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Структура пленок AlN, полученных нитридизацией слоев алюминия  
на сапфировых подложках  

 
А. В. Буташин, А. Э. Муслимов, А. Б. Колымагин, А. М. Клевачев,  

С. Н. Сульянов, В. М. Каневский  
 
Методами электронографии, электронной и рентгеновской дифракции изучено строение пле-
нок, полученных отжигом в азоте предварительно нанесенных слоев металлического алюми-
ния на (0001) поверхность сапфировых пластин. Пленки нитрида алюминия на подложках 
сапфира растут, в соответствии с ориентационным соотношением (0001)<10 1 0>AlN║ 
║(0001)<11 2 0>Al2O3. Наилучшие результаты были получены при нитридизации алюминие-
вых пленок на сапфире в режиме нагрева до температуры 1200 °С (со скоростью нагрева  
~100 °С/час) и выдержке в течении 1 часа.  
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Введение 
 

Монокристаллические пленки широкозон-
ного полупроводника AlN представляют значи-
тельный интерес как материал для пьезотехники, 
оптоэлектроники и фотоники. Для получения ори-
ентированных пленок AlN обычно применяются 
методы газофазной эпитаксии на различные под-
ложки [1–4], а также метод термохимической нит-
ридизации поверхности самой подложки из сап-
фира [5]. Между тем сам металлический 
алюминий достаточно активен и вступает с моле-
кулярным азотом при нагревании свыше 700 °С в 
экзотермическую реакцию, результатом которой 
является образование нитрида алюминия [6]: 

 

2Al + N2 = 2AlN,                        (1) 
 

однако ранние попытки нитридизации слоев алю-
миния на монокристаллических подложках приве- 
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ли к получению поликристаллических текстури-
рованных пленок AlN [7, 8]. 

Ранее нами были проведены исследования 
по формированию на поверхности сапфировых 
подложек микро- и нанорельефа заданной конфи-
гурации путем ее металлизации, окисления и 
твердофазной эпитаксии [9, 10]. Целью данной 
работы являлось получение непосредственно на 
основе реакции (1) тонких эпитаксиальных пленок 
AlN. 

 
 

Эксперимент 
 

Эксперименты по нитридизации тонких 
пленок алюминия на сапфировых подложках 
(Al/Al2O3) проводили в вакуумной камере с без-
масляной откачкой, снабженной двумя независи-
мыми резистивными нагревателями для распыля-
емого металла и подложки, а также окнами для 
наблюдения. Подложками служили пластины с 
размерами 10100,5 мм, вырезанные из стан-
дартных сапфировых подложек под эпитаксию 
ориентаций С (0001), причем с террасно-
ступенчатой наноструктурой поверхности соб-
ственного производства [11]. После размещения 
подложки и частиц особочистого алюминия на 
соответствующих нагревателях, камеру вакууми-
ровали (Pост.110-3 Па), а далее термическим рас-
пылением на подложку наносили слой металла 
толщиной 10÷50 нм. Затем камеру заполняли осо-
бочистым азотом (генератор азота ГЧА-18-КД), и 
нагревали подложку со слоем алюминия до темпе-
ратуры в диапазоне 800–1200 °С (термометрия с 
помощью пирометра). 
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Для определения фазового состава и ориен-
тации пленок алюминия после нитридизации ис-
пользовали дифракцию электронов высокой энер-
гии (ДБЭ) на отражение (электронограф ЭМР 102, 
ускоряющее напряжение 75 кВ). Рентгеновская 
дифракция исследовалась на дифрактометре 
X’PERT PRO (PANalytical, Нидерланды) в геомет-
рии «на отражение» по Брэггу-Брентано на излу-
чении CuK ( = 1,5418 Å) c -фильтром Ni. Мор-
фологию поверхности пленок исследовали в 
режиме топографии на атомно-силовом микроскопе 
«Ntegra Aura» (НТ-МДТ, г. Зеленоград) и на элек-
тронном микроскопе JEOL, который также позволял 
определять состав пленок с помощью встроенного 
рентгеновского энергодисперсионного спектрометра. 

 
 

Результаты и их обсуждение 
 

На рентгеновских энергодисперсионных 
спектрах всех образцов Al/Al2O3 после нитридиза-
ции появились отчетливые линии азота на фоне 
более интенсивных линий алюминия и кислорода, 
которые, очевидно, относятся к сапфировой под- 

ложке (рис. 1). Когда нитридизацию Al/Al2O3 про-
водили нагреванием (скорость нагрева 100 °С/час) 
с выдержкой в температурном диапазоне нитриди-
зации 700÷800 °С, на картинах ДБЭ от поверхно-
сти образцов наблюдали широкие бесструктурные 
линии. При дальнейшем повышении температуры 
нитридизации до 1200 °С (со скоростью нагрева 
100 °С/час) и выдержке в течении 1 часа картина 
изменилась и возникли точечные рефлексы (рис. 2, 
вставка). При этом на рентгеновской дифракто-
грамме наряду с интенсивной линией отражения 
от сапфировой подложки появились дополнитель-
ные линии, которые можно интерпретировать как 
отражения от получившейся пленки (рис. 2).  
Все наблюдаемые рефлексы на картинах элек-
тронной и рентгеновской дифракции удалось про-
индицировать с известными параметрами ячеек 
(см. таблицу) в предположении, что получены 
эпитаксиальные кристаллические пленки AlN на 
сапфире и выполняются следующие эпитаксиаль-
ные соотношения: 
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Рис. 1. Фото с экрана дифрактометра X’PERT PRO: рентгеновский энергодисперсионный спектр образца 
Al/Al2O3 после нитридизации. 
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Таблица 
 

