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摘要：使用气相沉积犛犻犗２ 和普通光刻以及湿法腐蚀方法，在犮面蓝宝石上开出不同尺寸的正方形窗口，在窗口区域中露

出衬底，然后使用氢化物气相外延（犎犞犘犈）方法选区外延犌犪犖薄膜．采用光学显微镜、原子力显微镜（犃犉犕）、扫描电子显

微镜（犛犈犕）、高分辨率双晶犡射线衍射（犇犆犡犚犇）和喇曼谱测试（犚犪犿犪狀狊犺犻犳狋）对薄膜进行分析．结果表明，在犮面蓝宝石

衬底上独立的正方形窗口区域中外延生长的，厚度约２０μ犿的犌犪犖薄膜，当窗口面积为１００μ犿×１００μ犿时，犌犪犖表面无裂

纹；而当窗口面积为３００μ犿×３００μ犿和５００μ犿×５００μ犿时，犌犪犖表面有裂纹．随着窗口面积的减小，犌犪犖双晶衍射摇摆曲

线的（０００２）峰的半高宽（犉犠犎犕）减小，表明晶体的质量更好，最小的半高宽为５３０″．从正方形窗口区的角上到边缘再到中

心，犌犪犖的面内压应力逐渐减小，分析认为这与 犌犪犖横向外延区（犈犔犗区）与犛犻犗２ 掩膜之间的相互作用，以及窗口区到

犈犔犗区的线位错的９０°扭转有关．
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１　引言

犌犪犖基材料在光电子器件如蓝光、紫外光发光器

件和紫外探测器方面有重要应用，在高温、大功率、高频

电子器件领域有很好的应用前景．由于 犌犪犖体单晶的

制备比较困难［１～３］，难以得到大尺寸和质量比较好的体

单晶犌犪犖衬底，所以犌犪犖的外延生长通常是以异质外

延的方式进行的．在异质外延 犌犪犖中使用较多的是蓝

宝石衬底，但是由于蓝宝石与 犌犪犖之间存在较大的晶

格常数失配和热膨胀系数失配，在外延过程中，会在

犌犪犖中产生密度很高的位错等晶体缺陷．在生长结束

后，由于蓝宝石与 犌犪犖的热膨胀系数不同，在 犌犪犖中

会形成压应力．

氢化物气相外延（犎犞犘犈）具有设备简单、生长速度

快等优点，是外延犌犪犖厚膜的有效方法
［４］．犎犞犘犈方法

可以制备较厚的 犌犪犖膜（数百微米～数毫米），得到的

犌犪犖可以剥离后作为进一步生长的同质衬底
［５］．选区

外延生长（狊犲犾犲犮狋犻狏犲犪狉犲犪犵狉狅狑狋犺，犛犃犌）通过对外延时

垂直于衬底表面方向的二维尺寸的限制，在降低 犌犪犖

薄膜中的应力，改善晶体质量方面十分有效［６～９］．

本文使用犎犞犘犈方法在犮面蓝宝石衬底上进行了

犌犪犖的选区外延，使用高倍光学显微镜、原子力显微镜

（犃犉犕）、扫描电子显微镜（犛犈犕）、高分辨率双晶犡射线

衍射（犇犆犡犚犇）和喇曼光谱测试（犚犪犿犪狀狊犺犻犳狋）对结果

进行分析，分析了不同尺寸的图形衬底对于 犎犞犘犈外

延的犌犪犖薄膜性质的影响，以及犌犪犖薄膜内的应力分

布情况．

２　实验

犌犪犖外延生长使用的是自制的垂直式犎犞犘犈气相

外延设备［１０］．实验使用的衬底为犃犾２犗３（０００１）面的犮面

蓝宝石衬底．先按次序使用三氯乙烯、丙酮、酒精超声清

洗衬底，然后用去离子水反复漂洗干净后甩干．衬底清

洗后，首先在蓝宝石衬底上用等离子增强化学气相淀积

法（犘犈犆犞犇）沉积一层约８００狀犿厚的犛犻犗２，然后用常规

光刻与湿法腐蚀除去正方形窗口形状的犛犻犗２，露出衬底

表面，形成以犛犻犗２ 分隔的独立的正方形窗口．制备了不

同尺寸的图形衬底，其正方形窗口区的边长分别为

１００，３００和５００μ犿，标记为样品犃，犅和犆．然后，在该图

形衬底上用犎犞犘犈方法进行犌犪犖的外延生长．生长温

度为１０５０℃，生长速度约为４０μ犿／犺，外延得到的 犌犪犖

膜厚度约为２０μ犿．所有３个样品的生长温度和生长参

数均相同．

３　结果与讨论

图１（犪）和（犫）分别给出了５００μ犿×５００μ犿样品表

面的光学显微照片和原子力显微镜（犃犉犕）照片．从图１

（犪）可以看到，外延生长的选择性较好，犌犪犖在窗口区

的蓝宝石衬底表面成核生长，形成了与衬底图形相同的

分立的正方形岛，在 犌犪犖表面可以观察到一些互相之

间成６０°的裂纹．在犛犻犗２ 掩膜材料的表面，只有一些小

的多晶犌犪犖颗粒．通过常规光刻与湿法腐蚀，得到的正

方形图形衬底，开出的正方形窗口区的边缘是平整的．

在该窗口区外延犌犪犖后，从图１（犪）看到，沿着犌犪犖［１１

２０］方向，犌犪犖岛的边缘比较平整，而沿 犌犪犖［１１００］方
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图１　５００μ犿×５００μ犿犌犪犖样品薄膜表面的光学显微镜照片（犪）和犃犉犕

