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! 轴定向氮化铝薄膜的制备!
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摘要： 利用电子回旋共振（*+,）微波增强化学气相沉积法（-*+./）并使用氮气（0" ），氩气（12）和 13+3$ 蒸气作

为气源在直径为 4 5 $# 67 的（)!!）单晶硅片表面制备了 ! 轴定向氮化铝（130）薄膜，并使用 8 射线衍射仪及其 8 射

线特征能谱和扫描电镜（9*:）分析了薄膜特征，研究了微波功率、基板温度和 0" 流量对薄膜 ! 轴定向的影响，得

到了 ! 轴偏差角小于 #;的高质量大面积 130 薄膜。
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) 引 言

目前，氮化铝（130）薄膜已应用于半导体器件

的热沉、绝缘层和过渡层，这是因为它有很好的热传

导 性（ 室 温 下 导 热 系 数 为 )!! J7K ) L K ) M
)I! J7K ) L K )）、很高的介电常数（& 5 !）和热膨胀系

数与 9>、N=0、N=1D 等匹配。另外，它还具有很高的

禁带宽度（4 5 " E.），是潜在的紫外激光发射源。尤

其是随着通信业的发展，高频波段（" NOH M $ NOH）
通信日益重要，而 130 薄膜具有很高的表面声波速

率（#54I P7·DK )）和很强的压电效应，使得它成为高

频波段通信中制备表面声波器件非常好的材料。这

些应用对 130 薄膜的质量要求很高，目前一些文献已

经报道了通过化学气相沉积方法［)，"］、反应溅射方

法［$，(］和分子束外延法［#］制备 ! 轴定向 130 薄膜。

其中化学气相沉积（+./）方法由于易于控制和

大面积制备，已成为最为常用的制备!%"族薄膜的方

法。但是报道中基板温度都超过 )!!! Q，这将在薄

膜中引起大的内应力，最终导致膜层断裂，而低温制

备 130 薄膜不仅可以消除这个缺点，还易于实现器件

的集成制备。

本文利用电子回旋共振微波增强化学气相沉积

法的特点，例如高的离子化（ R )!S）、工作气压低

（)T$$ U )!K $ -= M !5 )$$ -=）、离子能量小（"! E. M
"# E.）、长 寿 命 稳 定 操 作 等，在 低 温 下（$#! Q M
##! Q）使用 0"、12 和 13+3$ 蒸气成功地制备了 ! 轴

定向 130 薄膜。并在不同的生长条件下，对 130 薄

膜的结构进行了研究，在直径 45$# 67 9>（)!!）表面得

到了 ! 轴偏差角小于 #;的高质量大面积 130 薄膜。

V>?5) *+,%+./ DEGCW

" 实 验

图 ) 显示了电子回旋共振（*+,）反应炉示意图。

真空系统由一个机械泵和一个扩散泵组成，可以将反

应炉中的压力抽至 )!K # -=。微波振荡辐射由磁控管

产生，经矩形波导管向圆筒形等离子体发生器输入

"(#! :OH的微波，微波功率从 ! 到 )#!! J 连续可

调。等离子发生器实质是一个谐振腔，等离子体发

生器外的线圈产生轴向的发散磁场。当向等离子体

发生器输入气体时，在微波能量作用下，可产生低浓

度的等离子体，其中电子受到磁场的作用，将以磁力

线方向为轴作螺旋形回旋运动。为了使电子在磁场

中产生回旋共振，电子作回旋运动的圆频率应等于

微波的圆频率。作螺旋形回旋运动的电子碰撞气体

分子使之电离，电离出来的电子又作同样的运动，再
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使其它分子电离，因而形成高密度均匀的等离子体。

而磁场线图形式的磁场分布使等离子体向衬底方向

减弱，电子在磁场作用下向衬底方向运动而形成空

间负电荷积累，由此产生一个静电场，使等离子体中

带正电的离子向衬底运动，形成薄膜沉积。高纯度

（!! " !!!#）$% 是从反应炉最顶端导入作为等离子

体气源，而高纯度（!! " !!!#）&’ 气作为 &()(* 蒸气

的载气从反应炉侧部导入环形喷射器。$% 气和 &’
气流量由精密流量计控制。&()(* 蒸气流量由调节

&()(* 饱和蒸气压和 &’ 气流量控制。&()(* 在常温

下是白色粉末结晶体（无毒），放入不锈钢加热瓶中

加热，并保持温度在 +,, -，此时 &()(* 的蒸气压是

+*, ./。导入 &()(* 蒸气的管子也被加热到 +,, -，

以防止蒸气凝结在导气管内。直径为 0 " *1 23 的

（+,,）单晶硅片被放在置于反应炉中央的钼（45）载

物台上，钼载物台将被电热丝加热到所需反应温度，

并利用温控仪控制温度。单晶硅片在放入反应炉前

在酒精超声池中清洗 %, 367。在反应制备过程中

会有氯气（)(%）产生，但由于反应压强很低并使用保

护气体，)(% 气未对真空系统产生腐蚀作用。在整

个实验过程中，&’ 气流量和 &()(* 蒸气压保持恒定，

通过真空系统控制反应压强稳定在 , " %8 ./。改变

微波功率、$% 气流量和基板温度，研究不同生长条件

下 &($ 薄膜结构的特征。薄膜沉积时间均为 0, 367，

沉积速率大约在 0 739367 : +, 739367。&($ 薄膜的

形貌由扫描电镜观察，薄膜成份由 ; 射线特征能谱分

析，并使用 ; 射线衍射仪测量薄膜的方向性。

<6= " % >?4 35’@A5(5=B 5C &($ C6(3 DE@5F6GED /G 1,, H
362’5I/JE @5IE’

