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Abstract　Aluminum nitride (AlN) is a ceramic material with excellent performance, which is widely used in
microelectronics,  electronic  components,  high-frequency  broadband  communication,  and  power  semiconductor
devices,  but  some properties  of  AlN thin  films  exhibit  significant  anisotropy.  Therefore,  controlling  the  preferred
orientation of AlN thin films has always been a concern for scientific researchers. In this paper, Aluminum nitride
(AlN) thin films were prepared on glass substrates by mid-frequency reactive magnetron sputtering. The influence
of  the  nitrogen  partial  pressure,  the  sputtering  power  and  the  substrate  temperature  on  the  crystal  structure  of  the
films were investigated. It is found that the condition for the preparation of AlN films with a preferred orientation is
low  pressure  and  a  substrate  temperature  between  200℃−300℃.  The  most  important  factors  that  influence  the
preferred orientation of the AlN films are the nitrogen partial pressure in the circumstance and the particle energy
deposited on the substrate. The results showed that lower nitrogen partial pressure and particle energy are preferable
for (100)/(110) oriented growth, with (110) further preferred at lower energies, while higher nitrogen partial pressure
and  particle  energy  were  beneficial  to  obtain  (002)  preferential  growth  films.  The  results  are  helpful  in  the
preparation and application of AlN films on glass substrates.
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摘要　氮化铝 (AlN)是一种性能优异的陶瓷材料，在微电子、电子元件、高频宽带通信以及功率半导体器件等领域有广

泛应用，然而 AlN薄膜的一些特性具有显著的各向异性。因此，调控 AlN 薄膜的择优取向一直备受科研工作者的关注。文章

利用中频反应磁控溅射在玻璃基片上制备 AlN薄膜，研究了氮分压、溅射功率以及基片温度对 AlN薄膜特性的影响。结果

发现，适合制备择优取向 AlN薄膜的条件是低气压和 200℃−300℃ 的基片温度，气相中的氮分压和粒子能量是影响 AlN薄膜

择优取向的两个主要因素。较低的氮分压和粒子能量有利于获得 (100)/(110)择优生长的薄膜，其中相对于 (100)取向，较低

的沉积能量更有利于 (110)的择优生长，而较高的氮分压和粒子能量则有利于获得 (002)择优生长的薄膜。研究结果为玻璃

表面氮化铝薄膜的制备和应用提供参考。
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氮化铝 (AlN)是一种性能优异的陶瓷材料，因

其高热导率、良好的电绝缘性、优异的压电特性和

稳定的化学性质而广泛应用于机械，微电子，光学，

传感器和高频宽带通讯器件等领域[1-3] ，还可用于高
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温元件表面温度的精确测量[4-5] 。在室温条件下，

AlN单晶的导热系数可达 320 W/mK，得益于其高

热导率，氮化铝可用作半导体基片，大规模集成电

路，高功率器件，柔性器件的理想散热材料，保证器

件正常工作[6-7] 。AlN薄膜还可以作为其他半导体

材料，例如 GaN, ZnO[8-10] 的缓冲层或隔离层。通过

引入 AlN缓冲层，可以有效减小衬底与外延层之间

的晶格失配和热失配的问题，进而减少薄膜生长

过程中产生的缺陷，提高外延薄膜的性能和结晶质

量[11-14] 。
AlN薄膜的一些特性具有显著的各向异性。例

如，在 1150℃ 下声波传输速度沿 a 轴和 c 轴方向分

别为 5500 m/s和 11354 m/s。其中 c 轴择优取向的

AlN薄膜适合应用于体声波 (BAW)器件中，而 a 轴

择优取向的 AlN薄膜则适合应用于表面声波

(SAW)器件中 [15] 。AlN薄膜的择优取向对其光学

性能也有影响：高 c 轴取向的 AlN薄膜表现出更高

的折射率[16] 。可见，掌握调控 AlN薄膜择优取向的

手段和规律有利于获得更好的薄膜材料特性。此

前的研究发现，通过调节溅射气压或者靶基距能够

调控 AlN薄膜的择优取向：低气压和短靶基距的实

验条件有利于沿 c 轴择优生长，反之则有利于 a 轴

择优生长[17-20] 。通过给衬底施加偏压，利用离子轰

击为薄膜生长提供额外能量，也能够实现 c 轴择优

生长[21-22] 。Xie等[23] 发现随着靶材和基片台之间的

角度变化，可以实现 AlN薄膜从 a 轴择优生长转变

成 c 轴择优生长。Liu[24] 发现金刚石基片的晶体质

量会显著影响 AlN薄膜的择优取向，高度（111）取
向的金刚石有利于 AlN薄膜沿 c 轴生长。除此之

外，氧杂质的存在也会影响 AlN薄膜的择优取向和

晶体质量，Bakri[25]，Zhang[26]，以及 AKIYAMA等 [27]

