴发现 X射线以来，X射线凭借其强大

的穿透能力被应用于诸多领域。其中，高分辨 X射

线衍射不仅可以精确确定超晶格的结构参数，还可

以得到应变和缺陷等有价值的信息，近年来国内外

很多科研人员在这方面进行了大量研究工作［1］。本

课题组通过高分辨 X射线衍射仪测得了 InAs/GaSb
超晶格结构的摇摆曲线，并确定了衬底峰位置、卫

星峰的半峰全宽、卫星峰的强度及位置等信息，以

表征超晶格材料的界面应力、失配和周期等参量。

X射线衍射技术发展至今已成为观测晶体结构

和缺陷的一种有效手段，高分辨 X射线双晶衍射技

术更是检测晶体和外延结构的高精度实验工具。

与一般的 X射线衍射技术不同，双晶衍射的基本原

理是光源出射的 X射线首先进入一个高完美的晶

体中进行衍射，得到单色光（其发散角度很小）；之

后，该单色光作为第二晶体（一般情况下，样品可作

为第二晶体）的入射光束，通过记录样品布拉格衍

射峰的反射强度随角度的变化曲线，就可以得到双

晶摇摆曲线。一般情况下，第一晶体和第二晶体都

可以自转，探测器可以绕第二晶体转动［1-5］。

对于一个单层外延膜的高分辨 X 射线衍射

（HRXRD）而言，摇摆曲线中除了衍射主峰外，在主峰

两边还存在干涉条纹。产生干涉条纹的基本条件是

外延膜结晶质量良好，而且厚度均匀。当晶体内存在

失配位错或其他缺陷（组分偏析、点缺陷）时，结晶质

量变差，不仅衍射峰加宽，干涉条纹也变得模糊不清，

甚至消失。对于一个结晶质量良好的超晶格材料，在

其摇摆曲线中应看到较多的卫星峰，卫星峰之间应有

干涉条纹，至少在衬底峰附近能看到干涉条纹，并且

各级卫星峰的宽度理论上是相等的，不随衍射级数的

增加而出现明显加宽；但超晶格中存在的任何缺陷

（位错、点缺陷、组分偏析、周期重复性较差和界面粗

糙度大等）都会使卫星峰加宽，同时可使高级卫星峰

（相对于 0级衍射峰而言）的强度下降。随着卫星峰的

宽度增加，超晶格材料界面的粗糙度增大［6-10］。

本课题组采用D8 Discover高分辨X射线双晶衍

射仪对 4个 InAs/GaSb超晶格样品进行测试与表征，

通过分析不同周期、不同厚度的 InAs/GaSb超晶格材

料的摇摆曲线和原子力显微镜（AFM）形貌，实现了对

高质量 InAs/GaSb超晶格结构参数的调控；同时，通

过 InAs层与GaSb层的厚度变化以及界面控制实现了

能带结构和形状的调控，为分子束外延设备生长超晶

格结构提供了可控生长参数。

2 实 验

采用芬兰DCA公司的分子束外延设备（P600）在

GaSb（100）衬底上外延生长两组 InAs/GaSb超晶格结

构样品，每组 2个样品，如图 1~2所示。第一组，InAs
层厚度为10 ML，GaSb层厚度为10 ML，生长周期分别

为20和50，分别记为样品1和样品2；第二组，InAs层厚

度分别为 10 ML和 15 ML，GaSb层厚度分别为 10 ML
和8 ML，周期均为10，分别记为样品3和样品4。

实验过程如下：1）首先去除设备中的气体和衬

底表面吸附的杂质。将衬底GaSb（100）送入进样室

（loadlock），在 200 ℃下除气约 2 h；之后将衬底送入

预处理室，在 400 ℃下除气 2 h；最后将衬底送入生

长室，在高温下处理 30 min。2）校正各个温度点。

根据 Ga源、As源、Sb源、In源的束流强度确定生长

图 1 第一组样品的结构示意图（两个样品的单层厚度相同，周期不同）。（a）样品 1；（b）样品 2
Fig. 1 Structural diagrams of the first group of samples with the same thickness and different periods. (a) Sample 1; (b) sample 2

