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摘要：犛犻犌犲弛豫缓冲层是高性能犛犻基光电子与微电子器件集成的理想平台．通过１０００℃干法氧化组分均匀的应

变犛犻０８８犌犲０．１２层，在犛犻衬底上制备了表面犌犲组分大于０３，弛豫度大于９５％，位错密度小于１２×１０
５犮犿－２的 犌犲

组分渐变犛犻犌犲弛豫缓冲层．通过对不同氧化时间的样品的表征，分析了氧化过程中犛犻犌犲应变弛豫的主要机制．
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１　引言

硅基犛犻犌犲异质结构因其优良的物理性质，与成

熟的硅工艺相兼容，成为制备高性能硅基微电子与

光电子器件的重要材料．特别是低位错密度犛犻犌犲弛

豫缓冲层构成的犛犻基虚衬底，是实现高速率应变硅

犕犗犛犉犈犜、硅基长波长 犌犲光电探测器、中远红外

犛犻犌犲／犛犻量子级联探测器以及硅基光电子与微电子

器件集成的基础［１～３］，具有重要的应用价值．

传统的制备犛犻犌犲弛豫缓冲层的方法有：（１）用

犕犅犈或 犆犞犇 在犛犻衬底上外延 犌犲组分渐变的

犛犻犌犲弛豫缓冲层
［４］．为了有效地将晶格失配引入的

位错限制在缓冲层内，犌犲组分变化缓慢，犌犲组分每

增加１０％就需要增加１μ犿的缓冲层厚度，因此需

要很厚的缓冲层才能实现高 犌犲组分，生长费时且

表面起伏较大，需化学机械抛光．（２）在犛犻衬底上

低温条件下生长一层犛犻
［５］作为释放应力的激活源．

在其上淀积犛犻犌犲层，退火过程中位错主要产生于低

温犛犻界面附近，形成低位错密度犛犻犌犲弛豫缓冲层．

该方法主要缺点是犛犻犌犲层的生长温度对低温犛犻层

有较大的影响，难以达到完全弛豫且 犌犲组分不能

太高．（３）在犛犻衬底上生长犛犻犌犲／犛犻超晶格，将位错

阻挡于超晶格的界面上以减小表面的位错，但效果

并不理想．其他如利用图形衬底选区外延、在犛犻犌犲

层中加入中间层和高低温退火等方法也可得到弛豫

犛犻犌犲缓冲层，但是对后续器件的制作，特别是集成

电子与光电子回路是很不方便的．因此需要寻找一

种制备表面平整、表面犌犲组分可控、薄的有效的弛

豫缓冲层的方法，以降低成本和方便后续的器件制

作工艺．

氧化组分均匀的应变犛犻犌犲层，由于犛犻和犌犲的

活性不同，犛犻犌犲被选择性地氧化形成犛犻犗２，而 犌犲

析出后聚集在犛犻犗２ 界面形成富犌犲的犛犻犌犲层
［６，７］，

同时在高温下通过扩散形成 犌犲组分渐变的犛犻犌犲

层［７］．犜犲狕狌犽犪
［１］和 犇犻等人

［８］先后报道了氧化犛犗犐

衬底上的 犛犻犌犲层实现 犌犲浓缩，制备了 犛犌犗犐
（犛犻犌犲狅狀犻狀狊狌犾犪狋狅狉）弛豫衬底．犛犗犐中的犛犻犗２ 层与

氧化时表面所形成的犛犻犗２ 层对 犌犲实现了有效的

空间限制，因此氧化后形成了较薄的、犌犲组分均匀

的犛犻犌犲弛豫缓冲层．

本文采用１０００℃干法氧化犛犻衬底上组分均匀

的应变犛犻０．８８犌犲０．１２层，制备出了穿透位错密度低、表

面平整、较薄的、犌犲组分较高且渐变的犛犻犌犲弛豫缓

冲层．

２　实验

实验样品是利用超高真空化学 气相沉 积

（犝犎犞／犆犞犇）系统制备．首先在８５０℃下对１００犿犿

犛犻（００１）衬底进行脱氧，然后在７５０℃外延一层

３００狀犿的 犛犻缓冲层，接着在６５０℃下外延一层

１８０狀犿的犛犻０．８８犌犲０．１２层．将完成外延后的样品解理

成若干个２犮犿×２犮犿的小片后，经清洗后放入氧化

炉．在１０００℃下干氧气氛中分别氧化２，４，６和１０犺

等．在氧化过程中放入若干单晶犛犻片做为陪片一起

氧化，以便比较．

氧化层的厚度由椭偏测厚仪测得；通过犃犈犛能
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图１　氧化厚度与氧化时间关系曲线