均在实验中发现：薄膜内较高的氧含量不利于氮化

铝沿着 (002)择优生长。迄今为止，多数关于 AlN
薄膜生长取向性的研究利用的是金属衬底 (Ir,
Ru[28], Pt, W，Mo)或单晶衬底（如蓝宝石或硅）[29] ，在
玻璃衬底上制备 AlN薄膜的研究还很不充分。

S.Shanmugan等 [30] 利用直流磁控溅射，在玻璃表面

制备出 (100)择优的 AlN薄膜。然而，由于沉积在

室温下进行，结晶性不理想。STAN等[31] 利用射频

磁控溅射技术，在玻璃基片上制备了 (002)择优的

AlN薄膜。但他们只是讨论了衬底和膜厚对结晶性

的影响，没有对其他实验条件进行研究。陈勇等[32]

利用中频磁控溅射技术，室温下在玻璃基片上制备

AlN薄膜，发现提高 N2 分压同时降低溅射功率可以

使制备的 AlN 薄膜由非晶态变为 c 轴择优的结晶

态。总之，目前尚无关于在玻璃衬底上制备 AlN薄

膜过程中溅射功率、沉积温度、氮分压等实验参数

对薄膜结晶性影响的系统性研究报导。

针对这种情况，作者利用中频磁控溅射在玻璃

基片上制备 AlN薄膜，对溅射功率、沉积温度、特

别是氮分压等实验参数对薄膜结晶性的影响进行

了研究。在玻璃表面沉积 AlN薄膜并实现结晶取

向的自主调控，将使玻璃基片表面获得所需的物理

性质，拓展廉价的玻璃作为衬底的应用。另一方面，

对于 AlN这样的绝缘材料薄膜制备，中频磁控溅射

能够避免直流磁控溅射所存在的靶面打火、靶中毒

和阳极消失等问题，同时具有远高于射频磁控溅射

的沉积效率，更加具有产业化的应用前景。 

1　实验及测试方法
实验在大连理工大学三束材料改性教育部重

点实验室自行研制的等离子体增强非平衡磁控溅

射系统上进行[33] ，实验装置如图 1所示。一对孪生

铝靶（直径 68 mm，纯度 99.9%）间隔 10厘米呈 120°
相对安装于真空室上部，两靶分别连接中频电源

(30 kHz)两输出端。实验中，中频电源采用恒功率

模式。基片台位于两靶下方，直线距离两靶中心均为

11 cm。基片台安装有加热器对基片进行加热，基片

温度通过热电偶进行测量。尺寸为 30 mm×30 mm×
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图1　实验装置图

Fig. 1　Schematic diagram of the experimental setup
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1.1 mm的电子级钠钙玻璃基片，经 15 min乙醇超声

波清洗和干燥，获得洁净表面后，置于基片台上。

实验中首先将本底真空抽至 5 mPa，然后通入 Ar(30
(mL/min)/0.22 Pa)对靶进行预溅射，再通入 N2，利用

气体质量流量计调节气体流量，同时调节排气阀使

气压稳定在 0.5 Pa，待电源输出电压稳定后，移开基

片上方的挡板开始沉积。主要实验参数如表 1所示。

为了避免膜厚差异对薄膜特性的影响，所有薄膜的

厚度均控制在 500−600 nm。
 
 

