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摘　要：采用离子源辅助中频反应磁控溅射技术在单晶硅及硬质合金基体上沉积ＡｌＮ薄膜，利用Ｘ射线衍

射仪（ＸＲＤ）、扫描电子显微镜（ＳＥＭ）、显微硬度计、薄膜结合强度划痕试验仪等对薄膜结构及性能进行表征，

着重研究了离子源对中频反应磁控溅射ＡｌＮ薄膜结构和性能的影响。结果表明：离子源的辅助沉积有利于

ＡｌＮ相的合成，当离子源功率大于０．７ｋＷ时，ＡｌＮ沿（１００）晶面择优取向明显，当离子源功率为１．３ｋＷ 时，

所沉积膜层有向非晶化转变的趋势。同时，随着离子源功率的增加，所沉积的ＡｌＮ薄膜致密度和膜／基结合

力均显著提高，而膜层沉积速率和硬度则呈先上升后降低的规律。
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０　引　言

　　氮化铝（ＡｌＮ）是一种性能优良的宽能隙直接

带隙结构Ⅲ Ｖ族化合物半导体材料
［１］。它具有

很多优异的物理、化学以及机械性能，如：高热导

率（３００Ｗ／（ｍ·Ｋ））、高禁带宽度（６．２ｅＶ）、高击

穿场强（１４×１０６ Ｖ／ｃｍ）
［２］以及良好的光学和力

学性能［３］，且与Ｓｉ、ＧａＡｓ等常用半导体材料的热

膨胀系数相近等。如此优异的性能使得 ＡｌＮ在

光学、电子元器件、机械、微电子和高频宽带通信
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等领域有着广泛的应用［１，４］。

