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Аннотация. Методами структурного анализа и оптической спектроскопии были исследованы 
свойства наноструктурированных пленок нитрида алюминия, полученных методом реактив-
ного ионно-плазменного распыления на подложках GaAs. Показано, что управление морфо-
логией, составом поверхности и оптическими функциональными характеристиками гетеро-
фазных систем AlN/GaAs(100) может быть достигнуто за счет использования подложек 
GaAs(100) с отклонением 4° к [110]. 

Ключевые слова: нитрид алюминия, реактивное ионно-плазменное распыление, арсенид 
галлия. 

ВВЕДЕНИЕ 
Среди материалов, используемых для создания 

диэлектрических покрытий, оптически прозрачных 
в широком диапазоне длин волн, нитрид алюминия 
занимает место и в последнее время привлекает 
особое внимание исследователей и технологов 
[1—4]. Для этого есть целый ряд причин. AlN яв-
ляется широкозонным полупроводником (E g~6 эВ), 
обладающим высокими значениями теплопровод-
ности, но в то же время малым коэффициентом 
теплового расширения, термической и химической 
стабильностью, отличными пьезоэлектрическими 
свойствами и высокой скоростью распространения 
акустических волн. Более того, совместимость 
с другими соединениями III—V, выбираемыми 
в виде подложки, позволяет нитриду алюминия 
быть наиболее перспективным материалом в про-
изводстве оптических, оптоэлектронных, высоко-
частотных электроакустических устройств и дат-
чиков, в солнечной энергетике, а также в сенсорной 
технике [5—8]. Кроме того, в последние годы по-
является большое количество работ, посвященных 

медицинскому применению оксидированного ни-
трида алюминия (AlNO) [9]. 

Существует широкий диапазон методов полу-
чения нитрида алюминия. В литературе представ-
лено достаточное число сообщений относительно 
роста AlN методами химического осаждения, 
эпитаксии из металлорганических соединений, 
молекулярно-лучевой эпитаксии, лазерной абля-
ции, реактивного ионно-плазменного распыления, 
реактивного магнетронного распыления. Авторами 
целого ряда работ показано, что возможен рост 
поликристаллических пленок нитрида алюминия 
на подложках большой площади различными ме-
тодами при достаточно низких температурах 
(<200 °C). При этом следует отметить, что основ-
ным материалом, используемым в качестве под-
ложки в процессах осаждения AlN, является Si 
[7, 8, 10—12]. 

Хорошо известно, что физические свойства 
пленки нитрида алюминия в значительной мере 
определяются его кристаллографической ориента-
цией, которая, в свою очередь, зависит от параме-
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тров и способов роста данных пленок. Не менее 
известным фактом является то, что нитрид алюми-
ния может кристаллизоваться в двух различных 
модификациях: кубической (сфалерит) и гексаго-
нальной (вюрцит). Понятно, что атомная структу-
ра конечного материала будет зависеть от ее раз-
мерного фактора (толстая или ультратонкая пленка, 
нанонити/столбики, нанокластеры) [13—17]. 
Следовательно, понижая размерность, а также 
используя различные методы роста, мы можем 
получить значимо-различные физические свойства 
у AlN [10, 11]. Но если текстурированные и/или 
кристаллические тонкие пленки нитрида алюминия 
с симметрией вюрцита могут быть получены от-
носительно легко, то синтез кубического нитрида 
алюминия в виде тонких пленок осуществляется 
значительно труднее. По нашим сведениям, суще-
ствует значительно меньшее количество сообще-
ний о получении AlN в виде тонких пленок со 
структурной цинковой обманки. Кроме того, мы не 
нашли работ, касающихся изменения структурных, 
морфологических и оптических свойств у пленок 
нитрида алюминия в зависимости от роста на раз-
лично ориентированных подложках. На наш взгляд, 
данное направление весьма интересно, т. к. рост 
AlN, как и Al2O3, в качестве диэлектрических про-
светляющих покрытий на зеркала резонатора Фаб-
ри–Перо для мощных полупроводниковых лазеров 
представляет собой очень перспективное направ-
ление применения. В технологиях эпитаксиально-
го роста для создания устройств оптоэлектронной 
компонентной базы зачастую используются раз-
лично ориентированные подложки. Исследования 
физических свойств нитрида алюминия в зависи-
мости от метода его получения, а также кристал-
лографической ориентации материала подложки 
являются весьма актуальными [18—21]. 

Таким образом, целью нашей работы стали 
исследования структурно-спектроскопическими 
методами особенностей роста, а также изменения 
физических свойств нанопрофилированных тонких 
пленок AlN, выращенных на разоориентированных 
подложках GaAs. 

