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气压对离子源增强磁控溅射制备氮化铝薄膜的影响

李鹏飞

1, 陈俊芳2, 符斯列1

(1.华南师范大学 物理与电信工程学院, 广州 510006; 2.华南师范大学 实验中心, 广州 510006)
摘摇 要: 目的摇 制备性能优异的氮化铝薄膜。 方法摇 采用射频感应耦合离子源辅助直流磁控溅射的方
法制备氮化铝薄膜,在不同的气压下,在 Si(100)基片和普通玻璃上生长了不同晶面取向的氮化铝薄膜。
使用 X射线衍射仪(XRD)、场发射扫描电镜(FESEM)、原子力显微镜(AFM)分析氮化铝薄膜的结构、晶
面取向、表面形貌及薄膜表面粗糙度,使用紫外可见分光光度计测定薄膜的透过率,并计算薄膜的禁带宽
度。 研究气压的大小对磁控溅射制备氮化铝薄膜微观结构的影响。 结果 摇 在各气压下,薄膜生长以
(100)面取向为主。 在 0. 7 Pa前,(100)面的衍射峰强度逐渐增强,0. 7 Pa 之后减弱。 (002)面衍射峰强
度在 0. 6 Pa之前较大,0. 6 Pa之后变小。 各气压下薄膜表面均方根粗糙度均小于 3 nm,且随着气压的增
大先增大后减小,0. 7 Pa时最大达到 2. 678 nm。 各气压下所制备薄膜的透过率均大于 60% ,0. 7 Pa时薄
膜的禁带宽度为 5. 4 eV。 结论摇 较高气压有利于(100)晶面的生长,较低气压有利于(002)晶面的生长;
(100)面衍射峰强度在 0. 7 Pa时达到最大;随气压的增大,薄膜表面粗糙度先增大后减小;所制备的薄膜
为直接带隙半导体薄膜。
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Effects of Pressure on Aluminum Nitride Thin Films Deposited by
Ion Source Assisted Magnetron Sputtering

LI Peng鄄fei1, CHEN Jun鄄fang2, FU Si鄄lie1
(1. School of Physics and Telecommunication Engineering, South China Normal University, Guangzhou 510006, China;

2. Research Resources Center,South China Normal University, Guangzhou 510006, China)

ABSTRACT: Objective To prepare aluminum nitride thin films with excellent performance. Methods Aluminum nitride thin films
were deposited by RF inductively coupled plasma ion source enhanced DC magnetron sputtering technique, different orientations of
aluminum nitride thin films were deposited on Si(100) and glass by changing the pressure. The crystal structure, orientation, sur鄄
face morphology and surface roughness of the aluminum nitride thin films were investigated by X鄄ray diffraction, SEM and AFM,
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respectively. UV鄄spectrophotometer was used to measure the transmittance of aluminum nitride thin film, and the optical band gap
of aluminum nitride thin film was calculated. The effect of pressure on the microstructure of aluminum nitride thin films deposited
by magnetron sputtering was investigated. Results The aluminum nitride thin films were mainly textured along (100) direction un鄄
der different pressures. The intensity of (100) plane diffraction peak became stronger when the pressure increased to 0. 7 Pa, then
became weaker when the pressure exceeded 0. 7 Pa, and the intensity of (002) plane diffraction peak was stronger when the pres鄄
sure was below 0. 6 Pa than that at higher than 0. 6 Pa. The RMS roughness values of AlN films deposited at various total gas pres鄄
sure were below 3 nm and the roughness first increased and then decreased with the increase of gas pressure. The RMS roughness
values reached 2. 678 nm at the pressure of 0. 7 Pa. The optical transmittance of AlN film at various total gas pressures was all
above 60% . The thin film optical band gap was 5. 4 eV at the pressure of 0. 7 Pa. Conclusion The results showed that high pres鄄
sure was beneficial to the growth of (100) crystal plane, while low pressure was beneficial to the growth of (002) crystal plane.
The intensity of (100) plane diffraction peak reached the maximum at 0. 7 Pa. Along with the increase of gas pressure, the surface
roughness increased first and then decreased. The films were direct band gap semiconductor films.
KEY WORDS: pressure; magnetron sputtering; aluminum nitride thin films; ion source; roughness; direct band gap