表 1　中频磁控溅射制备 AlN 薄膜的实验参数

Tab. 1　Experimental  parameters  for  mid-frequency  magnetron

sputtering of AlN thin films

pN2
氮分压 /Pa 基片温度 Ts/℃ 功率 P/W

0.08 300 400, 800, 1200

0.12 RT,200,300,400 1200

0.19 300 1200

0.25 300 400, 800, 1200

0.25 RT,200,300,400 1200
 

CuKα λ

利用荷兰帕纳科公司 Empyrean型 X射线衍射

仪（ 射线源， =0.154 nm）分析薄膜晶体结构和

择优取向；通过日本 Kosaka公司的 ET200A-01型

台阶仪测量 AlN薄膜的厚度。使用日本电子株式

会社的 JSM-7900F型场发射扫描电镜表征了 AlN
薄膜的表面形貌；采用 CSPM5000型原子力显微镜

及其图像分析软件 Imager分析薄膜表面形貌和粗

糙度，扫描面积为 2 μm×2 μm。 

2　数据分析和讨论 

2.1　氮分压对 AlN 薄膜的影响

图 2是不同氮分压下 AlN薄膜的 X射线衍射

(XRD)谱线，基片温度和溅射功率分别为 300℃ 和

1200 W。当氮分压为 0.08 Pa时，薄膜呈现为 (100)/
(110)择优状态。随着氮分压的增加，(002)衍射峰

开始出现并逐渐变强。当氮分压增大至 0.25 Pa时，

(002)衍射峰成为主要的衍射峰，(100)衍射峰变得

很弱，显示薄膜转变为 c 轴择优状态。可见，氮分压

是制备 AlN薄膜的一个关键参数，对 AlN薄膜的择

优取向具有直接和显著的影响。较小的氮分压有

利于 (100)/(110)晶面的生长，而较大的氮分压则有

利于 (002)晶面的生长。这个结果与利用直流磁控

溅射在 Si(100)基片上沉积 AlN薄膜[34] 以及利用射

频磁控溅射在 Si(111)基片上沉积 AlN薄膜[35] 所得

到的结果相同，显示 AlN薄膜的择优取向与溅射电

压波形和基片表面结构没有相关性。氮分压的不

同可能在靶表面氮化和气相碰撞化合两方面引起

差异，从而对薄膜的择优取向产生影响。
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图2　不同氮分压下制备 AlN薄膜的 XRD谱线

Fig. 2　XRD patterns of AlN films deposited with different par-

tial pressure of nitrogen
 

图 3所示为沉积率和靶电压随氮分压的变化。

可见两者趋势相同，均为从 0.08 Pa开始随氮分压增

加大幅降低，在 0.19 Pa之后趋于稳定。对于沉积速

率随氮分压增大而下降的现象，有文献 [36-37] 解释

为：氩离子比氮离子的溅射产额大，随着氮分压的

增大，氩离子比例降低，从而使沉积率减小。然而，

这个因素不能完全解释图 3的结果，因为总气压维

持 0.5 Pa，氩分压的增加是近似线性的，这与沉积率

的变化不同。因此，作者认为图 3中沉积率的下降

主要是靶表面氮化造成的[32]，即随着氮分压的增大，
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图3　沉积速率和靶电压与氮分压之间的关系

Fig. 3　Relationship  between deposition  rate  and target  voltage

and nitrogen partial pressure
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靶表面氮化程度加重，由于氮化的表面不易被溅射，

