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线形拟合在 X射线衍射研究 Ga N薄膜材料
结构时的必要性 3
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摘要 : 利用高分辨 X射线衍射仪 (XRD)分析了长时间退火前后的 GaN 样品. 通过对各个样品的 (0002) 面摇摆曲
线进行线形拟合及分析 ,发现虽然退火后摇摆曲线的半峰宽变大 ,但面外倾斜角 (tilt)的值却变小 ,从而螺型穿透位
错 ( TD)密度变小 ,这与化学腐蚀实验的结果一致. 我们的结果表明 ,线形拟合在利用 XRD 研究 GaN 薄膜材料结构
的过程中是十分必要的 ,而不能用摇摆曲线的展宽直接表征 TD 密度.
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1 　引言

GaN 基半导体在发光二极管 (L ED ) 、激光器
(L D) 、紫外探测器以及高温高功率电子器件等方面
有广泛的应用 ,引起了人们极大的兴趣[ 1 ,2 ] . 但是 ,

由于 GaN 等衬底之间大的晶格失配和热失配 ,使
GaN 外延层中缺陷密度非常高 (穿透位错密度达
107～1011 cm - 2 ) [ 3 ] . 理论和实验均表明 ,穿透位错
( TD) 直接影响着 GaN 材料本身以及 GaN 基光电
子器件的性能和寿命 ,因此对 TD 的研究一直都是
GaN 基半导体材料及器件研究领域中的一个重要
方面. 作为一种研究材料结构的有力手段 ,高分辨 X

射线衍射仪 ( X RD) 已经被广泛用来表征 GaN 中的
TD 密度 , 从而进一步研究 TD 与材料性能的关
系[ 4～6 ] . 但是 ,人们往往直接利用 X 射线衍射摇摆
曲线的半峰宽来表征 TD 密度[ 7 ,8 ] . 本文通过对长时
间热处理前后的 GaN 样品 (0002) 面摇摆曲线进行
线形拟合及分析 ,发现半峰宽和螺型 TD 密度并不
是单调关系 , 即半峰宽的值越大并不意味着螺型
TD 密度越高 ,这与化学腐蚀实验结果一致. 我们的
结果表明 ,直接利用衍射摇摆曲线的半峰宽来表征
GaN 薄膜材料的微结构不是很确切 ,这直接揭示了
线形拟合的重要性和必要性.

2 　实验

实验中所用的 GaN 样品是在 (0001) 面蓝宝石

衬底上采用低压金属有机化学气相沉积 ( L P2
MO CV D) 的方法生长的 ,三甲基镓 ( TM Ga) 和氨气
(N H3 ) 分别作为 Ga 和 N 的源材料 ,氢气用作生长
GaN 的载气. 将一块 GaN 样品分割成七块 (编号为
S1～S7) ,其中四块 (S1～S4) 在氮气气氛下 800 ℃分
别退火 24h 和 48h . 高分辨 X 射线测量采用的是配
有四晶单色仪的 Philips X′Pert M RD , X 射线的波
长为 0115406n m . 化学腐蚀实验是在 KO H 熔融液
中进行的 ,腐蚀温度和时间分别是 240 ℃和 13mi n .

用 A m ray1910F E 扫描电子显微镜直接观察被腐蚀
过的样品的表面形貌.

3 　结果与讨论

生长在蓝宝石衬底上的 GaN 外延层被认为是
马赛克结构 ,图 1 给出了这种结构的示意图. 描述这
种结构的三个基本参数分别是横向相干长度 ( L ∥) 、
面外倾斜角 ( tilt ) 和面内扭转角 ( twist ) ,其中 t il t 和
螺型 TD ( b =〈0001〉) 相关 ,而 twist 和刃型 TD ( b

= 1/ 3〈1120〉) 相关 ,通过 t il t 和 twist 的值可以直接
分别换算出螺型 TD 密度和刃型 TD 密度[ 9 ] .

(0002) 面摇摆曲线的展宽主要是由有限 L ∥和 t il t

引起的 , L ∥引起的加宽为洛伦茨函数 L ( x) 分布 ,

而 t il t 引起的加宽是高斯分布 G ( x) ,对 (0002) 面
摇摆曲线用 Pseudo2V oigt 函数 PV ( x) = (1 - f ) ×
G ( x) + fL ( x) 进行线形拟合分析就可以得到 t il t

和 L ∥两个结构参数[ 9 ] . 图 2 是样品 S2 的 (0002) 面
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的线形拟合效果图.

图 1 　马赛克结构模型示意图　b =〈1120〉的刃型穿透位错导

致了面内扭曲 twist ; b =〈0001〉的螺型穿透位错导致了面外倾

斜 tilt .

Fig. 1 　Model of t he mosaic st ructure 　Edge disloca2
tion wit h b =〈1120〉result in twist and t he screw dis2
location wit h b =〈0001〉result in t he tilt .

