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采用金属有机物化学气相沉积技术在 ! 面蓝宝石衬底上制备了 "面 *+,薄膜，用熔融的 -./在 ($$ 0对样品
分别腐蚀 #1$，#12和 "1$ 3456用扫描电镜、原子力显微镜、7射线衍射谱和阴极射线荧光对腐蚀前后的表面形貌进
行分析 6研究表明，($$ 0下腐蚀 #12 345后出现了长平行四边形的条纹状，这是由于无极化的 "面 *+,表面极性各
向异性，#向与$向上 ,原子悬挂键密度不同，同时稳定性不同，对 ./8 离子的吸附能力不同造成的，其中沿 # 方
向易于腐蚀 6同时，"面 *+,腐蚀后出现了六角突起 6我们认为这与穿透位错有关，而其形貌则与 *+,薄膜的位错
局部极性有关 6
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# 1 引 言

作为第三代半导体的代表，*+,和其他的!族
氮化物材料在微电子和光电子材料领域有着重要应

用 6通常外延生长沿 #（［$$$#］）方向，而在 # 面蓝宝
石上得到的 # 面!@"族氮化物材料的结构不具有
中心反演对称性，并且!族元素的原子和 ,原子的
电负性相差很大，又由于与衬底的晶格失配，导致

*+,及其异质结在［$$$#］方向具有很强的自发极化
和压电极化，极化效应的存在对材料特性和器件性

能有重要的影响［#—2］6极化效应在!@"族氮化物外
延层中产生较高强度的内建电场，内建电场的存在

使能带弯曲、倾斜，能级位置发生变化，发光波长

发生红移；同时由界面电荷产生的电场还会使正负

载流子在空间上分离，电子与空穴波函数的交迭变

小，使材料的发光效率大大降低［2］6避开极化效应的
最根本方法是生长非极性面的 *+,基材料，从而彻
底消除极化效应的影响 6目前普遍采用的用于制备
非极性 *+,基材料的技术途径有以下两种：（#）在
#@J4>A." 的衬底上利用分子束外延（K=?）技术生长

（##$$）$ 面 *+,［9，)］；（"）在 !（##$"）面蓝宝石衬底上
用 K=?，金属有机物化学气相沉积（K.<LM）和氢化
物气相外延技术生长 " 面（ ##"$）*+,材料［’—##］6 与
#@J4>A." 相比，! 面蓝宝石因其在高温下稳定，且在
其上生长的 *+,材料背底掺杂浓度低等原因，是一
种更有前途的衬底材料，因此 ! 面蓝宝石上生长 "
面 *+,成为这一领域的一个研究热点 6但此类材料
存在很多基面堆垛层错和穿透位错，其密度分别可

达 #$2 I38 #和 #$#$ I38 "［%，##］，对材料发光有着重要

影响 6
显示位错的方法之一是化学腐蚀，但大部分都

是应用于 # 面 *+,，表面的腐蚀坑能够清晰地显示
材料中的螺位错和刃位错 6对此，我们尝试用此方法
腐蚀 ! 面宝石上生长的 " 面 *+,，用扫描电子显微
镜（N?K），原子力显微镜（>OK），7射线衍射（7PM）
和阴极荧光（<J）分析它和材料缺陷的关系，并与 #
面对比，有助于我们对 " 面 *+,的特性的了解 6

" 1 实 验

实验中采用 K.<LM设备在 ! 面（ ##$"）蓝宝石
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衬底上外延生长 ! 面（ !!"#）$%&薄膜，其中 $%和 &
源分别为三甲基镓（’($%）和氨气（&)*）+外延层生长
温度和压强分别为 !!## ,，!-# . !#/ 0%+’($%和 &)*

流量分别为 *#和 /###!1234156，生长厚度为 *!1+之
后将样品进行腐蚀，腐蚀剂为熔融的浓度比为 !7!的
89):&%9)，并加入 !# ;<=的 (>9+在实验初期就将
样品置于腐蚀剂中，通入 &" 气加热，当达到指定的腐