摇 摇 AlN是一种性能优异的压电、介电材料,具有纤
锌矿结构,属于 III—V族化合物半导体材料。 氮化铝
具有高硬度、高抗击穿场强 (10 kV / m)、高热导率
(3. 2 W / (cm·K))、高电阻率(2伊1012 赘·cm)等物
理特性。 AlN具有与氮化镓、硅相近的热膨胀系数及
较小的晶格失配,故可作为层间材料用于大功率高温
电子器件

[1]。 例如在 SOI材料中,由于氮化铝具有高
导热率、低的热膨胀系数、高击穿场强、化学和热稳定
性好等优点,已经被用于取代二氧化硅作为 SOI 材料
的绝缘埋层。 此外,氮化铝具有较小的声波损耗、大
压电耦合系数和高声波传输速率等特点,是 GHz 级
表面声波(SAW)器件的首选材料[2—3]。

目前氮化铝薄膜的制备方法有很多,包括分子束
外延法、化学气象沉积法、脉冲激光沉积法、磁控溅射
法

[4]。 其中反应磁控溅射法具有沉积温度低、成本低
等优点,因而应用较广泛[5—6]。 反应磁控溅射制备氮
化铝过程中需要对衬底进行加热,才能制备出高质量
的氮化铝薄膜。 离子源的辅助可以在不对衬底加热
的情况下辅助沉积高质量的薄膜

[7]。 相对于传统的
磁控溅射,离子源辅助的等离子体可以在更低的气压
下持续放电,因此粒子的碰撞较少,平均自由程增大,
平滑的表面和好的晶体结构可以在较低的生长温度

下获得

[8]。 因此实验采用离子源辅助磁控溅射系统
来制备氮化铝薄膜。 氮化铝的散热能力与薄膜表面
形貌、界面粗糙度、择优取向有关,这些因素在一定温
度范围内决定着薄膜中声子的散射,进而影响薄膜的
散热能力

[9—10]。 此外在 SAW 器件中,薄膜的均方根
粗糙度(RMS)越小,声波传播速率越快[11]。 气压直
接影响着氮化铝薄膜的微观结构与性能

[12],所以研
究反应气压对薄膜微观因素的影响有实用价值。

实验采用射频感应耦合(RF inductively coupled
plasma,RF鄄ICP)离子源辅助磁控溅射系统在 Si(100)
单晶片上制备 AlN薄膜,文中所使用的射频感应耦合
离子源为自行研制,重点研究气压对磁控溅射制备
AlN薄膜微观结构的影响。

1摇 实验

1. 1摇 氮化铝薄膜的制备
摇 摇 实验采用直径为 50 mm 的金属 Al 靶材,其纯度
为 99. 99% 。 采用纯度均为 99. 99%的 N2 和 Ar 气为
反应气体和工作气体。 Si 衬底和玻璃衬底在实验前
先后在丙酮、酒精中超声清洗 20 min。 实验前抽腔室
真空至 4伊10-3 Pa 后通入 Ar 气,调节溅射电流(溅射
功率源电流)至 0. 25 A后,对靶材表面进行预溅射 10
min,除去靶材表面的氧化物。 放置靶材与衬底垂直,
设置靶基距为 5 cm。 在靶基距为 5 cm时分别改变腔
室气压在 0. 4、0. 5、0. 6、0. 7、0. 8 Pa 条件下溅射 2 h。

实验中溅射系统的截面示意图为图 1,磁控溅射
系统属于等离子体工艺中的应用型短间隙异常辉光

放电。 放电过程中形成了阴极暗区(阴极鞘层)、负辉
区和阳极鞘层三个区域。 阴极阳极之间的曲线为各
区域电势随纵向距离的变化曲线。 图 1 中阳极接地,
U为极间电压,Up 为阳极鞘层电压,一般约为 10
V[13]。 溅射系统中的 RF鄄ICP ion Source(射频感应耦
合离子源)结构如图 2,主要由放电室、感应耦合线
圈、离子透镜构成。 13. 56 MHz的射频电源感应耦合
到离子源放电室而将 Ar 气离化,产生等离子体并在
离子透镜的迁移和聚焦下,形成一定形状的离子束被
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图 1摇 磁控溅射系统示意图
Fig. 1 Schematic diagram of the magnetron sputtering system

