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摘要：氮化铝薄膜在力学、光学、声学等领域有着广泛的应用前景．研究沉积条件对氮化铝薄膜的结

构、性能的影响具有重要意义．采用纯铝溅射靶、在不同的N：流量比率条件下．采用中频脉冲磁控溅射

在Si(001)衬底上制备出氮化铝薄膜．利用X射线衍射(XRD)、原子力显微镜(AFM)、椭偏仪研究了N。

流量比率对氮化铝薄膜的微观结构、表面形貌、厚度和折射率的影响．研究结果表明，氮化铝薄膜的微观

结构、表面形貌、厚度和折射率与N：流量比率有明显的关系。当固定其它沉积条件时．改变Nz流量比

率会改变薄膜的沉积速率。当沉积速率发生突变时。薄膜的折射率、微观结构、表面形貌也发生相应的变

化．在实验结果的基础上结合反应沉积的表面动力学因素分析了反应气体中N。流量比率对氮化铝薄

膜的表面形貌、微观结构、厚度和折射率的影响原因．
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氮化铝薄膜广泛应用于保护涂层和声表面滤波

器件LIj．直流磁控溅射、脉冲激光沉积、化学气相沉

积等技术都能沉积AIN。薄膜，研究发现这些方法

所沉积的AlN。薄膜的性能和结构都依赖于制备的

工艺条件，不同的工艺所沉积的AlN。薄膜在结构、

性能等方面有显著的差别睁副．磁控溅射的主要工艺

参数有功率、气压、偏压、基体温度和反应气体的比

例等．本文采用中频脉冲磁控溅射技术沉积AlN：

薄膜，重点研究了在反应气体中氮气质量流量比率

为0---50％时对所沉积的薄膜性能、形貌的影响，通

过结构、性能表征和材料表面动力学关系解释实验

现象．

1 实 验

实验在多离子源镀膜机上完成，磁控溅射靶直

径10 cm，磁控溅射电源采用脉冲频率40 kHz的单

极中频脉冲电源，脉冲电压最大值1000 V．中频脉

冲磁控溅射电源的一端接真空室，另一端接溅射靶．
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圆形真空室连接分子泵，极限真空约为3×lO～Pa，

放电溅射铝靶纯度为99．999％，放电气体为Ar和

N。的混合气体，两者的纯度都在99．99％以上．沉

积气氛中的氮气比例通过调整Ar和Nz的流量来

调节，充入反应气体后，真空室的压力保持在0．4～

0．5 Pa，基体正对溅射靶且两者的距离约为20 cm，

功率保持在800 W，沉积时间2 h．试样的清洗程序

为：先用酒精浸泡，用超声波清洗，再用酒精冲洗后

用热风吹干．基体为Si(001)，在溅射沉积薄膜之前

用小功率溅射清洗10 min去除氧化层．为防止样品

温度过高，浮置基体，在沉积过程中基体不加热．用

铠装K型热电偶测得基体的温度约为120℃．Ar

和N。的流量用气体流量计调节，由式(1)计算Nz

在反应气体中的流量比率，

妒(N2)=瓦嵩‰×100％， (1)

式(1)中，F(N2)和F(Ar)分别表示N：和Ar的流

量，mL／min．

在大气环境、室温条件下用Agilent Olympus
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Ix7原子力显微镜分析薄膜的表面形貌．用Rigaku

D／max 2400型X射线衍射仪分析薄膜的微观结

构，x射线衍射仪的工作参数：Cu Ka I射线，加速

电压45 kV，工作电流40 mA，射线的掠入射角3。，

2口扫描范围20。～80。．用M-2000Ⅵ型椭偏仪测量

薄膜的折射率，光谱范围370～1700 nm．用PDA一

5500型直读光谱仪测量AlN，薄膜的成分．用原子

力显微镜的数据处理软件计算薄膜表面的均方根粗

糙度(RMS Roughness)．

2结果和讨论

在不同N。流量比率条件下所沉积的AIN，薄

膜的原子力表面形貌如图l所示．薄膜的表面粗糙

度和沉积速率与N：流量比率之间的关系分别如图

2和图3所示．

(a)驴(N：)=OI(b)妒(N2)=0．5％I(c)9(N2)=5％I(d)9(N2)=50％

Fig．1 AFM micrographs of AIN，films as a function of nitrogen matter flow ratio

由图2可见，在9(Nz)=O的条件下，薄膜样品

的表面粗糙度R。有最大值(4．6 nm)，随9(N：)的增

加，薄膜的表面粗糙度有所降低．当9(Nz)----0．5％

时，薄膜样品的表面粗糙度约为0．7．由图1(b)可观

察到在9(Nz)----0．5％时沉积的薄膜，其表面形貌在

整体上很平滑，在较大的范围内(AFM图片的尺度

是3弘m)薄膜的颜色深浅略有变化．

反应气体中N2流量比率的变化也带来溅射效率

和离化率、沉积速率等方面的变化．如图3所示，随着

反应气体中N2流量比率的增加，沉积速率显著降低．
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当9(N2)=0时，沉积速率2．5 rim／rain，当9(N2)一