ОБЪЕКТЫ, ТЕХНОЛОГИЯ 

И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ
	

С использованием метода ионно-плазменного 
распыления на подложках GaAs(100) были полу-
чены пленки нитрида алюминия. Для этого алю-
миниевая мишень бомбардировалась ионами 
азота в плазме особо чистого (99.999) азота без 
добавления аргона. Для осаждения диэлектриче-

ской пленкиAlN на образец были подобраны оп-
тимальные соотношения потенциалов катода, 
анода, мишени и подложки образца, а также дав-
ление азота в рабочей камере установки для устой-
чивого горения плазмы. Рабочее давление варьи-
ровалось в диапазоне 3—5∙10–3 мм рт. ст. Подлож-
ка образца за время процесса напыления разогре-
валась до (200—250) °C. 

Процесс образования диэлектрической пленки 
складывается из нескольких составляющих: а) об-
разование на поверхности мишени нитрида алю-
миния с последующим выбиванием ионами газа 
(азота) молекул нитрида с поверхности мишени, 
с дальнейшим осаждением на подложку образца; 
б) выбивание ионами газа атомов мишени с после-
дующим их соединением с атомами газа в межэлек-
тродном пространстве, в) осаждение атомов мише-
ни на подложку образца с последующим их взаи-
модействием на поверхности подложки с молеку-
лами газа; г) осаждение атомов мишени в виде 
металлического алюминия. Варьируя параметры 
процесса (ток катода, потенциалы анода, мишени 
и подложки образца, температуру подложки, дав-
ление рабочего газа в камере, степень очистки 
и состав рабочего газа), можно изменять соотно-
шение вкладов «а», «б», «в» и «г» в результирую-
щий процесс, меняя состав и свойства напыляемой 
диэлектрической пленки. Главным различием 
рассматриваемых технологических процессов яв-
ляется уровень концентрации остаточного кисло-
рода в начальный момент нанесения диэлектриче-
ской пленки на подложку образца. 

При росте нитрида алюминия камера установ-
ки откачивалась до давления (2—3)∙10–6 мм рт. ст., 
а в газовой магистрали — до 5∙10–3 мм рт. ст., и по-
сле этого кислород в рабочую камеру установки не 
поступал. 

Технологические особенности роста образцов, 
а также расчетные величины приведены в табл. 1. 
Отметим, что в своей работе мы использовали два 
типа подложек GaAs, на которых были получены 
пленки нитрида алюминия. Три образца были по-
лучены на GaAs(100) с точной ориентацией в на-
правлении [100], а один образец — на разориенти-
рованной подложке GaAs(100). 

Концентрации элементов в пленке были уточ-
нены методом рентгеновского микроанализа с ис-
пользованием приставки OxfordInstruments к элек-
тронному микроскопу JEOL. 

Структурную диагностику полученных образ-
цов AlN/GaAs мы проводили методами рентгенов-
ской дифракции с использованием дифрактометра 
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ИССЛЕДОВАНИЯ ГЕТЕРОФАЗНЫХ СТРУКТУР AlN/GaAs(100) ДИФРАКЦИОННЫМИ… 

ДРОН 4-07 в геометрии Брегга-Брентано, исполь- Свойства полученных пленок нитрида алюми-
зуя характеристическое излучение кобальта. Ис- ния в ИК-диапазоне были изучены с использова-
следования качества поверхности структуры было нием приставок зеркального и нарушенного пол-
с применением атомно-силового микроскопа фир- ного внутреннего отражения ИК-спектрометра 
мы NtMDT. Vertex-70 (Bruker). 

Таблица 1. Особенности технологии получения образцов пленок AlN на подложках GaAs(100) 

Образец Тип подложки Особенности технологии 

1 GaAs (100) 

Расчетный показатель преломления — 1.941 
Среда очистки — Ar (99.999 %) 
Рабочий газ — N2 (99.999 %) 
Скорость осаждения — 4.6 нм/мин. 
Толщина пленки — 1138 нм ± 10нм 

2 GaAs (100) 

Расчетный показатель преломления — 2.5 
Среда очистки — Ar (99.999 %) 
Рабочий газ — N2 (99.999 %) 
Скорость осаждения — 6.6 нм/мин. 
Толщина пленки — 1900 нм ± 10 нм 

3 GaAs (100) 

Расчетный показатель преломления — 1.782 
Среда очистки — Ar (99.999 %) 
Рабочий газ — N2 (99.999 %) 
Скорость осаждения — 6.6 нм/мин. 
Толщина пленки — 1315 нм ± 10 нм 