蚀温度截断 &" 气通入 9" 气，开始腐蚀，到指定时间

时截断 9" 气通入 &" 气，直到室温 +腐蚀温度为 /##
,，时间分别为 !-#，!-?和 "-# 156+

* - 结果和讨论

图 !给出了样品腐蚀前表面 @A(像和 BC(像，
图中箭头均指向 " 方向 +从图 !可以看出，样品表面
充分联合，为二维生长模式 + ! 面 $%& 典型的表面
特征就是在表面出现三角坑，类似的三角坑在文献

［D］中也有描述 +如图 !（%）所示，三角坑长边垂直于
" 轴，同时伴有波浪形条纹与 " 轴平行 +而三角坑的

顶端对应着波浪条纹的谷底，样品表面粗糙度均方

根值为 "E-#FF 61+此类三角坑形成与生长条件有
关，易于在低温、高压和高"4#族元素含量之比
（"4#族元素含量之比约为 "###）下形成，这是由于
在较高的"4#族元素含量之比时释放的 )原子加
速表面分解速率，损伤了表面形貌［!"］+
图 "给出了样品双轴 GHI 扫描图和入射 G射

线沿 " 向和# 向时的摇摆曲线 +图 "（%）中的衍射峰
分别来自于 $%& 的（ !!"#）面，$ 面宝石衬底的
（!!#"）面，（ ""#/）面衍射，没有其他面 $%&的衍射
峰 +这表明获得外延材料是单一取向的 ! 面 $%&+图
"（J）中沿 " 向入射时双轴衍射峰的半峰高宽
（CK)(）为 #-"!DL，结晶质量较好，当沿 # 向入射
时，CK)(为 #-FDML+如图 !（J）所示，结晶质量的各
向异性和表面波浪条纹均是由于在 " 向和 # 向上
$%原子扩散长度不同，生长速率不同所致［!*，!/］+图 *
所示为 ! 面 $%&原子结构，在 " 面上悬挂键均为 &
原子悬挂键，密度为 !!-/461"；而 # 面上悬挂键密
度为!" - !461"［!?］，其中只有一半为&原子悬挂键，

图 ! 腐蚀前样品表面形貌图 （%）@A(像，（J）BC(像，右侧灰度条表示表面高度

图 " GHI谱及 "向与#向的摇摆曲线 （%）GHI谱，（J）入射沿 "向和#向的摇摆曲线
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密度为 !"#$%&’ (对于二维的生长模式，材料按原子
层逐层生长，因此影响 )* 原子扩散长度的为生长
层内沿 ! 向的 +原子悬挂键密度，而单原子层 ! 向
上 +原子悬挂键密度与 " 面上的 +原子悬挂键密
度相关，" 向 +原子悬挂键密度与 ! 面的 +原子悬

挂键密度相关，也就是生长层内 ! 向上 +原子悬挂
键密度比 " 向上的密度小，这就导致了 ! 向上 )*
原子扩散长度较长，生长速率快，质量较好［#,，#-］(如
果 ! 向比" 面生长速率过快，便会导致波浪条纹的
产生 (

图 , # 面 )*+正面原子结构图

图 - 不同腐蚀时间的 )*+表面形貌 （*）腐蚀前 ./影像，（0）腐蚀 #"1 &2%，（3）腐蚀 #"4 &2%，（5）腐蚀 ’"1 &2%

图 -（*）给出了样品腐蚀前表面 ./ 影像，图
-（0），（3）和（5）分别为样品腐蚀 #"1，#"4和 ’"1 &2%
后的表面 678 像，黑色长箭头均指向 ! 轴 (由图
,（0）可以看出，沿 ! 方向很容易被腐蚀，以三角坑为
终点，开始被腐蚀，与图 #（0）中三角坑顶端对应波

浪纹谷底非常相像 (图 -（3）为样品腐蚀 #"4 &2%的
表面形貌，与图 -（0）对比后可以看出，随着时间加
长，外表面三角坑消失，沿着堆垛两侧壁继续腐蚀，

成对出现类似于箭芒的成对起伏状平行四边形条

纹 (当腐蚀深度加深，“箭芒”密度增大，相互交叠，条
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纹间距约为 !" #$如图 %（&）所示 ’图 %（(）为样品
%)) *下腐蚀 +,) $-#的表面形貌，由此可以看出，
表面成岛状，形成于生长初期 ’此条件下被认为是过
腐蚀，如改变腐蚀温度，并没有太大差异 ’
对于图 %（&）! 面 ./0腐蚀后的表面形貌，有以