使得沉积率降低。图 3中靶电压的相似变化能够为

上述解释提供支持：由于氮化的靶表面具有更大的

二次电子发射系数[38-40] ，使得恒定功率下靶电流增

大，从而导致靶电压的降低[32]。

λ =
√

2λ0 λ0

λ

溅射制备 AlN薄膜的过程中，可能的溅射产物

包括 Al原子和 Al-N基团[1]。由于靶面氮化程度的

差异，氮分压为 0.08 Pa与 0.25 Pa时，气相中溅射产

物成分不同：前者含有较多的 Al原子和较少的 Al-
N基团，而后者则相反，含有较少的 Al原子和较多

的 Al-N基团。另一方面，氮分压分别为 0.08 Pa和

0.25 Pa时溅射产物粒子与 N2 碰撞的平均自由程也

不同。由于溅射产物粒子的定向速度远大于氮分

子的热运动速度，可以假定氮分子是静止的，溅射

产物粒子与 N2 碰撞的平均自由程可以由公式

进行估算 [41]，其中 是 N2 间相互碰撞的平

均自由程。总气压为 0.5 Pa 时，氮分压分别为 0.08 Pa
和 0.25 Pa，对应的 分别为 12 cm和 3.7 cm，前者大于

靶与基片间的距离。由此我们推测，氮分压较低时，

由于 Al原子缺少靶表面氮化和气相碰撞氮化，AlN
薄膜的生长主要由 Al原子在基片表面的沉积和氮

化支配，易于形成 (100)/(110)择优取向结构，而较

高氮分压下 AlN薄膜的生长主要由 Al-N基团的沉

积支配，易于形成 (002)择优取向结构。

为了验证上述设想，设定氮分压为 0.36 Pa，然
后调节排气阀，使总气压保持在 1.5 Pa，在此条件下

制备薄膜。此时靶面为氮化状态（靶电压低），沉积

由 Al-N基团支配。图 4为样品的 XRD测量结果，

显示薄膜为 (100)/(110)择优取向，这与图 2中氮分

压为 0.25 Pa条件下的结果不同，说明除气相氮分压

外，薄膜结晶取向还受到其他因素的影响。

纤锌矿结构 AlN中存在两种 Al-N化学键，分

别为 B1 键和 B2 键。B2 键形成能高，较容易断裂，因

此形成稳定的 B2 键需要更高的能量。由于 B2 键

沿 [001]晶向，所以 (002)择优取向的薄膜生长需要

更高的能量[42]，能量的来源包括降低沉积气压和/或
缩短靶基距以增强高能靶材粒子对膜层的轰击[17-20]，

衬底施加偏压[21-22]，以及升高温度 [43-44] 等。在实验

中，较高气压下 (1.5 Pa)没有获得 (002)择优取向的

原因，推测为溅射粒子在气相输运过程中由于经历

更多碰撞使沉积能量较低所致。为此通过改变溅

射功率和衬底温度研究粒子能量对 AlN薄膜择优

取向的影响。

图 5是不同氮分压下 AlN薄膜的扫描电镜

（SEM）图像，基片温度和溅射功率分别为 300℃ 和

1200 W。通过 SEM图像可以发现，氮分压对 AlN
薄膜的表面形貌和晶粒尺寸有显著的影响。在较

低氮分压下（0.08 Pa），薄膜表面的晶粒大多数为类

似于“扁豆”的细长形状；随着氮分压增加至 0.19 Pa
时，晶粒演变成“颗粒状”的形貌，且晶粒尺寸变大。

这是因为氮分压会直接影响薄膜的沉积率，如图 3
所示。沉积率高，衬底表面的反应粒子没有足够的

横向扩散与扩散时间，导致更多的反应粒子在衬底

的演变对应了择优取向的转变，当薄膜沿着 a 轴择

优生长时，表面形貌主要类似于“扁豆”的细长形状，

如图 5（b）所示；当薄膜沿着 c 轴择优生长时其表面

形貌呈现“颗粒状”，是晶粒生长相互挤压的结果。

如图 5(c)，(d)所示。Wei[19] 和 H. E. Cheng [20] 等也观

察到了相似的表面形貌。

图 6是不同氮分压下 AlN薄膜的原子力显微

镜（AFM）图像，基片温度和溅射功率分别为 300℃
和 1200 W。从 AFM图像中可以发现，AlN薄膜表

面的颗粒大小分布较均匀、致密。图 7展示了 AlN
薄膜表面的方均根粗糙度（Sq）随氮分压的变化曲线。

从图中可见，当氮分压为 0.12 Pa时，薄膜的粗糙度

最大。随着氮分压再增加，薄膜粗糙度降低。整体

而言，氮分压对薄膜的粗糙度影响不大，方均根粗

糙度在 2.5−3.8 nm 之间，薄膜表面光滑。 

2.2　溅射功率对 AlN 薄膜择优取向的影响

图 8 (a)和 (b)所示分别为基片温度为 300℃ 时，

氮分压分别为 0.08 Pa和 0.25 Pa条件下，不同溅射
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图4　1.5 Pa制备 AlN薄膜的 XRD谱线

Fig. 4　XRD patterns of AlN films prepared at 1.5 Pa
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图5　不同氮分压下制备 AlN薄膜的扫描电镜（SEM）图像。（a） N2: 0.08 Pa，（b） N2: 0.12 Pa，（c） N2: 0.19 Pa，（d） N2: 0.25 Pa

Fig. 5　Scanning  electron  microscope  (SEM)  images  of  AlN  thin  films  prepared  under  different  nitrogen  partial  pressure.  (a)  N2:

0.08 Pa, (b) N2: 0.12 Pa, (c) N2: 0.19 Pa, (d) N2: 0.25 Pa
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图6　不同氮分压下制备的 AlN薄膜的 AFM图像。（a） N2: 0.08 Pa，（b） N2: 0.12 Pa，（c） N2: 0.19 Pa，（d） N2: 0.25 Pa

Fig. 6　AFM images of AlN films deposited under different nitrogen partial pressure. (a) N2: 0.08 Pa, (b) N2: 0.12 Pa, (c) N2: 0.19 Pa,

