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Особенности МПЭ ПА синтеза слоев n+-GaN на виртуальных

подложках GaN/c-Al2O3
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Представлены результаты исследований синтеза слоев n+-GaN методом молекулярно-пучковой эпитаксии

с плазменной активацией азота на виртуальных подложках GaN/c-Al2O3 . В частности, разработан метод

предэпитаксиальной очистки GaN поверхностей виртуальных подложек от инородных атомов. Показано,

что для формирования слоев GaN относительно высокого качества, в том числе легированных кремнием

вплоть до ∼ 4.6 · 1019 см−3, сначала следует проводить предэпитаксиальную очистку виртуальных подложек

в потоке активированных частиц азота при увеличении температуры подложки от TS = 400 до 600◦C,

с последующей экспозицией поверхности подложки в потоке активированного азота при фиксированном

значении TS = 600◦C в течение 1 ч. После этого температуру подложки необходимо увеличить до TS = 700◦C

и осуществить окончательную очистку GaN-поверхности с использованием процедуры осаждения/десорбции

галлия.
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1. Введение

Гетероструктуры на основе полупроводниковых соеди-

нений нитридов третьей группы (AIIIN) находят широкое

применение в различных современных приборах [1–4].
В связи с этим все более актуальными становятся

исследования, направленные на снижение контактного

сопротивления при формировании омических контак-

тов к AIIIN гетероструктурам. Наряду с традиционной

технологией вжигаемых омических контактов (см., на-
пример, [5]) в настоящее время проводится широкий

спектр исследований по созданию омических контак-

тов без использования процедуры высокотемператур-

ного отжига, так называемых невжигаемых омических

контактов [6–11]. В частности, в работах [8–11] по-

казана потенциальная возможность формирования по-

добных контактов с относительно низким контактным

сопротивлением при помощи эпитаксиального доращи-

вания сильно легированных кремнием контактных слоев

n+-GaN с концентрацией электронов более 1 · 1019 см−3

методом молекулярно-пучковой эпитаксии с плазменной

активацией азота (МПЭ ПА).

Однако в работах по формированию контактных слоев

n+-GaN методом МПЭ ПА, на наш взгляд, недостаточно

внимания уделено изучению методов предэпитаксиаль-

ной очистки поверхности AIIIN гетероструктуры. В боль-

шинстве работ предварительная очистка поверхности

AIIIN гетероструктур осуществлялась преимущественно

с использованием растворителей и кислот. Вместе с

тем из других работ, посвященных изучению влияния

технологических параметров МПЭ ПА на свойства

поверхности AIIIN гетероструктур, следует, что для эф-

фективной очистки поверхности GaN от инородных ато-

мов могут быть использованы процедуры, проводимые

непосредственно перед началом синтеза эпитаксиальных

слоев GaN в ростовой камере установки МПЭ ПА.

Среди них: высокотемпературный отжиг, периодическое

осаждение металлического галлия или GaN на ростовую

поверхность и последующая их термическая десорбция,

экспозиция рабочей поверхности в потоке активирован-

ного азота при различных температурах и др. [12–14].
Следует отметить, что наиболее эффективная очистка

поверхности GaN, так же как и синтез высококачествен-

ных слоев GaN, как правило, наблюдается при темпера-

турах подложки, превышающих начало разложения GaN,

и потоках активированного азота, которые в состоянии

подавить разложение GaN [15,16].

Вместе с тем хорошо известно, что в промышлен-

ных установках МПЭ ПА вследствие конструктивных

особенностей рост нитридных соединений в основном

происходит с использованием небольших потоков акти-

вированного азота, что значительно ограничивает воз-

можности использования высоких температур подложки

как при проведении предэпитаксиальной очистки по-
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верхностей нитридных соединений, так и при последую-

щем синтезе высококачественных сильно легированных

кремнием контактных слоев n+-GaN. Таким образом, для

дальнейшего развития технологии формирования эпи-

таксиально доращиваемых омических контактов n+-GaN

необходимо исследовать особенности высокотемпера-

турного синтеза сильно легированных кремнием кон-

тактных слоев n+-GaN методом МПЭ ПА при ис-

пользовании небольших потоков активированного азота,

типичных для промышленных установок.

Настоящая работа посвящена разработке эффективно-

го метода предэпитаксиальной очистки поверхности вир-

туальных подложек GaN/c-Al2O3, от инородных атомов

и исследованию особенностей синтеза контактных слоев

n+-GaN методом МПЭ ПА при использовании малых

потоков активированного азота.