4 GaAs(100) с отклонением 4° к [110] 

Расчетный показатель преломления — 2.016 
Среда очистки — Ar (99.999 %) 
Рабочий газ — N2 (99.999 %) 
Предварительный нагрев образца до 350 °C, отжиг 
50 минут при 350 °C. 
Скорость осаждения — 5.5 нм/мин. 
Толщина пленки — 109 нм ± 10 нм 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ 
РЕЗУЛЬТАТЫ 
Фазовый анализ 

Используя приставку для рентгеновского ми-
кроанализа к электронному микроскопу, мы уточ-
нили концентрации элементов, входящих в состав 
пленок исследованных образцов. Для анализа ис-
пользовалось ускоряющее напряжение электронов 
20 кВ, и исследовались участки образца порядка 
750×750 мкм. Экспериментальные данные пока-
зали, что в составе пленке присутствует алюминий 
(~50 ат.%) и азот (~50 ат.%), что подтверждает рост 
пленки AlN с составом, близким к стехиометриче-
скому. Следует отметить, что, по эксперименталь-
ным данным, в составе пленок отмечено незначи-
тельное количество кислорода (<1 ат.%), что сви-
детельствует о присутствии этого газа в малой доле 
в рабочей камере после ее откачки. 

Структурно-фазовая диагностика пленок ни-
трида алюминия, выращенных на подложках арсе-
нида галлия, была выполнена методами рентгенов-
ской дифракции. На рис. 1 приведены результаты 
рентгеноструктурного анализа всех образцов. На 
рис. 1а приведена обзорная дифрактограмма, ха-
рактерная для образцов 1, 2, 3, полученных на 
подложке GaAs(100). Хорошо видно, что на ди-
фрактограмме, полученной в стандартной геоме-
трии Брегга—Брентано, присутствуют лишь отра-
жения от плоскостей (200) и (400) GaAs(100). 
Прецизионное рассмотрение данных рентгено-
структурного анализа образцов 1, 2, 3 показало (см. 
рис. 1b — 1d), что на фоне интенсивных рефлексов 
от монокристаллической подложки присутствуют 
слабоинтенсивные дифракционные максимумы, 
которые могут быть отнесены к наиболее интен-
сивным отражениям от плоскостей (111) и (200) 
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Рис. 2. ИК-спектры пропускания образцов гетерофазных
структур AlN/GaAs, полученные с использованием ATR:
a — для подложки GaAs; b — для образца 1; c — для образца 2;

d — для образца 3; e — для образца 4
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фазыAlN кубической сингонии (JCPD-ICDD 
database 00-046-1200). Широкие дифракционные 
максимумы от пленки AlN являются следствием 
того, что пленка находится в наноструктурирован-
ном состоянии. Что касается дифракции от образ-
ца 4, в котором пленка AlN была получена на ра-
зориентированной на 4° к плоскости [110] подлож-
ки GaAs(100), то, как видно из экспериментальных 
данных (см. рис. 1f), на дифрактограмме присут-
ствует слабоинтенсивный рефлекс (200) от моно-
кристаллической подложки, незначительно сдви-
нутый в сторону меньших углов, а также рефлекс 
(200) от фазы AlN той же сингонии, что и для об-
разцов 1, 2, 3. 

ИК-спектроскопия 
Для изучения оптических структурных особен-

ностей формирования пленок AlN на подложках 
GaAs в нашей работе был применен метод 
ИК-спектроскопии, который является одним из 
наиболее оптимальных методов исследования 
строения тонких пленок, в том числе и многослой-
ных, так как колебательные спектры решетки от 
различных слоев наблюдаются как совмещение 
спектров каждого слоя [22—25]. Используя этот 
инструмент, возможно изучить отдельные слои, не 
повреждая структуру [26, 27]. Кроме того, посколь-
ку колебания решетки очень чувствительны к бли-
жайшим атомам, возможно исследовать кристал-
лическую структуру и ее качество в чрезвычайно 
мелком масштабе (порядка параметра решетки), 
потому использование ИК-спектроскопии дает 
дополнительную, новую и иногда более подробную 
информацию относительно свойств и качеств тон-
ких пленок в сравнении с рентгеновской дифрак-
цией [28, 29]. 

Для анализа пленок нитрида алюминия исполь-
зовали спектрометр Vertex-70 (Bruker, Германия) 
и приставку нарушенного полного внутреннего 
отражения PLATINUM ATR с алмазной призмой. 
Экспериментальные спектры пропускания в обла-
сти среднего ИК от полученных в работе образцов 
представлены на рис. 2. 

