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摘要　 本文作者在自己组装的立式M OCVD 设备上,成功地应用高真空生长技术,于 1050℃

的高温条件下, 在硅上外延生长了 Χ2A l2O 3薄膜. 从 RH EED 看到 (100)硅上生长的薄膜是

(100)立方单晶 Χ2A l2O 3 的衍射图样; 平移样品,图样并不发生变化. X 射线双晶衍射看到,除

了硅的 (400)峰和 (200)峰以外,只在 2Η为 45°处有一个低而宽的小峰. XPS谱给出氧的 1s峰

位为 53213eV , A l的 2p 峰位为 7514eV ,将他们与Α2A l2O 3比较,对应峰位移动了约 315 eV. 俄

歇谱说明其铝氧组分比近于 Χ2A l2O 3. 说明在我们实验室里确实长出单晶 Χ2A l2O 3薄膜,与衬

底的结晶关系是 (100) Χ2A l2O 3öö(100) Si, [ 010 ]Χ2A l2O 3öö[010 ]Si.

PACC: 6855, 8115

1　引言

蓝宝石外延硅 (SO S)是绝缘衬底上外延硅 (SO I)最好的成功例子,用它制作的器件优点

很多,如集成度高、速度快、功耗低、无自锁效应和抗辐照等,一般材料无可比拟. 但蓝宝石硬

度大、难加工,用 SO S 制作的器件成本高,难以在普通民用工业中广泛应用,因而限制了它

在市场中的竞争能力. 为此,材料科学工作者积极寻求新的器件基底材料作为 SO S 材料的

第二代替代品,如 SiöM gO·A l2O 3、SiöYSZ等相继报道,但它们的结晶质量不如蓝宝石 (Α2
A l2O 3) ; 另一种想法是将结晶质量完美的硅作为基底材料,在其上外延绝缘膜,如CaF 2öSi,

M gO·A l2O 3öSi, SrO 2öSi, CeO 2öSi等, 然后在其上再外延硅, 形成双异质外延结构. 通过

Ish ida [ 1～ 3 ]等人的努力,成功地长出了 SiöΧ2A l2O 3öSi结构材料,并成功地用其制作了M O S

器件和力敏电路. 目前在我们的实验室里利用低压M OCVD 法[ 4 ]已成功地外延生长出 Χ2
A l2O 3ööSi单晶膜. 本文报道利用高真空M OCVD 法生长 Χ2A l2O 3ööSi的实验结果,并利用

反射高能电子衍射、X 射线衍射、俄歇能谱、X 射线光电子能谱测定了该单晶绝缘膜的性质.



2　实验方法

实验装置是一个自己组装的立式M OCVD 设备[ 4 ]. 使用气源A l (CH 3) 3 和N 2O , N 2 气

用作携带铝源. 采用高频加热方式,石墨盘作为受热载体放在反应室内可以转动的石墨支架

上, 并用热解石墨或氮化硼包裹着. 衬底硅片选用集成电路使用的园片,表面平行 (100)晶

面, P 型,电阻率 6～ 98·cm ,直径 5 38. 实验之前,将其浸入H 2O + H 2O 2+ HC l (6∶2∶1)五

分钟,然后用去离子水冲洗,再用H 2O + N 2O 2+ N H 2 (OH ) (5∶2∶1)浸泡五分钟,去离子冲

洗,然后放入H 2O + H F (1∶1)中浸泡两分钟,除去表面天然形成的氧化物层,用去离子水冲

洗干净,放入反应室内石墨反应盘上待生长. 生长之前用分子泵将系统抽至 2×10- 4Pa 以

下,然后升温. 当感应石墨温度达到 1050℃时,通入A l (CH 3) 3 和N 2O ,它们的流量分别为 5

～ 10sccm 和 10～ 15 sccm ,生长时间 20～ 200分钟.

3　实验结果

所生之膜平整光亮,反射高能电子衍射技术观察表面可以看到单晶衍射斑点花样,如图

1 所示 (见图版 I). 图 1 (a)中看到的衍射花样是电子沿着硅的[010 ]方向入射而观察到的结

果,图中衍射斑点排成正方形,与金的衍射环相比较,相邻两点之间的长度所表征的面间距

小于 012nm. 图 1 (b)中看到的衍射花样是电子沿着硅的[ 110 ]方向入射而观察到的结果,斑

点排成矩形,矩形的长边与短边之比是 114. 实验时,平移样品衍射花样并不发生变化. 以上

测试结果说明异质外延生长之薄膜是 Χ2A l2O 3 单晶膜.

