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Изучено влияние атомарного алюминия, нанесенного на подложку сапфира, нитридизованную в разной

степени, на качество слоев AlN, выращенных методом аммиачной молекулярно-лучевой эпитаксии. Нит-

ридизация сапфира с формированием на его поверхности ∼ 1 монослоя AlN обеспечивает рост слоев с

более гладкой поверхностью и лучшего кристаллического качества по сравнению нитридизацией сапфира,

приводящей к формированию нитридизованного слоя AlN толщиной ∼ 2 монослоя. Изменение времени

экспонирования нитридизованных подложек в потоке атомарного алюминия существенного влияния на

параметры последующих слоeв AlN не оказывает.
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1. Введение

Hитриды элементов III группы являются прямозонны-

ми материалами с шириной запрещенной зоны от 3.4

до 6.2 эВ [1], они обладают высокой теплопроводностью,

благодаря чему рассматриваются как перспективные ма-

териалы оптоэлектроники и сильноточной высокотемпе-

ратурной электроники. Приборные гетероструктуры на

основе AIII-нитридов получают эпитаксиальными мето-

дами, такими как газофазная эпитаксия из металлоорга-

нических соединений (МОСГФЭ), молекулярно-лучевая
эпитаксия из аммиака (NH3-МЛЭ) и активированного

плазмой азота (ПА-МЛЭ). На сегодняшний день наибо-

лее доступной и широко используемой подложкой для

эпитаксиального роста AIII-нитридов является сапфир.

Рост AIII-нитридов на подложке из сапфира связан

с рядом технологических трудностей ввиду большо-

го рассогласования параметров кристаллической ре-

шeтки подложки сапфира (a s = 4.76�A) и выращива-

емой плeнки AlN/GaN (a f = 3.11�A/3.18�A), равно-

го (a s − a f )/a s = 53.1−49.7%, а также коэффициентов

температурного расширения сапфира (5.0 · 10−6 K−1) и

AlN (2.9 · 10−6 K−1) [2,3]. Во время становления эпитак-

сиальных технологий была развита последовательность

ростовых технологических операций, обеспечивающая

согласование параметров решeток сапфира и последую-

щих слоев AlGaN. В качестве обязательного начального

этапа роста была определена нитридизация сапфира,

которая заключается в экспонировании разогретой сап-

фировой подложки в потоке активного азота [4–14]. В хо-

де нитридизации на поверхности сапфира формируется

слой AlN с элементарной ячейкой, развернутой на 30◦

относительно элементарной ячейки сапфира. Этот слой

AlN располагается поверх гексaгoнальной квазиячейки

сапфира, имеющей в вершинах 3 атома Al и 3 октаэдри-

ческие пустоты с эффективным размером ячейки 2.75�A,

что уменьшает рассогласование параметров решeток

сапфира и AlN до 13% [2,3].

Процесс нитридизации является сложным и проходит

в несколько этапов. По данным работы [10], в начале

процесса нитридизации на поверхности сапфира появ-

ляются зародыши AlN, затем зародыши разрастаются

и образуют сплошное покрытие AlN. Дальнейшая нит-

ридизация сапфира приводит к увеличению толщины

слоя AlN. В результате нитридизованный слой состоит

из разориентированных друг относительно друга кри-

сталлических доменов AlN и характеризуется развитой

поверхностью [10]. Кинетика формирования AlN при

нитридизации исследовалась достаточно активно раз-

личными методами. В работах [4–8] измерялась кон-

центрация связанного азота методами рентгеновской

фотоэлектронной спектроскопии (РФЭС) и электронной

оже-спектроскопии (ОЭС). Авторы работы [9] исполь-

зовали дифракцию быстрых электронов на отражение

(ДБЭ), регистрируя интенсивность рефлекса, связанного
с AlN, и измеряя значение постоянной кристаллической

решетки AlN. В результате этих исследований было

установлено, что формирование AlN в процессе нитри-

дизации проходит две ярко выраженные стадии. Сначала

процесс формирования AlN идeт с высокой скоростью, а

затем замедляется, выходя на насыщение. При быстром

формировании AlN на сапфире в процессе нитридизации

ширина рефлекса AlN уменьшается [11,12], что может

быть связано с увеличением латеральных размеров за-

родышей вновь образующейся фазы AlN. В дальнейшем

происходит нитридизация нижележащих слоeв сапфира
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и скорость нитридизации замедляется из-за процесса

диффузии активного азота в глубь сапфира сквозь вновь

сформированный монослой AlN.

