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摘要 : 在用 X 射线双晶衍射研究 GaN 和 ZnO 结晶性能的实验中 ,观察到 (102) 非对称衍射摇摆曲线的半峰宽比

(002)对称衍射更窄以及 ZnO (002)摇摆曲线分裂的现象. 经研究证实 ,这是由于 Kα2 线参与衍射引起的. 通过计算

Kα1 和 Kα2 线在不同晶面衍射的分离角并与实验现象对比 ,阐明了 GaN 样品 (102) 半峰宽比 (002) 小以及 ZnO

(002)衍射峰分裂的原因. 在此基础上 ,进一步分析了在使用不同参考晶体的双晶衍射系统中 , GaN 和 ZnO 的各晶

面被 X射线色散展宽的情况 ,并提出 ,在使用 Si , Ge 或 GaAs 的 (220) 面为参考晶面的双晶衍射仪中 , GaN 和 ZnO

的 (002)和 (102)面摇摆曲线的半峰宽受色散效应的影响小 ;而在使用 Si , Ge 或 GaAs 的 (004)面为参考晶面的双晶

衍射系统中 , (002)和 (102)面摇摆曲线的半峰宽受色散效应影响较大 ,此时 (004)和 (103)受色散影响小 ,因此用来

表征晶体质量将更可靠.
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1 　引言

GaN 和 ZnO 是当前半导体材料中的研究热

点. 它们在短波长发光器件、高温大功率电子器件、

紫外探测器等领域具有广泛的应用. GaN 和 ZnO

都是纤锌矿结构的材料 ,二者的晶格参数非常接近.

而且这两种材料常采用相同的生长方法和相同的衬

底 ,如用 MOCVD 或 MB E 法在蓝宝石衬底上生长 ,

因此二者表现出相似的结晶特性. 经过最近十几年

的研究 , GaN 材料的结晶性能有了很大的提高 ,目

前已经实现了 GaN 基 L ED 等器件的产业化[ 1 ] . 最

近几年 ,ZnO 的研究也取得了重大进展 ,晶体质量

已大大提高[2～4 ] .

X射线双晶衍射是用来研究材料结构性质的重

要手段[5 ,6 ] . 长期以来 ,由于制备的 GaN 和 ZnO 的

晶体含有较多缺陷 ,因此对衍射系统的分辨率和精

度要求也不太高. 随着材料生长技术的进步 ,近年来

制备的 GaN 和 ZnO 材料已经具有较高的结晶完整

度. 因此 ,三晶衍射等高分辨 X 射线衍射技术被广

泛用来研究它们的结构性质[7 ,8 ] . 然而 ,由于条件的

限制 ,许多研究人员采用仍然普通的双晶衍射方法.

由于普通的双晶衍射仪本身对摇摆曲线的线宽有较

大的影响 ,这对高完整性晶体来说不能忽略 ,因此研

究衍射系统对摇摆曲线半峰宽的影响对于了解材料

的真实性质就显得非常重要. 例如 ,由于无法得到足

够完整的 GaN 和 ZnO 单晶体 ,在用双晶衍射进行

测量时必须采用有色散的 ( + n , - m) 配置 ,常用的

参考晶体有 Ge , Si , GaAs 等的 (004) 面和 (220) 面

等. 由于不同的配置方式以及不同的衍射面对色散

效应的敏感度差异很大 ,因此必须首先明确这些差

异 ,在此基础上对各种衍射曲线的比较才有意义. 在

GaN 和 ZnO 的双晶衍射测量中 ,我们观察到 GaN

(102)摇摆曲线半峰宽比 (002) 窄和 ZnO 摇摆曲线

分裂的现象. 本文在用 Kα2 线参与衍射对这些现象

进行解释的基础上 ,进一步讨论了使用不同参考晶

面的双晶衍射系统中色散效应对样品不同衍射面的

影响 ,并提出在不同系统中宜采用不同晶面的摇摆

曲线来表征 GaN 和 ZnO 的晶体质量.
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2 　实验

本文使用的 GaN 样品是采用 Thomas Swan 公

司 (英国)生产的 CSS MOCVD 7 片机生长的 ,生长

压力为 1133 ×104 Pa. 采用两步法生长 ,缓冲层厚度

25nm ,薄膜总厚度约 310μm. ZnO 样品采用本研究

组自制的常压 MOCVD 系统生长 ,同样采用两步法

生长 ,薄膜总厚度也是 310μm.