2. Эксперимент

В настоящей работе формирование контактных слоев

n+-GaN производилось с помощью метода МПЭ ПА

на установке промышленного типа Veeco Gen 200 [17].
Синтез осуществлялся на виртуальных подложках, ко-

торые представляли собой слои GaN, выращенные на

сапфировых подложках с ориентацией (0001) методом

газофазной эпитаксии из металлоорганических соеди-

нений (ГФЭМОС) с помощью установки AIX 2000HT

аналогично структурам, названным буферными слоями

первого типа в работе [18].
После ГФЭМОС синтеза виртуальные подложки

GaN/c-Al2O3 извлекались на атмосферу для проведения

стандартных процедур подготовки к МПЭ ПА синте-

зу слоев n+-GaN. В частности, на обратную сторону

виртуальных подложек методом электронно-лучевого

напыления осаждался слой титана толщиной ∼ 500 нм,

необходимый для радиационного нагрева виртуальных

подложек в условиях сверхвысокого вакуума установки

МПЭ ПА. Затем виртуальные подложки проходили

процедуру химической очистки от органических загряз-

нений, включающую кипячение в четыреххлористом

углероде и изопропаноле, промывание в деионизованной

воде и сушку в центрифуге. Сразу после окончания

процедуры химической очистки виртуальные подложки

помещались в загрузочную камеру установки МПЭ ПА,

где отжигались в течение 2 ч в условиях сверхвысокого

вакуума (∼ 10−8 Торр) при температуре ∼ 200◦C с це-

лью удаления паров воды с поверхности GaN.

После окончания процедуры предварительного отжига

подложки перемещались в ростовую камеру установки

МПЭ ПА для синтеза слоев GaN, который начинал-

ся с процедуры предэпитаксиальной очистки GaN по-

верхностей виртуальных подложек от оставшихся на

поверхности инородных атомов, которые могли адсор-

бироваться из атмосферы в процессе транспортировки

подложек. Для определения оптимальных технологиче-

ских условий МПЭ ПА, обеспечивающих эффективную

предэпитаксиальной очистку поверхности виртуальных

подложек и сохранение их кристаллического качества,

использовались следующие подходы: экспозиция поверх-

ности подложки в потоке активированного азота при

различных температурах TS = 400−810◦C, а также им-

пульсная подача потока галлия на GaN поверхность вир-

туальной подложки, осуществляемая при TS = 700◦C.

Непосредственно МПЭ ПА рост слоев GaN с толщи-

ной ∼ 300 нм осуществлялся при TS = 700◦C, потоке

галлия FGa ∼ 0.25 мкм/ч и потоке активированного азота

FN ∼ 0.05 мкм/ч.

Для in situ наблюдения за зарождением и измене-

нием морфологии поверхности виртуальных подложек

GaN/c-Al2O3 и синтезируемых слоев GaN использовал-

ся метод дифракции отраженных быстрых электронов

(ДОБЭ). Для ex situ исследований морфологии поверх-

ности выращенных образцов использовался растровый

электронный микроскоп (РЭМ) Zeiss Supra 25. Исследо-

вания электрических свойств образцов с помощью мето-

да Холла проводились на установке Ecopia HMS-3000.

3. Результаты и обсуждение

В первой серии экспериментов по МПЭ ПА синте-

зу GaN на виртуальных подложках GaN/c-Al2O3 для

осуществления предэпитаксиальной очистки GaN по-

верхностей виртуальных подложек была использова-

на процедура кратковременного высокотемпературного

отжига, проводимого при TS ∼ 715−810◦C в потоке

активированного азота в течение 3−5мин. Еще одна

цель данных экспериментов заключалась в определе-

нии максимальной температуры подложки, позволяю-

щей осуществить синтез сильно легированных кремнием

контактных слоев n+-GaN. Было обнаружено, что во

время отжига, проводимого при TS ∼ 715◦C, наблюда-

лась
”
линейчатая“ картина ДОБЭ, которая сохранялась

и во время последующего МПЭ ПА синтеза слоев

GaN, что свидетельствовало об относительно гладкой

поверхности как виртуальной подложки, так и верхнего

слоя GaN.