照片（犫）（５μ犿×５μ犿扫描）

犉犻犵．１　犛狌狉犳犪犮犲犿狅狉狆犺狅犾狅犵狔（犪）犪狀犱犃犉犕犻犿犪犵犲（５μ犿×５μ犿

狊犮犪狀）（犫）狅犳犌犪犖犾犪狔犲狉狅犳犪５００μ犿×５００μ犿狊犪犿狆犾犲

向，边缘则相对较粗糙．这是因为，在 犌犪犖的横向外延

中，沿［１１２０］方向的生长速度要高于［１１００］方向，原因

是犌犪犖（１１０１）晶面比较稳定，生长速度比较慢所致．因

为在［１１２０］方向的生长速度高，所以在这个方向上，横

向外延得到的边缘，相对于［１１００］方向要粗糙
［６，１１］．图１

（犫）是样品表面５μ犿×５μ犿的犃犉犕照片，可以看到，样

品的表面十分平整，均方根粗糙度（犚犕犛）为１３５９狀犿．

图２（犪）和（犫）分别是样品沿［１１２０］和［１１００］方向的

截面犛犈犕照片．可以看到，在［１１２０］方向上，犌犪犖的横

向外延速度大于在［１１００］方向的速度．［１１２０］方向上的

横向外延速度约为２４μ犿／犺，而在［１１００］方向的横向外

延速度约为１４μ犿／犺．这是由于犌犪犖（１１０１）晶面比较稳

定，生长速度比较慢［１１］．

图３分别是样品犃，犅和犆表面的光学显微镜照

图２　犌犪犖薄膜沿犌犪犖［１１２０］（犪）和［１１００］（犫）方向的截面犛犈犕照片

犉犻犵．２　犛犈犕 犿犻犮狉狅犵狉犪狆犺狊狅犳犌犪犖犾犪狔犲狉狊犪犾狅狀犵犌犪犖［１１２０］（犪）

犪狀犱［１１００］（犫）犱犻狉犲犮狋犻狅狀狊

片．因为蓝宝石衬底与 犌犪犖之间存在较大的热膨胀系

数的差异，所以，当 犌犪犖达到一定的厚度，就会由于较

大的热应力而开裂［１０］．在图３中可以看到，在３００μ犿×

３００μ犿以及５００μ犿×５００μ犿窗口中生长的 犌犪犖，表面

出现了互相之间成６０°的裂纹，而在１００μ犿×１００μ犿的

窗口中生长的犌犪犖，没有裂纹，说明在生长温度和其他

生长参数相同的情况下，减小窗口的面积，可以有效地

避免犌犪犖开裂的发生．其原因可能是面积较小的窗口

中，累积的热应力比较小［６］．

为了测试犌犪犖的晶体质量，对这３个样品进行了

双晶犡射线衍射（犇犆犡犚犇）摇摆曲线测试．测试使用的

是犆狌犓α犡射线，波长λ＝０１５４０５６狀犿．摇摆曲线测试

的ω轴沿犌犪犖［１１２０］方向．测试得到的 犌犪犖（０００２）峰

的摇摆曲线如图４所示．可以看到，随着犌犪犖窗口面积

图３　３个样品表面的光学显微镜照片　（犪）样品犃（１００μ犿×１００μ犿）；（犫）样品犅（３００μ犿×３００μ犿）；（犮）样品犆（５００μ犿×５００μ犿）

犉犻犵．３　犛狌狉犳犪犮犲犿狅狉狆犺狅犾狅犵狔狅犳狋犺狉犲犲狊犪犿狆犾犲狊　（犪）犛犪犿狆犾犲犃（１００μ犿×１００μ犿）；（犫）犛犪犿狆犾犲犅（３００μ犿×３００μ犿）；（犮）犛犪犿狆犾犲犆

（５００μ犿×５００μ犿）

１３５
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图４　３个样品的 犌犪犖（０００２）峰 犇犆犡犚犇 摇摆曲线（犡 射线波长λ＝

