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Si(111) 异质外延表面光滑 H-GaN 的制备和表征*
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摘 要: 使用 MOCVD 工艺在单晶硅衬底( 111) 面上异质外延六方 GaN。利用光学显微镜、原子力显微镜

( AFM) 、扫面电子显微镜( SEM) 、X 射线衍射( XRD) 及 Raman 光谱仪等多种分析方法对薄膜样品的结构、
形貌和光学性能进行表征和分析。测试结果表明: 得到的晶体为六方纤锌矿结构，主要晶面为( 0002) ，且

异质外延的 GaN 晶体质量良好，定向性好，表面光滑无裂缝。外延膜 GaN 中 E2( 高支) 声子模和 A1( LO)

声子模的拉曼峰相对于弛豫状态时发生了红移，说明 GaN 受到了张应力; 而 Si 的 AO 声子模的拉曼峰相

对于本征频率发生了蓝移，说明 Si 受到了压应力。
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Synthesis and characterization of heteroepitaxy
H-GaN on Si( 111) *
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Abstract: Hexagonal-GaN heteroepitaxy layers have been grown on Si ( 111 ) substrate by MOCVD． The
structure，morphology and optical properties of GaN epilayer is analyzed and characterized by various analysis
method such as optical microscope，AFM，SEM，X-ray diffraction ( XRD) ，and Raman spectra，etc． Test results
show that the crystal reveals the wurtzite structure with the( 0002) crystal orientation and the heteroepitaxial growth
of GaN has good single crystal quality，good directing property，smooth surface without crack． The Raman peaks of
E2 ( high) and A1( LO) phonon mode have red shift according to relaxed GaN，which might be related to the tensile
stress in GaN layer． But the AO phonon mode of Si have blue shift as its eigen frequency which shows the Si
substrate suffered compressive stress．
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0 引 言

第三代半导体 GaN 具有宽的直接带隙( 3． 4eV) 、强的

原子键、高的热导率等性质和强的抗辐射、抗腐蚀能力，使

其广泛应用于光电子、微电子器件，如蓝光 LED，UV 光电

探测器等; 同时也使 GaN 成为制备恶劣环境下使用的特种

器件的优选材料，如高温器件、抗辐照器件等［1］。由于自

发和压电极化诱导产生的 GaN /AlGaN HEMT 界面二维电

子气对界面应力状态极其敏感，利用这种效应可以制备出

在高温下应用的高灵敏压力传感器，可望在核反应堆、钻井

钻头、涡轮机引擎、星际探测等恶劣环境下应用［2］。

GaN 材料的衬底，在发光器件和微波器件领域已有大

量研究成果［3］。Si 基底不仅价格低廉，易于解理，可制成

低阻材料用作电极等，而且具有优异的微机电结构可加工

性，适合于制作 MEMS 器件。本文介绍了 GaN 外延膜的工

艺过程，并利用原子力显微镜、X 射线衍射仪和激光拉曼光

谱仪对外延膜进行了测试和表征，对于推广 Si 衬底上异质

外延 GaN 的应用前景和 GaN 基 MEMS 器件制作有很重要

的指导意义。

1 实 验

实验所用的 GaN 外延膜样品是利用金属有机化合物

气相外延( MOVPE) 工艺制备的，其设备为 Aixtron 公司的

ALX200。在异质外延 GaN 薄膜之前，对 Si 衬底进行清洗，

首先，在丙酮溶液中进行超声波清洗，并用去离子水进行冲

洗 5～ 10min ( 去除表面的有机物) ，而后，将Si衬底放入
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90 ℃的 H2SO4 ∶ HNO3 混和溶液中( 去除表面的重金属) ; 其

