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Показано влияние типа подложки — сапфир (c- и r-ориентации) или темплейт GaN/Al2O3 (c- и r-ориен-

тации) — на процесс нитридизации аморфного нанослоя титана. Обнаружено влияние толщины нанослоя

титана на процесс самоотделения толстого слоя GaN от подложки. Толщина нанослоя титана, при котором

воспроизводимо происходит самоотделение толстого слоя GaN от подложки, находится в пределах 20−40 нм.

1. Введение

При получении методом хлоридно-гидридной эпитак-

сии (ХГЭ) толстых эпитаксиальных слоев GaN, ис-

пользуемых для изготовления так называемых
”
ква-

зиподложек,“ необходимо обеспечить их структурное

совершенство и возможность воспроизводимого отделе-

ния слоев от инородных подложек. Значительное улуч-

шение кристаллической структуры слоев наблюдается

при заращивании предварительно сформированных на

подложках различных масок. Для качественного отде-

ления
”
квазиподложек“ предлагается использовать де-

фектные слои GaN на гетерогранице структуры с боль-

шой плотностью пор и микротрещин, по которым при

остывании происходит отделение толстого слоя нитрида

галлия. Возможно использование промежуточных слоев,

которые образуют пористую структуру, обеспечивают

и латеральное разращивание GaN, и формирование

дефектного слоя.

В качестве такого промежуточного слоя предлагается

использовать слой Ti, образующий при нитридизации

столбчатый слой TiN, на котором в дальнейшем нараста-

ет слой GaN с улучшенной структурой [1–3]. Использо-

вание титана уменьшает трещинообразование в толстых

слоях, а также улучшает их физические и структурные

характеристики [4].
Целью настоящей работы является разработка ме-

тода получения самотделяющихся от подложки слоев

нитрида галлия, выбор типа подложки или темплейта

для эпитаксии, а также изучение влияния толщины

слоя титана на кристаллическое качество слоев нитрида

галлия.

2. Методика эксперимента

Для наращивания нитрида галлия методом ХГЭ ис-

пользовали классическую схему в реакторе вертикаль-

ного типа. Экспериментально были определены условия

получения монокристаллических слоев GaN со скоро-

стью наращивания ∼ 100 мкм/ч: температура источни-

ка Ga 925−970◦C, температура подложки 1060−1080◦C;

расходы газов по линии источника HCl — 1 л/ч, N2 —

18л/ч; расходы по линии подачи аммиака NH3 — 50л/ч,

N2 — 90 л/ч, расстояние от подающего GaCl патрубка до

подложки 30 мм [5]. Были выращены слои нитрида гал-

лия толщиной 300−400 мкм. Слои титана (Ti) толщиной

20−50 нм наносились методом вакуумного напыления

на различные типы подложек (сапфир с-ориентации,

GaN/Al2O3 — темплейты на сапфире c- и r-ориентации).
Темплейты GaN на сапфире c- и r-ориентации были по-

лучены на подложках сапфира с помощью молекулярно-

лучевой эпитаксии (МЛЭ), а также с помощью ХГЭ.

Процесс нитридизации подложки со слоем Ti прово-

дили в атмосфере NH3 : N2 при температуре 1060◦C

в течение 30 мин.

Исследование структуры слоев Ti, TiN и полученных

слоев GaN проводили с помощью атомно-силовой мик-

роскопии (АСМ) и оптической микроскопии.

3. Экспериментальные результаты

Осажденные слои Ti толщиной 20−25 нм являются

аморфными. Для преобразования их в TiN проводилась

нитридизация при температуре 1060◦C в течение 30 мин

в потоке газовой смеси N2 : NH3. В процессе этого

отжига на поверхности подложки образовывались на-

ноостровки TiN, которые создавали так называемую

”
наномаску“ (рис. 1). Образование островков связано с

тем, что TiN при температуре нитридизации находится

в жидком состоянии и под действием силы поверхност-

ного натяжения из-за малой толщины жидкого слоя TiN

собирается в отдельные островки. Размер этих островков

и их плотность на поверхности зависят от толщины

слоя TiN. Чем тоньше слой TiN, тем больше размер ост-

ровков и меньше их плотность. С увеличением толщины
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Рис. 1. АСМ-фотографии поверхности слоев TiN, образовавшегося после нагрева в потоке N2 и нитридизации в атмосфере

разбавленного аммиака структур Ti/c-Al2O3 (a) и Ti/GaN/c-Al2O3 (b).