犉犻犵．１　犗狓犻犱犲狋犺犻犮犽狀犲狊狊犪狊犪犳狌狀犮狋犻狅狀狅犳狅狓犻犱犪狋犻狅狀狋犻犿犲

（犜犺犻犮犽狀犲狊狊狏犪犾狌犲狊狑犲狉犲犱犲狋犲狉犿犻狀犲犱犫狔狊狆犲犮狋狉狅狊犮狅狆犻犮

犲犾犾犻狆狊狅犿犲狋狉狔．）

谱犃狉＋离子刻蚀进行犌犲组分深度剖析；犛犻犌犲表层

的弛豫度通过 犚犪犿犪狀光谱获得，采用波长λ＝

３２５狀犿的氦镉激光器作激发源，其在犛犻犌犲中的穿

透深度约为４狀犿；利用原子力显微镜（犃犉犕，犙狌犲

狊犪狀狋公司犙犛犮狅狆犲２５０型号）测试了样品表面粗糙

度；在去除表面氧化层后再用稀释的犛犲犮犮狅
［９］位错

坑腐蚀液腐蚀１５狀犿的厚度，利用光学显微镜观测

穿透位错腐蚀坑，估算出穿透位错密度．

３　结果与分析

３．１　氧化速率

氧化层厚度与氧化时间关系如图１所示．图中

同时画出了单晶犛犻陪片的氧化厚度．在开始阶段，

犛犻犌犲样品的氧化速率明显快于单晶犛犻的氧化速

率，说明犌犲的存在提高了氧化速率．然而，当犛犻犌犲

样品氧化层厚度达到２１０狀犿时，氧化层厚度增加非

常缓慢，氧化近乎停止．目前对犛犻犌犲氧化饱和还没

有一个合理的解释，一种说法认为由于犛犻犗２ 界面存

在一层非常薄的高 犌犲组分层，在高温下被熔化成

液相，阻止了进一步的氧化［１０］．另一种解释是由于

氧化后犛犻犌犲层中的残余应力所导致的
［１１］．由于样品

氧化后表面犌犲组分小于０４，因此可以排除由于富

犌犲层在１０００℃下被熔化而阻止氧化进行的可能．

３．２　犌犲组分深度剖析

样品在氧化不同时间后，利用犃犈犛进行犌犲组

分深度剖析，结果如图２所示．

氧化时析出的 犌犲聚集在犛犻犗２ 与犛犻犌犲界面

处，随着氧化时间的增加，犌犲不断往下面的犛犻犌犲层

扩散．对于氧化２，４，６和１０犺样品的 犌犲组分最高

值依次分别为０３５，０３８，０３０和０２８．氧化２和

图２　犛犻０．８８犌犲０．１２样品１０００℃氧化后犌犲组分深度剖析

犉犻犵．２　犃犈犛犌犲犱犲狆狋犺狆狉狅犳犻犾犲狊狅犳狊犪犿狆犾犲狅狓犻犱犻狕犲犱犪狋

１０００℃犳狅狉狏犪狉犻狅狌狊狅狓犻犱犪狋犻狅狀狋犻犿犲狊

４犺样品在界面处 犌犲组分陡峭增大，而氧化６和

１０犺样品的犌犲组分增加较为缓慢且最高值较前二

者低．结合图１曲线，氧化２和４犺未达到饱和，氧化

仍继续进行，犌犲不断析出，表面犌犲组分仍在增加．

而氧化６犺后开始出现饱和，犌犲析出量减少，表面

犌犲组分降低；当氧化时间继续增加，氧化近乎停止，

犌犲向下面的犛犻犌犲层扩散．故干氧６和１０犺后表面

犌犲组分较氧化２和４犺低．

从犃狉＋离子刻蚀的深度可以看出样品氧化２和

４犺后，形成的 犌犲组分渐变的犛犻犌犲层的厚度均约

为３２狀犿；氧化６犺后组分渐变犛犻犌犲层的厚度约为