(d) N2: 0.25 Pa
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功率下所沉积的 AlN薄膜的 XRD谱线。当氮分压

较低（0.08 Pa）时，所有薄膜都显示为 (100)/(110)择
优生长。但是对比 (100)和 (110)峰强可知，低溅射

功率相对更有利于 (110)择优的生长。随着溅射

功率增大，(100)取向逐渐占优，而 (110)取向逐渐

减少。

另一方面，当氮分压为 0.25 Pa时，低溅射功率

下 (400 W)薄膜为 (100)/(110)择优取向；而在增大

溅射功率时，强 (002)峰出现，同时 (100)/(110)峰随

溅射功率增大而减弱。在 1200 W溅射功率下，(100)/
(110)峰变得很弱，(002)峰为主要峰，显示出薄膜为

c 轴择优生长的结构。由于溅射功率可以定性代表

粒子的能量，图 8的结果清晰地展示了入射粒子的

能量对 AlN薄膜择优取向的影响。
 

2.3　基片温度对 AlN 薄膜的影响

图 9 (a)和 (b)所示分别为溅射功率 1200 W条

件下，当氮分压为 0.12 Pa和 0.25 Pa时，不同基片温

度下所沉积的 AlN薄膜的 XRD谱线。当基片温度

低于 300℃ 时（室温除外），薄膜取向与氮分压的关

系与前述规律相同，即低氮分压下 (0.12 Pa)为 (100)/
(110)择优生长，而高氮分压下 (0.25 Pa)为 (002)择
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图7　氮分压对 AlN薄膜表面粗糙度的影响

Fig. 7　The  effect  of  nitrogen  partial  pressure  on  the  surface

roughness of AlN thin films
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图8　不同溅射功率下制备的 AlN薄膜的 XRD曲线。（a） N2: 0.08 Pa，（b） N2: 0.25 Pa

Fig. 8　XRD patterns of AlN thin films under different powers. (a) N2: 0.08 Pa, (b) N2: 0.25 Pa
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图9　不同基片温度下制备的 AlN薄膜的 XRD曲线。（a） N2: 0.12 Pa，（b） N2: 0.25 Pa

Fig. 9　XRD patterns of AlN films deposited with different substrate temperature. (a) N2: 0.12 Pa, (b) N2: 0.25 Pa
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优生长。然而当基片温度达到 400℃ 时，0.12 Pa氮

分压下生长的薄膜从 (100)择优转变成 (002)择优

（图 9 (a)）。根据 Thornton的结构区域模型[45]，利用

基片加热和载能粒子轰击为薄膜生长提供能量，对

薄膜结构的影响作用相同。因此，图 9 (a)进一步证

实了提高粒子能量是 AlN薄膜 (002)择优生长的必

要条件。

另一方面，当基片温度达到 400℃ 时，氮分压

为 0.25Pa时，生长的薄膜出现了明显的 (100)/ (110)
峰（图 9 (b)）。类似的现象也在 Hasheminiasari等[44]，

Jin[46] 等以及 Wei[19] 等的研究中被观察到。作者推

测这是高温下沉积原子在薄膜内的体扩散所导致

的多晶化现象[46]。

基于实验结果，可以得到利用中频磁控溅射在

玻璃表面制备氮化铝薄膜的规律。首先衬底温度

应设定在 200℃−300℃ 范围，过低的温度下薄膜中

将包含更多的非晶结构，而过高的温度下薄膜会趋

于多晶化。另一方面，在维持稳定放电和正常沉积

率的前提下，选择较低的沉积气压和适当的靶基距，

以减小溅射粒子在气相中的碰撞能量损失，为薄膜

生长提供能量。在上述条件的基础上，通过调节气

相环境中的氮分压，可以实现 AlN薄膜择优取向的

自主调控。 

3　结论
利用中频磁控溅射在玻璃表面制备氮化铝薄

膜，对氮化铝薄膜择优取向的影响因素进行了研究。

结果发现，适合制备择优取向 AlN薄膜的条件是低

气压和 200℃−300℃ 的基片温度。气相中的氮分压

和粒子能量是影响 AlN薄膜择优取向的两个主要

因素。较低的氮分压和粒子能量有利于获得 (100)/
(110)择优生长的薄膜，其中相对于 (100)取向，较低

的能量更有利于 (110)的择优生长。另一方面，较

高的氮分压和粒子能量则有利于获得 (002)择优生

长的薄膜。本文的结果可以为玻璃表面氮化铝薄

膜的制备和应用提供参考。
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