Вместе с тем РЭМ-исследования синтезированных об-

разцов продемонстрировали наличие четкой, ярко выра-

женной границы раздела между поверхностью виртуаль-

ной подложки GaN/c-Al2O3 и выращенным верхним сло-

ем GaN (рис. 1). Кроме того, в верхнем слое GaN были

обнаружены множественные пустоты, формирующиеся

на поверхности виртуальной подложки GaN/c-Al2O3 и

достигающие поверхности образца (см. рис. 1).

Наблюдаемые особенности морфологии синтезирован-

ных образцов могли свидетельствовать о недостаточно

высокой степени очистки поверхностей виртуальных

подложек GaN/c-Al2O3, что в свою очередь приводило

к увеличению плотности дефектов как на интерфейсе

между виртуальной подложкой GaN/c-Al2O3 и верхним

слоем GaN, так и в самом слое GaN, выращенном

методом МПЭ ПА.
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Рис. 1. РЭМ-изображения скола образца, синтезированного

с использованием предварительного отжига виртуальной под-

ложки GaN/c-Al2O3, проведенного в потоке активированного

азота при TS ∼ 715◦C. Верхний слой GaN был синтезиро-

ван методом МПЭ ПА при TS = 700◦C, FGa ∼ 0.25мкм/ч и

FN ∼ 0.05мкм/ч.

Следует отметить, что использование для очистки

поверхностей виртуальных подложек GaN/c-Al2O3 бо-

лее высоких температур отжига, достигающих значе-

ния TS ∼ 810◦C, приводило к кардинальному изменению

картины ДОБЭ с
”
линейчатой“ на

”
точечную“, что

свидетельствовало о формировании развитой поверх-

ности GaN. В частности, РЭМ-исследования образцов,

полученных с использованием отжига виртуальной под-

ложки, проводимого при TS ∼ 810◦C, подтвердили, что

они имеют значительно более развитую поверхность

GaN по сравнению с аналогичными образцами, синтези-

рованными с использованием отжига, проводимого при

TS ∼ 715◦C. Таким образом, отжиг виртуальной подлож-

ки, проводимый при TS > 715◦C, по-видимому, приводил

к формированию Ga-стабилизированной поверхности

GaN, поскольку величина используемого потока азота

FN ∼ 0.05мкм/ч, скорее всего, была недостаточна для

компенсации потока десорбированных при разложении

GaN атомов азота [15,19]. Вместе с тем, согласно дан-

ным работ [15,19], при нагреве GaN до TS ∼ 810◦C рав-

новесное давление азота превышает скорость десорбции

Ga из жидкого состояния, т. е. при данной температуре

в результате разложения GaN на поверхности вирту-

альной подложки мог формироваться слой жидкого Ga,

который активно подтравливал поверхность GaN. Таким

образом, было экспериментально установлено, что МПЭ

ПА синтез GaN на виртуальных подложках GaN/c-Al2O3

целесообразно проводить при температурах подложки,

не превышающих TS ∼ 700◦C.

В связи с этим были проведены эксперименты по

МПЭ ПА синтезу GaN на виртуальных подложках

GaN/c-Al2O3, в которых на начальных стадиях син-

теза виртуальные подложки выдерживались в потоке

активированного азота в течение часа и более при

температурах TS ≤ 700◦C. Было обнаружено, что в слу-

чае постепенного увеличения температуры подложки

от TS = 400 до 600◦C и последующей выдержкой при

TS = 600◦C в течение 1 ч на протяжении всего процесса

подготовки виртуальной подложки наблюдалась
”
линей-

чатая“ картина дифракции отраженных быстрых элек-

тронов. Это может быть связано с сохранением исходной

относительно гладкой поверхности GaN. В свою очередь

увеличение температуры подложки до TS ∼ 650◦C со-

провождалось изменением картины дифракции быстрых

электронов с
”
линейчатой“ на

”
точечную“, что может

быть связано с началом подтравливания поверхности

GaN высокоэнергетичными частицами азота [14].
Таким образом, полученные результаты свидетель-

ствовали о том, что процесс очистки виртуальных

подложек целесообразно проводить в потоке активиро-

ванных частиц азота при температурах подложки, не

превышающих TS = 600◦C.