图 2摇 射频感应耦合离子源结构
Fig. 2 The structure of the RF inductively coupled plasma ion source

引入到反应腔室内增强薄膜的沉积

[14]。
1. 2摇 AlN薄膜的表征

采用 Bruker D8 Advance型 X射线衍射仪分析薄
膜的晶体结构,采用 Cu K琢 辐射源,姿 = 0. 154 056
nm。 利用 ZEISS Ultra 55 型场发射扫描电子显微镜
(FESEM)测试样品的表面断面形貌。 采用 Cypher A鄄
sylum Research 型原子力显微镜观察样品的表面形
貌,并计算薄膜表面粗糙度。 采用岛津 UV鄄2550 紫外
可见分光光度计测定薄膜的透过率。
2摇 结果与讨论

2. 1摇 X射线衍射结果分析
摇 摇 图 3 为溅射功率源电流 0. 25 A、靶基距 5 cm、氮

气的体积分数为 50% 、离子源辅助功率 250 W 不变
的情况下,改变腔室内溅射气压所沉积的 AlN薄膜的
XRD图。 从图 3 可以看出,从 0. 4 Pa至 0. 8 Pa,均出
现了 AlN 的(100)面和(002)面衍射峰,且薄膜生长
以(100)面取向为主,此外 0. 7 Pa和 0. 8 Pa还出现了
AlN(110)面衍射峰。 薄膜之所以在各气压下生长均
以(100)面取向为主,是因为氮化铝(100)面与(002)
面的生长速率,取决于沉积单元是原子还是如 Al鄄N
这样的二聚物。 当 Al原子和 N原子的平均自由程比
靶基距长,Al原子和 N原子直接沉积在衬底上,此时
(002)面生长速率快;当平均自由程短于靶基距时,Al
原子和 N 原子发生碰撞,在靶与衬底间形成 Al鄄N 二
聚物沉积在衬底上,此时(100)面生长速率快,而粒子
平均自由程取决于气压

[15—16]。 实验选择从相对较大
的气压 0. 4 Pa开始,造成空间粒子密度大,沉积粒子
自由程变短,碰撞增多,形成大量的 Al鄄N 二聚物,有
利于(100)面的生长。

图 3摇 不同气压 AlN薄膜 XRD图谱
Fig. 3 XRD patterns of AlN films deposited under different pressures

从图 3 也可以看出,AlN(100)面衍射峰强度随
气压增大逐渐增强(除 0. 6 Pa 外),然后减弱,在 0. 7
Pa时衍射峰强度达到最大。 这是因为随着气压的增
大,空间等离子体密度增大,反应粒子活性增强,虽然
沉积粒子与空间粒子碰撞加剧,但形成大量的 Al鄄N
二聚物,从而使得(100)面生长速率加快,其衍射峰强
度增加。 随着气压继续增大至 0. 8 Pa,沉积粒子与空
间等离子体中的粒子碰撞加剧,能量损失加剧,从而
使得(100)面的衍射峰强度降低。 从图 3 中亦可以看
出,(002)面衍射峰强度在 0. 6 Pa 之前较大,0. 6 Pa
之后变小。 在 0. 6 Pa 时强度最大且此时的(100)面
衍射峰强度较 0. 5 Pa 并未增大,是因为此时(002)晶
面的生长速度较快,抑制了(100)晶面的生长[17]。 一
般认为,AlN(100)面只含有 B1 键,(002)面既含 B1
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键,又含有 B2 键,B2 键的形成需要沉积粒子有更大
的能量,因此有较高能量的沉积粒子有助于(002)晶
面的形成

