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Исследован процесс химического газофазного осаждения тонких пленок оксида алюминия с использова-

нием изопропилата алюминия в качестве прекурсора. Определены параметры осаждения, обеспечивающие

высокую скорость роста покрытия (до ∼ 0.94 µm/min). Установлено, что полученные покрытия имеют

аморфную структуру, а их последующий отжиг при 1200 ◦C приводит к кристаллизации с формированием

фаз α-Al2O3, κ-Al2O3 и γ-Al2O3 . Показано, что использование изопропилата алюминия позволяет получать

покрытия высокой чистоты при относительно низких температурах осаждения.
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Функциональные покрытия на основе оксида алюми-

ния применяются для решения различных задач: в каче-

стве защитных покрытий для повышения износостойко-

сти изделий, для защиты от коррозии, в качестве термо-

барьерных и диэлектрических покрытий [1]. На данный

момент разработан ряд подходов, позволяющих нано-

сить тонкопленочные покрытия на основе оксида алю-

миния, среди которых методы как физического (PVD),
так и химического (CVD) газофазного осаждения [1,2].
Методы химического осаждения получили наибольшее

распространение, поскольку позволяют достигать вы-

соких скоростей роста, контролируемой структуры и

фазового состава осаждаемых покрытий.

Классическими считаются методы синтеза, исполь-

зующие хлорид алюминия и триметилалюминий в ка-

честве прекурсоров [3,4]. В первом случае осаждение

осуществляется пиролизом хлорида алюминия водяным

паром, возникающим при реакции сдвига фаз вода−газ

из газовой смеси водорода и углекислого газа. Общая

формула реакции выглядит следующим образом:

2AlCl3 + 3H2 + 3CO2 → Al2O3 + 3CO + 6HCl. (1)

В случае с триметилалюминием осаждение покрытия

осуществляется посредством гидролиза триметилалю-

миния водой:

2Al(CH3)3 + 3H2O → Al2O3 + 6CH4. (2)

Оба метода обладают рядом ограничений. В случае с

AlCl3 выделение коррозионно-активного HCl в ходе ре-

акции приводит к деградации реакторного оборудования,

что вынуждает применять дорогостоящие материалы,

такие как кварц или керамика. Также гигроскопичность

AlCl3 и его гидролиз с выделением токсичных паров

создают риски для персонала и требуют сложных систем

безопасности. Наиболее критичным ограничением явля-

ются высокие температурные условия процесса (свы-
ше 800 ◦C), которые ограничивают спектр подходящих

подложек, а также провоцируют рост внутренних тер-

мических напряжений в покрытии, что может снижать

его адгезию и долговечность. Применение триметил-

алюминия позволяет снизить температуру процесса, так

как его температура разложения составляет 332 ◦C [5],
а использование плазменных методов активации допол-

нительно снижает температуру реакции до < 200 ◦C,

что предотвращает деградацию термочувствительных

подложек [6]. Однако сам Al(CH3)3 является пирофор-

ным веществом, самовоспламеняющимся на воздухе, что

требует строгих условий хранения и работы в инертной

атмосфере. Более того, накопление углеродных приме-

сей при недостаточной очистке газовой фазы и высокая

стоимость прекурсора дополнительно осложняют мас-

штабирование метода.

Таким образом, актуальной научной задачей пред-

ставляется разработка методов осаждения, основанных

на использовании альтернативных безопасных прекур-

соров, позволяющих осаждать оксид алюминия при

относительно низких температурах. Одним из перспек-

тивных кандидатов для решения этой задачи является

изопропилат алюминия Al(OC3H7)3, который сочетает в

себе преимущества металлоорганических прекурсоров,

такие как низкая температура разложения и высокая

чистота покрытий, и при этом лишен ряда недостатков,

характерных для хлорида алюминия и триметилалю-

миния, является более стабильным, значительно менее

токсичным и опасным в хранении и обращении. Целью

настоящей работы является экспериментальная апроба-

ция подхода к синтезу тонкопленочных покрытий на ос-

нове оксида алюминия методом CVD с использованием
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Рис. 1. Схема экспериментальной установки по осаждению покрытий.

изопропилата алюминия в качестве прекурсора, а также

структурная характеризация покрытий.