下两种原因：第一，极性的各向异性 ’仔细观察图 1
和图 %（&）就会发现，腐蚀后的表面形貌和腐蚀前的
条纹确有很相似之处 ’条纹的形成是由于 ! 面 ./0
的极性的各向异性，0 原子悬挂键密度不同，导致
./原子的扩散长度不同引起的 ’而某一方向上的 0
极化更容易吸引 234离子，因此 234离子在 " 向的
扩散长度较长，更容易与 ./原子结合腐蚀样品［15］’
第二，腐蚀后成对“箭芒”中间的 缝隙对应着堆垛层

错 ’图 %（/）给出的是腐蚀前 ! 面 ./0的 67影像，有
很明显的沿 " 向的黑线 ’根据 67成像原理，一般认
为黑点或黑线处对应着非辐射复合中心，一般是由

位错或缺陷引起，说明此方向上存在某种缺陷 ’成对
“箭芒”中间的缝隙，条纹密度大约在 + 8 1)9 &$4 1，

与堆垛层错密度一致 ’虽然对于 ! 面 ./0，常见的
#1 型基面堆垛层错在 " 面内沿$ 向，但由于生长条
件的不同也可能在其他面内产生，:;<$［1=］就曾发现
>?0单晶（ 1+1)）面内的层错，@A$?A;等［1"］也曾经对
用氢化物气相外延生长的 ./0上切下的 ! 面 ./0
进行过研究，发现有成对四边形形貌，被认为是堆垛

层错，但方向与我们有区别，这有待进一步研究 ’
值得注意的是，在图 %（&）右下方出现的六角突

起，类似于 " 面 ./0，腐蚀之后会出现六角坑 ’不同
形貌对应着样品内部的刃位错、螺位错和混合位错 ’
如图 9所示，其中标记为 1，+，!的位错分别为螺位
错、刃位错和混合位错［15，1B］’图 %（&）中的六角突起
形成的原因还不清楚，但很可能与穿透位错有关 ’因
为对于 ! 面 ./0，6;/CA#等［B］发现线位错平行于生
长方向（ 11+)），相应的螺位错伯格斯矢量 % D
E（11+)），而刃位错伯格斯矢量 % D E（)))1），因此
与线位错有关的腐蚀形貌一定是坑或突起 ’ 他们也

曾经用 36?腐蚀 ! 面 ./0，发现有六角缺陷并被认
为是螺位错，但并未详细报道 ’图 %（&）右下方之所
以是六角突起而不是六角坑，很可能与穿透位错露

头处的局部 ./极化有关，因为这样 234 离子不易

被吸附，腐蚀速率相对周围较慢［15］，因而形成了六

角突起 ’

图 9 "面 ./0腐蚀后表面形貌

%, 结 论

本文分析了腐蚀前后蓝宝石衬底上 ! 面 ./0
的表面形貌 ’对于 ! 面 ./0，在 %)) *下腐蚀 1,9
$-#较为合适 ’腐蚀之后会出现类似于“箭芒”的长
平行四边形对称状条纹，有些地方也会出现六角突

起 ’通过和 " 面 ./0对比，我们分析认为，出现长平
行四边形对称状条纹的原因如下：对于无极化的 !
面 ./0表面极性各向异性，" 向与 $ 向上 0原子悬
挂键密度不同，同时稳定性不同，对 234 离子的吸

附能力不同所致，或者是堆垛层错所致，其中沿 "
向易于腐蚀 ’同时，! 面 ./0腐蚀后出现了六角突
起，我们认为它与穿透位错有关，其形貌与 ./0 薄
膜的位错局部极性有关 ’

［1］ F$ G H，@I??$A;，2JJ G，HIK$A; >，H&KI?L M，3/#N?A-OA; > 1BB"