[15]。 由此,较低的压强下,沉积粒子碰撞
少,能量大,(002)面生长速率快,衍射峰强度大。 较
高压强下,衍射峰强度小。 此外在 0. 4、0. 7、0. 8 Pa均
出现了氧化铝微弱的衍射峰,这可能是因为制备过程
中靶材表面残留的氧化铝及反应过程中混入腔室的

氧气所致。
2. 2摇 AlN薄膜的 SEM形貌分析

图 4 为不同气压下氮化铝薄膜的表面和断面
SEM形貌,其中图 4a和图 4c 分别为 0. 7 Pa 时,薄膜
的表面和断面形貌,图 4b 和图 4d 分别为 0. 8 Pa 时,
薄膜的表面和断面形貌。 从图 4 可以看出,薄膜表面
颗粒呈卵状均匀分布,且颗粒大小一致,排列致密,薄
膜表面平滑。 0. 7 Pa 时薄膜表面颗粒粒径较 0. 8 Pa

时的大,这是因为随着气压的增大,粒子平均自由程
变短,与空间粒子的碰撞加剧,沉积粒子能量变小,使
得颗粒粒径变小。 这与靶基距为 5 cm时对应的 XRD
衍射峰的半高宽变化一致。 图 4d为 0. 8 Pa时薄膜断
面图,可知在氮化铝膜层下端并未出现柱状生长结
构,而是细小的粒状结构,在氮化铝膜层上端才出现
了典型的、致密的柱状生长结构。 这说明氮化铝薄膜
的成核过程先是细小的粒状结构,然后转变为柱状结
构

[18]。 这是因为氮化铝与 Si(100)面有一定的晶格
失配等因素

[19],优先外延生长在硅表面的氮化铝晶
粒作为缓冲层生长取向自由,随着氮化铝薄膜的继续
生长,晶体生长取向变得明显,出现了柱状生长结
构

[20—22]。 图 4c为 0. 7 Pa时,薄膜断面亦出现了氮化
铝膜层分层的情况,下端没有柱状生长结构,上端出
现较为细小的柱状结构。

图 4摇 不同气压下硅基氮化铝薄膜的表面和断面 SEM形貌
Fig. 4 Planar view (a and b) and cross鄄sectional (c and d) SEM images of AlN films deposited
on Si substrates at total gas pressures of 0. 7 Pa (a and c) and 0. 8 Pa (b and d) respectively

2. 3摇 AlN薄膜的 AFM形貌及表面粗糙度分析

图 5 为不同气压下 AlN薄膜的 AFM形貌。 可以
看出薄膜表面颗粒整体上呈卵状分布,在 0. 7 Pa 以
前,薄膜表面较粗糙,颗粒较大且大小不一,0. 7 Pa
后,薄膜表面颗粒大小均匀一致,表面平滑。 0. 7 Pa
前薄膜颗粒较大是因为气压低时生长速率快,较易形

成较大颗粒,颗粒大小不一可能是因为气压较低时沉
积粒子能量较大,引起了已经沉积粒子的二次溅射所
致

[17]。
图 6 为薄膜表面均方根粗糙度(RMS)随气压的

变化曲线。 可以看出随着气压的增大,薄膜表面粗糙
度随着气压的增大整体上先增大后减小,在 0. 7 Pa
时达到最大。 这是因为随着气压的增大,虽然沉积粒

·041·



第 45 卷摇 第 4 期摇 摇 李鹏飞等:气压对离子源增强磁控溅射制备氮化铝薄膜的影响

图 5摇 不同气压下 AlN薄膜的 AFM图
Fig. 5 AFM images of AlN films at various total gas pressures

图 6摇 薄膜表面均方根粗糙度随气压的变化
Fig. 6 RMS roughness values of AlN films deposited at various

total gas pressures

子与空间粒子碰撞增加,但形成了大量的 Al鄄N 二聚
物,从而使得(100)面生长速率加快,形成较大颗粒,
而较大颗粒会使薄膜表面粗糙度增加

[7,17,23]。 在 0. 6
Pa时出现下降是因为(100)面与(002)面的竞争生长
致使沿着两个面生长的晶粒尺寸都较小,从而使得表
面粗糙度下降。 当气压继续增大时,沉积粒子的碰撞
加剧,使得沉积粒子能量降低,粒子迁移能降低,从而
形成较小的颗粒,使表面粗糙度下降。 RMS的变化规
律与 XRD衍射峰强度的变化规律一致。