温度，实验所用 Ga源的温度为 1020 ℃，As源的温

度为 850 ℃，Sb源的温度为 900 ℃，In源的温度为

700 ℃，衬底的生长温度为 520 ℃。3）采用反射式

高能电子衍射仪（RHEED）观察最佳生长状态，计算

并确定生长速率（GaSb层的生长速率为 0. 6 ML/s，
InAs层的生长速率约为 0. 2 ML/s），最后编写两组

样品的生长程序。

由于 GaSb层和 InAs层界面处存 0. 63%的晶

格失配，因此采用生长中断法实现超晶格界面的控

制。利用 As和 Sb浸渍的方式防止 As与 Sb互换以

及 Sb原子脱附带来的晶格质量变差等问题，并通过

优化As、Sb的浸渍时间实现最佳的界面控制［2-3］。

生长两组超晶格样品，通过HRXRD仪分析两组

样品衍射峰的卫星峰的半峰全宽、强度和位置等信息，

以表征超晶格材料的界面应力、失配和周期等参量［4］。

根据 X射线衍射运动学理论，对 4组超晶格材

料的结构进行模拟。模拟程序采用的是德国布鲁

克公司 D8 DISCOVER X射线衍射仪的配套软件

Leptos，该软件是为综合分析现代纳米层状结构的

物理参数和结晶参数而设计的。根据超晶格样品

各层的组成和厚度，本课题组模拟得到了上述 4个
样品的衍射图，如图 3所示。

图 2 第二组样品的结构示意图（两个样品的周期相同，单层厚度不同）。（a）样品 3；（b）样品 4
Fig. 2 Structural diagrams of the second group of samples with the same thickness and different periods. (a) Sample 3; (b) sample 4

图 3 样品的模拟图。（a）样品 1；（b）样品 2；（c）样品 3；（d）样品 4
Fig. 3 Simulation of samples. (a) Sample 1; (b) sample 2; (c) sample 3; (d) sample 4
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物理参数和结晶参数而设计的。根据超晶格样品

各层的组成和厚度，本课题组模拟得到了上述 4个
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图 2 第二组样品的结构示意图（两个样品的周期相同，单层厚度不同）。（a）样品 3；（b）样品 4
Fig. 2 Structural diagrams of the second group of samples with the same thickness and different periods. (a) Sample 3; (b) sample 4

图 3 样品的模拟图。（a）样品 1；（b）样品 2；（c）样品 3；（d）样品 4
Fig. 3 Simulation of samples. (a) Sample 1; (b) sample 2; (c) sample 3; (d) sample 4
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从图 3中可以看出：主峰周围都出现了明显的各

级卫星峰，零级卫星峰对应的衍射角相近；各衍射峰的

峰形均对称，在样品 2的谱图中能够观察到±4级卫星

峰，在样品 1的谱图中仅能观察到±3个周期，10周期

不同厚度的样品（样品 3和样品 4）的模拟结果差异不

大。从模拟图中可以看出：4个样品的周期性比较完

整，它们的 1级峰的半峰全宽分别为 0. 18°、0. 029°、
0. 15°和 0. 1°，此时界面层的应变较小。样品 2的 1级
卫星峰的半峰全宽比样品 3、样品 4的 1级卫星峰的半

峰全宽小，说明随着周期的增大，生长中断法生长的长

周期超晶格材料的界面应力得到了很好的释放，理论

上可以生长出质量较好的长周期超晶格材料［11-12］。

3 结果与讨论

采用理论模拟得到 4个样品的高分辨 X射线衍

射（HRXRD）摇摆曲线，将理论模拟曲线与测试结

果进行对比分析，表征超晶格材料的生长和界面等

信息。采用 AFM对样品的表面形貌进行测试和表

征，测试区域尺寸为 10 μm×10 μm。最后计算 4个
样品 1级衍射峰的半峰全宽、平均应力、周期和表面

粗糙度。

3. 1 HRXRD和AFM测试结果

对于第一组的两个超晶格样品，其单层材料

的厚度相同，生长周期不同（分别为 20和 50）；其

界面控制工艺由于选择了 Sb源和 As源浸渍的生

长中断法，因此在 GaSb层和 InAs层交替生长的

交界处形成了 InSb型混合界面［13］。第一组两个

样品的 HRXRD和 AFM 表征如图 4和图 5所示。

第二组两个样品的 HRXRD 和 AFM 表征如图 6
和图 7所示。

3. 2 理论分析

利用 X射线衍射运动学理论分析HRXRD摇摆

曲线的测试结果，可以获得衬底和外延超晶格结构的

许多重要信息，例如，厚度、失配、平均应力和周期等

参数。其中，摇摆曲线的半峰全宽是表征晶体完整度

的一个标志，通过摇摆曲线衍射峰的半峰全宽可以分

析 GaSb外延生长超晶格结构的质量。半峰全宽越

小，卫星峰级数越多、越清晰，说明超晶格结构的周期

厚度一致性、界面质量及结构质量越好［14-15］。

根据 Vegard定理，由摇摆曲线的 0级衍射峰与

图 4 第一组样品的HRXRD曲线。（a）样品 1；（b）样品 2
Fig. 4 HRXRD curves of the first group of samples. (a) Sample 1; (b) sample 2