Скорость формирования AlN зависит от условий нит-

ридизации. Авторы работы [4] показали, что в потоке

аммиака 1400 норм.мл/мин (sccm) и температуре сапфи-

ровой подложки 1050◦С в установке МОСГФЭ быстрая

стадия нитридизации сменяется медленной спустя 3мин

от начала процесса [4]. При температуре подложки

850◦C в потоке аммиака 20 норм. мл/мин в установке

NH3-МЛЭ, по данным работы [9], процесс выходит на

насыщение спустя 10 мин от начала нитридизации [9].
Авторы данной работы установили, что при NH3-МЛЭ

время быстрой стадии нитридизации варьируется от

120 с до 60 мин при изменении температуры подложки

от 500 до 1000◦С и давления аммиака в диапазоне от

12.5 до 400 норм. мл/мин [11,12]. В работе [5] исследо-

ван процесс нитридизации в установке ПА-МЛЭ при

температуре подложки 400◦C, и оказалось, что процесс

формирования сплошного слоя AlN происходит только

через 300 мин после начала нитридизации [5]. Aвторы [7]
вообще не обнаружили насыщения процесса нитриди-

зации при экспозиции подложки сапфира, нагретой до

700◦С, в потоке ионов азота [7]. Поскольку скорость

прохождения этапов нитридизации зависит от условий

ее проведения, кристаллическое качество последующих

АIII-нитридных слоев зависит от условий нитридизации

подложки: температуры, давления аммиака и времени

экспозиции в аммиаке [4,9,13–17].
Важно определить, на каком этапе процесса нитри-

дизации можно начинать эпитаксиальный рост. Несмот-

ря на то что условия нитридизации меняют скорость

процесса, характер процесса не зависит от условий его

проведения, поэтому существенной является степень

завершeнности процесса [11,12]. Обычно исследователи

ориентируются на время нитридизации. В работах [4–9]
было показано, что существует оптимальное время нит-

ридизации, а при малом и слишком большом временах

нитридизации качество слоев ухудшается. Поскольку

время — не единственный параметр, определяющий ско-

рость нитридизации, эта задача требует выбора крите-

рия степени завершенности процесса нитридизации, т. е.

формирования сплошного слоя AlN. В данной работе

в качестве такого критерия предлагается использовать

интенсивность дифракционного рефлекса AlN(01) в на-

правлении [1210], формирующегося в процессе нитри-

дизации.

Сверхтонкие слои AlN, сформированные в процессе

нитридизации, могут быть графеноподобными и непо-

лярными, на что указывают результаты работ [18–19].
Для устойчивого получения металлической полярности

рост последующих слоeв обычно начинают в избытке

металла. Для создания условий обогащения алюминием

авторы [20] предложили выращивать слои AlN поверх

нитридизованного сапфира методом эпитаксии с повы-

шенной миграцией атомов [20]. Авторы работы [21]
сообщают о формировании металлической полярности

при нанесении тонкого (30 нм) низкотемпературного

(600◦C) слоя AlN (LT-AlN) поверх нитридизованного

сапфира, при этом рост слоeв AIII-нитридов без нане-

сения LT-AlN приводит к формированию слоeв азотной

полярности. B работе [22] показано эффективное по-

давление инверсионных доменов N-полярности при ис-

пользовании вставки слоя AlN, выращенного в условиях

обогащeния Al, при этом подобный эффект отсутствовал

при использовании вставки слоя GaN, выращенного

в условиях обогащeния Ga [22]. Aвторы работы [23],
исследуя влияние соотношения потоков Al/N на по-

лярность слоeв GaN, формируемых методом ПА-МЛЭ,

установили, что условия обогащения Al, когда соотноше-

ние потоков Al/N = 0.6 и толщинa зародышевого слоя

AlN равна 3 нм, являются оптимальными для получения

высококачественных слоeв металлической полярности.

В работах [24,25] сообщается о возможности форми-

рования металлической полярности путeм нанесения

2 монослоeв алюминия применительно к ПА-МЛЭ.

