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摘要：利用高性能阴极荧光（犆犔）联合分析系统对几类典型的犐犐犐族氮化物材料进行测试分析．在光谱研究中，利用犆犔紫

外可见光谱系统，对犮面蓝宝石衬底上生长的犃犾狓犌犪１－狓犖薄膜进行阴极荧光单色谱测试分析，揭示了犆犔的激发强度与发

光带之间的变化关系．进一步研究了掺 犕犵的犃犾０．５犌犪０．５犖薄膜的带边和杂质能级发光机理．利用犆犔近红外光谱系统对

犐狀犖薄膜的阴极发光特性进行了研究，验证了犐狀犖实际光学带边犈犵在０７７犲犞附近．利用微区分析（犆犔犿犪狆狆犻狀犵）系统，可

在紫外波段确切地给出材料不同波长的荧光发光区这一特点，对 犎犞犘犈生长的自支撑 犌犪犖衬底进行了犛犈犕 和犆犔微区

的对比分析，研究了犌犪犖的位错类型和分布．
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１　引言

由于犐犐犐族氮化物特有的带隙范围，优良的光、电性

质，优异的材料机械和化学性能，使其在光显示、光照明

等光电子器件领域有着广阔的应用前景，并且非常适合

制作抗辐射、高频、大功率和高密度集成的电子器件，是

当前新型半导体异质结构领域的研究热点之一［１］．

光谱分析是犐犐犐族氮化材料的物性、异质结构及器

件方面的表征中极其重要的表征手段之一．目前氮化物

材料进行光谱分析主要是采用光致发光（狆犺狅狋狅犾狌犿犻

狀犲狊犮犲狀犮犲，犘犔）谱，但是犘犔谱由于受到激发光源波长和

光斑尺寸等因素的制约，难以获取材料亚微米、纳米尺

度的发光信息．阴极荧光（犮犪狋犺狅犱狅犾狌犿犻狀犲狊犮犲狀犮犲，犆犔）谱

仪采用聚焦电子束作为激发源，因此，在激发能量和束

斑尺寸方面都能满足氮化物材料在微米、亚微米、甚至

是纳米尺度的荧光光谱分析［２，３］．

阴极荧光联合分析系统非常适合犐犐犐族氮化物材料

的光学能带结构研究和犐犐犐族氮化物位错分布与发光特

性和新颖的量子结构微区发光特性的研究．

本文介绍了一套高性能的阴极荧光联合分析系统．

该系统可以获得高空间分辨率的形貌图像，并且对于导

电性较差的半导体材料无需进行表面喷涂的预处理．

犆犔响应波长范围达到１６５～１８００狀犿，涵盖了紫外和红

外两个波段，犐犐犐族氮化物光学带隙正好完全覆盖这一

范围，如图１所示．可分别在紫外波段（１６５～８００狀犿）和

红外波段（８００～１８００狀犿）进行纳米级精度的全色谱和

单色谱荧光光谱分析，在紫外波段还可进行荧光成像

（犆犔犿犪狆狆犻狀犵）分析．

本文利用这套阴极荧光联合分析系统对几类典型

的犐犐犐族氮化物材料进行光谱研究和微区分析．利用

犆犔紫外可见光谱系统，对犮面蓝宝石衬底上生长的

犃犾狓犌犪１狓犖薄膜进行阴极荧光单色谱测试分析，揭示了

犆犔的激发强度与发光带之间的变化关系，进一步研究

了掺 犕犵的犃犾０．５犌犪０．５犖薄膜的带边和杂质能级发光机

理．利用犆犔近红外光谱系统对犐狀犖薄膜的阴极发光特

性进行了测试分析，验证了犐狀犖实际光学带边犈犵 在

０７７犲犞附近．该系统可在紫外波段确切地给出材料不

同波长的荧光发光区．利用这一特点对 犎犞犘犈生长的

自支撑犌犪犖衬底进行了犛犈犕和犆犔微区的对比分析，

从犆犔犿犪狆狆犻狀犵图上发现了犛犈犕图上无法观察到的底

层隐含的某些刃型位错现象，研究了 犌犪犖样品的位错

类型和分布．

图１　犆犔波长响应范围与犐犐犐族氮化物光学带隙的叠合

犉犻犵．１　犛狌狆犲狉狆狅狊犻狋犻狅狀犫犲狋狑犲犲狀犆犔狊狔狊狋犲犿狉犲狊狆狅狀狊犻狏犲狑犪狏犲犾犲狀犵狋犺

犪狀犱犐犐犐狀犻狋狉犻犱犲狊’犫犪狀犱犵犪狆
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图２　阴极荧光联合分析系统构造及其工作原理示意图　１：光阑（光阑

