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在蓝宝石衬底上通过金属有机物化学气相沉积（*+,-./012-345 56+*45-. 7-801 9+80:4,403，;<=>?）方法外延生长的

@-A 薄膜具有良好的结晶品质，!*43 达到 &B##C D 结合卢瑟福背散射E沟道（FG,6+1H019 I-5J:5-,,+1432E56-33+.432，FKLE

=）和高分辨 M 射线衍射（6426/1+:0.G,403 M/1-N 94HH1-5,403，OMF?）的实验测量，研究了不同剂量和不同角度 ;2P 注入

@-A 所造成的辐射损伤 D
实验结果表明，随注入剂量的增大，晶体的辐射损伤也增大，注入剂量在 " Q "#"’ -,0*E5*& 以下，!*43 小于

)B%$C，" Q "#"R -,0*E5*& 是 ;2P 注入 @-A 的剂量阈值，超过这个阈值，结晶品质急剧变差，!*43 达到 &(B’C；随机注

入比沟道注入的辐射损伤大，且在一定范围内随注入角度的增大，损伤也增大，在 ) Q "#"’ -,0*E5*& 剂量下偏离

〈###"〉沟道 #S，)S，RS，(S时的!*43（C）分别为 RB&$，$B)R，"#B#R，"#B$’；经过 %##TE"#*43 P "#’#TE&#: 两步退火和

"###TEU#: 高温快速退火后，晶体的辐射损伤都有一定程度的恢复，而且 "###TEU#: 高温快速退火的效果更好，晶

体的辐射损伤可以得到更好的恢复 D
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!国家自然科学基金（批准号："#U%’##)）和北京大学 &##) 年度校长基金资助的课题 D

! V/*-4.：:9N-0Y8JGD +9GD 53

" B 引 言

近年来，@-A 以其优良的光电特性，受到半导体

材料领域的广泛关注和重视，并被誉为“第三代半导

体”D @-A 是一种直接跃迁型的宽禁带半导体（!2 Z

UB)+>），由于其带隙宽度位于紫外范围，所以在短波

发光二极管（[V?）和短波激光视盘（[?）方面有很大

的发展潜力［"，&］D @-A 还具有较高的激子束缚能（!I

Z &$*+>），容易形成电子空穴对，而且在室温下可

以形成有效激子发射［U］D 此外，@-A 材料还具有高

的热导率、稳定的化学性质、硬度大、熔点高等优良

性质，在紫外探测器、高功率电子器件和高频器件方

面也有广泛应用前景［)，’］D 现在，高质量的 @-A 单晶

薄膜已经可以通过分子束外延（;KV）、激光脉冲沉

积（\[?）、金属有机物化学气相沉积（;<=>?）等方

法在蓝宝石、L4= 等衬底上外延生长得到［R，%］D
为了使 @-A 在更多的领域发挥更大的作用，对

@-A 掺杂注入改性的研究也越来越深入 D 例如注入

OP ，O+P ，AP 等提高 @-A 薄膜的电阻率；注入 ;2P ，

=-P ，K+P 等使 @-A 实现 3 型到 8 型的转变；注入稀

土离子 V1U P ，\1U P ，VGU P 等改变 @-A 的发光特性；注

入 ;3P ，]+P ，A4P 等离子使 @-A 产生铁磁性［$—""］D
@-A 改性一般是通过在晶体生长过程中掺杂改性离

子或者在 @-A 成膜后通过注入机注入所需的改性

离子，后者具有更明显的优势，因为它不受晶体对注

入离子固溶性的影响，原则上可以注入任意的离子，

注入剂量、浓度和分布可控，并可以在不同温度进

行，而且由于注入机有磁分析系统，它不受注入离子

初始源纯度影响 D
但是，一般情况下注入离子后会产生较大的辐

射损伤，通过退火处理等手段可以实现原子替位，恢

复一定损伤 D 因而，了解和研究注入后的损伤以及

如何减小和消除这些损伤对 @-A 材料及其他材料

的改性都具有明确的指导意义，以期优化得到最好

的注入剂量和注入方式 D 本文通过 FKL 和 OMF? 实

验方法对不同条件下注入 ;2P 后 @-A 晶体的辐射

损伤作了比较和研究 D
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!" 实 验

实验中的 #$% 样品是用 &’()* 方法在蓝宝石

衬底上沿 ! 轴取向生长的，厚度大约为 +"!,!-.

&/0 注入是在比利时鲁汶大学 123 的离子注入机上

进行的，注入能量为 4567). !5567) 和 85567) 的注

入能量已经有报道［+!］，退火后损伤仍然很大 . 我们

选择了不同剂量和不同方向进行注入，注入条件及

退火方式如表 + 所示 .