Нанесение > 2 монослоeв алюминия из триметилалю-

миния на нитридизованную подложку сапфира перед

ростом буферного слоя GaN методом МОСГФЭ при-

менялось в работе [26] с целью изменения полярности

растущего слоя. По мере увеличения времени нанесе-

ния N-полярность исследуемого слоя GaN сменялась

на смешанную полярность и при времени нанесения

> 5 с формировался слой GaN металлической полярно-

сти [26]. Таким образом, можно заключить, что рост AlN

в условиях обогащeния Al позволяет формировать слои

металлической полярности. Однако данные о толщине

и условиях роста зародышевого слоя AlN, задающего

металлическую полярность, сильно разнятся. Также ни

в одной из работ не было исследовано влияние условий

формирования зародышевого слоя AlN при различной

степени завершенности процесса нитридизации.

В данной работе изучено влияние избытка алюминия,

нанесенного на подложку сапфира, нитридизованную в

разной степени, на качество слоев AlN.

2. Условия эксперимента

Исследуемые образцы AlN выращивались на установ-

ке фирмы Riber CBE-32(N). В качестве источника алю-

миния использовались стандартные эффузионные ячей-

ки, в качестве источника активного азота использовался

аммиак. Поток аммиака в камеру задавался регулятором

потока, работающим в диапазоне 0−400 норм. мл/мин.

Нагрев подложек осуществлялся посредством погло-

щения излучения нагревателя, для чего на обратную

сторону подложки сапфира наносился слой молибде-

на толщиной 0.4 мкм. Перед экспериментом подложки

проходили очистку путeм отжига в загрузочной камере

при температуре 900◦С в течение 1 ч. Затем сапфир

нитридизовался в потоке аммиака, после чего на нитри-

дизованную подложку сапфира наносился алюминий; на

заключительном этапе выращивался слой AlN толщиной
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Рис. 1. Кинетическая кривая процесса нитридизации при температуре 840◦С и потоке аммиака 25 норм. мл/мин (a) и

дифракционные картины поверхности исходного сапфира (b) и сапфира после нитридизациив течение 10 мин (c), 30 мин (d).

1мкм в потоке аммиака 15 нoрм. мл/мин при температу-

ре подложки 940◦С со скоростью 0.3 мкм/ч.

Морфология полученных слоев AlN исследовалась

методами ДБЭ и атомно-силовой микроскопии (АСМ),
кристаллическое качество плeнок оценивалось с по-

мощью дифракции рентгеновских лучей (ДРЛ) и ком-

бинационного рассеяния света (КРС). Рентгенострук-

турные исследования проводились на трехкристальном

рентгеновском спектрометре. Спектры КРС регистриро-

вались в геометрии обратного рассеяния при комнатной

температуре на спектрометре T64000 (производство
фирмы Jobin−Yvon Horiba). В качестве источника воз-

буждения использовался лазер Nd : YAG (длина волны

излучения 532 нм).

2.1. Нитридизация сапфира

Кинетическая кривая процесса нитридизации при тем-

пературе 840◦С и потоке аммиака 25 норм. мл/мин при-

ведена на рис. 1, а. Кривая показывает изменение интен-

сивности рефлекса от вновь образующейся фазы AlN на

поверхности сапфира. Из рис. 1, а видно, что процесс

формирования AlN на поверхности сапфира сначала

проходит с большой скоростью, затем замедляется и

спустя ∼ 30 мин после начала нитридизации выходит на

насыщение. На рис. 1, b−d приведены дифракционные

картины (ДК) поверхности исходного сапфира и сапфира

после нитридизации в течение 10 и 30 мин, соответ-

ствующие примерно середине и окончанию участка

нитридизации до выхода на насыщение. На ДК после

10-минутной нитридизации (рис. 1, с) видны рефлексы

от поверхности сапфира в направлении [112̄0] и сла-

бый рефлекс от вновь образовавшегося AlN. Малая

интенсивность рефлекса AlN говорит о малой степени

покрытия поверхности и малой толщине слоя AlN.

На ДК после 30-минутной нитридизации (рис. 1, d)
рефлекс от кристаллической фазы AlN намного ярче,

а интенсивность рефлексов от сапфира меньше. Срав-

нение этих дифракционных картин с ДК из работы [27]
(см. рис. 2, 4 из работы [27]), в которой была измерена

толщина нитридизованного слоя методом ДРЛ, позво-

ляет заключить, что толщина нитридизованного слоя

Физика и техника полупроводников, 2018, том 52, вып. 6
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Рис. 2. Изменение параметра а кристаллической решeт-

ки AlN в процессе нитридизации при 840◦С и потоке

NH3 25 норм. мл/мин.

