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氮气含量对射频磁控溅射法制备的 AlN薄膜 
微观结构与力学性能的影响 

 

余志明 1，刘丹瑛 1，魏秋平 1, 2，张雄伟 1，龙  芬 1，罗嘉祺 1，王一佳 1  
 

(1. 中南大学 材料科学与工程学院, 长沙 410083; 2. 中南大学 粉末冶金国家重点实验室，长沙 410083) 

 

摘  要：用 Ar 气和 N2气分别作为溅射气体和反应气体，采用射频反应磁控溅射法，通过调节工作气体(Ar 气与

N2气的混合气体)中 N2的含量(体积分数)φ(N2)，在硅(100)衬底上制备一系列六方结构 AlN 多晶薄膜，利用 X 射

线衍射(XRD)、扫描电镜(SEM)、原子力显微镜(AFM)和纳米压痕仪等对薄膜特性进行测试与分析。结果表明，φ(N2)

对 AlN薄膜的择优取向、结晶性、沉积速率与力学性能的影响都十分显著，对薄膜的微观结构和表面粗糙度也有

一定影响：随 φ(N2)增大，薄膜的厚度和沉积速率逐渐减小，结晶性也发生显著变化；较高的 φ(N2)有利于 AlN薄

膜沿(002)晶面择优生长；φ(N2)对 AlN薄膜的硬度影响较大，而对弹性模量影响较小。实验制备的 AlN薄膜具有

良好的纳米力学性能，硬度平均值在 12.0~29.3 GPa之间，弹性模量平均值在 184.0~209.8 GPa之间。 
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Abstract: The wurtzite structural aluminum nitride (AlN) films were deposited on Si(100) wafers by reactive radio 

frequency (RF) magnetron sputtering system, using a gas mixture of Ar(sputtering gas)and N2 (reactive gas) with varying 

nitrogen flow ratio. The properties of aluminum nitride thin films were investigated by X-ray diffraction (XRD), scanning 

electron microscopy (SEM), atomic force microscopy (AFM) and nanoindentation techniques. The results show that the 

preferred orientation, crystallinity, deposition rate and nanomechanical properties significantly depend upon the nitrogen 

flow ratio. The microstructure and the surface roughness are also influenced by the nitrogen flow ratio. As the nitrogen 

flow ratio increases, the thickness and deposition rate of the film decrease, and the crystallinity of the films changes 

obviously. The growing of AlN films along preferred orientation (002) is improved under higher nitrogen flow ratio. The 

nitrogen concentration has little influence on the elastic modulus but obviously affects the hardness of AlN films. The 

AlN films fabricated in this study have excellent nano-mechanics properties with hardness in the range of 12.0~29.3 GPa 

and elastic modulus in the range of 184.0~209.8 GPa. 
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AlN 属于 III–V 族化合物半导体材料，一般以六

方晶系中的纤锌矿结构存在。AlN 具有一系列优异的

物理化学性质，应用范围很广，如：AlN 具有优良的

压电性、很高的声传播速率和较高的机电耦合系数，

是 GHz 级声表 面波(SAW)和体波(BAW)器件的优选

压电材料[1]；具有很高的击穿场强、热导率、电阻率 
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和化学稳定性，可用于电子器件和集成电路的封装、