表 + 样品注入剂量和注入方式基本信息

样品编号 注入剂量9（$:;-9<-!） 注入方式 退火方式

" 5 无 无

# + = +5+8 沟道注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

$ 8 = +5+8 沟道注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

% 8 = +5+8 沟道注入 +555?9C5B

& + = +5+4 沟道注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

’ + = +5+4 沟道注入 +555?9C5B

# 8 = +5+4 沟道注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

( + = +5+D 沟道注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

) 8 = +5+4 8E随机注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

* 8 = +5+4 DE随机注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

+ 8 = +5+4 FE随机注入 >55?9+5-@A 0 +545?9!5B

卢瑟福背散射9沟道实验是在北京大学物理学

院 ! = +">&7) 静电加速器背散射9沟道束流线上进

行的，入射离子为 G70 ，能量为 !"5!C&7)，探测器为

HI—3@ 面垒半导体探测器，分辨率为 +467)，探测散

射角为 +D4; . 样品被固定在真空靶室（真空度为（C
= +5J 8K$）中的三轴定角器上，可以进行三维任意旋

转和平移，精确度为 5"5+;，可以精确控制离子束与

待测样品的角度和位置关系 . 我们利用背散射技术

测量了样品的厚度、成分和结晶品质 .
高分辨 L 射线衍射实验是在比利时鲁汶大学

MNI67N *,OP@B<;Q7N 系统上进行的，所用 L 射线为 (I
的 +"线（#R +"4854DS）. 样品固定在一个四圆（!，

!"，#，$）测角器上，!和 !"角为同一转轴，平行

于样品表面，"为 MN$// 衍射角，$轴垂直于样品表

面，#角为样品表面和水平面之间的夹角 . 我们对

样品（555!）面进行了"—!"扫描 .

C " 结果讨论

!"#" 卢瑟福背散射$沟道（%&’$(）

TM39( 是一种精度高、无损伤的测量样品组分

和厚度的实验方法［+C］. 我们测量了所有待测样品的

随机谱和〈555+〉沟道谱，典型的测量结果如图 + 所

图 + #$% 样品 TM39( 实验〈555+〉沟道谱和随机谱

示，并通过 TU&K 程序［+8］模拟计算样品的厚度和组

成 . 由于 &/ 元素原子质量比 #$ 小，在 TM39( 的实

验谱中 并 看 不 到 明 显 &/ 元 素 的 特 征 信 号，但 是

&/0 注入造成的损伤却表现在晶体的结晶品质#-@A

上，结晶品质#-@A定义为样品近表面小区间内（避开

损伤峰）〈555+〉沟道谱和随机谱产额之比 . 表 ! 为

所测样品的结晶品质#-@A，图 ! 和图 C 分别为各个

注入剂量和各个注入角度样品的〈555+〉沟道谱，图

8 和图 4 分别为#-@A随注入剂量和注入角度的变化

曲线 .
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表 ! 所测样品退火前后结晶品质!"#$的比较