составляет ∼ 2�A (∼ 1 монослой, 1МС) и лежит в диа-

пазоне 5−7�A (∼ 2МС) после 10 и 30 мин нитридизации

соответственно.

Расстояние между соседними рефлексами AlN (00)
и (01) меняется со временем; это означает, что изме-

няется постоянная решетки AlN. На рис. 2 приведена

зависимость параметра решeтки AlN a от времени

нитридизации. Параметр решeтки AlN меняется от 3.01

до 3.08�A. Следует отметить, что нам не удалось точ-

но измерить параметр решeтки AlN в самом начале

процесса нитридизации, поскольку сигнал от AlN не

достаточно явный, для того чтобы точно определять

его местоположение. Тем не менее полученные нами

значения постоянной решетки AlN не совпадают со

значениями из работы [9], в которой было показано, что

в процессе нитридизации значение параметра решeтки

AlN изменяется от 2.75�A (соответствует параметру ква-

зиячейки сапфира) до 3.11�A (соответствует параметру

решeтки объeмного AlN). Возможно, параметр решeтки

вновь образованного AlN в действительности имеет

значение 3.01, а не 2.75�A, тогда рассогласование между

a b c

Рис. 3. Дифракционные картины поверхности слоев AlN в направлении [112̄0]: a — образeц, выращенный на ненитридизованной

подложке сапфира; b — образцы 10N/0Al, 10N/30Al и 10N/300Al; c — образцы 30N/0Al, 30N/30Al и 30N/300Al. Температура

нитридизации 500◦С, поток NH3 15 норм. мл/мин.

параметрами решетки поверхностной ячейки сапфира

и AlN составляет всего лишь 3−4%. Отметим, что

величина 3.01�A является фундаментальным значением

для чистой поверхности Al2O3, определенным мето-

дом АСМ [28].
Для исследования влияния процесса нитридизации

сапфира на морфологию поверхности и кристаллическое

качество слоeв AlN были выращены слои на исход-

ной (ненитридизованной) и нитридизованной в разной

степени подложках сапфира. Разная степень нитридиза-

ции (1МС и 2МС) показана точками на кинетической

кривой нитридизации (см. рис. 1, a). Слой AlN, выра-

щенный на ненитридизованной подложке AlN, имеет

поликристаллическую структуру (см. рис. 3, a), что отли-

чается от результатов, полученных в работах [4,13–16],
в которых на ненитридизованном сапфире получались

кристаллические слои. Pазличие можно объяснить нена-

меренной нитридизацией сапфира в момент открытия

потока аммиака в условиях МОСГФЭ. Подобное воз-

можно при температурах > 950◦С и потоках аммиака

> 100 норм. мл/мин, когда скорость нитридизации очень

высока [16].

2.2. Нанесение алюминия

На следующем этапе исследовалось влияние алю-

миния на кристаллическое качество слоев AlN. Для

этого варьировалось время экспонирования подложек

сапфира в фиксированном потоке атомарного алюминия,

эквивалентном давлению 1.0 · 10−7 Торр при выключен-

ном потоке аммиака. Нанесение алюминия в течение

30 с соответствует покрытию поверхности сапфира Al

толщиной примерно в 2МС, а 300-секундное нанесение

соответствует покрытию толщиной 20МС. Это позво-

лило сформировать зародышевый слой в избытке Al с

соотношением Al/N, равным 2/1 и 20/1 соответственно.

После нанесения алюминия следовал рост слоeв AlN,

начинающийся с одновременного открытия аммиачного

инжектора и заслонок алюминиевых источников при

соотношении Al/N, равном 1/10. В табл. 1 приведены

времена нитридизации и экспонирования нитридизован-

ной подложки в потоке алюминия. В дальнейшем для
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Рис. 4. АСМ-изображения (15× 15мкм) исследуемых слоев AlN. Oбразцы: a — 10N/0Al, b — 10N/30Al, c — 10N/300Al.

d — 30N/0Al, e — 30N/30Al, f — 30N/300Al.

Таблица 1. Обозначения образцов AlN с разными временами

нитридизации и зарождения

Время нанесения

атомарного алюминия 0 c 30 c 300 c

−→

Время 10мин 10N/0Al 10N/30Al 10N/300Al

нитридизации 30 мин 30N/0Al 30N/30Al 30N/300Al

обозначения образцов мы будем указывать через косую

черту время нитридизации (в минутах) и время экспо-

нирования в потоке алюминия (в секундах). Два образца
(10N/0Al и 30N/0Al) были выращены без экспонирова-

ния нитридизованной подложки в потоке алюминия.