孔从右至左依此为孔１，２，３，４）；２：电镜极靴；３：犆犔抛物镜探头；４：样品；

５：样品架

犉犻犵．２　犛犮犺犲犿犪狋犻犮狅犳犆犔狌狀犻狋犻狕犲犱狊狔狊狋犲犿狊犲狋狌狆

２　实验

２．１　阴极荧光联合分析系统构造及其工作原理

本文介绍的阴极荧光联合分析系统由热场场发射

扫描电镜和高性能阴极荧光谱仪组合而成．

阴极荧光谱仪作为附件安装在热场场发射扫描电

镜上，犆犔荧光探头伸入扫描电镜样品室中接收样品产

生的荧光信号，安装结构如图２所示．犆犔荧光接收探头

最前端为镀铝抛物面反光镜，与电镜极靴下表面的最小

距离为１犿犿，样品固定在犆犔探头抛物面的焦点上，系

统设定犆犔的工作距离（即电镜极靴下表面与样品上表

面的距离）犠犇＝１２６犿犿．电镜工作状态下，犆犔探头退

回，最小工作距离 犠犇＝２７犿犿．犆犔探头中央开一细

孔，与电子束、极靴上方的物镜光阑孔对中．物镜光阑上

有４孔，孔径由大到小依此为孔１，２，３，４，可以根据样品

的阴极荧光发光强弱切换４个孔的位置．电子束通过物

镜光阑孔、极靴、犆犔探头小孔打在样品表面，激发样品

表面产生荧光信号．荧光信号经抛物面镜反射形成平行

光进入分光系统中．

犆犔配备了两个探测器：高灵敏度光电倍增管探测

器犎犛犘犕犜、红外犌犲探测器犐犚犕犆犔，两个探测器叠加

可在波长为１６５～１８００狀犿的范围内进行全色谱和单色

谱的荧光光谱分析．红外测试部分配置有弱光检测系统

必备的斩波器（犮犺狅狆狆犲狉）和锁相放大器（犔狅犮犽犻狀）．在

犝犞模式下可采集阴极荧光图像（犆犔犿犪狆狆犻狀犵），在犐犚

模式下无法拍摄到阴极荧光图像．

２．２　实验方法

２．２．１　光谱研究

（１）为进一步研究典型的非故意掺杂犃犾０．１８犌犪０．８２犖

和掺 犕犵的犃犾０．５犌犪０．５犖薄膜的带边和杂质能级发光机

理．利用犆犔紫外可见光谱系统，对犮面蓝宝石衬底上

生长的犃犾狓犌犪１狓犖薄膜进行阴极荧光单色谱测试分析，

探索犆犔的激发强度与发光带之间的变化关系．

样品：非掺杂犃犾０．３犌犪０．７犖，犕犵掺杂犃犾０．５犌犪０．５犖

电镜设置：物镜光阑孔１，电镜加速电压 犎犜＝

１５犽犞，犠犇＝１２６犿犿，改变电子束流．

犆犔设置：在紫外犝犞模式下（２００～８００狀犿），利用

半导体制冷（需循环冷却水）犎犛犘犕犜 探头，分光器

１２００／０２５采集单色光谱．

（２）利用犆犔近红外光谱系统对犐狀犖薄膜的阴极发

光特性进行了测试分析，验证犐狀犖实际光学带边犈犵位

置．

样品：犐狀犖薄膜

电镜设置：电子束流 犕犲犱犻狌犿，犠犇＝１２６犿犿，加

速电压犎犜＝１５犽犞．

犆犔设置：在红外犐犚模式下（８００～１８００狀犿），利用

液氮制冷犌犲探测器犐犚犕犆犔探头，分光器６００／１０采

集单色光谱

２．２．２　微区分析 （犆犔犿犪狆狆犻狀犵）

该系统可在紫外波段确切地给出材料不同波长的

荧光发光区．利用这一特点对 犎犞犘犈生长的自支撑

犌犪犖衬底进行位错类型、分布测试．具体实验方法是在

相同的工作条件下对同一区域进行犛犈犕 和犆犔微区的

测试、对比分析．

