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　　摘　要 :　采用电子背散射衍射 ( EBSD)技术 ,测量 GaN/蓝宝石结构中的弹性应变场.将 EBSD菊池衍射花样的图

像质量 IQ值及小角度错配作为应力敏感参数 ,表征 GaN2Buffer层2蓝宝石结构中的晶格畸变和转动 ,显示微区弹性应

变场.在 GaN/蓝宝石系统中 ,弹性应变的影响范围大约 200×700nm.采用快速傅立叶变换 (FFT)提取菊池花样的衍射

强度 ,识别 GaN外延结构中的应变/无应变区域.
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Abstract :　The elastic strain field in a GaN/ sapphire structure was measured via electron backscatter diffraction ( EBSD) .

Image quality and small misorientation of EBSD Kikuchi patterns as strain sensitive parameters were applied to evaluate the distor2
tion and the rotation of crystal lattices in GaN2buffer2sapphire structure ,as well as to display micro2sized elastic strain field. The in2
fluence region of the elastic strain in GaN/ sapphire structure is about 200×700 nm. The diffraction intensities of Kikuchi patterns

were extracted and the strained/ unstrained regions in GaN epitaxial structure were recognized by using the fast Fourier transform

(FFT) .
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1　引言

　　半导体结构和半导体器件在制造和使用过程中会

引入应力.在微电子器件中 ,电热应力会使金属化系统

等多层膜产生分层和断裂 ,诱发晶体产生小丘、空洞、晶

须等缺陷 ,使器件可靠性下降[1 ] .在单晶外延结构中 ,热

应力和晶格错配应力会诱发缺陷形核或改变能隙[2 ] ,在

有源区产生极化电场 ,使光电子器件的发光效率和灵敏

度降低.由于微电子和光电子器件的特征尺寸多为几微

米～纳米数量级 ,如甚大规模集成电路 (ULSI)和超大规

模集成电路 (VLSI)的金属互连线的宽度为几微米～几

十纳米 ;激光器和发光二级管的外延层、激活区、应力缓

冲层 (Buffer)的厚度为几纳米～几十纳米.采用传统的

X射线衍射 (XRD)和同步辐射等测量技术 ,均难以测量

微米至纳米尺度的应力/应变.如不能直接测量和表征

GaN/蓝宝石等外延结构中 ,几十纳米范围的 Buffer层内

的应力状态和分布.

20 世纪 80 年代后期发展起来电子背散射衍射
( EBSD)技术 ,配置在扫描电镜 ( SEM)中 ,在材料晶体学

取向和结构鉴定方面得到广泛应用[324] . EBSD在测量微

小特征尺寸 ,如多晶薄膜及金属互连线[4 ]中的晶粒结构

及晶粒取向差方面发挥了独特作用[5 ] . EBSD测试原理

和测试系统如图 1.当高能电子束辐照到大角度倾斜
(70°)的样品表面 ,从晶体表面激发出的弹性散射电子

若满足布拉格衍射条件时 ,就会产生衍射线 ,形成衍射

园锥.由于布拉格角 (θ) 很小 ,在 SEM工作条件下约

015°,一组晶面产生的衍射圆锥与 EBSD的荧光屏相截 ,

得到一对近似平行的衍射线对 ,即菊池 ( Kikuchi)带.不

同晶面的菊池带构成一副菊池花样 ,菊池带宽反比于晶

面间距 ,带间的交叉点代表一个结晶学方向.
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　　采用 EBSD还可以分析晶体的应力和应

变.因为菊池花样对样品表面的应力状态十分

敏感 ,应变使晶体衍射角θ改变 ,使菊池线带

宽度变化、花样质量减低 ,并使菊池线产生位

移[6 ] .由于θ的变化很小 ,仅约 20mrad[7 ] ,菊池

带宽的变化量极其微小 ,且应变花样的边缘与

背底衬度十分接近 ,难以通过测量线宽的改变

量来表征应力和应变的程度.与透射电镜中的

会聚束技术不同 , EBSD花样中缺少对应力较

敏感的高阶菊池带 ,难以通过测量 Bragg角的

微小变化量来表征微小应变量 (～ ±5 ×

10 - 3) [8 ] .在 EBSD技术中可利用菊池花样质量

及晶格转动等参数评价晶体的应变.与 XRD、

会聚束衍射 (CBED) 、同步辐射 XRD等技术相

比 ,EBSD具有较高的空间分辨率 (几十纳米)

和较高的应变敏感性 (0101 %) [9 ,10] .