目前，大部分的成膜方法均可用来制备ＡｌＮ

薄膜，如：化学气相沉积法［５］、反应分子束外延

法［６］、磁控溅射法［７８］等。虽然化学气相沉积法制

备的ＡｌＮ薄膜质量高，但其要求反应温度高，基

体材料范围受限制；反应分子束外延法也存在系

统复杂、生长速度慢、生长面积小等问题；磁控溅

射法应用的最为广泛，但由于磁控溅射技术离化

率低，所制备的ＡｌＮ薄膜综合性能不佳。

李朝阳等人［９］对离子源辅助磁控溅射Ｃｕ基

镀Ｃｒ层机械性能的研究表明，运用离子源辅助

沉积之后，膜层附着性能良好，铬膜硬度有了明

显增强，附着力、硬度等力学性能提高１０％以上。

文中采用中频反应磁控溅射结合阳极型气体离

子源技术制备 ＡｌＮ薄膜
［１０］，通过中频反应磁控

溅射法可解决因“靶中毒”引起的“打火”和沉积

速率大幅度下降的问题，同时利用离子源提高离

化率进行辅助沉积，以期获得综合性能良好的

ＡｌＮ薄膜，并重点研究了离子源功率对薄膜结构

和性能的影响。

１　试验部分

试验采用 ＡＳＭ６００ＭＴＧ多功能离子镀膜设

备。利用中频反应磁控溅射结合阳极层流型矩形

气体离子源进行ＡｌＮ薄膜沉积，其装置结构如图１

所示。该装置有４个尺寸为７２０ｍｍ×１２０ｍｍ的

非平 衡 磁 控 溅 射 靶 （Ｕｎｂａｌａｎｃｅｄ Ｍａｇｎｅｔｒｏｎ，

ＵＢＭ），其中２个靶装Ａｌ靶；２个长７２０ｍｍ的阳

极层流型气体离子源 （ＩｏｎＢｅａｍＳｏｕｒｃｅ，ＩＢＳ），

利用与靶同侧的离子源通入反应气体（Ｎ２）离化

后辅助沉积ＡｌＮ膜。

图１设备截面示意图

Ｆｉｇ．１Ｓｃｈｅｄｕｌｅｃｒｏｓｓ ｓｅｃｔｉｏｎｏｆｃｏｍｂｉｎｅｄＵＢＭ ＩＢＳ

ＰＶＤｕｎｉｔ

试验所用气体为９９．９９％的高纯氩和高纯氮

气，靶材用９９．５％的金属 Ａｌ。基体采用抛光的

（１００）单晶硅片（用于微观结构分析）和 ＹＧ６硬

质合金（用于力学性能测试）。分别用金属清洗

液及无水乙醇超声波清洗，烘干后放入真空室，

抽真空至５×１０３Ｐａ，通氩气至５×１０１Ｐａ，用离

子源结合偏压溅射清洗样片表面。所采用制备

工艺如表１所示。

分别采用ＰｈｉｌｉｐｓＸ′ＰｅｒｔＭＰＧＤＸ射线衍射

仪（ＸＲＤ）分析膜层相结构，Ｚｅｉｓｓｓｕｐｒａ４０型场发

射扫描电子显微镜观察膜层表面及截面形貌，

ＭＨ ５型显微硬度计测量膜／基硬度，ＨＨ ３０００

薄膜结合力划痕试验仪测量膜基结合力。

表１犃犾犖薄膜的制备工艺

Ｔａｂｌｅ１ＤｅｐｏｓｉｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＡｌＮｔｈｉｎｆｉｌｍｓ

Ｉｏｎｓｏｕｒｃｅｐｏｗｅｒ／ｋＷ Ｔａｒｇｅｔｐｏｗｅｒ／ｋＷ Ｎ２ｆｌｏｗ／（ｍＬ·ｍｉｎ
－１） Ｂｉａｓ／Ｖ Ｗｏｒｋｐｒｅｓｓｕｒｅ／Ｐａ Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃

０ ６ ５０ １００ ０．５ ２００

０．４ ６ ５０ １００ ０．５ ２００

０．７ ６ ５０ １００ ０．５ ２００

１．０ ６ ５０ １００ ０．５ ２００

１．３ ６ ５０ １００ ０．５ ２００

２　结果与分析

２．１　薄膜的形貌及厚度

图２是不同离子源功率下所沉积薄膜的表

面形貌图。经检测，图中白色颗粒为富氮的

ＡｌＮ。在离子源功率小于０．７ｋＷ 时，膜层较为

疏松，随着离子源功率的提高，膜层致密度明显

增加；当离子源功率达到０．７ｋＷ后继续增大，薄

膜晶粒逐渐长大，膜层致密度增加；当离子源功

率达到１．３ｋＷ 时，晶粒非晶化趋势较为明显，在

３４
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其表面看不出薄膜生长柱状晶的截面，并且膜层

非常致密。从图３不同离子源功率下膜层截面形

貌也可证实以上结果。离子源功率小于０．７ｋＷ

时，膜层柱状晶明显，并且排列不紧密，随着离子

源功率的逐步提高，膜层变得越来越致密细腻；

当离子源功率增加至１．０ｋＷ时，晶粒长大，出现

了片状的晶形；当离子源功率达到１．３ｋＷ 时，膜

层更加致密，连成一片。这主要是由于离子源功

率的增加，有效地提高了离化率，为沉积粒子提

供更多的能量，致使沉积在薄膜表面的颗粒逐渐

变大，当离子源功率大于一定程度后，膜层向非

晶化转变。

（ａ）０ｋＷ　（ｂ）０．４ｋＷ　（ｃ）０．７ｋＷ　（ｄ）１．０ｋＷ　（ｅ）１．３ｋＷ

图２ＡｌＮ薄膜试样表面形貌的ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．２ＳＥＭｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｓｏｆＡｌＮｔｈｉｎｆｉｌｍｓｓｕｒｆａｃｅｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｏｎｓｏｕｒｃｅｐｏｗｅｒ

（ａ）０ｋＷ　（ｂ）０．４ｋＷ　（ｃ）０．７ｋＷ　（ｄ）１．０ｋＷ　（ｅ）１．３ｋＷ

图３ＡｌＮ薄膜试样截面形貌的ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．３ＳＥＭｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｓｏｆＡｌＮｔｈｉｎｆｉｌｍｓｓｅｃｔｉｏｎｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｏｎｓｏｕｒｃｅｐｏｗｅｒ