在 SAW 器件中,氮化铝薄膜的表面粗糙度对器
件性能有重要影响,由于表面声波仅在表面传播,其
能量几乎集中在从表面到内部一个波长内,所以当表
面粗糙度大于一个波长时,表面波无法通过,所以要

求表面粗糙度在 30 nm 内[24]。 从图 6 可以看出,所
制备的薄膜粗糙度均满足表面波器件的要求且粗糙

度较小。 薄膜粗糙度均较小可能是因为离子源的引
入,增加了空间离化率、等离子体浓度及空间等离子体
均匀性,使粒子活性增强,有助于平滑表面的形成[8]。
2. 4摇 AlN薄膜的光透过率与禁带宽度

图 7 为不同气压下沉积在玻璃上的氮化铝薄膜
的透射谱,其与靶基距为 5 厘米时在硅片上生长的薄
膜生长条件一致。 图 7 测试波长范围为 200 ~ 1000
nm。 由图 7 可见,在可见光波长范围内,透过率均大
于 60% ,这与相关文献的报道相似[9,25],且各气压下
薄膜的透过率相近。

氮化铝薄膜为直接带隙的宽禁带半导体,其吸收
系数 琢与透过率 T和薄膜厚度 d满足以下关系[26]:

T=A exp(-琢d) (1)
其中,A为常数且在吸收边附近时 A抑1。 直接带

隙半导体材料的吸收系数和禁带宽度关系为:
(琢h淄) 2 =K(h淄-Eg) (2)
间接带隙半导体材料的吸收系数和禁带宽度关

系为:
(琢h淄) 0. 5 =K(h淄-Eg) (3)
式中:K为常数;h淄 为光子能量;Eg 为禁带宽度。

气压为 0. 7 Pa条件下的(琢h淄) 2 鄄h淄图如图 8a,得到了
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图 7摇 不同气压下沉积的氮化铝薄膜的透射谱
Fig. 7 Optical transmittance spectra of AlN films deposited at va鄄

rious total gas pressures

图 8摇 气压为 0. 7 Pa时制备的氮化铝薄膜的(琢h淄) 2 鄄h淄关系
图及(琢h淄) 0. 5 鄄h淄关系图

Fig. 8 (琢h淄) 2 鄄h淄 (a) and (琢h淄) 0. 5 鄄h淄 (b) plots for AlN films
deposited at a total gas pressure of 0. 7 Pa

较明显的线性吸收边,证明所制备的氮化铝为直接带
隙半导体材料。 通过拟合吸收边直线得到零吸收时
的光子能量即为薄膜的禁带宽度,0. 7 Pa 时的禁带宽
度为 5. 4 eV,这与其他文献的研究结果近似[9]。 一般
薄膜的光学禁带宽度都小于其理论值,这可能是因为
薄膜内存在一些晶格缺陷,及溅射过程中生成的氧化
铝等杂质使得薄膜光学禁带宽度变小

[27—28]。 气压为
0. 7 Pa条件下的(琢h淄) 0. 5-h淄关系曲线如图 8b,图 8b
中没有观察到明显的线性吸收边,更加证明了所制备
的薄膜为直接带隙半导体材料。

3摇 结论

实验采用离子源辅助磁控溅射系统制备了 AlN
薄膜,在其他实验条件不变的情况下,改变气压制备
了 AlN薄膜。 实验发现,气压较高时有利于(100)晶
面的生长,在本实验条件下 0. 7 Pa 时(100)面衍射峰
最强,气压较低时有利于(002)晶面生长。 在硅片上
直接外延生长的氮化铝薄膜出现了分层现象,薄膜底
层未见柱状生长结构,薄膜上层出现了典型的柱状生
长结构。 薄膜表面的粗糙度随气压整体上先增大后
减小。 薄膜透过率均大于 60% ,且所制得的薄膜为
直接带隙半导体材料。
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