４５狀犿；氧化１０犺后组分渐变犛犻犌犲层的厚度约为

６５狀犿．这与传统犌犲组分渐变缓冲层制备方法要达

到０３的犌犲组分所需的外延厚度３μ犿相比小了很

多．

３．３　弛豫度与组分分析

图３为氧化后样品去除表面氧化层后测得的

犚犪犿犪狀光谱．犚犪犿犪狀光谱是获得犛犻犌犲材料的 犌犲

组分和薄膜应变的有效方法．由于波长３２５狀犿激光

在犛犻犌犲中穿透深度约为４狀犿，因此犚犪犿犪狀谱表征

的是犛犻犌犲表层的信息．典型的犛犻犌犲薄膜的犚犪犿犪狀

谱包括类犛犻峰、类犌犲峰、犛犻犌犲峰，分别对应犛犻犛犻，

犌犲犌犲，犛犻犌犲光学声子振动模．本实验测量中犛犻犛犻

模和犛犻犌犲模的位置随 犌犲组分和应力的变化敏

感，故采用犛犻犛犻模和犛犻犌犲模进行计算．其声子振

动频率ω犛犻犛犻和ω犛犻犌犲与犌犲组分狓以及平行于生长方

向应变系数ε‖存在如下关系
［１２］：

ω犛犻犛犻＝５２０５－６２狓－８１５ε‖

ω犛犻犌犲＝４００５＋１４２狓－５７５ε‖

根据图３中犚犪犿犪狀曲线的犛犻犛犻峰和犛犻犌犲峰

进行拟合得到ω犛犻犛犻和ω犛犻犌犲，并进行计算获得狓和ε‖
分别列于表１．

８３９１
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图３　氧化前后样品的犚犪犿犪狀光谱测试曲线

犉犻犵．３　犚犪犿犪狀（λ＝３２５狀犿）狊狆犲犮狋狉犪犳狅狉狊犪犿狆犾犲犫犲犳狅狉犲

犪狀犱犪犳狋犲狉犱狉狔狅狓犻犱犪狋犻狅狀犪狋１０００℃犳狅狉狏犪狉犻狅狌狊狅狓犻犱犪狋犻狅狀

狋犻犿犲狊

犛犻犌犲表层 犌犲组分分别为０３２，０３６，０３１和

０２６，与犃犈犛测得的最高 犌犲组分基本一致；平面

应变与晶格常数的关系为ε‖＝
犪犛犻－犪

‖
犛犻犌犲

犪
‖
犛犻犌犲

，其中犪犛犻，

犪
‖
犛犻犌犲
分别为犛犻的晶格常数和犛犻犌犲合金的平面晶格

常数．本文弛豫度定义为：犚＝
犪
‖
犛犻犌犲－犪犛犻

犪犛犻犌犲－犪犛犻
，而没有应

变的犛犻犌犲晶格常数与犌犲组分狓的关系则选取

犪犛犻犌犲＝５４３０９＋０２００３２６狓＋００２６７４狓
２

对于氧化２犺后的样品，得到的弛豫度约为

４５４％．而氧化４犺后，弛豫度为６５３％，表面犛犻犌犲

层的组分与弛豫度均增大．氧化６犺后的样品犌犲组

分有所下降，但其弛豫度仍在增大，达到９８５％．随

着氧化时间的增加，犌犲组分先增加，后减小，而弛豫

度一直在增加，表明在氧化过程中，应变的弛豫不仅

与犌犲组分相关，还与位错的产生和传播以及犛犻犌犲

互扩散有关．

３．４　表面粗糙度和位错密度

氧化后的样品在去除表层犛犻犗２ 后，进行犛犻犌犲

表面形貌 犃犉犕 测试．如图４所示．扫描范围为

１０μ犿×１０μ犿．