图 5 第一组样品的AFM图。（a）样品 1；（b）样品 2
Fig. 5 AFM morphologies of the first group of samples. (a) Sample 1; (b) sample 2

GaSb衬底峰之间的位置关系可以计算得到超晶格

周期厚度D和应变 ɛ。计算公式分别为

D= λ
2Δθ cos θB

， （1）

ε= Δd
d
=-cot θB ⋅ θB， （2）

式中：θB 为 GaSb（100）衬底的布拉格衍射角；Δθ为

摇摆曲线中 0级衍射峰与 GaSb（100）衬底峰的角间

距；λ为 X射线的波长，本实验中取 0. 154 nm；d为晶

格长度。根据图 4和图 6中摇摆曲线的具体参数，

计算得到了两组超晶格样品 1级衍射峰的半峰全宽

（FWHM）、超晶格的周期厚度（D）、平均应变（ɛ）和

均方根表面粗糙度，如表 1所示。

3. 3 结果分析

分析图 4所示的 HRXRD摇摆曲线可以看出，

周期较少（周期为 20）的超晶格样品 1的衍射峰级

数比周期高的样品 2的衍射峰级数少，如图 4（a）所

示的样品 1的衍射峰级数仅有−3级，且 0级衍射峰

和其他级衍射峰的半峰全宽均较大。计算得到该

样品 1级衍射峰的半峰全宽为 0. 150°，周期厚度为

5. 45 nm，平均应变为 0. 56%。AFM测试得到的该

样品的表面形貌如图 5（a）所示，样品的表面粗糙度

较大，均方根表面粗糙度为 0. 45 nm，即 20周期的

InAs/GaSb超晶格的生长质量较差。从 50周期的

样品 2的 HRXRD摇摆曲线中可以清晰地看到±4
级卫星峰，1级衍射峰的半峰全宽仅为 0. 027°，周期

厚度为 5. 59 nm，平均应变为 0. 43%。由 AFM测

图 6 第二组样品的HRXRD曲线图。（a）样品 3；（b）样品 4
Fig. 6 HRXRD curves of the second group of samples. (a) Sample 3; (b) sample 4

图 7 第二组样品的AFM图。（a）样品 3；（b）样品 4
Fig. 7 AFM morphologies of the second group of samples. (a) Sample 3; (b) sample 4

表 1 两组样品的计算参数

Table 1 Calculation parameters for two groups of samples
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较大，均方根表面粗糙度为 0. 45 nm，即 20周期的

InAs/GaSb超晶格的生长质量较差。从 50周期的

样品 2的 HRXRD摇摆曲线中可以清晰地看到±4
级卫星峰，1级衍射峰的半峰全宽仅为 0. 027°，周期

厚度为 5. 59 nm，平均应变为 0. 43%。由 AFM测

图 6 第二组样品的HRXRD曲线图。（a）样品 3；（b）样品 4
Fig. 6 HRXRD curves of the second group of samples. (a) Sample 3; (b) sample 4

图 7 第二组样品的AFM图。（a）样品 3；（b）样品 4
Fig. 7 AFM morphologies of the second group of samples. (a) Sample 3; (b) sample 4

表 1 两组样品的计算参数

Table 1 Calculation parameters for two groups of samples

No.
Sample 1
Sample 2
Sample 3
Sample 4

FWHM /（°）
0. 150
0. 027
0. 112
0. 085

D /nm
5. 45
5. 59
5. 17
6. 23

ε /%
0. 56
0. 43
0. 64
0. 67

RMS of surface roughness /nm
0. 45
0. 31
0. 81
1. 22
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试得该样品的表面形貌如图 5（b）所示，样品表面厚