样品：犎犞犘犈生长的自支撑犌犪犖衬底

电镜设置：物镜光阑孔１，电子束流 犕犲犱犻狌犿，犠犇

＝１２６犿犿，加速电压犎犜＝１５犽犞，采集犛犈犕图像

犆犔设置：在紫外（犝犞）模式下（２００～８００狀犿），利用

半导体制冷（需循环冷却水）犎犛犘犕犜探头，分光器６００／

１０，采集犌犪犖的λ＝３６５狀犿单色荧光光谱．

３　结果与分析

３．１　光谱

改变电镜加速电压将改变电子束对样品的作用深

度，改变电镜电子束流将改变对样品的激发功率．

３．１．１　非掺杂犃犾０．１８犌犪０．８２犖的室温犆犔谱

典型的非故意掺杂 犃犾０．１８犌犪０．８２犖薄膜的室温阴极

射线荧光谱如图３所示．图中显示出两个主要的荧光

带．带边峰在３８犲犞处，半高宽为０１２犲犞，带边发光明

显，同时在３１犲犞附近出现了一个较宽的荧光带，是由

杂质参与发光引起的．

３．１．２　犕犵掺杂犃犾０．５犌犪０．５犖的犆犔谱

犕犵掺杂的犃犾０．５犌犪０．５犖薄膜的室温阴极射线荧光

谱如图４所示．图中显示出了两个发光带，分别位于４６

和３９犲犞，二者相差０７犲犞．发光强度较弱的４６犲犞的

发光带为带边发射，而发光强度较高的３９犲犞的发光

带与 犕犵掺杂有关，其发光机理与他人报道的 犕犵掺杂

犌犪犖的室温 犘犔谱相类似
［５］，为束缚的施主受主对

（犇犃犘）间的辐射复合跃迁．

为了进一步研究３９犲犞 发光带的发光机理，首先

研究犆犔的激发强度与该发光带之间的变化关系，如图

５８１１
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图３　犃犾０．１８犌犪０．８２犖薄膜的室温犆犔谱

犉犻犵．３　犚狅狅犿狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犆犔狊狆犲犮狋狉狌犿狅犳犃犾０．１８犌犪０．８２犖狋犺犻狀

犳犻犾犿

图４　犕犵掺杂犃犾０．５犌犪０．５犖薄膜的室温犆犔谱

犉犻犵．４　犚狅狅犿狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犆犔狊狆犲犮狋狉狌犿狅犳犃犾０．５犌犪０．５犖犱狅狆犲犱

犕犵狋犺犻狀犳犻犾犿

５所示．当犆犔的激发功率电镜电子束流下降时，４６犲犞

发光带的发光强度也随之下降，当激发强度下降到约原

来的千分之一时，在犆犔谱上已很难分辨出４６犲犞发光

带；而在不同激发强度下，都能够明显地看到３９犲犞发

光带．

３９和４６犲犞发光带的荧光强度随犆犔激发功率

的变化关系如图６所示．４６犲犞发光带的荧光强度与激

发强度基本成线性变化，斜率近似为１，而３９犲犞发光

带的荧光强度受激发功率的影响而变化的趋势不是十

分明显，基本呈现出饱和的特征，这说明二者的发光机

制并不相同．

图５　不同激发强度下的 犕犵掺杂犃犾０．５犌犪０．５犖薄膜的室温犆犔谱

犉犻犵．５　犚狅狅犿狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲犆犔狊狆犲犮狋狉犪狅犳犃犾０．５犌犪０．５犖犱狅狆犲犱犕犵