3. Результаты исследования слоeв AlN
и обсуждение

Морфология поверхности полученных слоев AlN оце-

нивалась методами ДБЭ и АСМ. На рис. 3 представлены

ДК от поверхности слоев AlN, полученных при тем-

пературе 500◦С и потоке аммиака 15 норм. мл/мин. Об-

разцы 10N/0Al, 10N/30Al и 10N/300Al характеризуются

ДК с узкими рефлексами, что характерно для гладкой

поверхности (двумерная ДК). Наличие ярких рефлексов

(2× 2) поверхностной реконструкции свидетельствует о

металлической полярности слоев AlN [29–31]. Измене-

ние времени экспонирования слоев в потоке алюминия

никак не сказывалось на виде ДК. ДК от образцов

30N/0Al, 30N/30Al и 30N/300Al имеют признаки ди-

фракции в режиме пропускания (трехмерная ДК), ха-

рактерной для поверхности с развитой морфологией,

на ней отсутствуют рефлексы реконструкции. Развитие

рельефа поверхности может быть связано с бóльшим ко-

личеством разориентированных друг относительно друга

и отклонeнных от нормали доменов AlN и наличием

бoльшего числа инверсионных доменов, которые растут

быстрее колонн с металлической полярностью [32].
Отсутствие реконструкции поверхности (2× 2) также

объясняется инверсионными доменами, поскольку по-

верхность слоeв азотной полярности не образует рекон-

струкции (2× 2) при 500◦С в потоке аммиака [29–31].
Увеличение ширины рефлексов от поверхностей AlN

образцов 30N/0Al, 30N/30Al, 30N/300Al указывает на

высокую степень зернистости поверхности. Изменение

времени экспозиции в потоке алюминия не оказывало

влияния на характер ДК.

Данные по морфологии поверхности, полученные ме-

тодом ДБЭ, хорошо согласуются с данными, получен-

ными методом АСМ. На рис. 4 приведены АСМ-изо-

бражения участка поверхности 15 × 15мкм исследуе-

мых слоев AlN. Поверхность всех образцов с толщи-

ной нитридизованного слоя 1MC — гладкая. Сред-

неквадратичные значения шероховатости поверхности

(RMS) небольшие, 2.1−7.2 нм, плотность инверсион-

ных доменов сравнительно невелика, 0.07−0.4мкм−2.

Наименьшая плотность инверсионных доменов наблю-

дается на образце 10N/30Al. Данный образец также
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характеризуется наименьшим значением шероховатости

RMS = 2.1 нм. Поверхность образцов AlN с толщиной

нитридизованного слоя 2MC, напротив, имеет высо-

кую плотность инверсионных доменов, 17−25мкм−2,

высота которых составляет ∼ (70−90) нм, и харак-

теризуется развитой морфологией; в этом случае

RMS = 10.9−22.1 нм. Наибольшую шероховатость име-

ет образец 30N/30Al, RMS = 22.1 нм, однако при этом

на нем наблюдается наименьшая плотностью инверси-

онных доменов (∼ 18мкм−2). Наблюдаемая особенность

может быть следствием более высокой плотности ин-

версионных доменов для образцов 30N/0Al и 30N/300A.

Стоящие вплотную инверсионные домены приводят к

уменьшению расчeтного значения RMS, поскольку их

поверхность лишена глубоких провалов до областей

поверхности AlN с металлической полярностью. Из при-

ведeнных данных видно, что для образцов с толщиной

нитридизованного слоя 2MC оптимальным является

время экспозиции в потоке атомарного Al 30 с. Несмотря

на то что значение RMS для данного образца выше,

этот образец обладает наименьшей плотностью инвер-

сионных доменов (17мкм−2).
Структурные свойства слоев AlN исследовались ме-

тодами дифракции рентгеновских лучей (ДРЛ) и ком-

бинационного рассеяния света (КРС). Кристаллическое
качество слоев оценивалось из измерений полной ши-

рины на половине высоты пика (FWHM) рентгенов-

ских рефлексов и значений FWHM полосы E2 (high)
в спектрах КРС. Измерялись FWHM симметрично-