Данный метод очистки был использован для МПЭ ПА

роста слоев GaN толщиной ∼ 300 нм, который проводил-

ся при TS = 700◦ C, FGa ∼ 0.25 мкм/ч и FN ∼ 0.05 мкм/ч

на виртуальных подложках GaN/c-Al2O3. Полученные

с помощью РЭМ изображения синтезированных об-

разцов демонстрировали отсутствие ярко выраженной

границы раздела между поверхностью виртуальной под-

ложки GaN/c-Al2O3 и верхним слоем GaN, выращен-

ным методом МПЭ ПА (рис. 2). Таким образом, бы-

ло установлено, что использование предэпитаксиальной

процедуры очистки поверхности виртуальных подло-

жек GaN/c-Al2O3 в потоке активированного азота при

TS = 400−600◦C позволило вырастить методом МПЭ

ПА слои GaN. Однако на поверхности синтезирован-

ного методом МПЭ ПА слоя GaN было обнаружено

множество V-дефектов, имеющих характерную форму

перевернутых гексагональных пирамидок (рис. 2). При

этом формирование V-дефектов может быть объяснено

как прорастанием дислокаций из виртуальной подложки

в верхний слой GaN, так и возникновением новых дисло-

каций на интерфейсе между поверхностью виртуальной

подложки и верхним слоем GaN из-за недостаточной

предэпитаксиальной очистки поверхности виртуальной

подложки от остаточных инородных атомов.

Для обеспечения еще более тщательной предэпитак-

сиальной очистки поверхностей виртуальных подложек

были проведены дополнительные эксперименты по МПЭ

Физика и техника полупроводников, 2019, том 53, вып. 9
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Рис. 2. РЭМ-изображения скола и поверхности образца, син-

тезированного с использованием предэпитаксиальной очистки

виртуальной подложки GaN/c-Al2O3, проведенной в потоке

активированных частиц азота при постепенном увеличении

температуры подложки от TS = 400 до 600◦C, с последующей

экспозицией подложки в потоке активированного азота при

TS = 600◦C в течение 1 ч. МПЭ ПА синтез основного, верхне-

го слоя GaN толщиной ∼ 300 нм проводился при TS = 700◦C,

FGa ∼ 0.25мкм/ч и FN ∼ 0.05мкм/ч.

ПА синтезу GaN. В этом случае после описанной выше

подготовки поверхности виртуальных подложек в по-

токе активированного азота при TS = 400−600◦C была

осуществлена еще одна процедура очистки GaN-поверх-

ности, основанная на осаждении нескольких монослоев

Ga на поверхность виртуальной подложки с последую-

щей тепловой десорбцией осажденного Ga с поверхно-

сти. В настоящей работе использовалось пять периодов

осаждения/десорбции галлия на GaN-поверхности вир-

туальной подложки, нагретой до TS = 700◦C, т. е. до тем-

пературы, при которой еще не наблюдается интенсивно-

го разложения GaN, но при этом поток тепловой десорб-

ции Ga из жидкой фазы составляет Fdes
Ga ∼ 0.3мкм/ч [19].

В каждом цикле данного этапа осаждение атомов гал-

лия обеспечивалось во время 10-секундной экспозиции

GaN-поверхности виртуальной подложки в потоке гал-

лия FGa ∼ 0.4 мкм/ч, что соответствовало осаждению

порядка одного монослоя Ga. После этого поток Ga

перекрывался заслонкой на 10 с для термической десорб-

ции осажденного Ga с GaN-поверхности. При этом на

протяжении всей процедуры адсорбции/десорбции гал-

лия наблюдалась
”
линейчатая“ картина ДОБЭ с яркими

и тонкими рефлексами, характерными для относительно

гладкой поверхности GaN.

Сразу после окончания предэпитаксиальной очист-

ки поверхностей виртуальных подложек, проведенной

согласно описанной выше процедуре, на них ме-

тодом МПЭ ПА выращивались слои GaN толщи-

ной ∼ 300 нм при постоянных значениях TS = 700◦C,

FGa ∼ 0.25мкм/ч, FN ∼ 0.05мкм/ч. Исследования синте-

зированных образцов с помощью РЭМ показали, что они

обладают относительно гладкой морфологией поверхно-

сти, а на изображении сколов образцов не наблюдалась

граница раздела между поверхностью виртуальной под-

ложки GaN/c-Al2O3 и верхним слоем GaN (рис. 3). Кро-
ме того, изображения поверхностей образцов (рис. 3) де-
монстрировали более низкую плотность V-дефектов, по

сравнению с аналогичными образцами, синтезированны-

ми без использования процедуры адсорбции/десорбции

галлия (рис. 2), что указывает на их более высокое

кристаллическое совершенство. Вместе с тем измере-

ния методом Холла концентраций и подвижностей в

синтезированных нелегированных образцах демонстри-

ровали значения ne ∼ 8 · 1016 см−3 и µ ∼ 290 см2/В·с при

комнатной температуре, которые могут указывать на

относительно низкую плотность дефектов.