０１５４０５６狀犿）

犉犻犵．４　犡狉犪狔狉狅犮犽犻狀犵犮狌狉狏犲狊狅犳犌犪犖（０００２）狉犲犳犾犲犮狋犻狅狀狅犳狋犺狉犲犲

狊犪犿狆犾犲狊（犡狉犪狔，λ＝０１５４０５６狀犿）

的减小，犌犪犖（０００２）峰的半高宽（犉犠犎犕）亦减小，说明

样品的晶体质量变好．１００μ犿×１００μ犿窗口上生长的样

品犃的犉犠犎犕值最小，为５３０″．样品犅和犆的摇摆曲

线半高宽分别为７７０″和７７６″．因为 犌犪犖与蓝宝石的热

膨胀系数存在着较大的差异，所以在蓝宝石衬底上高温

外延犌犪犖结束以后，在冷却的过程中会在犌犪犖中产生

面内的压应力．在选区外延中，我们认为，由于将应力局

限于每一个小的岛状 犌犪犖薄膜内，使得其积累的应力

不会过大，有利于避免裂纹的产生，并且减少犌犪犖中的

缺陷，从而提高晶体的质量．因此，面积较小的 犌犪犖选

区外延样品，其晶体质量就较好［６，７］．

图５是样品的室温喇曼谱测试结果，测试使用的是

犣（犡犡）犣背散射几何配置．对于每个样品，分别在窗口

区的角上、边缘中央、边缘与中心的１／２处，以及样品中

心取点测试，标记为１，２，３，４，如图５插图所示．可以看

到，样品犃，犅和犆的喇曼谱的共同特点是：谱线主要由

犈２（犺犻犵犺）峰与犃１（犔犗）峰组成，犈２（犺犻犵犺）峰在５６７犮犿
－１

附近，犃１（犔犗）峰在７３３犮犿
－１附近，在５５８犮犿－１处可以看

到有一个比较弱的犈１（犜犗）峰，在７４２犮犿
－１附近没有发

现明显的犈１（犔犗）峰．

犈２（犺犻犵犺）峰与 犃１（犔犗）峰的存在表明样品为

（０００１）取向的六方相犌犪犖，犈２（犺犻犵犺）峰十分尖锐，平均

的半高宽（犉犠犎犕）为５犮犿－１，说明犌犪犖的晶体质量比

较好［１２］．犃１（犔犗）峰的出现说明样品表面的自由载流子

图５　３个样品的喇曼谱测试结果　插图表示在同一个样品中测试点的

位置．

犉犻犵．５　犚犪犿犪狀狊狆犲犮狋狉犪狅犳狋犺狉犲犲狊犪犿狆犾犲狊　犐狀狊犲狋犻狀犱犻犮犪狋犻狀犵犿犲犪狊

狌狉犻狀犵狆狅狊犻狋犻狅狀狊狅犳狊狇狌犪狉犲狑犻狀犱狅狑．

图６　样品犃，犅和犆不同位置的犚犪犿犪狀狊犺犻犳狋犈２（犺犻犵犺）峰位置

犉犻犵．６　犈２（犺犻犵犺）狆犺狅狀狅狀犲狀犲狉犵狔狏犲狉狊狌狊狆狅狊犻狋犻狅狀狅犳狊犪犿狆犾犲狊犃，犅

犪狀犱犆

浓度小于１０１７犮犿－３［１３，１４］．对于（０００１）面的六方相犌犪犖，

根据犚犪犿犪狀选择定则，在使用犣（犡犡）犣背散射几何配

置的情况下，应该只有犈２（犺犻犵犺）和犃１（犔犗）峰存在，而

我们的样品中出现了犈１（犜犗）峰．对于在５５８犮犿