样品的双晶衍射摇摆曲线是采用 B ED E 公司

(英国)生产的 QC200 双晶衍射仪测量的. 使用 Cu

靶的 Kα线为光源. 参考晶体和待测样品采用 ( + n ,

- m) 排列. 参考晶体为 Ge (004) . X 射线光源高压

40kV ,工作电流为 2mA. (102) 和 (103) 非对称衍射

采用倾斜对称测量.

3 　结果和讨论

图 1 是我们用 MOCVD 技术在蓝宝石衬底上

生长的一个典型 GaN 样品的 (002) 和 (102) 摇摆曲

线. 从图中可以清楚看到 (002)面摇摆曲线峰型不对

称 ,左边有很大的拖尾 , FW HM 为 398″. (102) 摇摆

曲线比较对称 , FW HM 为 336″,比 (002) 小 62″. 根

据 Heying 等人[7 ]的研究 , GaN 的 (002) 摇摆曲线仅

由螺位错和混合位错展宽 ,而 (102)摇摆曲线被所有

位错展宽 ,并且由于 GaN 外延膜中刃位错占大部

分 ,所以 GaN (102)摇摆曲线应该具有比 (002) 更大

的半峰宽 , 绝大多数文献报道的结果也确实如

此[6～8 ] . 因此该现象与上述理论不符.

图 2 是用 MOCVD 方法在蓝宝石衬底上生长

的一个典型 ZnO 样品的 (002)和 (102) 摇摆曲线. 该

ZnO 样品 (002) 摇摆曲线具有更窄的线宽 ,但被明

显地分裂成两个峰. 双峰的距离约为 160″,分峰拟

和得到半峰宽分别为 140″和 110″. (102) 摇摆曲线

为一个单峰 ,半峰宽为 266″.

根据双峰的形状 ,我们推测这可能是因为 Kα1

和 Kα2 同时参与衍射 ,由于色散效应导致分离引起

的现象. 为了证实这一推测 ,我们对 Kα1 和 Kα2 衍

射峰位进行了计算.

对 Bragg 方程进行微分 ,得到如下公式 :

Δθ= | tanθm - tanθn | Δλ/λ×180/π

式中 　θm 为样品衍射面的 Bragg 角 ;θn 为参考晶体

的 Bragg 角 ;λ为 X 射线波长 ;Δλ为 X 射线的波长

图 1 　本文用 MOCVD 法制备的 GaN 薄膜的 (002) 和 (102) 衍

射摇摆曲线 (未加狭缝)

Fig. 1 　(002) and ( 102) rocking curves of the GaN

sample (no slit was used)

分布宽度 ;Δθ为摇摆曲线的展宽. 因此当 Kα1 和

Kα2 同时照射到 ZnO 样品上时 ,它们的 (002) 面衍

射的ω角差Δθ为 :

Δθ002 = | tan1712846 - tan3219959 | ×　　　　

　0100383/ 1154056 ×180/π

= 010481°= 174″

　　该数值与图 2 (a) 中双峰分离的距离吻合得很

好. 为了进一步验证 ,我们测量了几种高质量的单晶

片 :Si (004) ,Al2 O3 (006)和 GaAs (004)的摇摆曲线 ,

分别得到 Si (004)和 Al2 O3 (006)摇摆曲线双峰分离
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图 2 　本文用 MOCVD 法制备的 ZnO 薄膜的 (002) 和 (102) 衍

射摇摆曲线 (未加狭缝)

Fig. 2 　(002) and (102) rocking curves of the ZnO

sample (no slit was used)

约为 20″和 139″, GaAs 则不出现双峰. 这些结果都

与计算值 (21″,137″,014″) 完全吻合 ,证明我们的分

析是正确的 ,由于篇幅原因 ,此三幅图谱未给出.