Структурные данные изучаемых кристаллов 
 

Состав Структурный тип Пространственная группа 
Параметр  

решетки a, нм 
Параметр  

решетки c, нм 
Z Литература 

Al2O3 корунд R 3 c 0,47540 (5) 1,29820 (6) 6 [12] 

AlN вюрцит P63mc 0,3112 0,4982 2 [13] 

 
Заметим, что также как при формировании 

микрорельефа на сапфировой поверхности путем 
окисления алюминия [9, 10], в данном случае про-
цесс преобразования металла в монокристалличе-
скую пленку AlN проходит в несколько этапов. 
Сначала происходит плавление алюминия при 660 
°С, затем при 700÷800 °С металл вступает во вза-
имодействие с азотом согласно реакции (1) и на 
его поверхности формируется пленка аморфного 
AlN. Далее реакция (1) может идти на обеих сто-
ронах имеющейся на поверхности металла нит-
ридной пленки за счет встречных потоков диффу-
зии азота и алюминия. Пленка нарастает с обеих 
сторон, пока не нитридизируется весь алюминий и 
одна из ее поверхностей не коснется поверхности 
подложки. При этом в структурном отношении 
пленка вначале является аморфной; ее рекристал-
лизация начинается при повышении температуры, 
после чего начинается рост ориентированной мо-
нокристаллической пленки AlN на подложке за 
счет твердофазных превращений под действием 
таких факторов, как остаточные деформации, ори-
ентационные эффекты и влияние размера зерна 
[14]. Наблюдаемая мозаичность пленок AlN, на 
что указывает сравнительно высокая величина по- 

луширины кривой дифракционного отражения 
(0002) на рис. 2, может быть обусловлена тем, что 
время отжига (1 час) и температура (1200 °С) не-
достаточны для полного протекания диффузион-
ных процессов в твердой фазе при твердофазной 
эпитаксии AlN на сапфировой подложке. 

Нитридизация пленки Al/Al2O3 при сравни-
тельно быстром нагреве образцов (300 °С/час) 
приводит к значительному увеличению шерохова-
тости поверхности пленки AlN/Al2O3 (рис. 3, а). 
Это может быть обусловлено отставанием процес-
са нитридизации алюминия от процессов плавле-
ния и испарения металла в пространстве между 
сапфировой подложкой и прочной нитридной 
пленкой на поверхности металла, а также значи-
тельным уменьшением плотности металла (до 11 
%) в жидкой фазе. Давление на пока еще тонкую 
пленку AlN приводит к образованию холмиков на 
ее поверхности, и даже к её прорыву. Если же ис-
пользовали ступенчатое нагревание Al/Al2O3 с вы-
держкой в температурном диапазоне нитридиза-
ции 700÷800 °С (скоростью нагрева 100 °С/час), 
то шероховатость поверхности пленки AlN не 
превосходила 1 нм по данным атомно-силовой 
микроскопии (см. рис. 3, б). 

 

Рис. 2. Данные по интенсивности I рент-
геновской дифракции пленки AlN/Al2O3.
На вставке: электронограммы пленки во
взаимно перпендикулярных азимутах. 
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Рис. 3. РЭМ-изображения поверхности пленок AlN/Al2O3, полученных в разных режимах: нагрев до тем-
пературы 1200 °С и выдержка в течении 1 часа со скоростью нагрева 300 °С/час (а) и 100 °С/час (б). 

 
Заключение 

 

В работе методами электронографии, элек-
тронной и рентгеновской дифракции изучено строе-
ние пленок, полученных отжигом в азоте предва-
рительно нанесенных слоев металлического алю- 
миния на (0001) поверхность сапфировых пластин. 
Пленки нитрида алюминия на подложках сапфира 
растут в соответствии с ориентационным соотно-
шением (0001)<10 1 0>AlN║(0001)<11 2 0>Al2O3. 
Наилучшие результаты были получены при нит-
ридизации алюминиевых пленок на сапфире в ре-
жиме нагрева до температуры 1200 °С (со скоро-
стью нагрева 100 °С/час) и выдержке в течении  
1 часа. При увеличении скорости нагрева образцов 
до 300 °С/час значительно увеличивалась шеро-
ховатость поверхности пленки нитрида алюминия.  

Отмечено, что время отжига (1 час) и темпе-
ратура (1200 °С) недостаточны для полного проте-
кания диффузионных процессов в твердой фазе 
при твердофазной эпитаксии AlN на сапфировой 
подложке. Эти обстоятельства приводят к мозаич-
ности полученных пленок.  
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Structure of AlN films formed by nitriding the aluminum metal layers  
on the (0001) sapphire substrates 
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The structure of films obtained by annealing in the nitrogen of previously deposited layers of metallic 
aluminum on (0001) surface of sapphire plates was studied by electron diffraction, electron and x-ray 
diffraction. Films of aluminum nitride on sapphire substrates have been grown in accordance with the 
orientation ratio (0001)<10 1 0>AlN║(0001)<11 2 0>Al2O3 . The best results were obtained with nitrid-
ing of aluminum films on sapphire in the heating mode up to a temperature of 1200 °C (with a heating 
rate of 100 °C/h) and holding for 1 hour. 
 
Keywords: sapphire, films, nitriding, diffraction. 
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