次，再将 Si 浸入 HCl∶ H2O2 ∶ H2O( 5 ∶ 3∶ 3) 70 ℃的溶液中氧

化 5min; 最后放入 1∶ 10 的 HF∶ H2O 溶液中浸泡 2min( 去除

表面的氧化物) ，并用去离子水冲洗 5～ 10 min。在制备过程

中以三甲基镓( TMGa) 、三甲基铝( TMAl) 和氨气( NH3 ) 分

别作为 Ga，Al 和 N 源，反应室压强为 2 × 104 Pa，H2 和 N2 的

混和气体作为载气。GaN 外延膜的生长采用两步生长法进

行: 首先，在 950 ℃生长约 60 nm 的 AlN 缓冲层，然后，升温

到 1 100 ℃外延生长 GaN 薄膜，生长完成后在 650 ℃ 的 N2

环境中高温退火 20 min，样品厚度约为 1． 5 μm。

2 实验结果

2． 1 光学显微镜观测结果分析

使用光学显微镜 50 倍条件下对 Si /GaN 样品的表面进

行观测，如图 1。样品 GaN 面的边缘处表面是光滑的，没有

裂缝和明显的缺陷，在样品 GaN 中间的显微镜图片，同样说

明 GaN 外延的一致性、致密性比较高。如果工艺和生长条

件不同，GaN 外延层由于残余应力的影响会造成表面产生

很多裂缝，但在本文中制备出的 GaN 外延层通过改进工艺，

增加 AlN 缓冲层，很好地减小了 GaN 外延过程中受到的由

于和硅的晶格失配( 约 17 % ) 与热失配( 约 53 % ) 而造成的

残余应力的影响，制备出表面无裂缝且光滑的 GaN 外延层。

图 1 样品 GaN 薄膜表面的显微镜图片

Fig 1 Microscope image of GaN thin films surface

2． 2 AFM 测试结果分析

利用原子力显微镜( AFM) 对生长好的 GaN 外延膜的

表面粗糙度和三维形貌特征进行检测和分析。
图 2( a) 为该外延片 2μm ×2μm 的面积上使用 AFM 的

探针扫描得到的二维表面形貌图，图 2 ( b) 该扫描区域的三

维形貌特征图，从图 2 可以外观察到外延层有很多岛状结

构，说明 GaN 是由最初的岛状结构然后形成外延层。通过

CSPM Imager 4． 0 软件对扫描结果进行分析，可以得到在

2 μm ×2 μm 的范围内，粗糙度小于 0． 72 nm，说明样品表面

非常光滑，没有裂缝和缺陷; 同时均方根值为 1． 02 nm，峰峰

值为 14 nm，说明样品表面很平整，台阶不清晰，外延生长得

到的 GaN 层质量非常高。

2． 3 XRD 物相测试分析

图 3 为衍射曲线合成图，可以看出: 在整个 φ 扫描角度

范围内，28． 6°，34． 8°，73． 14°都出现了衍射峰。将衍射图谱

与 JCPDS 卡片中 Si 和 GaN 的衍射峰对比可以确定，在图 3

中 34． 8°，73． 14°衍射峰分别对应的是六方 GaN( 0002) 面和

图 2 GaN 外延片的二维和三维形貌特征图

Fig 2 Images of 2D and 3D feature GaN thin films

( 0004) 面［4，5］。

图 3 外延 GaN 薄膜 XRD 衍射图谱

Fig 3 XRD patterns of GaN thin films

2． 4 Raman 光谱测试分析

对同一工艺条件下制备的 3 块样品进行拉曼光谱检

测。3 块 样 品 的 拉 曼 光 谱 如 图 4 所 示，可 以 观 察 到 在

521． 22 cm －1是 Si 的 AO 和 TO 声子模拉曼峰，相比于本征

频率 520 cm －1［6］，Si 的拉曼峰发生了蓝移，即材料受到了压

应力，Si 材料 ( 111 ) 面的 拉 曼 应 力 公 式 计 算 出 压 应 力 为

0． 53 GPa; 而在 566． 94 cm －1处有次强拉曼峰，GaN 在这个位

置上出现拉曼峰，只能是纤锌矿六方相 E2( 高支) 声子模引

起的，而六方 GaN 中不存在这个模，同时，在 733． 29 cm －1处

图 4 归一化样品拉曼散射光谱图

Fig 4 Normalized Raman spectra of the sample
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的拉曼峰则是六方 GaN 的 A1 ( LO) 光学声子模，但是，GaN

的这 2 个峰和弛豫状态的比较都发生了不同程度的红移，

说明材料受到了张应力，根据 Kisielowski［7］ 的经验公式计

算出张应力为 0． 25 GPa。通过比较 Si 衬底和 GaN 层受到

的残余应力，可以发现这个结果与扫描电子显微镜所观测

到情况很相似，这也说明了 AlN 缓冲层对于释放 GaN 外延

膜的残余应力起到了很好的效果。

3 结 论

通过原子力显微镜测试外延膜表面的形貌和粗糙度的

结果分析，发现 MOCVD 工艺外延生长出的 GaN 薄膜晶体

质量较好，表面光滑平整，粗糙度低。同时对样品进行 XRD

衍射和拉曼散射的测试，可以确定该样品外延膜衬底是以

单晶硅( 111) 晶面外延生长的 GaN 为六方纤锌矿结构，以

( 0002) 面 为 主 要 晶 面。利 用 MOCVD 外 延 技 术 生 长 的

六方 GaN纯度较高，晶向较好，表面光滑; 并且，AlN 缓冲层

有效释放了 GaN 外延膜中的残余应力，这对于避免 GaN 基

MEMS 器件因残余应力失效和进行 MEMS 加工都有很重要

的意义。
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