对于 ZnO (102)面 ,有 :

Δθ102 = | tan3612829 - tan3219959 | ×　　　　

　0100383/ 1154056 ×180/π

= 010298°= 107″

对于 GaN ,用同样的方法算得 :Δθ002 = 173″,Δθ102 =

104″. 据此 ,我们可以对上述现象作出如下解释 :

由于 Kα2 的进入并发生衍射 ,实际上测得的

(002)和 (102)摇摆曲线都是由两个峰叠加而成的.

对于本文的 GaN 样品 ,由于刃位错密度比较小 ,

(002)和 (102)摇摆曲线实际的半峰宽比较接近 ,而

(002)被 Kα2 的展宽要比 (102) 大得多 ,因此造成

(102)比 (002) 更窄的反常现象. 而对于本文的 ZnO

样品 , (002)摇摆曲线的半峰宽已经很小 ,小于 Kα1

和 Kα2 衍射峰的分离角 ,因此这两个峰被清楚地分

开. 在 (102)摇摆曲线中 ,由于分离角小而半峰宽较

大 ,所以双峰完全融合 ,表现为一个较对称的单峰.

需要指出的是 ,在半峰宽很大的样品中 ,这种 (002)

半峰宽小于 (102)的现象不会出现 , Kα2 只是使衍射

曲线加宽 ,容易被忽略.

由于 Kα1 和 Kα2 衍射线有一定的分离角 ,可以

用一适当的狭缝加以分离. 我们在探测器前加一

011mm 的窄缝对上述样品重新测量. 得到的摇摆曲

线如图 3 所示. 从图中数据可以看出 :加狭缝后 ,

(002) 面的 FW HM 大大减小 , ZnO 和 GaN 分别减

小到了 118″和 243″;而 (102) 面半峰宽的减小不多 ,

ZnO 和 GaN 分别只减小到 232″和 327″. 其原因在

图 3 　加 011mm 狭缝测得的 GaN 和 ZnO 样品的 ( 002) 和

(102)衍射摇摆曲线

Fig. 3 　(002) and (102) rocking curves measured with

a 011mm slit
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于这两个面的双峰分离的大小不同 ,这进一步证实

了我们的结论. 值得说明的是 ,本文报道的 ZnO

(102)摇摆曲线半峰宽是目前文献报道的最小值 ,而

(002)半峰宽则是 MOCVD 法生长的 ZnO 样品报

道的最小值.

我们知道在普通的双晶系统中 ,实际上难以把

Kα2 完全分离掉 ,因此 Kα2 对摇摆曲线的展宽效应

不容忽视 ;而即使 Kα2 被完全分离 , Kα1 本身也有一

定的宽度[9 ] . 在普通双晶衍射仪中 ,入射样品的 Kα1

线光谱宽度大于 10 - 4 nm ,在 ( + n , - m) 排列中 ,由

于色散效应 ,各衍射面的摇摆曲线将被展宽 ,根据不

同的参考晶面和样品晶面 ,展宽程度差异很大. 当晶

体质量较高 ,这些展宽效应对摇摆曲线的展宽影响

很大 ,非常有必要明确这些差异. 由于 GaN 和 ZnO

测试常用的参考晶面为 Si , Ge 和 GaAs 的 (220) 或

(004) 面 ,我们分别对它们作了计算 ,设 Kα1 线宽为

10 - 4 nm ,计算的色散展宽列于表 1. 从表中数据可以

看到明显的规律 ,当使用 (220) 为参考晶面时 , GaN

和 ZnO 的 (002)和 (102)晶面的展宽远小于 (004) 和

(103) ;而当以 (004)晶面为参考晶面时 ,情况正好相

反. 这是因为 ,根据公式Δθ= | tanθm - tanθn | (Δλ/λ)