EBSD在评价晶体的微区应力和应变方面已取得一

些进展. Troost等采用菊池带宽变化 ,评价 Si2Si12xGex系

统中的弹性应变[11] . MacKenzie 等通过快速 Fourier 变

换 ,评价菊池花样质量[12] .此方法由Wilkinson和Dingley

进一步提高 ,获得了 ±1 %的应变敏感度[13] . Wilkinson

等通过计算相干函数方法 ,评价 Si2Si12x Gex中晶带轴的

微小移动量 ,得到±2 ×10 - 4的应变敏感度[7 ] . Keller 等

利用菊池花样质量 ,评价 GaAs2AlGaAs 中的弹性应变

场 ,获得优于 30 nm的空间分辨率[6 ] . Tao等测量了 Si图

像空间中的晶带轴位移 ,得到±0. 1mrad的精度[14] .目

前采用 EBSD技术分析微区应力的研究仍处于探索阶

段 ,发表相关的论文也仅有 15篇左右.

本文采用 SEM2EBSD分析系统 ,测试了 GaN2应力缓
冲层 (Buffer)2蓝宝石衬底系统中的应变状态和应力分
布特征.

2　实验

　　GaN2蓝宝石样品由低压金属有机物气相外延生长
技术制备.三甲基镓和高纯氨分别为 Ga 源和 N源 ,衬

底为 (0001)蓝宝石.首先将蓝宝石退火并清洁表面 ,然

后在 550℃、500乇气压下沉积 20～30 nm的 GaN应力缓

冲层 (Buffer) ,再升温至 1080℃,在 200 乇下外延生长约

3μm的 n2GaN层.图 2为 GaN2Buffer2蓝宝石衬底截面示
意图.采用 J EOL公司 JSM 6500F热场发射 SEM和 EDAX

公司的 EBSD系统系统. SEM加速电压 30 kV、入射电流

514 nA、工作距离 15 mm. EBSD采集菊池花样的扫描步

进 30～50 nm、采点数据点 1500～3000个、允错角 0. 5°,

CCD相机与样品距离 25mm ,CCD相机采集速率 1～5帧

/秒.

3　测量原理和测量方法

　　蓝宝石异质外延结构在生长过程中产生的晶格错

配和热应力 ,使晶格畸变 ,晶面衍射强度降低 ,从而使菊

池花样质量 ( IQ值)降低.图 3为实测的 GaN2蓝宝石中 ,

Buffer层 ( a)中和 GaN外延层 ( b)中的 EBSD菊池花样.

对比可知 :Buffer层中的花样的锐化程度明显低于 GaN

外延层中的锐化程度 , IQ值明显降低.

　　在 EBSD分析软件中 ,商家提供了一个菊池花样图

像质量 ( Image Quality ,IQ)的评定参数. IQ值由 Hough空

间变换而得到 ,见公式 (1) .

ρ= Xcosθ+ Ysinθ (1)

式中 ,ρ,θ分别表示坐标原点到 X和 Y坐标确定的直线

向量长度和方向.经过坐标变换 ,图像空间中的一条线
(一条菊池带)转变为 Hough空间中的一个点. Hough空

间每点强度值 ,反映出一组晶面的衍射强度. IQ值为几

个最强衍射面的 Hough峰值之和 ,即 Kikuchi 带的强度

之和 ,见公式 (2) .
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IQ≡∑
hkl

Imax (2)

式中 , Imax表示 ( hkl)晶面的一个 Hough 峰的最大值 ,它

正比于 EBSD花样中几个主要菊池 ( Kikuchi)带的强度

之和 ,见公式 (3) .式中 Ipix ( Kikuchi)表示一个菊池带的

像素强度和.

Imax ( hough)∝∑( Ipix ( Kikuchi) ) (3)

IQ值与晶体学取向、晶粒尺寸 ,样品表面形貌及表

面应力相关.在单晶系统中 , IQ主要受到晶体表面应力

/应变的影响.此外 ,应变使晶格转动 ,位错含量增加.因

此我们把 IQ值和晶格转动量作为应力敏感参数 ,测量

外延系统中的应变特征和应力分布.

4　结果与讨论

　　蓝宝石 (Al2O3)为三斜 R3 C空间群六方晶系 ,晶格

常数 a = b = 014758nm、c = 112991 nm. GaN为六方纤锌

矿结构 ,空间群 P63mc ,晶格常数 a = b = 013186 nm、c

= 015178 nm.在蓝宝石 (0001)面上外延生长的 GaN与

其错配角 30°,使蓝宝石的[1120 ]和[1100 ]分别平行于

GaN的 [1010 ]和 [1210 ] ,使 GaN 外延层中的应变能最

小 ,如图 4 ( a)所示.图 4 ( b)为 GaN与蓝宝石取向差的

EBSD测量结果 ,证明二者的 c轴互相平行 , GaN相对蓝

宝石在 ab平面内旋转约 30°. XRD测量 GaN2蓝宝石样
品的结果表明 , GaN (0002)的衍射角θ增加 ,峰位右移 ,

晶面间距测试值 dm比标准值 ds 减小了 119×10 - 4 nm ,

说明 GaN外延层受压应力 ,蓝宝石的主要衍射峰均左

移 , dm比 ds 增加了约 812×10 - 5nm ,说明蓝宝石衬底受

到拉应力.