－１位置

的犈１（犜犗）峰，我们认为是由于在窗口区的边缘发生了

横向外延，通过犈犔犗区 犌犪犖与犛犻犗２ 掩膜之间的相互

作用，使犈犔犗区的犌犪犖产生向下的晶面倾斜和在窗口

区边缘产生小角晶界［１５，１６］，造成了犌犪犖晶格的畸变，这

种晶面倾斜和晶格畸变导致了不符合犚犪犿犪狀选择定则

的声子模的出现．

犌犪犖的犚犪犿犪狀谱的犈２（犺犻犵犺）峰的位置可以用来

表征晶体中的应力［１７，１８］．图６给出了犈２（犺犻犵犺）峰的位

置随不同样品和位置的变化．在蓝宝石上生长的 犌犪犖

受到的是压应力，犈２（犺犻犵犺）峰会发生蓝移，根据偏移量

的大小可以估算出应力的大小，在无应力状态下的

犌犪犖的犈２（犺犻犵犺）位置为５６６１犮犿
－１［１９］．从图６可以看

到，从样品的边缘往中心，犈２（犺犻犵犺）峰相对于无应力状

态下的５６６１犮犿－１的偏移量逐渐减少，即压应力是逐渐

减小的．这可以从两个方面进行解释：（１）如前面所述，

由于犈犔犗区的犌犪犖产生了向下的晶面倾斜和在窗口

区边缘产生了小角晶界，使得样品边缘位置产生了更大

的应力；（２）由于在横向外延的过程中，在 犌犪犖中的位

错会发生９０°的扭转，这种扭转在窗口区与犈犔犗区之间

造成了一定的应力［２０～２２］．由于以上两个原因，导致在窗

口区的边缘处，形成了比较大的应力，随着远离样品的边

缘，越靠近犌犪犖薄膜的中心区域，压应力就越小．

４　结论

在犮面蓝宝石上选区外延生长六方相 犌犪犖，使用

犛犻犗２ 作为掩膜材料，犌犪犖在窗口区与掩膜区上生长的

选择性较好．犌犪犖在［１１２０］和［１１００］两个方向的生长速

度差别较大，分别为２４和１４μ犿／犺．由于选区外延限制

了窗口区犌犪犖的面积，减小了累积的压应力，因此随着

窗口面积的减小，累积的压应力也将减小，犌犪犖薄膜裂

纹减少并消失，同时晶体质量变好，犌犪犖（０００２）峰的双

晶摇摆曲线半高宽随之减小，最小值为５３０″．从正方形

窗口区犌犪犖的边缘向中心，其面内的压应力逐渐减小．

２３５
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分析认为可能的原因是：（１）犌犪犖 横向外延区（犈犔犗

区）与犛犻犗２ 掩膜之间发生了相互作用，从而产生了晶面

的倾斜和晶格的畸变；（２）窗口区到犈犔犗区发生了线

位错的９０°扭转，以上两个原因造成了在窗口区的边缘

附近压应力较大．
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