狌狀犱犲狉犱犻犳犳犲狉犲狀狋犲狓犮犻狋犪狋犻狅狀狊

图６　３９和４６犲犞发光带的荧光强度与犆犔激发功率的关系

犉犻犵．６　犚犲犾犪狋犻狅狀狊犺犻狆犫犲狋狑犲犲狀犆犔犻狀狋犲狀狊犻狋犻犲狊狅犳３９犪狀犱４６犲犞

犲犿犻狊狊犻狅狀狆犲犪犽犪狀犱犲狓犮犻狋犪狋犻狅狀犱犲狀狊犻狋狔

随着激发强度的增大，由阴极射线激发产生的电子

空穴对的浓度成正比增大，因此导带底至价带顶的带边

辐射复合跃迁几率也随之成比例增大，并且根据文献报

道［６］，犃犾０．５犌犪０．５犖的带隙宽度约为４６犲犞，因此我们认

为４．６犲犞的发光带为导带底至价带顶的带边辐射复合

跃迁．但是，禁带中深杂质能级上束缚的施主受主对间

的辐射复合跃迁由于易达到饱和，因此其发光强度对于

激发强度的变化并不是十分敏感，所以认为，３．９犲犞发

光带的发光机理类似于 犕犵掺杂犌犪犖中著名的２８犲犞

的发光带［７］，是束缚的施主受主对间的辐射复合跃迁．

３．１．３　利用犆犔近红外光谱系统研究犐狀犖薄膜的阴极

发光特性

实验得到犐狀犖在８００～１８００狀犿的单色谱．以往文

献认为犐狀犖的犈犵＝１９犲犞，通过犆犔的犐犚测试测得λ

＝１５９１狀犿，由犈犵＝１２４０／λ（犲犞），验证了犐狀犖光学带边

犈犵＝０７７犲犞，如图７所示．

３．２　微区分析 （犆犔犿犪狆狆犻狀犵）

犎犞犘犈生长的自支撑犌犪犖衬底的传统表征位错的

方法是将样品表面腐蚀后在犛犈犕下观察．如图８所示，

在犛犈犕图像上，可以清楚地看到腐蚀后的 犎犞犘犈生长

的自支撑犌犪犖衬底的３种位错类型和分布：螺型位错

（犛型）、刃型位错（犈型）和混合型位错（犕型）．

腐蚀会对样品造成损害，在保持样品原态情况下，

对此类样品进行犛犈犕 和 犆犔犿犪狆狆犻狀犵测试，借助犆犔

犿犪狆狆犻狀犵来表征样品隐含在表层下的位错．犆犔是利用

电子束撞击半导体样品产生的阴极发光信号来侦测缺

图７　犐狀犖光学带边的实测值犈犵＝０７７犲犞

犉犻犵．７　犅犪狀犱犵犪狆犲犿犻狊狊犻狅狀狅犳犐狀犖犾狅犮犪狋犲犱犪狋０７７犲犞
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图８　自支撑犌犪犖衬底的位错类型和分布图　１：刃型（犈型）位错；２：混

合型（犕型）位错；３：螺型（犛型）位错

犉犻犵．８　犜狔狆犲犪狀犱犱犻狊狋狉犻犫狌狋犻狅狀狅犳犱犻狊犾狅犮犪狋犻狅狀狊犻狀犳狉犲犲狊狋犪狀犱犻狀犵

犌犪犖狊狌犫狊狋狉犪狋犲

陷的影像，阴极发光信号主要来自电子在导带及价带间

跃迁释放出的能量，当材料出现缺陷时该处的发光能量

与基材不同，成像亦不同，由此差异可正确区分正常材

料与缺陷的差异．在测试条件相同的情况下，对比同一

样品的同一区域的犆犔犿犪狆狆犻狀犵图和犛犈犕图像，在图９

（犪）中，我们只能在犛犈犕下看到两种位错：犛型和犕型．

在对应的犆犔犿犪狆狆犻狀犵图９（犫）中可以看到在犛犈犕中看

不到的很多黑点，这就是样品隐含在表层下的位错（包

含有犈型位错，在高分辨下得到证实）．可以通过计算某

图９　自支撑犌犪犖衬底的位错类型和分布　（犪）犛犈犕；（犫）犆犔犿犪狆狆犻狀犵

１：犕型位错；２：犛型位错；３：犈型位错

犉犻犵．９　犜狔狆犲犪狀犱犱犻狊狋狉犻犫狌狋犻狅狀狅犳犱犻狊犾狅犮犪狋犻狅狀狊犻狀犳狉犲犲狊狋犪狀犱犻狀犵

犌犪犖狊狌犫狊狋狉犪狋犲

一面积内的黑点数目估算位错密度，评价材料薄膜质

量．由图９（犫）发现了犛犈犕图上无法观察到的某些尚未

露头、隐含在底层的犈型位错现象，从而正确地确定了

该区域的位错类型是：犛型、犈型和 犕型３种，而不是两

种．

４　结论

利用犆犔紫外可见光谱系统，对犮面蓝宝石衬底上

生长的犃犾狓犌犪１狓犖薄膜进行阴极荧光单色谱测试分析，

揭示了 犆犔 的激发强度与发光带之间的变化关系．

４６犲犞的带边发光带的荧光强度受犆犔激发强度的影

响明显，随犆犔激发强度的增加基本成线性增强，而 犕犵
掺杂引起的３９犲犞发光带的荧光强度受犆犔激发强度

的影响不十分明显．本文进一步研究了掺 犕犵的 犃犾０．５

犌犪０．５犖薄膜的带边和杂质能级发光机理：４６犲犞的发

光带为导带底至价带顶的带边辐射复合跃迁，３９犲犞

发光带的发光机理是束缚的施主受主对间的辐射复合

跃迁．

利用犆犔近红外光谱系统对犐狀犖薄膜的阴极发光

特性进行了研究，验证了犐狀犖 实际光学带边 犈犵 在

０７７犲犞附近．

对犎犞犘犈生长的自支撑犌犪犖衬底进行了犛犈犕和

犆犔微区犆犔犿犪狆狆犻狀犵的对比分析，从犆犔犿犪狆狆犻狀犵图

上发现了犛犈犕图上无法观察到的底层隐含的犈型位错

现象，研究了该犌犪犖样品上的位错类型和分布．
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犪狀犱犇犲狏犲犾狅狆犿犲狀狋犘狉狅犵狉犪犿狅犳犆犺犻狀犪（犖狅狊．２００６犃犃０３犃１０３），２００６犃犃０３犃１１８，２００６犃犃０３犃１４２），狋犺犲犖犪狋犻狅狀犪犾犖犪狋狌狉犪犾犛犮犻犲狀犮犲犉狅狌狀犱犪狋犻狅狀狅犳
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