样品编号
注入剂量%

（&’("%)"!）

退火前

!"#$ %*

退火后

!"#$ %*

! + !,++ !,++

" - . -+-/ !,01 !,23

# / . -+-/ 2,42 2,33

$（高温快速退火） / . -+-/ — !,+5

% - . -+-3 /,45 /,2/

&（高温快速退火） - . -+-3 — !,!5

’ / . -+-3 1,!5 3,11

( - . -+-1 !0,3 -0,+5

) / . -+-3 5,/1 —

* / . -+-3 -+,+1 —

+ / . -+-3 -+,53 —

图 ! 各个注入剂量 6&7 样品的〈+++-〉沟道谱

图 2 各个注入角度 6&7 样品〈+++-〉沟道谱

可以看出，样品的〈+++-〉沟道 谱 产 额 随 注 入

89: 剂量和偏离〈+++-〉沟道角度的增大而增大 ; 所

以，一方面结晶品质!"#$随注入剂量的增大而变差，

图 / 退火前后结晶品质!"#$随注入剂量的变化

图 3 结晶品质!"#$随注入角度的变化

在 - . -+-1 &’("%)"! 的剂量下，结晶品质!"#$ 急剧变

差，高达 !0,3*，所以在 6&7 样品注入 89: 改性时，

注入剂量不能过大，- . -+-1 &’("%)"! 为一个阈值，超

过这个阈值样品将受到严重损伤 ; 如表 ! 和图 / 所

示，通过 4++<%-+"#$ : -+3+<%!+= 退火处理，样品

的辐射损伤有一定程度恢复，- . -+-1 &’("%)"! 的剂

量下，结晶品质!"#$ 已经恢复至 -0,+5* ; 另一方

面，随机注入比沟道注入对晶体造成的损伤要大，不

同的注入角度对晶体造成不同程度的辐射损伤，在

一定角度范围内（未偏离至另外的沟道），!"#$ 随注

入角度的增大而变差，/ . -+-3 &’("%)"! 剂量下偏离

〈+++-〉沟道 +>，/>，1>，0>时的!"#$（*）分别为 1,!5，

5,/1，-+,+1，-+,53 ;
另外，-+++<%2+= 高 温 快 速 退 火 的 效 果 比

4++<%-+"#$ : -+3+<%!+= 两步退火效果要好，晶体

的辐射损伤可以得到更好的恢复 ; 如表 ! 所示的

$，& 样品，经过 -+++<%2+= 高温快速退火后的结晶

品质!"#$恢复为 !,+5*，!,!5*，而相同剂量相同注
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入角度的 !，" 样品经过 !""#$%"&’( ) %"*"#$+",
两步退火之后结晶品质!&’(则为 -.**/，0.-0/ 1

!"#" 高分辨 $ 射线衍射（%$&’）

利用 2345 实验方法，我们对 678 样品（"""+）

面进行的"—+"扫描，可以分析得到由于 9:) 的注

入所造成的辐射损伤，并与 4;< 的分析结果相互验

证 1 图 = 为 678（"""+）衍射峰及其高斯拟和结果，可

以分别得到主衍射峰和损伤峰的峰位、半高宽、峰面

积和峰高度 1 根据峰位角 +!可以通过 ;>7:: 公式

+#,’(" ?# （%）

计算出 678 样品的 $ 轴晶格常数 !［0］1 经过拟和与

计算，可以得到各衍射峰的峰位 +"、对应 $ 轴晶格

常数 !、衍射峰面积、衍射峰宽度、衍射峰高度以及

损伤峰和主衍射峰面积之比 1 并将这些参数随注入

剂量和注入角度的变化做成曲线，如图 ! 和图 @
所示 1

图 = 678（"""+）衍射峰 67A,,’7( 双峰拟合

由以上分析可以得到，随着 9:) 注入剂量由未

注入增大至 % B %"%= 7CD&$E&+，晶格常数 ! 不断增大，

从初始的 *.%@@F 增大至 *.+"+F，沿 $ 轴不断被拉

伸，但注入剂量达到 % B %"%= 7CD&$E&+ 时，! 又有所

减小，这与 4;< 的实验结果不一致，然而我们并不

认为剂量增大到一定阈值后晶体损伤又减小，只不

过剂量很大时造成的损伤主要不再是面缺陷，而是

其他缺陷，如点缺陷 1 同时，随着注入剂量的增大，

衍射峰的高度和峰面积逐渐减小，半高宽、损伤峰与

主衍射峰的峰面积之比逐渐增大，这些都表明晶体

受到的辐射损伤越来越大，结晶品质变差，与 4;<
的结果一致 1

另一方面，在 0 B %"%* 7CD&$E&+ 的剂量下，随着

9:) 注入角度从偏离〈"""%〉沟道 "G增大至 HG，$ 轴晶

图 ! 3 射线衍射峰的峰位 +"，$ 轴晶格常数 ! 随注入剂量（7）

和注入角度（I）的变化

图 @ 3 射线衍射峰的半高全宽、峰高度、峰面积以及损伤峰和

主衍射峰的面积之比随注入剂量（7）和注入角度（I）的变化

格常数也由 *.+"+F 增大至 *.+"0F，3 射线衍射峰的

峰位、峰面积、宽度、高度、损伤峰和主衍射峰的面积
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之比等参数也有同样的变化趋势 ! 这同样说明在一

定范围内随注入角度的增大，离子注入对晶体造成

的辐射损伤也增大 !

" # 结 论

$# 随着 %&’ 注入剂量的增大，晶体薄膜受到的

辐射损伤增大，! 轴的晶格常数也增大，晶体沿 ! 轴

不断被拉伸，剂量超过一定的阈 值（$ ( $)$* +,-./

0.1），晶体损伤主要由面缺陷转变为其他缺陷 !
1 # 随机注入比沟道注入造成的辐射损伤大，而且

在一定范围内（未偏离至其他沟道）随注入角度的增

大，对晶体的辐射损伤增大，! 轴的晶格常数也增大 !
2 # 退火处理可以实现原子替位，恢复一定的辐

射损伤 !
" #$)))3/2)4 高 温 快 速 退 火 的 效 果 比 5))3/

$).67 ’ $)8)3/1)4 两步退火效果更好，晶体的辐射

损伤可以得到更好的恢复 !
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