Теоретико-групповой анализ предсказывает 
появление в ИК-спектрах пленок AlN ряда продоль-
ных и поперечных оптических фононных мод. 
Было показано, что кристаллический AlN имеет 
следующие характеристические колебательные 
моды, активные в ИК-спектрах: A1(TO)~611 cm–1, 
E1(TO)~670 cm–1, A1(LO)~ 890 cm–1 и E1(LO)~912 cm–1. 
Наиболее интенсивным из них является колебание, 
соотносимое с фононной модой E1(TO) [7, 30—33]. 

Рис. 1. Результаты рентгеновской дифрактометрии ге-
терофазных структур AlN/GaAs:
	

a — обзорная дифрактограмма образца 1; b — дифракция от 

пленки AlN образца 1; с — дифракция от пленки AlN образца 2;
	
d — дифракция от пленки AlN образца 3; e — дифракция от 


пленки AlN образца 4
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фазыAlN кубической сингонии (JCPD-ICDD
database 00-046-1200). Широкие дифракционные
максимумы от пленки AlN являются следствием 
того, что пленка находится в наноструктурирован-
ном состоянии. Что касается дифракции от образ-
ца 4, в котором пленка AlN была получена на ра-
зориентированной на 4° к плоскости [110] подлож-
ки GaAs(100), то, как видно из экспериментальных
данных (см. рис. 1f), на дифрактограмме присут-
ствует слабоинтенсивный рефлекс (200) от моно-
кристаллической подложки, незначительно сдви-
нутый в сторону меньших углов, а также рефлекс 
(200) от фазы AlN той же сингонии, что и для об-
разцов 1, 2, 3.

ИК-спектроскопия
Для изучения оптических структурных особен-

ностей формирования пленок AlN на подложках
GaAs в нашей работе был применен метод
ИК-спектроскопии, который является одним из
наиболее оптимальных методов исследования
строения тонких пленок, в том числе и многослой-
ных, так как колебательные спектры решетки от
различных слоев наблюдаются как совмещение
спектров каждого слоя [22—25]. Используя этот
инструмент, возможно изучить отдельные слои, не
повреждая структуру [26, 27]. Кроме того, посколь-
ку колебания решетки очень чувствительны к бли-
жайшим атомам, возможно исследовать кристал-
лическую структуру и ее качество в чрезвычайно
мелком масштабе (порядка параметра решетки),
потому использование ИК-спектроскопии дает
дополнительную, новую и иногда более подробную
информацию относительно свойств и качеств тон-
ких пленок в сравнении с рентгеновской дифрак-
цией [28, 29].

Для анализа пленок нитрида алюминия исполь-
зовали спектрометр Vertex-70 (Bruker, Германия) 
и приставку нарушенного полного внутреннего
отражения PLATINUM ATR с алмазной призмой. 
Экспериментальные спектры пропускания в обла-
сти среднего ИК от полученных в работе образцов 
представлены на рис. 2.

Теоретико-групповой анализ предсказывает
появление в ИК-спектрах пленок AlN ряда продоль-
ных и поперечных оптических фононных мод.
Было показано, что кристаллический AlN имеет
следующие характеристические колебательные
моды, активные в ИК-спектрах: A1(TO)~611 cm–1, 
E1(TO)~670 cm–1, A1(LO)~ 890 cm–1 и E1(LO)~912 cm–1. 
Наиболее интенсивным из них является колебание,
соотносимое с фононной модой E1(TO) [7, 30—33].

Рис. 1. Результаты рентгеновской дифрактометрии ге-
терофазных структур AlN/GaAs:

a — обзорная дифрактограмма образца 1; b — дифракция от 
пленки AlN образца 1; с — дифракция от пленки AlN образца 2;
d — дифракция от пленки AlN образца 3; e — дифракция от 

пленки AlN образца 4
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Рис. 2. ИК-спектры пропускания образцов гетерофазных 
структур AlN/GaAs, полученные с использованием ATR: 
a — для подложки GaAs; b — для образца 1; c — для образца 2; 

d — для образца 3; e — для образца 4 

Также сообщается, что в пленках нитрида алюми-
ния, полученного различными методами и на раз-
личных подложках, в зависимости от технологии 
роста могут возникать внутренние напряжения 
в тонкой пленке, приводящие к сильному сдвигу 
основной фононной моды в ИК-спектре. При этом 
известно, что частота фононной моды E1(TO) 
в ИК-спектре от пленки, свободной от внутренних 
напряжений кристаллической решетки, w~671cm–1. 
В работе [6] было показано, что влияние размерно-
го фактора, т. е. уменьшение размера частиц в плен-
ке, приводит к высокочастотному сдвигу основной 
моды, в то время как сдвиг в низкочастотную об-
ласть основного колебания свидетельствует о фор-
мировании в пленке оксидной фазы [34]. 