为了证明以上事实的可靠性,应用型号为 SL X21AL 的X 光机作了X 射线实验,铜钯

KΑ双晶衍射实验指出 2Η角 45°处有一个衍射峰,如图 2所示. 图 2给出的结果与 Yom [ 5 ]给

出的结果基本一致. 但是,我们的实验没有看到 Χ2A l2O 3{440}面衍射峰. Χ2A l2O 3 是黑锰矿

结构,属于畸变了的尖晶石结构,它的晶格常数 a0= 01795nm , c0= 01779nm ,它的 (400)面和

(440)面有最强的衍射峰. 说明我们的X 光双晶衍射峰只与Χ2A l2O 3的 (400)面衍射峰对应.

以上两种衍射方法的实验结果说明,在我们的实验室里长出了 Χ2A l2O 3öSi异质外延单晶

膜. 其结晶关系是 Χ2A l2O 3 的{100}晶面平行于衬底硅的{100}晶面. {100}晶面内的 Χ2
A l2O 3〈010〉晶向平行于衬底硅〈010〉晶向.

为了验证所生之膜确实是 Χ2A l2O 3 薄膜, 进一步测定了俄歇谱和 X 射线光电子谱

(XPS). 俄歇分析见图 3,表面观察看到有碳的沾污,经过 30s的电子轰击后碳峰看不到了,

只留下氧峰和铝峰,经测定O KLL (1390eV )峰和A lKLL (511eV )峰之比与 Α2A l2O 3 差不多.

X 射线光电子谱 (XPS)方法测定了A l- O 键的结合能,实验中未发现原子A l峰. A l-

O 键的铝峰和氧峰均已观察到, 如图 4 所示 (见图版 I). 从图中看到铝在 7514eV , O 在

53517 eV 处各出现一个强峰. 为了比较峰的位置特性,同时我们也测定了一个直拉Α2A l2O 3

的铝 2p 峰和氧 1s峰. 说明 Χ2A l2O 3 对应峰值向低能位方向移动了大约 315eV ,与手册给出

的 Χ2A l2O 3 XPS 谱数值相符合, XPS 谱还说明经过电子轰击十分钟以后的 Χ2A l2O 3 薄膜内

没有碳的沾污,这与俄歇数据一致. 在俄歇谱中经过 5kV、5ΛA 束流的电子轰击 30s后,碳

峰变得很弱,说明 Χ2A l2O 3 晶体内不含碳. 但是俄歇深度截面分析证明,膜与衬底硅界面处
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图 2　硅上外延氧化铝X 射线铜钯双晶衍射图

图中除了硅的 (400)和 (200)峰以外,

2Η角在 45°处有一个 Χ2A l2O 3 (400)峰.

图 3　硅上外延氧化铝俄歇深度截面分析谱

曲线说明生成膜中碳的沾污很低,

仅由铝和氧组成.

有碳存在,它随着工艺的改变而改变. 以上事实说明我们在硅上确实长出了 Χ2A l2O 3 薄膜.

用扫描电镜和椭圆仪测定所生之膜的厚度约为 50～ 150nm 左右.

4　结论

以上事实说明, 在我们的实验室里用高真空反应室M OCVD 系统长出了 Χ2A l2O 3 薄

膜. RH EED、X 射线双晶衍射、俄歇分析以及X 射线光电子谱均证明所生长之膜是 Χ2A l2O 3

单晶薄膜,晶体取向 (100)A l2O 3öö(100) Si,〈010〉A l2O 3öö(010) Si.
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Abstract　 T he sing le crysta l Χ2A l2O 3 ep ilayers have been successfu lly grow n on Si (100)

sub stra tes a t 1050℃ in a virt ica l h igh vacuum chem ica l vapou r depo sit ion (HV CVD ) e2
qu ipm en t set up by ou rself. T he h igh crysta lline quality of the sing le crysta l ep ilayers, Χ2
A l2O 3 (100) ööSi(100) , is confirm ed by bo th reflect ion h igh energy electron diffract ion and

doub le crysta l X2ray d iffract ion (XRD ). Beside the Si (400) and Si (200) peak s, on ly one

sm all and fa t peak Χ2A l2O 3 (400) a t abou t 2Η= 45°is ob served in the XRD pattern s. T he 1s

peak at 53213eV fo r the oxygen and the 2p peak at 7514 eV fo r the a lum ium are ob served

w ith XPS. T he po sit ion of the peak s in XPS m oves 315eV to the low er energy com pared

w ith tha t of Α2A l2O 3 com pound. T he A uger spectra show that the a tom rat io betw een the

a lum in ium and oxygen in the ep ilayers is near tha t of Χ2A l2O 3.
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