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用磁控溅射和退火方法制备 AlSb多晶薄膜 3
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摘要 : 采用磁控溅射法在玻璃衬底上制备 Al/ Sb预制多层薄膜 ,然后将 Al/ Sb预制多层薄膜在退火炉中退火得到
AlSb多晶薄膜.用 X射线衍射 (XRD)法测薄膜结构 ;用扫描电镜 (SEM)测薄膜 Al/ Sb成分比 ,结果表明 AlSb多晶
薄膜具有单一的晶相、均匀的结构 ,以及粒径大约 20nm的晶粒.根据电导率 (lnσ)与温度 ( T)的关系得到电导激活
能为 0121和 01321eV ,为制备出适用于太阳电池的 AlSb多晶薄膜奠定了一定的技术基础.
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1　引言

AlSb薄膜是闪锌矿结构的化合物半导体材料 ,

它在室温下的禁带宽度是 116eV. AlSb很有希望成
为在高温下应用的晶体管和 p2n结二极管的半导体
材料.另外 ,AlSb还可以应用于高能光子探测器[1 ] .

理论计算表明由于它的禁带宽度 (116eV)可以与太
阳光较好的匹配 ,理论转换效率和 Cd Te , GaAs 相
近[2 ,3 ] ,是比 Si更为优越的光电转换材料.铝和锑在
地球上储量丰富 ,且无毒 ,是很有前景的光电转换材
料.迄今为止 ,人们已采用多种方法制备 AlSb 薄
膜 ,如蒸发法[4 ]、分子束外延 (MB E)法[5 ]、激光法[ 6 ]

和热壁外延法 ( HWE) [ 7 ]等. Fracombe 等人[8 ]已经
观察到 AlSb薄膜很强的光伏响应.但实际上 ,AlSb

薄膜至今并未在太阳电池研究中得到关注 ,国内外
还未见 AlSb薄膜在太阳电池中的应用报道.

溅射的方法在制备薄膜上具有易于控制组分、
工艺兼容性好的优点[9 ] ;同时该方法还适于大面积
生产.本文为探索 AlSb薄膜在太阳电池中的应用 ,

采用磁控溅射的方法在玻璃衬底上制备 Al/ Sb 多
层薄膜 ,然后用退火的方法将 Al/ Sb多层薄膜转变
成 AlSb 多晶薄膜 ,研究了 AlSb 薄膜的结构及光
学、电学性质.目的是寻找制备适用于太阳电池的
AlSb多晶薄膜的有效途径.

2　实验

2 . 1　薄膜的制备

21111　两靶磁控溅射 Al/ Sb预制多层薄膜
采用 J S50026/ D型磁控溅射镀膜机 ,其溅射室

如图 1所示 ,三靶的位置在同一圆柱面上 ,样品衬底
到三个靶的距离相等 ,均为 10cm.本实验采用了两

图 1　J S50026/ D型磁控溅射室示意图

Fig. 1 　Schematic diagram of J S50026/ D sputtering

room

个靶位 ,纯度都为 991999 %的 Al 靶和 Sb 靶 ,尺寸
均为 100mm ×200mm.具体实验条件如下 :本底真
空约为 218 ×10 - 3 Pa ,溅射气压约为 0135Pa ,Al 靶
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的溅射电压为 320V ,电流为 110A ,溅射时间为
60s ;Sb 靶的溅射电压为 310V ,电流为 015A ,溅射
时间为 30s.按照上述条件先在玻璃衬底上沉积一
层 Al 薄膜 ,然后再在其上沉积一层 Sb 薄膜 ,这样
先后分别共沉积 4层 Al 薄膜和 4 层 Sb薄膜 ,得到
富 Al的 Al/ Sb预制多层薄膜.

2. 1. 2　退火制备 AlSb薄膜
将 Al/ Sb预制多层薄膜放在管式炉的石英管
中.具体退火条件为 :Ar气氛 ,流量 1L/ min ,560℃,

退火 30min.