Синтез покрытий осуществлялся в специализирован-

ном CVD-реакторе, схема которого представлена на

рис. 1. Камера реактора оборудована системой вакууми-

рования, давление в камере поддерживалось на уровне

1−1.5 · 10−1 Torr. Для предотвращения перегрева корпус

камеры выполнен с двойными стенками, между которы-

ми циркулирует охлаждающая вода. В качестве прекур-

сора использовался порошок изопропилата алюминия.

Испарение прекурсора обеспечивалось нагревом воль-

фрамовой проволоки. Температура нагрева проволоки

варьировалась в диапазоне 130−200 ◦C (температура
плавления изопропилата алюминия составляет 112 ◦C,

а температура кипения — 140 ◦C). Нагрев подложки

осуществлялся с помощью танталового подложкодер-

жателя; в ходе экспериментов температура подложки

варьировалась в пределах 300−800 ◦C. В качестве под-

ложек использовались пластины монокристаллического

кремния с ориентацией 〈100〉 (для инфракрасной фурье-

спектроскопии) и сапфира с ориентацией <0001>. Перед

нанесением покрытий поверхность подложек подверга-

лась гидроабразивной обработке, обеспечивающей ше-

роховатость Ra = 250± 30 nm.

Формирование пленки оксида алюминия в предлагае-

мом методе происходит за счет термохимического раз-

ложения прекурсора изопропилата алюминия. Важным

фактором является взаимодействие продуктов разложе-

ния на поверхности подложки (в области нагреваемого

подложкодержателя), что способствует наиболее эффек-

тивному осаждению материала. Сначала осуществляется

нагрев прекурсора до точки кипения, что приводит к его

переходу в газообразную фазу:

Al(OC3H7)3(powder)
>140 ◦C
−−−−−→ Al(OC3H7)3(va por). (3)

После парообразования прекурсор взаимодействует

с горячей подложкой. На поверхности подложки изо-

пропилат алюминия разлагается, разрывая ковалентные

связи между атомом алюминия и изопропиловыми груп-

пами (OC3H7):

Al(OC3H7)3(va por)
300−800 ◦C
−−−−−−−→ Al + 3OC3H7. (4)

Изопропиловые группы дегидратируются, образуя

пропилен (C3H6) и воду (H2O) в газовой фазе:

4OC3H7 → 4C3H6 + 2H2O + O2. (5)
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Рис. 2. Карта скоростей роста покрытий в зависимости от температуры прекурсора и подложкодержателя.

Атомы алюминия, оставшиеся на поверхности, реаги-

руют с кислородом и образуют оксид алюминия (Al2O3),
который осаждается на подложке в виде покрытия:

4Al + 3O2 → 2Al2O3. (6)

Итоговая формула процесса выглядит следующим

образом:

2Al(OC3H7)3 → Al2O3 + 6C3H6 + 3H2O. (7)

В работе применялись следующие аналитические

методы: оптическая микроскопия (Axio Imager.A2m,

ZEISS), просвечивающая электронная микроскопия

(ПЭМ) (JEM-2100F, JEOL), инфракрасная фурье-

спектроскопия (Nicolet 5700, Thermo Electron), рентге-
ноструктурный анализ в режиме скользящего пучка с

использованием CuKα-излучения (XRD 6000, Shimadzu).
Для отжига образцов применялась муфельная печь

(ПМ-2ПТР, Plavka.Pro).
На рис. 2 представлена диаграмма скорости роста

покрытий в зависимости от параметров осаждения.

Инициация процесса синтеза покрытия начинается

при достижении температуры электронагревателя пре-

курсора ∼ 140 ◦C. При повышении температуры нагре-

вателя от 140 до 160 ◦C наблюдается значительный

рост скорости осаждения (в среднем на 43%). Так,

при температуре подложки 500 ◦C скорость осаждения

увеличивается от ∼ 0.61 до ∼ 0.89 µm/min. Это связано

с более интенсивным обновлением активных радикалов

прекурсора в реакционной зоне. Однако при дальнейшем

повышении температуры скорость осаждения выходит

на плато, а рост температуры до 200 ◦C приводит лишь

к увеличению расхода прекурсора без существенного

прироста скорости (в среднем 6%). Таким образом,

оптимальная температура прекурсора составляет 160 ◦C,

что обеспечивает баланс между эффективностью оса-

ждения и экономичностью процесса.