图 2 　样品 S2 的摇摆曲线用 Pseduo2V oigt 函数拟合效果图

Fig. 2 　Prof ile2f it ting result of ( 0002) rocking curve

of sample 2

　　表 1 列出了各个样品的 (0002) 面摇摆曲线半峰
宽的测量值 ,经过线形拟合得到的 t il t 和 L ∥的值以
及根据 t il t 的值换算得到的螺型 TD 密度. 很明显 ,

经长时间退火后 ,样品 (0002) 面的半峰宽的值增大 ,

如果简单认为 (0002) 面半峰宽的值与螺型 TD 密度

表 1 　七个样品的退火条件及微结构参数

Table 1 　A nnealing conditions and micro2st ructural p arameters of t he seven samples

样品号 S1 S2 S3 S4 S5 S6 S7

退火时间/ h 48 24 24 24 as2grown as2grown as2grown

(0002) 半峰宽/ (°) 0 . 1135 0 . 1189 0 . 1185 0 . 1176 0 . 1082 0 . 1056 0 . 1066

面外倾斜/ (°) 0 . 0474 0 . 0535 0 . 05 0 . 054 0 . 0744 0 . 0717 0 . 0722

横向相干长度/ nm 303 344 322 350 555 600 589

XRD 线形拟合得到的螺型 TD 密度/ cm - 2 0 . 59 ×108 0 . 74 ×108 0 . 65 ×108 0 . 76 ×108 1 . 44 ×108 1 . 34 ×108 1 . 36 ×108

化学腐蚀实验得到的螺型 TD 密度/ c m - 2 0 . 51 ×108 0 . 66 ×108 0 . 61 ×108 — 1 . 27 ×108 — 1 . 30 ×108

存在单调关系 , 那么就会得出经退火后样品螺型
TD 密度增大的结论. 然而 ,恰恰相反 ,利用线形拟
合出来的 t il t 值退火后较退火前变小 ,因为 t il t 的值
反映出了螺型 TD 密度的大小 ,根据 t il t 的值换算
得到的螺型 TD 密度的值也列在表 1 中 ,很明显 ,长
时间退火后样品中的螺型 TD 密度变小.

为了进一步验证该结论 ,我们做了化学腐蚀实
验 ,因为 KO H 熔融液腐蚀只能够显示螺型 TD ,腐
蚀坑密度就是螺型 TD 的密度[ 10 ] . 表 1 列出了所测
的五个样品的腐蚀坑密度值 ,可见 ,通过对 X RD 摇
摆曲线分析和化学腐蚀实验两种途径得到的螺型
TD 密度的值非常一致. 两种方法的结果均表明 ,退
火后样品中螺型 TD 密度减小. 图 3 为样品 S3 和 S5

经腐蚀后的 S EM 形貌图 ,可见 ,退火后的样品 S3 的
腐蚀坑密度明显小于退火前的样品 S5 .

既然经长时间退火后 t il t (或螺型 TD 密度) 减
小 ,那为什么实际测到的 (0002) 面摇摆曲线的半峰
宽的值经退火后反而增大呢 ? 如上所述 , (0002) 面
摇摆曲线的展宽除了与 t il t 有关外 ,还与横向相干
长度 L ∥有关 , L ∥越小 , (0002) 面的摇摆曲线越宽.

表 1 列出了经拟合得到的 L ∥值 ,从表中可见 ,经长
时间退火后 ,虽然 t il t 变小 ,但 L ∥也明显变小 , L ∥

变小所导致的 (0002) 面曲线的增宽大于由于 t il t 变
小而导致的曲线的变窄 ,从而导致了最后所测量到
的结果 : (0002) 面摇摆曲线的半峰宽的值退火后较
退火前变大. 或者反过来说 , (0002) 面摇摆曲线的半
峰宽的值变大是由于 L ∥变小而导致的 ,并不意味
着 t il t (或螺型 TD 密度) 变大. 由此可以看出 ,对摇
摆曲线进行线形拟合在利用 X RD 来表征分析位错
密度时的必要性.

4 　结论

通过对长时间退火前后 GaN 样品 (0002) 面摇
摆曲线进行线形拟合分析 ,发现退火后虽然半峰宽
的值变大 ,但螺型 TD 密度却变小. 横向相干长度
L ∥变小是退火样品 (0002) 面摇摆曲线半峰宽增大
的原因所在. 因此 ,我们的实验结果指出 ,线形拟合
在利用 X RD 来分析 GaN 薄膜材料微结构时的重
要性和必要性 ,直接用摇摆曲线半峰宽表征位错密
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图 3 　样品 S3 (a) 和 S5 ( b) 在相同条件下腐蚀后的扫描电子显微镜形貌图 　相应的腐蚀坑密度分别为 01 61 ×108 和 11 27 ×

108c m - 2 .

Fig. 3 　Plan2viewed S EM images of sample 3 (a) and sample 5 (b) ,etched in t he same condition 　Etch2pit den2
sities are measured t o be 0161 ×108 and 1127 ×108 cm - 2 , resp ectively.

度是不全面的 ,而需要通过对摇摆曲线进行线形拟
合分离出真正由于穿透位错所导致的线形展宽 ,所
分离出的展宽的值才与材料的位错密度有直接的单
调关系.
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Necessity of Prof ile2Fitting when Using X2Ray Diffraction
to Analyze Ga N Thin Films 3

Chen Zhitao , Xu Ke , Yang Zhijian , Su Yueyong , Pan Yaobo ,
Yang Xuelin , Zhang Han , and Zhang Guoyi

( S tate Key L aboratory f or A rti f icial Microst ructure and Mesoscopic Physics , Research Center f or
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Abstract : High2resolution X2ray diff raction is utilized t o analyze t he micro2st ructure of annealed and as2grow n GaN t hin

f ilms grow n by metalorganic chemical vap or dep osition . Prof ile2f it ting analyses indicate t hat t he annealed ones have larger

f ull widt hs at half maximum of (0002) rocking curve and lower densities of screw2t ype t hreading dislocations t han t he as2
grow n samples . A chemical etching exp eriment supp orts t he above results . Our results indicate t hat p rof ile2f it ting is necessary

w hen XRD is used t o characte rize t he st ructure of GaN t hin f ilms.
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