2 . 2　样品的表征

用 Ambios XP22台阶仪测量薄膜的厚度 ;薄膜
的晶体结构用丹东仪器厂生产的 Y24Q X射线衍射
仪测量 ,测量时采用 Cukα辐射测试 ,X射线的波长
为 01154184nm.用日立 S2450型扫描电镜 (SEM)的
X射线能量色散谱仪 ( EDS)测量 AlSb 薄膜中的
Al/ Sb配比.薄膜的透过谱用岛津公司生产的 UV2
2100型紫外可见分光光度计测量 ,测量范围 200～
900nm ;扫描步长为 015nm.在 AlSb薄膜上真空蒸
镀“共面”Ni电极 ,在真空暗场中测量薄膜电导率随
温度的变化.

3　结果与讨论

3 . 1　溅射薄膜的速率控制

用 Ambios XP22台阶仪测量不同溅射功率时
薄膜的厚度 ,然后将溅射的时间加以平均得到溅射
的沉积速率 ,结果如图 2所示.

图 2　Al ,Sb沉积速率与溅射功率关系　Al的溅射功率范围

在 62～720W ;Sb的溅射功率范围在 70～350W

Fig. 2　Al ,Sb deposition rate as a function of sputte2
ring power　Al sputtering power :62～720W ; Sb sput2
tering power :70～350W

由图 2可以看出 ,Al , Sb 的溅射沉积速率与电
源的功率基本成线性关系 ,在研究溅射沉积速率的

基础上 ,结合计算 Al/ Sb预制薄膜中 Al ,Sb的原子
数有 :

N Al / N Sb = ( RAl ×tAl ×Al的密度/ Al原子量) /
( RSb ×tSb ×Sb的密度/ Sb原子量)

其中 　Al 的密度为 2170g/ cm3 , Al 原子量为
26198 ; Sb 的密度为 6168g/ cm3 , Sb 原子量为
121175 ; R为溅射的沉积速率 ; t为溅射时间.

为了使薄膜中 Al ,Sb的原子数比 N Al / N Sb≈1 ,

我们选择了制备 Al/ Sb预制薄膜的条件 (见表 1) .

按照该条件制备的 Al/ Sb 预制薄膜中 Al 和 Sb 的
原子数之比 N Al / N Sb = 1108/ 110 ,使富 Al 的 AlSb

薄膜具有 n型半导体性质 ,Johnson[10 ]认为是 Sb空
位提供的施主.

表 1　制备 Al/ Sb预制薄膜的条件和层数

Table 1 　Conditions and number of layers for Al/ Sb

prefabricated film

本底真空度～218×10 - 3 Pa ,溅射时的真空度～01 35Pa

Al Sb 总厚度/ nm

溅射电压 320V ,电流 1. 0A溅射电压 310V ,电流 0. 5A

每层厚度/ nm 层数 每层厚度/ nm 层数

32 4 54 4

～350

3. 2　Al/ Sb比例与 XRD结果

用日立 S2450 型扫描电镜 ( SEM)的 X射线能
量色散谱仪 ( EDS)对退火后得到的 AlSb 薄膜的化
学成分进行了分析.结果表明 AlSb薄膜中的 Al 和
Sb的原子数之比大约保持在实验中生长 Al/ Sb预
制薄膜中 Al和 Sb的比例控制范围内 ,如图 3所示.

图 3　AlSb薄膜的 X射线能谱

Fig. 3　EDS for AlSb film

图 4 分别给出了按照上述条件制备的 Al/ Sb

预制薄膜和退火后得到的 AlSb薄膜的 XRD图谱.