Температура подложки играет ключевую роль в ки-

нетике осаждения. При температурах ниже 400 ◦C ско-

рость роста остается низкой из-за недостаточной энер-

гии для эффективного разложения молекул прекурсора.

Максимальная скорость осаждения (до ∼ 0.94 µm/min)
наблюдается в диапазоне 450−650 ◦C, где разложе-

ние прекурсора на поверхности подложки происходит

наиболее интенсивно. Однако при превышении 650 ◦C

скорость роста снижается из-за десорбции активных

компонентов и частичного разложения прекурсора в

газовой фазе до достижения поверхности.

Таким образом, оптимальные условия для осаждения

покрытия включают температуру нагрева прекурсора

160 ◦C и температуру нагрева подложки в области

450−650 ◦C. Эти параметры обеспечивают высокую ско-

рость роста покрытия при минимальном расходе прекур-

сора и стабильности процесса.

Анализ синтезированных покрытий показал, что все

полученные пленки имеют аморфную структуру. На

ПЭМ-микрофотографии (рис. 3, a) наблюдается одно-

родная пленка без признаков кристаллических вклю-

чений или границ зерен. Отсутствие кристаллической
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Рис. 3. a — ПЭМ-снимок поперечного сечения покрытия и микроэлектронограмма покрытия (на вставке), b — ИК-спектр

пропускания покрытия.

структуры подтверждается методом электронной ди-

фракции (SAED): на дифракционных картинах отсутству-
ют четкие кольца или точечные рефлексы, характерные

для кристаллических фаз.

На рис. 3, b представлен инфракрасный спектр погло-

щения покрытий, осажденных на подложки из монокри-

сталлического кремния. В области
”
отпечатков пальцев“

(< 1500 cm−1) идентифицированы полосы, соответству-

ющие валентным колебаниям связей Al−O при волно-

вых числах 601 и 743 cm−1, что характерно для оксида

алюминия [7]. Полоса при 657 cm−1 связана с деформа-

ционными колебаниями O−Al−O [8]. Наличие полосы

при 1091 cm−1 указывает на δsAl−O−H-моду, что мо-

жет свидетельствовать о частичном гидроксилировании

поверхности [9]. Полоса при 812 cm−1 соответствует

деформационным колебаниям Si−O [10], что указывает

на взаимодействие кремниевой подложки с прекурсором

и формирование тонкого поверхностного слоя оксида

кремния. Дополнительная полоса в области 1511 cm−1

может быть связана с адсорбцией углеродсодержащих

соединений на поверхности образца и формированием

поверхностного слоя оксида кремния. Таким образом,

результаты FTIR-анализа подтверждают, что осажденное

покрытие состоит из оксида алюминия.

Результаты рентгеноструктурного анализа подтвер-

дили аморфную природу синтезированных покрытий

(рис. 4). Для оценки их способности к кристаллизации и

возможности контроля фазового состава был проведен

термический отжиг при 1200 ◦C в атмосфере воздуха

в течение часа. Это привело к формированию несколь-

ких фаз оксида алюминия, включая α-Al2O3 (корунд),
κ-Al2O3 и γ-Al2O3 [11], что согласуется с известными

данными о фазовых превращениях Al2O3 при высо-

ких температурах, где образование чистого корунда

(α-Al2O3) требует длительного отжига. Полученные ре-
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Рис. 4. Рентгеновские спектры исходного покрытия и после

отжига.

зультаты подтверждают, что покрытия способны к кри-

сталлизации при высокотемпературном отжиге. Однако

прецизионный контроль фазового состава и кристал-

личности покрытий остается задачей для дальнейших

комплексных исследований.

Таким образом, в настоящей работе был успешно

апробирован подход к нанесению тонкопленочных по-

крытий оксида алюминия методом CVD с использова-

нием изопропилата алюминия. В рамках исследования

было показано, что предложенный метод позволяет до-

стигать высокой скорости осаждения (до 0.94 µm/min), а
формируемые покрытия обладают плотной и однородной

структурой. Анализ покрытий подтвердил их аморфную

природу, а термический отжиг при 1200 ◦C привел

Письма в ЖТФ, 2025, том 51, вып. 13
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к фазовым превращениям и формированию α-, κ- и

γ-Al2O3. Кроме того, метод отличается относительной

простотой реализации, что делает его перспективным

для дальнейшего изучения и возможного масштабиро-

вания.
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