* 结果和讨论

图 % 显示了 1,, H 微波功率下生长薄膜的扫

描电镜图（$% 气流量为 8, 23* 9367，基板温度为

*1, -）。从图中可以看到晶形不完整，薄膜呈现不

定形。通过 ; 射线特征能谱分析薄膜成份，结果如

图 * 所示。发现在 1,, H 微波功率下，能谱中有一

个很强的 &( 峰，而 $ 峰很弱。结合扫描电镜图分

析，薄膜可能是 &( 和 &($ 的混合膜，这主要是因为低

功率微波产生较低的气体活化率，使反应不能充分进

行，造成成膜质量下降，出现 &( 和 &($ 的混合膜。

<6= " * ?K; F@E2G’L3 5C &($ C6(3 DE@5F6GED LF67= 1,, H
362’5I/JE @5IE’

<6= " M >?4 5C &($ C6(3F L7DE’ D6CCE’E7G 362’5I/JE @5IE’
（/）?)N 362’5I/JE @5IE’ 01, H；（O）?)N
362’5I/JE @5IE’ 8,, H

图 M 分别显示了 01, H 和 8,, H 微波功率下

薄膜扫描电镜图，从图中可以看到，薄膜呈现明显的

多晶结构。在 8,, H 微波功率下，薄膜还呈现一定

的方向性。为了进一步分析薄膜的方向性，使用 ;
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射线 衍 射 仪 测 量 了 结 晶 方 向，在 !"# $ 时 出 现

（###%）、（###&）、（’###）、（’’##）和（%###）峰，表明薄

膜向任意方向生长。而在 (## $ 时，仅存在 )*+
（###%）峰和一个小的（###&）峰，如图 " 所示（!为 ,

射线衍射角），表明薄膜呈现 ! 轴定向，测定了 ! 轴

标准偏差角为 - . -/。

012 . " ,34 567789: ;<9 )*+ ;1*= >85<?178> @?1:2 (## $
=1A9<B6C8 5<B89

为了进一步研究生长参量对 )*+ 薄膜定向程

度的影响，研究了不同基板温度和不同 +% 流量对

薄膜定向的影响，表 ’ 显示了不同生长条件的 )*+
薄膜定向结果。

D6E*8 ’ . )*+ ;1*= <918:7671<: @:>89 >1;;898:7 29<B7F
A<:>171<:?

+<.
=1A9<B6C8
5<B89 G$

?@E?79678
78=58967@98GH

+% ;*<BG

（A=I G=1:）

!J6K1? ?76:>69>
>8C1671<:G（/）

’ (## I"# (# - . -
% (## &"# (# ! . L
I (## ""# (# " . "
& (## ""# -# " . #
" (## ""# !# & . -

从表中可以清楚地看到，在微波功率 (## $ 不

变的情况下，随着基底温度从 I"# H和 &"# H到

""# H的变化，! 轴定向偏差角度从 - M -/ 和 ! . L/ 到

" ."/转变，! 轴定向性变得更好。说明了基板温度

增加将加强 +% 和 )*N* 的活化反应，改善薄膜的结

晶生长。改变 +% 气流量从 (# A=I G=1:，-# A=I G=1:
到 !# A=I G=1:，+% 气流量的减小，! 轴偏差角也逐

渐减 小，在 !# A=I G=1: 下 的 ! 轴 标 准 偏 差 角 为

& M -/。一个可能的原因是随着 +% 气流量的减小，将

使更多的 )* 原子和离子到达基板，从而增强了活化

反应而使 )*+ 更好地结晶生长。图 ! 显示了在微

波功率为 (## $、基板温度为 ""# H和 +% 气流量为

!# A=I G=1: 的条件下 )*+ 薄膜的扫描电镜图，可以

看到晶形非常完整，高质量 ! 轴定向 )*+ 薄膜在低

温下被成功制备。

012 . ! OPQ <; 7F8 )*+ ;1*=? >85<?178> @?1:2 (## $ =1A9<B6C8
5<B89 67 ""# H ?@E?79678 78=58967@98 6:> !# ?AA= +%

;*<B 9678

结论 使用电子回旋共振微波增强化学气相沉积

法，利用 +% 气、)9 气和 )*N*I 成功地在直径为 ! . I"
A= 的（’##）单晶 O1 表面制备了 ! 轴定向 )*+ 薄膜，

基板温度控制在 I"# H R ""# H之间。并对微波功

率、+% 气流量和基板温度对 )*+ 薄膜的结构影响

进行了研究，得到如下结论：

’）微波功率对 )*+ 薄膜的制备有很大影响，当

微波功率为 "## $ 时，形成 )* 和 )*+ 的混合膜，破

坏了 )*+ 薄膜的生长。随着微波功率的增加，高纯

度 )*+ 薄膜生成，! 轴定向性逐渐变好；

%）随着基板温度增加和 +% 气流量减小，增强

了气体的活化反应从而改善了 )*+ 薄膜的 ! 轴定

向性。在微波功率 (## $、基板温度为 ""# H和 +%

气流量为 !# A=I G=1: 的条件下，! 轴标准偏差角为

& M -/，成功地制备了高质量 )*+ 薄膜。

感谢德国夫朗和费研究院薄膜和表面工程研究

所在电子回旋共振（PN3）设备和材料方面的大力

支持。
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