图中 a曲线的 2318°,48152°和 75188°峰代表 Sb的
结构 ,3815°的峰代表 Al 的结构 ; b曲线的 25112°,
28196°,41156°,49118°,51152°,6614°和 76°峰代表
AlSb相的闪锌矿结构.对于立方晶系 ,晶面指数和

面间距存在如下关系 : dhkl = a/ h2 + k2 + l2 ,再结合
公式 2 dhkl sinθ=λ,得 a = 01614nm.根据谢乐公式 D

245
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= Kλ/ bcosθ,由 X射线衍射峰半高宽计算出 AlSb

薄膜晶粒的平均尺寸约 20nm. 图 4 中 b 曲线的
18176°峰代表 AlSb 潮解相 Al5 Sb3 O16 H2 的出现 ,

可以发现退火后得到的 AlSb薄膜中的晶相主要是
化合物 AlSb相.另外 ,观察退火后得到的 AlSb 薄
膜表面现象发现 ,从退火炉中取出两天后出现明显
的黑色粉末物.

图 4　a曲线为退火前 Al/ Sb预制薄膜的 XRD图谱 ; b曲线为

退火后 Al/ Sb预制薄膜的 XRD图谱

Fig. 4　Curve a is XRD profiles for Al/ Sb prefabricated

films ;Curve b is XRD profiles for Al/ Sb prefabricated

films annealed

3. 3　AlSb的电学性质

图 5是测量 AlSb薄膜电导率随温度变化的关
系图.由图 5 可见从室温开始升温到 321 K之前电
导率随温度的变化缓慢上升 ,相应的电导激活能为
0121eV ;从 321 K到 513 K ,电导率开始随温度的升
高明显地上升 ,相应的电导激活能为 01321eV ,这与
Francombe[10 ]使用蒸发沉积的数据一致.

图 5　AlSb薄膜的电导率与温度关系

Fig. 5 　Temperature dependence of conductivity for

AlSb film

3. 4　AlSb薄膜的能隙

对 AlSb 薄膜进行紫外可见光谱的测量和分
析.由透射光谱可获得吸收系数α和光子能量 hν的

关系 ,并作出样品的 (αhν) 1/ 2 2hν曲线 ,曲线直线部
分的横截距给出该样品的光能隙 ,如图 6 所示 , Eg

大约为 1156e V .

图 6　AlSb薄膜的 (αhν) 1/ 2 2hν曲线

Fig. 6　(αhν) 1/ 2 2hνp rof ile of AlSb f ilm

4　结论

用磁控溅射和退火的方法制备了 AlSb 薄膜 ,

并通过 X RD ,S EM ,透射光谱和电导率与温度的关
系等方法对薄膜的成分和质量进行了分析.结果表
明 : (1)用两靶磁控溅射的方法可以有效地控制 Al ,

Sb 的比例并制备出均匀的 Al/ Sb 预制多层薄膜.

(2)用退火的方法可以将 Al/ Sb 预制多层薄膜转变
得到 AlSb多晶薄膜.在 Al/ Sb 的组分比为 1108 的
条件下 ,退火得到的 AlSb 多晶薄膜为 n 型 ,室温电
阻率为 817 ×103Ω·cm ,电导激活能为 01321eV.
(3) AlSb多晶薄膜的光能隙宽度在 1156eV左右.
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Growth of AlSb Polycrystall ine Films by Magnetron
Sputtering and Annealing 3
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Abstract : AlSb t hin f ilms are p rep ared using two2stage p rocesses . Al and Sb are dep osited ont o a glass subst rate by magnet ron

sp ut te ring t o p roduce Al/ Sb p ref abricated f ilms . The p ref abricated f ilms become p olycrystalline af ter being annealed at 560℃
in argon at mosp here . Diff e rent f ilm st ructures and comp ositions are characterized by X2ray diff raction and scanning elect ron

microscop y. It is f ound t hat t he p olycrystalline AlSb f ilms are unif ormly p acked wit h a grain size of about 20nm. Conductance

activation energies of 0121 and 01321eV are obtained f rom t he dark conductivity temp erature curves . This will be usef ul f or

f uture f abrication of AlSb sola r cells .
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