　　图 5是Buffer 层厚度为 20 nm的 GaN2蓝宝石 ( sap2
phire)截面样品的一组 EBSD测量数据.图 5 ( a)为包含

蓝宝石2Buffer2GaN外延层三个区域的二次电子像 ,图中

的矩形小图为 EBSD的 IQ 图.图 5 ( b)为图 5 ( a) IQ 图

的放大 ,图中间的虚线是 EBSD菊池花样自动识别出来

的Buffer层与蓝宝石衬底的界面. IQ图清楚地显示出 ,

IQ值沿衬底、Buffer层和 GaN外延层外延生长方向的变

化 :衬底的 IQ 值最高 , GaN外延层的次之 ,Buffer 层的

IQ值最低 ,Buffer2蓝宝石界面处的 IQ 值仅为衬底的～

50 %. IQ值直接反映出Buffer层附近沿外延生长方向的

应力分布. IQ 值的分布规律与 Keller 对 GaAs 系统的

EBSD测量及有限元模拟相似[6 ] .图 5 ( c)选取了与图 5

( b)相对应的 5 个区域 A、B、C、D和 E ,相对于蓝宝石

的晶格转动量 ,其中 C区代表的Buffer层相对于 A区代

表的蓝宝石衬底转动了约 30°,这与图 4 ( b)的测试结果

相符合.此外 ,从图 5 ( b)看出 ,Buffer 与蓝宝石界面 (虚

线所示) ,分布着 0 . 5～10°的晶格错配 ,由此推算出位错

密度约为 1012/ m2 ,与报导的数据 1012/ m2～1014/ m2 相

似[15 ] . Buffer中的晶格错配使衬底和外延层的错配应力

得到释放.

　　图 6为从 IQ 图中 ,提取沿外延层方向、包含蓝宝

石2Buffer2GaN三层的 IQ值绘制的 IQ变化曲线 ,虚线为

Buffer2蓝宝石界面. IQ 值以相似的变化速率向衬底和

外延方向增加. IQ值在离界面约 250 nm之外后变化很
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小 ,表明晶格畸变已明显减小 ,应力释放.通过扫描范

围推算出大约经过 500个晶胞后到达无应变区 ,表明应

力影响范围在 200nm～300nm范围.在离界面 250nm之

内 , IQ变化很大 ,近似呈线性 ,表明 Buffer 层有效缓解

了外延层和衬底之间的错配应力.蓝宝石的 IQ值高于

GaN的 IQ值 ,说明外延生长的 GaN存在晶体缺陷.

图 7为Buffer层厚度为 30nm的 GaN2蓝宝石样品的
IQ图 ,以及与 GaN外延层 A 至 Buffer 层 E相对应的菊

池花样和快速傅立叶变换(FFT) .图 7 ( a) IQ图中右侧虚

线为Buffer2蓝宝石界面.由图 7 ( b)可见沿外延层生长方

向 IQ值由 23. 2增加到 86 ,花样清晰度也逐渐增加.图 7

( c)为以[1120 ]晶带轴为中心的菊池花样 (图 7 ( b) E图

中矩形区)的 FFT图. FFT中的一条辐射线方向为一条

菊池带的法线方向 ,其强度代表菊池带的衍射强度.与

应变区域 ( E区)相比 ,无应变区域 ( A 区)的 FFT图中所

包含的低频分量增多 ,辐射线条更明锐 ,中心亮度更

高 ,面积也增加.这些特征表明 ,FFT变换后突出了花样

衍射强度的变化 ,即突出了无畸变和畸变晶体的差异.

对 FFT强度信息的量化处理作尚在进行之中.

5　结论

　　利用扫描电镜中 EBSD技术 ,以 IQ 值和小角度错

配作为单晶外延系统的应力敏感参数 ,测量和评价

GaN2Buffer2蓝宝石系统中的弹性应变的分布特征.

(1)以 IQ值的统计分布图 ,显示Buffer层附近的弹性应

力场 ,求出弹性应变的影响范围约为 200～700 nm.

(2)蓝宝石衬底和外延层的最大晶格错配度约为 30°,

Buffer层中的位错密度约为 1012/ m2 .

(3)经过快速傅立叶变换 ( FFT) ,突出了应变区与无应

变区的差异.

(4) EBSD是评价外延系统中微米至亚微米区域应力/应

变的一种新型方法.
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