слоя TiN размер островков уменьшается, а их плот-

ность увеличивается [3]. При определенной толщине

слоя TiN покрывает поверхность подложки полностью.

В процессе эпитаксии на этих островках происходит

зарождение GaN, и в дальнейшем, при латеральном

разращивании, происходит коалесценция зародышей и

образование сплошного слоя GaN. В местах на по-

верхности подложки, свободных от островков TiN, в

зависимости от их размера происходит или зарождение

GaN на самой подложке, при большом размере этих

областей, или, при малом их размере, на границе

образуются поры.

На рис. 1 представлены фотографии поверхности сло-

ев TiN, полученных в одном процессе нитридизации сло-

ев Ti толщиной 30 нм, нанесенных на подложку сапфира

(рис. 1, a) и на темплейт GaN/c-Al2O3 (рис. 1, b). Видно,
что после нагрева до рабочей температуры в потоке

азота и нитридизации в разбавленном азотом аммиаке

структуры Ti/c-Al2O3 образовывался пористый столбача-

тый слой TiN (рис. 1, a) с высотой столбцов до 16 нм.

В отличие от слоя TiN, образовавшегося на сапфире,

поверхность слоя TiN на темплейте GaN/c-Al2O3 после

нитридизации характеризовалась пористой столбчатой

структурой с высотой столбиков до ∼ 400 нм (рис. 1, b),
что указывает как на образование островков TiN, так

и на частичное термическое разложение слоя GaN

в промежутках между островками TiN при высокой

температуре [1].

Слои GaN, выращенные на подложках TiN/c-Al2O3,

характеризовались блочной структурой (0001) и полу-

шириной кривой качания Bh/2 = 360−520”. Слои GaN,

выращенные на структурах Ti/GaN/c-Al2O3, были моно-

кристаллическими с ориентацией (0001), полушириной

кривой качания Bh/2 = 250−340”. и плотностью дисло-

каций ND = 6 · 106−1 · 107 см−2. Поверхность получен-

ных структур характеризовалась наличием гексагональ-

ных ямок роста, террас и пирамид [6].

На поверхности слоев GaN после эпитаксии на тем-

плейтах, выращенных на r-Al2O3 методом МЛЭ, наблю-

дался рельеф, характерный для слоев нитрида галлия,

выращенных на подложке сапфира r-ориентации [7].
Пики кривых дифракционного отражения соответство-

вали 1180 и 950′′ в направлении [0001] и 530′′ в

направлении [011̄0]. При травлении в слоях выявля-
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a b

Рис. 2. Фотография скола отделившегося от структуры Ti/GaN/c-Al2O3 слоя GaN толщиной 200мкм (a), остаток темплейта на

сапфировой подложке (b).

a b

c

Рис. 3. Скол слоя GaN в случае неполного отделения от подложки (a), обратная сторона слоя (b) и поверхность подложки с

кусками не отслоившегося GaN (c).

лись дислокационные ямки с плотностью 1 · 107 см−2

и дефекты упаковки. На темплейтах с толщиной слоя

GaN ∼ 1.5 мкм, выращенных методом ХГЭ и имеющих

сильно развитый рельеф, получили блочные слои с

разориентацией блоков 0.35−0.5◦ .

Отделение слоя нитрида галлия от подложки сапфира

и темплейта происходило по границе GaN/TiN из-за

наличия большого количества пор на этой границе,

связанного с большой плотностью и малым размером

островков титана. Слои GaN полностью отделялись по

нарушенному слою TiN–темплейт, либо при охлаждении

от температуры выращивания до комнатной, либо при

незначительном механическом давлении при толщине

слоя Ti от 20 до 40 нм.