180/π,当样品衍射晶面的布拉格角越接近参考晶

面时 ,色散越小. 因此本文认为 ,在不同的双晶衍射

系统中 ,应当采用不同的衍射晶面来表征 GaN 和

ZnO 的晶体质量. 当使用 Si , Ge 或 GaAs 的 (004) 面

为参考晶面时 ,宜采用 (004) 和 (103) 来做对称和非

对称衍射测量 ;如采用通常的 (002) 和 (102) 将可能

带来较大的误差 ,特别是当样品结晶质量越高 ,这一

表 1 　不同参考晶面对 GaN 和 ZnO 的不同衍射面的色散展宽 (单位 :″)

Table 1 　Wavelength dispersion of GaN and ZnO under different diff raction configuration

被测材料 数据

参考晶面 (220) (004)

Si GaAs Ge Si GaAs Ge

23. 6504 22. 6671 22. 6484 34. 5635 33. 0250 32. 9959

GaN

(002) 17. 2846 17 14 14 51 45 45

(004) 36. 4583 40 43 43 7 12 12

(102) 24. 0489 1 4 4 32 27 27

(103) 31. 7192 24 27 27 9 4 4

ZnO

(002) 17. 2107 17 14 14 51 46 45

(004) 36. 2829 40 42 42 6 11 11

(102) 23. 7695 0 3 3 33 28 28

(103) 31. 4283 23 26 26 10 5 5

图 4 　本文制备的 ZnO 薄膜的 (004)和 (103)衍射摇摆曲线 (未加狭缝)

Fig. 4 　(004) and (103) rocking curves of the ZnO sample (no slit was used)
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现象越严重.

为了从实验上验证我们的结论 ,我们测量了

ZnO 样品的 (004) 和 (103) 摇摆曲线 (未加狭峰) ,如

图 4 所示 ,其半峰宽分别为 126″和 259″,远小于

(002)和 (102)不加狭缝时得到的值 ,与我们的预期

结果完全一致.

4 　结论

用 X 射线双晶衍射仪测量了 GaN 和 ZnO 不同

衍射面的摇摆曲线 ,分析了色散效应对 ( 002) ,

(102) , (004)和 (103) 等衍射面摇摆曲线的展宽. 结

果表明当色散效应较大时 ,如果 Kα2 未被分离 ,将

会在晶体质量较高的样品中造成非对称衍射半峰宽

小于对称衍射以及衍射峰分裂等现象. 通过进一步

分析 ,本文提出 ,在用双晶衍射对高质量的 GaN 和

ZnO 进行表征时 ,应根据参考晶面选择样品不同的

衍射晶面进行测量 ,在使用 Si , Ge 或 GaAs 的 (004)

面为参考晶面的普通双晶系统中 , (004) 和 (103) 面

比通常测量的 (002)和 (102)面受色散效应的影响小

得多 ,作为晶体质量的指标将更可靠.
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Influence of Dispersion on ZnO and Ga N XRD Rocking Curves 3

Wang Li , Fang Wenqing , Pu Yong , Zheng Changda , Dai J iangnan , Mo Chunlan , and J iang Fengyi

( Education minist ry Engineering Research Center f or L uminescence M aterials and Devices ,

N anchang Universi t y , N anchang 　330047 , China)

Abstract : Smaller FW HM of (102) rocking curve than (002) is observed in the double crystal XRD study of GaN films and

peak splitting is observed in ZnO (002) rocking curves. By calculating the Kα12Kα2 separation and comparing it with the dis2
tance of the two peaks in the ZnO (002) rocking curve ,it is confirmed that these abnormal phenomena are int roduced by the

simultaneous diff raction of Kα1 and Kα2 lines. This is proved by the exact coincidence of the measured and calculated separation

of high quality Si , GaAs ,and sapphire crystal . Further analysis reveal that in double crystal diff raction systems using Ge (004) ,

Si (004) or GaAs (004) as the reference crystal ,the rocking curves of (004) and (103) plane of GaN and ZnO will be broadened

much less by the wavelength dispersion than the commonly used (002) and (102) plane. So their FW HM will by more suitable

indicator for the crystal quality of GaN and ZnO when use these diff raction systems.
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