&’() ’ *+, ’ P !" QB%!9

［+］ 7/#NA; Q，H-$I# G，2;O-L R，SA?AT/#IU 0 V，P/;UT- >，>#(;A Q，

.I(?AWUT- X 1BBB -../ ’ &’() ’ 0+11 ’ "# !"+=

［!］ 7AJAYC;A S，XI;A? >，./??/;O X，V/?-A;&-I V，>??AN;A G，.-? P，

X/OK-A< 3，:/$-?/#I P，.;/#(ZA/# 0，X/UU-AU G +))1 -../ ’

&’() ’ 0+11 ’ "$ 1+9+

［%］ V/TA<&K- V，[AOLA? 6，\/$/N<&K- H，H/T/- 3，>$/#I 3，>T/U/T-

F，@/#ATI \，0/T/N/W/ H，\/$/IT/ \，\/$/(/ 0 1BB" -../ ’

&’() ’ 0+11 ’ "% 15B1
［9］ 6-#NI?/#- Q，PIO&KT/;AC >，V/#N 3，XI;TI& 3，V;/AOO/ .，6I?-

.，7I$/U&I?I X，6/;?I > :，H/?/ M :，7<N?- S +))) &’() ’ *+, ’

P &’ +=11
［5］ [/?OA;A-O S，P;/#(O 2，V;/$]A;O >，.;/K# 3 V，XA##-NA; G，

B)9"1+期 崔影超等：利用金属有机物化学气相沉积技术生长的 !面 ./0表面形貌和位错的研究

Absent Image
File: 0



!"#$%&’(&) *，!&’+,& *，-.//0 1 2 3444 !"#$%& !"# 567
［8］ 9,&( 9 :，;"&<$=’ * >，?@( A 2，1@/=$%’$ >，B,"(0 C -，

D")&&E ! ? :，A"(0 2 *，F"(0 C A，?’#’( ;，1,"( * G，

*")@$=" 2 -，2’.. H A，*’%+, * 9 9,/@，9,"’ I 3443 ’(() J

*+,- J .&## J $% KLMN
［5］ O0 2 * 3443 ’(() J *+,- J .&## J $" NK6M
［M］ 9)"<&( * H，P’# ? 2，A@ D，?Q&+= C ?，H&(I"")$ ? - 3443

’(() J *+,- J .&## J $% N6M
［L4］ O’" R，D@" F，*//(" F S，I’T’=.’" O，*/)=/+ 2 3446 / J 0#%,-# J

1%23#+ &’" L66
［LL］ 2"$=&.. I G，A@ D，*"%$@E" ?，9)"<&( * H，D’(’ - S，H&(I"")$

? -，?Q&+= C ?，O"="#@)" ? 344K ’(() J *+,- J .&## J $( L77N
［L3］ *T&)$ S，U"(*’. I，-&(0 9 F，?%’(&$Q)’(0 9 H，G."# C，D)&’%"$ C

G，H#’%)’&< U G，-&+,(’=/< G，?,"Q/<"./<" F，V<"(%$/< U 3443

/ J 0#%,-# J 1%23#+ &!# 3NN
［LK］ P’ H ?，9,&( 2，F@ 2 I，B,&(0 R 2，2@"(0 :，B,/@ C * 344N

/ J 0#%,-# J 1%23#+ &#) L48
［LN］ O’ R，D@ F，*//( F S，I’T’=.’ O，*/)=/+ 2 3446 / J 0#%,-# J

1%23#+ &’" L66
［L7］ 2’)"#"%$@ 1，O’$,’T"#" 1，*/%/0"’%/ G，*’T"=& 2，VT&+,’=" F，

*"&E" S LMMM *+,- J 4#"# J 42) J G %*# 7K7
［L6］ ;"/ B F，2"/ F，B,"(0 C 9，B,"(0 C D，9,&( 2 D，O’ C F 3448

0+56 J / J 4&758269$8# J &$ N
［L8］ H)@# 9 * LM67 *+5)2- J :"; J %% KLK
［L5］ 1"#.&) ;，I/)T$’@= C，A&T,&) C P，-)&$W G，AXW(’"= *，;)W&0/)T

V 344N <$% J *+,- J / J ’(() J *+,- J &* 3N8
［LM］ 1"(0 C F，2@"(0 : ?，Y0"Z" S LMMM ’8#" *+,- J 456 J !$ LK83（’(

9,’(&$&）［康俊勇、黄启圣、小川智哉 LMMM 物理学报 !$ LK83］

!"#$%"&"’( )*+ +,-,./ "- !+0)1 ’#"2* 3(
4,/)& "#’)45. .%,45.)& 6)$"# +,$"75/5"*!