При толщине слоя титана ∼ 30 нм происходило пол-

ное отделение слоя от подложки и от темплейта. На

рис. 2 показаны сколы слоя GaN и темплейта, остав-

шегося на поверхности подложки.

Очевидно, что как на нижней кромке слоя GaN, так и

на верхней кромке темплейта наблюдаются ямки. Ямки
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Рис. 4. Поры на границе темплейт GaN–слой GaN.

на нижней кромке слоя образовывались при латераль-

ном разращивании слоя GaN. На поверхности темплейта

ямки, как было указано выше, образовались в процессе

нитридизации из-за разложения GaN.

При толщине слоя титана < 20 нм в процессе нит-

ридизации на поверхности происходило образование

крупных островков TiN с небольшой плотностью. Нали-

чие большой поверхности подложки, не покрытой TiN,

приводило к зарождению GaN как непосредственно на

поверхности сапфира, так и на поверхности темплейта

GaN/c-Al2O3. Все это приводило к плохому отделению

слоя от подложки.

При охлаждении выращенной структуры GaN/TiN/

c-Al2O3 (толщина слоя Ti < 20 нм) не происходило пол-

ного отделения слоя от подложки, при этом наблюда-

лось вырывание кусков GaN из объема слоя, что хорошо

видно на рис. 3. Это подтверждается тем, что на кромке

скола слоя наблюдаются крупные ямки, значительно

большего размера, чем при полном отделении слоя

(рис. 2, a). На обратной стороне слоя также наблюдались

крупные ямки (рис. 3, b), а на поверхности подложки —

куски не отслоившегося GaN (рис. 3, c).

В структурах GaN/TiN/GaN/c-Al2O3 использование

тонкого слоя титана (< 20 нм) не приводило к самоот-

делению слоя от темплейта, что хорошо видно на рис. 4.

На сколе структуры с неотделившимся слоем GaN

на границе темплейт–слой хорошо видны микропоры,

по которым должно происходить отделение слоя GaN

(рис. 4). Однако нарастание слоя GaN на поверхности

темплейта GaN/c-Al2O3 не дало возможности слою са-

моотделиться.

При использовании толстого слоя Ti (> 50 нм) во

время нитридизации TiN переходит в жидкую фазу и

полностью покрывает всю поверхность подложки. Это

не давало возможности образованию пор на границе,

эпитаксия проходила как на обычной подложке, и не про-

исходило отделения слоя от подложки при охлаждении

структуры.

Необходимо отметить, что процесс самоотделения

толстого слоя в процессе охлаждения структуры зависел

также и от толщины слоя GaN. Слой GaN толщиной

200 мкм, выращенный на слое Ti 30 нм, отделился ча-

стично, тогда как слой GaN 350 мкм, выращенный на

таком же слое Ti, отделился полностью.

4. Заключение

Показано, что нитридизация аморфного слоя Ti на раз-

личного типа подложках проходит по-разному. При нит-

ридизации слоя на подложке сапфира (c- и r-ориентации)
образуется столбчатая структура с высотой столбиков

до 16 нм, в то время как при нитридизации слоя Ti

на темплейте GaN/Al2O3 (c- и r-ориентации) величина

столбиков увеличивается до 400 нм за счет термиче-

ского разложения GaN. Обнаружено влияние толщины

нанослоя титана на процесс самоотделения GaN от

подложки. При малых толщинах нанослоя Ti процесс

отделения GaN от подложки затруднен. При толщинах

слоя Ti 20−40 нм процесс отделения GaN проходит

воспроизводимо с толщинами слоя GaN > 350 мкм. При

толщине слоя Ti > 50 нм отделения эпитаксиального

слоя GaN от подложки не происходит.
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Abstract The influence of substrate type — sapphire (c- and

r-orientation) or templates GaN/Al2O3 (c- and r-orientation) —

on amorphous titanium nanolayers nitridization have been shown.

The thickness of titanium nanolayers have been affected on process

of thick GaN epilayer selfseparation. It is revealed that the

titanium nanolayers thickness under which thick GaN epilayer self-

lift-off from substrate happened reproducibility was in limits of

20−40 nm.

9∗ Физика и техника полупроводников, 2016, том 50, вып. 3