го рефлекса 0002, отражающего микроразориентации

плоскостей {0001} из-за дефектов, в основном верти-

кальных винтовых дислокаций (плотностью ρscrew), и

полуширина кососимметричного рефлекса 101̄5 (skew-

geometry), которая чувствительна к смещениям, в част-

ности из-за наличия вертикальных краевых и смешан-

ного типа дислокаций (плотностью ρedge). Плотности

дислокаций рассчитывались по формуле для хаотически

распределенных дислокаций [33]. Полученные результа-

ты измерений ДРЛ приведены в табл. 2. Из табл. 2

видно, что наименьшие FWHM симметричного и ко-

сосимметричного рефлексов и, как следствие, рассчи-

танные величины плотности вертикальных винтовых

дислокаций и дислокаций смешанного типа относятся

к слоям с 30-секундным экспонированием в потоке

Al для обоих времeн нитридизации. Кривые качания

образца 30N/300Al несимметричны, из-за чего опреде-

лить значения FWHM для данного образца не удалось.

Подобная ситуация характерна для слоев с двумя ярко

выраженными типами разориентации растущих доменов.

По данным ДРЛ, наименьшими значениями FWHM для

симметричного и кососимметричного рефлексов облада-

ет образец 10N/30Al. Спектры КРС приведены на рис. 5.

Наиболее совершенной кристаллической структурой об-

ладают образцы 30N/300Al, 30N/30Al, 10N/30Al, для

которых значение FWHM полосы симметрии E2 (high)
находится в пределах 4.1−4.3 см−1 (табл. 3). Кроме это-

го, следует отметить, что в спектрах образцов 30N/0Al

и 30N/30Al наблюдается дополнительная особенность в

Таблица 2. Данные рентгеноструктурного исследования

слоев AlN

Время нанесения
0 с 30 с 300 с

атомарного алюминия

−→

10 R, м +31.9 +27.3 +32.7

мин σa , ГПа +0.53 +0.62 +0.52

FWHM (0002), угл. с 505 422 588

ρscrew, 10
9 см−2 0.55 0.39 0.75

FWHM (1015), угл. с 991 874 1010

ρedge, 10
9 см−2 4.91 3.82 5.1

30 R, м +75.0 +67.0 +34.7

мин σa , ГПа +0.23 +0.25 +0.59

FWHM (0002), угл. с 1029 656 803

В
р
ем

я
н
и
тр
и
д
и
за
ц
и
и

ρscrew, 10
9 см−2 2.3 0.94 1.4

FWHM (1015), угл. с 1507 832 961

ρedge, 10
9 см−2 11.3 3.5 4.6

Таблица 3. Результаты исследований образцов методом КРС

Время нанесения
0 с 30 с 300 с

атомарного алюминия

−→

10 1ω, см−1
−3.0 −2.9 −2.5

мин σa , ГПа +0.48 +0.46 +0.40

FWHM
4.4 4.3 4.8

E2 (high), cм−1

30 1ω, cм−1
−0.2 −0.6 +0.5

мин σa , ГПа +0.03 +0.1 −0.08

FWHM
5.1 4.2 4.1В

р
ем

я
н
и
тр
и
д
и
за
ц
и
и

E2 (high), cм−1

районе ∼ (613−614) см−1, которая может быть связана

с запрещенной в этой геометрии рассеяния фонон-

ной линией симметрии A1(TO). Появление этой линии,

вероятнее всего, указывает на небольшое отклонение

гексагональной оси слоев AlN от нормали к поверхности

образца в направлении, близком к 101̄2 [34].

Кроме того, методом ДРЛ измерялся радиус изгиба R,
который дает информацию об однородных латеральных

биаксиальных напряжениях (σa) сжатия (R < 0) или рас-

тяжения (R > 0). Величины σa рассчитывались по фор-

муле Стоуни [35], в расчетах учитывался изгиб исходных

подложек сапфира. Все образцы с толщиной нитридизо-

ванного слоя 1MC в независимости от времени нанесе-

ния атомарного Al были вогнутыми со стороны слоя с

однородным радиусом изгиба R ≈ −30м, что указывает

на наличие растягивающих напряжений в слоях, и зна-

чением σa в среднем около +0.55 ГПа. Растягивающие

напряжения в плeнках с толщиной нитридизованного

слоя 2MC в 2 раза меньше, чем в образцах с толщиной

нитридизованного слоя 1MC, за исключением образца

30N/300Al с 5-минутным экспонированием в потоке
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Рис. 5. Поляризованные спектры КРС исследованных слоев AlN. T = 300K, возбуждение с длиной волны 532 нм, геометрия

рассеяния z (xx)z (z совпадает с направлением роста слоя AlN).