４４
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　　图４为不同离子源功率条件下所对应的膜

层厚度。当离子源功率小于０．７ｋＷ 时，膜层厚

度随着离子源功率的增加而呈明显的上升趋势；

而当离子源功率超过０．７ｋＷ 时，膜层厚度基本

上是随着离子源功率的增加而降低。这主要是

由于离子源功率的增加，有利于提高气体离化

率，能够提供充足的Ｎ３ 与溅射出的Ａｌ３＋进行结

合生成 ＡｌＮ，从而提高沉积速率，使得膜层厚度

增加。然而随着离子源功率的继续增加，沉积粒

子流的密度和能量都得到进一步提高［１１］，具有高

能量的粒子以很快的速度沉积到膜层表面，沉积

粒子与薄膜表面发生碰撞，使粒子之间排列更加

紧密，形成膜层致密的薄膜，或者沉积粒子将能量

转移到薄膜表面的粒子上，使已沉积的粒子发生再

溅射［１２］；同时，由于Ｎ３ 的增加，使靶毒化加重，在

同一功率条件下溅射速率也会有所下降，进而薄膜

厚度变薄。故薄膜沉积是在上述原因共同作用下

发生的，前者在离子源功率较低时起主导作用，后

者在离子源功率较高时起主导作用。

图４ＡｌＮ膜层厚度与离子源功率的关系图

Ｆｉｇ．４ＴｈｉｃｋｎｅｓｓｏｆＡｌＮｔｈｉｎｆｉｌｍｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｏｎ

ｓｏｕｒｃｅｐｏｗｅｒ

２．２　薄膜的硬度

图５为ＡｌＮ膜层硬度随离子源功率的变化

曲线，从图中可知，随着离子源功率的增加，薄膜

硬度逐渐增大，当离子源功率超过０．７ｋＷ 时，膜

层硬度变化不大。这主要是由于当离子源功率

在０．７ｋＷ以内时，随着功率的提高，沉积粒子的

能量增加，沉积时，粒子与基体表面的碰撞增加，

使得沉积粒子与基体表面粒子的排列致密，使其

硬度提高；当离子源功率大于０．７ｋＷ 时，膜层致

密度及结构变化不大，硬度值基本稳定。

图５ＡｌＮ膜层硬度随离子源功率的关系曲线

Ｆｉｇ．５ ＨａｒｄｎｅｓｓｏｆＡｌＮｔｈｉｎｆｉｌｍｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｏｎ

ｓｏｕｒｃｅｐｏｗｅｒ

２．３　薄膜的膜／基结合力

薄膜的膜／基结合力（如图６所示）随着离子

源功率的增加而增加。这主要是由于离子源功

率的增大，使得轰击基材表面的粒子具有越来越

高的能量，为已经附着在基材表面的原子与基材

反应提供能量，借助于级联碰撞导致界面原子混

合，在薄膜初始形成阶段，形成原子混合过渡区，

提高镀层与基材的结合力［１３１７］，同时为成膜粒子

提供了能量，使其表面迁移能力得到提高，粒子

的注入效应得以增强，所以离子源功率越大，薄

膜的膜／基结合力越好。

图６膜／基结合力与离子源功率的关系

Ｆｉｇ．６ＡｄｈｅｓｉｏｎｏｆＡｌＮｔｈｉｎｆｉｌｍｓｖｓｉｏｎｓｏｕｒｃｅｐｏｗｅｒ

２．４　薄膜的相组成

图７为不同离子源功率下所制备膜层的

ＸＲＤ图谱。从图７可知，随着离子源功率的不

同，ＡｌＮ薄膜样品的ＸＲＤ图谱也发生了一定的

５４
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变化。当没有离子源辅助沉积时（离子源功率为

０ｋＷ），膜层中含有大量的Ａｌ相，而施加离子源

辅助沉积（离子源功率为０．４ｋＷ），ＡｌＮ相含量

显著提高，在（１００）、（００２）和（１１０）晶面均呈现良

好的结晶性。随着离子源功率的提高（离子源功

率大于０．７ｋＷ），ＡｌＮ相择优取向明显，沿（１００）

晶面生长，并且峰形宽化，馒头峰的趋势明显，

ＡｌＮ的衍射峰普遍左移。这可能是由于离子源

功率的增加使得沉积粒子的能量增大，使膜层的

内应力提高；结合图２和图３薄膜样品表面及截

面形貌图，晶界逐渐的模糊，说明也有向非晶转

化的趋势。

图７不同离子源功率下所制备膜层的ＸＲＤ图谱

Ｆｉｇ．７ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆＡｌＮｔｈｉｎｆｉｌｍｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｏｎ

ｓｏｕｒｃｅｐｏｗｅｒ

３　结　论

（１）随着离子源功率的增加，所沉积的 ＡｌＮ

薄膜致密度和膜／基结合力均显著提高，而膜层

沉积速率和硬度则呈先上升后降低的规律。

（２）离子源的辅助沉积，有利于ＡｌＮ相的合

成，当离子源功率大于０．７ｋＷ 时，ＡｌＮ沿（１００）

晶面择优取向明显，并且随着离子源功率的提

高，所沉积膜层有向非晶化转变的趋势。
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