9@’ F’(0[9,"/ R’& B’[P’\ B,"/ 2/(0 *&’ :’( P’ F’ P’@ I’( ?/(0 P’[2/(0 B,"(0 !/(0 B,&(0 F/@[H/@
（ /5"6;-$ *%2=5685") >&, ."?2%"#2%, 2@ ’9="68&9 *+2#2658 "69 <)&8#%2658 :"#&%5")-，!"#526") ."?2%"#2%,

2@ :58%2-#%$8#$%&-，A&("%#7&6# 2@ *+,-58-，!"6B56; C65=&%-5#,，!"6B56; 3L44MK，0+56"）

（!&+&’<&E 3 ?&Q%&#]&) 3445；)&<’$&E #"(@$+)’Q% )&+&’<&E 8 GQ)’. 344M）

G]$%)"+%
Y( %,& $@]$%)"%& /^ %[$"QQ,’)&$ "[;"O ^’.#$ 0)/Z( ]T #&%". /)0"#’+ +,&#’+". <"Q/) E&Q/$’%’/( Z"$ &%+,&E ’( #/.%&( 1Y2[

O"Y2 ^/) L_4，L_7 "(E 3_4 #’(J ?+"((’(0 &.&+%)/( #’+)/$+/Q&， "%/#’+ ^/)+& #’+)/$+/Q&， R[)"T E’^^)"+%’/( "(E
+"%,/E/.@#’(&$+&(+& Z"$ @$&E %/ $%@ET ’%$ #/)Q,/./0T "(E E&^&+% J A& ^’(E %,"% &%+,’(0 ^/) L_7 #’( "% %,& %&#Q&)"%@)& /^ N44 ‘
’$ "QQ)/Q)’"%& ^/) "[;"O /( $"QQ,’)&$ $@]$%)"%& J H’^^&)&(% ^)/# 8[;"O Z,’+, $,/Z ,&a"0/(". Q’%$，"[;"O $,/Z$ Q")"..&./0)"#
$%)’Q$ J V( %,& E’)&+%’/( /^ 8 "a’$ ’% ’$ &"$’&) %/ ]& &%+,&EJ S,"% ’$ ]&+"@$& %,& Q/.")’%T /^ "[;"O ^’.#$ ’$ "(’$/%)/Q’+ Z,’+, .&"E$
%/ E’^^&)&(% "]$/)Q%’/( +"Q"+’%’&$ /^ Y2 ’/($ ’( E’^^&)&(% E’)&+%’/($ J A& ".$/ ^’(E ,&a"0/(". Q)/%@]&)"(+& /( %,& $@)^"+& Z,’+, ’$
"$$/+’"%&E Z’%, %,)&"E’(0 E’$./+"%’/($ J

,-./0123："[;"O，$%"+=’(0 ^"@.%$，Q/.")’%T
4566：6L84-，6L84C，5L64，85642

!-)/b&+% ’$ $@QQ/)%&E ]T %,& ?%"%& 1&T H&<&./Q#&(% -)/0)"# ^/) I"$’+ !&$&")+, /^ 9,’("（;)"(% O/J34469I64NM），%,& O"%’/(". 2’0, S&+,(/./0T -)/0)"#

/^ 9,’("（;)"(% O/$J 3446GG4KGLL5，3446GG4KGLN3），%,& O"%’/(". O"%@)& ?+’&(+& D/@(E"%’/( /^ 9,’("（;)"(% O/$J 6483L46K，64686478，

648KLL64635，64534L4644K）"(E %,& O"%@)". ?+’&(+& D/@(E"%’/( /^ C’"(0$@ -)/<’(+&，9,’("（;)"(% O/$J I134454LM）J

\ 9/))&$Q/(E’(0 "@%,/) J >[#"’.：aW.c(b@J &E@J +(

4L75 物 理 学 报 75卷