В табл. 2 приведены частоты основных колеба-
ний в спектрах пропускания полученных в работе 
образцов. Хорошо видно (см. рис. 2 и табл. 2), что 
в спектрах всех образцов присутствует основной 
продольный оптический фонон A1(LO), положение 
которого сдвинуто в низкочастотную область для 
всех образцов. Наибольший сдвиг наблюдается 
у образца 190, выращенного при наименьшей ско-
рости осаждения, а наименьший — у образца 145, 
полученного на разориентированной подложке. 

Из экспериментальных данных также следует, 
что в спектрах образцов, полученных на точноори-
ентированных подложках GaAs(100), присутствуют 
колебательные фононные моды, соответствующие 
поперечным фононам E1(TO) у образцов 1 и 3 
и A1(TO) у образца 2, в то время как в спектре 
образца, выращенного на разориентированной 
подложке, ни одна из поперечных фононных мод 
не активна. Следует также отметить, что для об-
разцов 1 и 3 наблюдается сдвиг моды E1(TO) в низ-
кочастотную область относительно ее положения 
в ненапряженных и стехиометрических пленках 
AlN. Положение поперечного фонона A1(TO) у об-
разца 2 незначительно сдвинуто в высокочастот-
ную область, а частота поперечного фонона E1(TO) 
в спектре образца 3 близка к той, которая характер-
на для ненапряженных и стехиометрических пле-
нок AlN. 

Анализируя спектр пропускания пленки нитри-
да алюминия образца 4, можно заметить, что в нем 
присутствуют лишь продольные оптические фоно-
ны A1(LO) и E1(LO). Это свидетельствует о нару-
шении симметрии в пленке, а также может быть 
вызвано возникновением структурного беспорядка, 
что подтверждается данными рентгеновской ди-
фракции. При этом фонон E1(LO) имеет значитель-
ный частотный сдвиг в высокоэнергетическую 
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область, а A1(LO) умеренно сдвинут в низкоэнер-
гетическую относительно их положений в нена-
пряженных и стехиометрических пленках AlN. 

Что касается сдвига положения основных ко-
лебательных мод в спектрах образцов 1—3, то это 

обусловлено возникновением внутренних напря-
жений в пленках нитрида алюминия, полученного 
на GaAs(100), а также присутствием оксидной фазы 
в пленках. 

Таблица 2. Экспериментальные частоты активных в ИК-спектрах мод колебаний для пленок нитрида 

алюминия, выращенных на GaAs
	

Образец Принадлежность фононных мод 

Add.band A1(TO), см–1 E1(TO), см–1 A1(LO), см–1 E1(LO), см–1 

1 647 844 

2 524 616 860 

3 665 864 

4 869 988 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ Экспериментальные исследования были прове
С использованием метода ионно-плазменного 

распыления на разоориентированных подложках 
GaAs были получены наноструктурированные 
пленки нитрида алюминия. С привлечением ком-
плекса структурно-спектроскопических методов 
анализа (рентгеновская дифракция, рентгеновский 
микроанализ, ИК-спектроскопия) удалось показать, 
что управление фазовым составом и оптическими 
функциональными характеристиками гетерофаз-
ных систем AlN/GaAs(100) может быть достигнуто 
за счет использования подложек GaAs(100) с от-
клонением 4° к [110]. 

Работа, в части разработки технологии полу
чения диэлектрических пленок AlN, выполнена 
в соответствии с Государственным заданием 
ФТИ им. А. Ф. Иоффе. 

Работа, в части диагностики и исследования 
фундаментальных свойств гетерофазных струк
тур, выполнена при поддержке Минобрнауки Рос
сии в рамках государственного задания вузам 
в сфере научной деятельности на 2014—2016 годы 
(проект № 740, задание № 3.130.2014/K). 

Работа, в части управления морфологией, со
ставом поверхности и функциональными характе
ристиками низкоразмерных систем, выполнена при 
финансовой поддержке гранта РФФИ 16-32-00020 
мол_а. 

дены с помощью научно-технической базы ЦКПНО 
ВГУ. 
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Abstract. Using the methods of structural analysis and optical spectroscopy properties of nanostruc-
tured aluminum nitride films obtained by reactive ion-plasma sputtering on GaAs substrates were 
investigated. It is shown that the control of morphology, composition and surface characteristics of 
the optical functional heterophasic AlN / GaAs systems (100) may be achieved through the use of 
GaAs substrate (100) with a deviation of 4° to [110]. 

Keywords: aluminum nitride, reactive ion-plasma sputtering, gallium arsenide. 
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