Таким образом, было определено, что предэпитакси-

альную очистку поверхностей виртуальных подложек

целесообразно проводить в несколько этапов. Сначала

следует проводить очистку виртуальных подложек в

потоке активированных частиц азота при увеличении

температуры подложки от TS = 400 до 600◦C, с после-

дующей экспозицией поверхности подложки в потоке

активированного азота при фиксированном значении

200 nm

Рис. 3. РЭМ-изображения скола и поверхности образца,

синтезированного с использованием полного цикла пред-

эпитаксиальной очистки виртуальной подложки GaN/c-Al2O3,

который включал очистку в потоке активированного азота

при TS = 400−600◦C и пять периодов адсорбции/десорбции

галлия при TS = 700◦C. МПЭ ПА синтез основного, верхнего

слоя GaN толщиной ∼ 300 нм проводился при TS = 700◦C,

FGa ∼ 0.25мкм/ч и FN ∼ 0.05мкм/ч.
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TS = 600◦C в течение 1 ч. После этого температуру

подложки рекомендуется увеличить до TS = 700◦C и

реализовать пять периодов осаждения/десорбции галлия

на GaN-поверхности.

Разработанный метод предэпитаксиальной очистки

виртуальных подложек GaN/c-Al2O3 был использован

для эпитаксиального синтеза методом МПЭ ПА легиро-

ванных кремнием слоев GaN : Si. В процессе роста слоев

GaN : Si при различных температурах кремниевого эф-

фузионного источника TSi = 1020−1110◦C наблюдалась

”
линейчатая“ картина ДОБЭ, которая могла свидетель-

ствовать об относительно гладкой морфологии поверх-

ности слоев GaN : Si, что было впоследствии подтвер-

ждено РЭМ-исследованиями синтезированных образцов.

Таким образом, не было обнаружено значительного

влияния кремния на морфологические свойства слоев

GaN : Si при их МПЭ ПА синтезе на виртуальных

подложках GaN/c-Al2O3. Вместе с тем Холловские из-

мерения синтезированных образцов свидетельствовали

о том, что при увеличении температуры кремниевого

источника от 1020 до 1110◦С концентрация легирующей

примеси в них увеличивалась от ne ∼ 1 · 1018 см−3 до

ne ∼ 4.6 · 1019 см−3 соответственно. Таким образом, бы-

ла показана потенциальная возможность формирования

невжигаемых контактных слоев n+-GaN : Si различной

степенью легирования методом МПЭ ПА на виртуаль-

ных подложках GaN/c-Al2O3.

4. Заключение

В настоящей работе представлены результаты иссле-

дований синтеза слоев n+-GaN методом молекулярно-

пучковой эпитаксии с плазменной активацией азота на

виртуальных подложках GaN/c-Al2O3. В частности, раз-

работан метод предэпитаксиальной очистки GaN-поверх-

ностей виртуальных подложек от инородных атомов. По-

казано, что для формирования слоев GaN относительно

высокого качества, в том числе легированных кремнием

вплоть до ∼ 4.6 · 1019 см−3, сначала следует проводить

предэпитаксиальную очистку виртуальных подложек в

потоке активированных частиц азота при увеличении

температуры подложки от TS = 400 до 600◦C, с после-

дующей экспозицией поверхности подложки в потоке

активированного азота при фиксированном значении

TS = 600◦C в течение 1 ч. После этого температуру

подложки необходимо увеличить до TS = 700◦C и осу-

ществить окончательную очистку GaN-поверхности с ис-

пользованием процедуры осаждения/десорбции галлия.
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Abstract The paper reports on the method developed for the

pre-epitaxial cleaning of the GaN/c-Al2O3 template surfaces for

the subsequent synthesis of n+-GaN layers by plasma assisted

molecular-beam epitaxy. It is shown that, in order to grow

the relatively high quality GaN layers, doped with silicon up

to ∼ 4.6 · 1019 cm−3, the GaN template surfaces should be pre-

epitaxial cleaned from foreign adatoms in two stages. At the first

stage, it is worth to clean the template surface in a flux of activated

nitrogen species at a temperature of ∼ 400−600◦C. During the

second stage the pulsed deposition/desorption of gallium adatoms

on a GaN surface of a template heated up to ∼ 700◦C should be

used.
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