表面粗糙度由均方根粗糙度（犚犕犛）表示，氧化

２和４犺样品的表面粗糙度很小，分别为１１和

表１　用犚犪犿犪狀谱得到的不同氧化时间犛犻犌犲渐变层表面犌犲

组分和应变的数据

犜犪犫犾犲１　犇犪狋犪狅犳犌犲犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀犪狀犱狊狋狉犪犻狀犻狀狋犺犲

犛犻犌犲犵狉犪犱犲犱犫狌犳犳犲狉犾犪狔犲狉狊狅犫狋犪犻狀犲犱犫狔犚犪犿犪狀狊狆犲犮狋狉犪

犳狅狉狏犪狉犻狅狌狊狅狓犻犱犪狋犻狅狀狋犻犿犲

氧化时间／犺 ω犛犻犛犻 ω犛犻犌犲 狓 ε‖

２ ５０６．６３ ４０９．１６ ０．３２ ０．００７１

４ ５０２．９１ ４０８．５５ ０．３６ ０．００５２

６ ５０２．０６ ４０４．９５ ０．３１ ０．０００２

１０ ５０５．５１ ４０４．５７ ０．２６ ０．０００４

图４　氧化后犛犻犌犲层表面的犃犉犕三维图　（犪）２犺；（犫）４犺；（犮）

６犺

犉犻犵．４　犃犉犕犻犿犪犵犲狊狊犺狅狑狋犺犲狊狌狉犳犪犮犲犿狅狉狆犺狅犾狅犵狔狅犳

犛犻犌犲犳犻犾犿狊犪犳狋犲狉狅狓犻犱犻狕犲犱犳狅狉２犺（犪），４犺（犫）犪狀犱６犺（犮）

１９狀犿，失配位错平面分布布纹非常清晰，氧化６犺

后，样品表面粗糙度增大到３４狀犿．为了进一步研

究失配位错的变化和穿透位错的产生，分别将氧化

的样品在去掉表层犛犻犗２ 后再用稀释的犛犲犮犮狅腐蚀

液漂去１５狀犿厚的表面层以进行缺陷的观察．对氧

化２和４犺的样品，得到的穿透位错密度均约为５５

×１０４犮犿－２；而氧化６犺后，样品的穿透位错密度增

加到１２×１０５犮犿－２．表明氧化２和４犺时氧化未达

到饱和，应力的释放主要以失配位错的产生和传播

为主，与失配位错线相关的平面分布布纹长而清晰，

表面平整，粗糙度小；当氧化时间增加至６犺后氧化

已达到饱和，应力转由表面起伏和穿透位错的产生

以及犛犻犌犲互扩散来释放．由于在氧化过程中应变

弛豫是一个复杂的过程，需要做进一步的研究．

４　结论

本文通过１０００℃干法氧化组分均匀的应变

犛犻０．８８犌犲０．１２层，制备出位错密小于１２×１０
５犮犿－２，表

面粗糙度为３４狀犿，表面犌犲组分达０３的犛犻犌犲弛

豫缓冲层．通过对不同氧化时间的样品进行对比分

９３９１
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析表明：在氧化起始阶段，高 犌犲组分的犛犻犌犲层应

力释放是以失配位错的产生和传播为主要机制；当

氧化时间增长后，则是通过穿透位错的产生和表面

起伏以及犛犻犌犲互扩散来释放应力．
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