5％时，沉积速率下降到0．3 rim／rain左右．随反应气

体中N：的增加，反应气体对溅射靶的毒化效应逐渐

增大．脉冲中频磁控溅射虽然能够避免形成溅射靶表

面的微小电弧，但溅射速率仍然会随着反应气体中

N：的流量比率的增加而降低，为提高效率，在较高的

沉积速率下获得表面形貌良好的沉积薄膜，应将中

(N2)控制在0．5％左右．

图2 AIN．薄膜表面均方根粗糙度与N：流量比率之间的

关系

Fig．2 RMS roughness of AIN．films as a function of nitro·

gen flow ratio

图3沉积速率与N：流量比率之间的关系

Fig．3 Deposition rate of AlM films aS function of nitrogen
flow ratio

图4(a)和图4(b)分别为反应气体中9(N2)=

0。50％时薄膜样品的XRD谱．hcp—AIN薄膜的择

优取向一般为(100)，(Ii0)和(002)衍射峰，但实验

中没有出现这些典型的衍射峰，图4(b)显示在20=

56．97。处有一个明显的衍射峰，对应的结构是单晶

硅基体在射线掠入射分析时出现的(311)晶面，推测

这可能是由于hcwAIN薄膜样品的厚度比较小，导

致薄膜样品结构的信号不明显．

图4不同N：流量比率条件下AIN，薄膜的XRD谱

(a)矿(N2)=OI(b)妒(N2)=50％

Fig．4 Typical XRDpatterns of the AlM films at anitrogen
matter flow ratio of 0 and 50％

图5是采用椭偏仪研究沉积在单晶硅基体上的

AIN，薄膜的折射率与反应气体中N。流量比率之

间的关系．由图5可见，当入射光的波长在300 trim

左右时，随反应气体中N：流量比率的增加，样品的

折射率急剧降低．一般情况下，块体AlN，晶体的折

射率”≈2．1，试验中，当妒(N：)=50 oA时，AlN，薄

膜的折射率行≈1．53，当妒(N2)=0．5％时，咒≈1．

83，推测这种影响来自于薄膜致密度的差异【g]．根据

公式JII一及瓦暑‰．-j-fl-算出薄膜的厚度h，式
中入。和入：是两相邻反射谱峰的波长．行，和行。是与

其相对应的折射率．

褥
摇
辖

围5 AIN，薄膜的折射率与9(Nz)的关系

Fig．5 Refractometer index of AIM films as function of ni—

trogen matter flow ratio
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用直读光谱仪分析A1N，薄膜的成分，一般条

件下，AIN，薄膜暴露在空气中会吸附空气中的氧气 参考文献：
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Study of deposition and properties of aluminum nitride thin films

by mediate frequency pulsed magnetron sputtering

MU Zong-xin．LIU Sheng-guang。WANG Zhewwei．GONG Fa-quan．JIA Li。MU Xiao-dong

(Laboratory of Materials Modification 6y Laser·Ion and Electron Beams。Dalian University of Technology．Dalian

116024．China)

Abstract：Aluminum nitride(AIN)thin films have extensively application in mechanical，optical and acous．

tical fields．It is of great importance to study correlation of properties of aluminum nitride thin films with

deposition conditions．Aluminum nitride thin films have been deposited onto a silicon(001)substrate by a

mediate frequency pulsed magnetron sputtering of a pure A1 target using different gas(Ar，N2)mixtures

at fixed other conditions．The properties of morphology，microstructure，thickness and index of refractory

of aluminum nitride thin films were investigated by X—ray diffractometry(XRD)，atomic force microscopic

(AFM)，ellipse—polarize spectrophotometer．The surface morphology，index of refractory and deposition

rate was found tO depend distinctively upon the different nitrogen matter flow ratio conditions．The nitro—

gen matter flow ratio changes deposition ratio of aluminum nitride thin films at fixed other conditions．Mo—

reover,the morphology，microstructure and index of refractory of films show transition with this opera—

tion．The effect of the nitrogen matter flow ratio 0n the properties of films was analyzed form experimental

results and surface dynamics．

Key words：aluminum nitride；morphology；index of refractory；magnetron sputtering
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