Al, для него σa = +0.59 ГПa. Аналогичные результаты

были получены методом КРС (табл. 3). Величина 1ω в

таблице отражает разность между измеренной частотой

колебаний фононов симметрии E2 (high) и значением

657.4 см−1 для ненапряженного AlN, полученным в

работе [36]. Отрицательная разность частот означает,

что исследованные плeнки AlN растянуты. Напряже-

ния в плоскости слоев AlN определялись по формуле

σa = 1ω/K, где K = −6.3 [36]. Все образцы с толщи-

ной нитридизованного слоя ∼ 1МС в независимости

от времени нанесения атомарного алюминия, характе-

ризуются значением σa в среднем около +0.45 ГПа.

Растягивающие напряжения в плeнках с толщиной нит-

ридизованного слоя ∼ 2МС практически отсутствуют.

Для образца 30N/300Al с 5-минутным экспонированием

в потоке Al напряжения имеют характер сжатия, для

него σa = +0.08 ГПа. Выявленные тенденции изменения

напряжений в слоях AlN по данным ДРЛ и КРС хорошо

согласуются.

Обнаруженные растягивающие напряжения в слоях

AlN на Al2O3 представляют собой нетривиальный ре-

зультат, поскольку различия объeмных параметров ре-

шeток Al2O3 и AlN должны приводить к возникновению

сжимающих напряжений в слоях AlN. Объяснить на-

личие растягивающих напряжений в слоях AlN можно

с помощью механизма, предложенного в работе [37],
предположив, что данный механизм будет превалировать

над сжимающими напряжениями, продиктованными па-

раметром решeтки подложки. В своей работе автор го-

ворит об образовании внутренних напряжений, которые

вводятся в слой AlN во время роста в процессе сращи-

вания отдельных островков. Уменьшение или отсутствие

растягивающих напряжений в слоях AlN с толщиной

нитридизованного слоя ∼ 2МС может являться след-

ствием компенсации растягивающих напряжений, возни-

кающих при сращивании островков AlN, сжимающими

напряжениями, обусловленными различием параметров

решeток AlN и Al2O3.

4. Заключение

В работе установлено, что нитридизация сапфира с

формированием на его поверхности ∼ 1МС AlN обес-

печивает последующий рост слоев AlN с более гладкой

поверхностью и лучшим кристаллическим качеством по

сравнению нитридизацией сапфира, формирующей более

толстый (∼ 2МС) слой AlN. Возможно, это связано с

тем, что увеличение толщины нитридизованного слоя

приводит к формированию большего числа отклоненных

зародышей AlN и увеличению количества инверсионных

доменов. Экспонирование нитридизованных подложек в

потоке атомарного алюминия оказывает влияние только

на структурные параметры слоев AlN. При времени

экспонирования, соответствующeм покрытию нитриди-

зованной поверхности сапфира атомарным алюминием в

∼ 2МС, FWHM рентгеновских рефлексов уменьшаются

по сравнению с образцами без нанесения алюминия, а

при дальнейшем увеличении времени экспонирования

кристаллическое качество плeнок ухудшается.

Таким образом, нитридизация, формирующая ∼ 1МС

кристаллической фазы AlN, и последующее экспониро-

вание в потоке атомарного Al, проводящее к покрытию

нитридизованной поверхности сапфира ∼ 2МС атомар-

ного Al, позволяют выращивать слои AlN методом

аммиачной МЛЭ с наилучшими параметрами.

Исследование выполнено при финансовой поддержке

РФФИ (17-02-00947, 16-32-00773, 16-02-00702).
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Abstract The influence of the additional thin aluminum layer,

deposited on the nitridated sapphire surface at different nitridation

levels, on the quality of the subsequent epitaxial AlN layers grown

by ammonia MBE technique was investigated. Sapphire nitridation

process which leads to the AlN 1-monolayer formation on the

sapphire surface provides smooth surface and best crystalline

perfection compared with sapphire nitridation, resulting in the AlN

2-monolayer formation. Change of the substrates exposition time

in atomic aluminum does not effect on the AlN subsequent layers

parameters.
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