度均匀，形貌连续且呈河流状，均方根表面粗糙度

仅为 0. 31 nm，与模拟结果基本一致。实验结果表

明 ，生长过程中使用生长中断法生长的多周期

InAs/GaSb 超 晶 格 结 构 可 以 更 好 地 克 服 应 力 和

失配［16］。

由于超晶格材料不同层之间存在晶格失配，所

以在生长过程中要优化每一层的厚度，这样可以在

一定程度上降低生长过程中应力带来的缺陷，使应

力在最大程度上得到释放。从图 6所示的第二组样

品的 HRXRD曲线可以看到，非对称厚度的变化给

超晶格样品的衍射峰强度、衍射角度、衍射峰级数

和宽度都带来了改变。可见，周期层厚度的变化不

仅影响了超晶格样品的结构重复性，还使衍射卫星

峰的半峰全宽变宽，衍射级数越高时，对峰的宽化

效应越显著。

分析可知，结构周期小的超晶格，其衍射峰的

卫星峰数也少，10周期样品的卫星峰数仅为−3级，

而在非对称结构（样品 4）的超晶格摇摆曲线中，+3
级衍射的卫星峰已经很不明显，充分证实了厚度变

化对衍射的调制。计算得到了 10周期超晶格样品

的应变和失配，如表 1所示；同周期而不同厚度的样

品由于厚度不同引起应力弛豫，导致界面产生失配

位错，使衍射峰展宽。

对 4个样品的 AFM形貌和表面粗糙度进行测

试和表征后发现，50周期超晶格样品相比 10周期超

晶格样品的表面粗糙度小，形貌更均匀且连续。在

生长 InAs/GaSb超晶格结构过程中，生长质量的退

化一方面是因为层与层间的晶格失配导致了应力

积累，另一方面是因为 GaSb层生长完继续生长

InAs层时，As原子与 Sb原子会发生置换，从而降低

了体系内的能量，导致界面宽化，继而影响样品表

面的起伏状态。

总体分析 4个样品可以得到：与长周期 InAs/
GaSb超晶格结构相比，短周期 InAs/GaSb超晶格

结构的均方根表面粗糙度更大，表面均匀性更差，

应力释放能力更弱；非对称层厚度引起的应变和表

面粗糙度要比对称层厚度引起的更高。所以，采用

短周期和非对称结构生长的材料的质量都不佳，这

为下一步生长多周期结构器件提供了有益参考。

4 结 论

利用生长中断法设计和模拟了 4个 InAs/GaSb

超晶格结构样品，并采用分子束外延技术制备样

品，4个样品分别具有不同的周期和厚度。采用高

分辨 X射线衍射仪测得了卫星峰个数、半峰全宽、

衍射峰的强度和位置等，计算得到了超晶格材料的

界面应变、失配和周期等参量。通过实验和计算可

以得到：1）当超晶格结构生长周期为 50时，在其摇

摆曲线上可以清晰地看到±4级卫星峰，1级衍射峰

的半峰全宽仅为 0. 027°，平均应变为 0. 43%，样品

表面厚度均匀，形貌连续且呈河流状，均方根表面

粗 糙 度 仅 为 0. 31 nm。 2）对 于 非 对 称（15 ML/
8 ML）超晶格结构，厚度变化导致摇摆曲线上卫星

峰的半峰全宽变宽，卫星峰的级数越多，峰宽变化

的程度越大，当卫星峰的级数为+3级时，峰位已经

接近消失。非对称（15 ML/8 ML）超晶格结构的

AFM 表面形貌图像显示，生长完 GaSb层再生长

InAs层时，As原子与 Sb原子会发生置换，从而降低

了体系内的能量，导致界面宽化，继而使样品表面

产 生 起 伏 ，此 时 的 均 方 根 表 面 粗 糙 度 可 达 到

1. 22 nm。3）在生长 InAs/GaSb超晶格过程中，层

与层间的晶格失配将导致多周期应力积累，致使生

长质量退化，但通过生长中断法的调控，可以在生

长多周期样品时使应力得到释放，进而提升样品的

生长质量。通过 AFM对两组超晶格样品进行形貌

表征和分析可以得到 10周期（15 ML/8 ML）和 20周
期超晶格样品的均方根粗糙度分别为 0. 81 nm和

0. 45 nm。

本文研究了分子束外延技术生长的不同周

期、不同厚度的 InAs/GaSb超晶格结构的 HRXRD
摇 摆 曲 线 和 AFM 形 貌 ，实 现 了 对 高 质 量 InAs/
GaSb 超晶格结构参数的调控。与长周期 InAs/
GaSb超晶格结构相比，短周期 InAs/GaSb超晶格

结构的均方根表面粗糙度更大，表面均匀性更差，

应力释放能力更弱；因此，采用多周期结构可以更

好地克服应力和失配。改变 InAs层和 GaSb层的

厚度可以调制 X射线衍射峰，通过分别分析衍射

峰位置和强度可以获得超晶格结构的应变特性，

继而实现高质量 InAs/GaSb超晶格能带结构和形

状的调控，为下一步制备多周期结构器件打下坚

实的基础。
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