介质隔离和绝缘材料；由于它与硅、氮化镓有较好的

热匹配和较小的点阵失配(约 5%)，因而可作为层间材

料应用于高温大功率电子器件[2]；而且 AlN属于直接

带隙半导体，禁带宽度为 6.2 eV，是重要的蓝光、紫

外发光材料[3]；此外，AlN 也是 1 种硬度很高的陶瓷

材料，显微硬度高达 22 GPa[4]，而当被应用到 TiN/AlN

的超点阵结构时，平均硬度达到 30 GPa[5]。 

目前，制备 AlN薄膜的方法很多，常见的有磁控

溅射法、化学气相沉积法、脉冲激光沉积法、分子束

外延法等。其中的反应磁控溅射法具有沉积温度低、

成本低、工艺易控制等优点，因而应用最广泛[6−7]。

AlN 薄膜的微观结构对其性能有很大影响，例如在

SAW器件的应用方面，不同择优取向的薄膜具有不同

的压电性能[8]。无论采用何种制备方法，关键均在于

通过调节工艺参数来实现对氮化铝薄膜微观结构的有

效控制，从而最终实现对氮化铝薄膜性能的调控。 

为了成功地将 AlN薄膜应用于各类电子器件，除

了需要研究该薄膜的光学、电学性能外，深入研究其

力学性能也非常必要。磁控溅射的工艺参数主要有气

压、功率、基体温度、靶基距和工作气体的比例等，

目前关于 N2含量对 AlN 薄膜取向结构的影响还没有

统一的定论，有关 N2含量对 AlN 薄膜纳米力学性能

影响的研究也甚少。本文作者采用射频反应磁控溅射

法在 Si(100)衬底上制备 AlN薄膜，分别采用 Ar气和

N2 气作为溅射气体和反应气体，研究工作气体中 N2

的体积分数对 AlN薄膜的晶体结构、表面形貌和纳米

力学性能等的影响，预期得到结晶取向性较好、表面

光滑、力学性能良好的 AlN 薄膜，以期对择优取向

AlN薄膜的制备提供实验基础，对于 AlN薄膜的应用

也具有指导意义。 

 

1  实验 

 

采用 CSU550-I 型超高真空磁控溅射多功能镀膜

设备制备 AlN薄膜。溅射靶为直径 60 mm、厚度 4 mm

的圆片形 Al靶，纯度为 99.999%。溅射气体和反应气

体分别为 Ar 气和 N2 气，纯度均为 99.999%。基体

Si(100)片的尺寸为 10 mm×10 mm×0.5 mm，沉积面

经过镜面抛光，粗糙度小于 10 nm。实验前，依次用

丙酮、无水乙醇、5%(体积分数)的 HF 酸溶液和去离

子水对基片进行超声清洗。镀膜工艺参数如下：本底

真空度为 1.8×10−3 Pa，溅射功率 200 W，靶基距 30 

mm，溅射气压 0.2 Pa，溅射时间 1 h。采用 D08-3B/EM

型质量流量计来调节 N2和 Ar的体积流量，利用式(1)

计算在溅射工作气体(氮气和氩气的混合气体)中N2的

体积分数： 
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式中： F(N2)和 F(Ar)分别为 N2和 Ar 的体积流量，

cm3/min。 

实验共制备 5块样品，所用氮气和氩气的流量比

F(N2):F(Ar)分别为：3:7、4:6、5:5、6:4、12:3，即溅

射工作气体中，N2 的体积分数 φ(N2)分别为 30%、 

40%、50%、60%和 80%。基体不加热，处于自然状

态，溅射过程中基体温度一般在 30~150℃之间变化。 

用Dmax-2500VBX型X射线衍射仪(XRD)分析薄

膜的晶体结构，采用 Cu Kα射线源， = 0.154 nm，

为了避开 2位于 69.17°处的硅基体的 Si(400)衍射峰，

扫描范围为 20°~68°；利用 SOLVER P47型原子力显

微镜 (AFM)分析薄膜的表面形貌和粗糙度；通过

Quanta200 Environmental 型扫描电镜(SEM)表征薄膜

的截面形貌和厚度；利用瑞士 CSM 仪器股份有限公

司生产的UNHT型纳米压痕测试仪测定薄膜的硬度和

弹性模量，对每个涂层试样选取 3~5个点进行测量，

为了避免基体对测试结果产生影响，压入深度小于薄

膜厚度的 10%，实验过程中所加载荷范围为 0.46~2 

mN，通过调节载荷的大小来调节压入深度。 

 

2  结果与讨论 

 

2.1  沉积速率 

图 1所示为 AlN薄膜断面 SEM形貌。从图 1可

看到 φ(N2)为 30%、40%、50%、60%时，AlN膜厚分

别为 1.86、1.57、1.33和 1.22 μm，相应的沉积速率分

别为 31、26.2、22.2和 20.3 nm/min，可见随 N2体积

分数增大， AlN薄膜厚度和沉积速率都逐渐减小。 

在一定的溅射气压下，φ(N2)增加意味着 φ(Ar)减

小，轰击靶材的氩离子数目随之减少，由于氩离子比

氮离子对靶材的溅射产额大，所以随 N2 体积分数增

大，薄膜的沉积速率减小[9−10]；另外，随 φ(N2)增大，

靶面形成化合物 AlN，溅射过程由金属态转变为中毒

态，而正离子对 AlN化合物的溅射产额远远小于对金

属的溅射产额，所以沉积速率减小。 

 

2. 2  AlN薄膜的结构 

图 2所示是 AlN薄膜 XRD谱。从图 2可看出，φ 
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图 1  不同 N2体积分数下沉积的 AlN薄膜断面 SEM形貌 

Fig.1  The cross-sectional SEM images of AlN thin films deposited at various volume fraction of nitrogen 

(a)—30%; (b)—40%; (c)—50%; (d)—60% 

 

 
图 2  不同 φ(N2)下沉积的 AlN薄膜 XRD谱 

Fig.2  XRD patterns of AlN thin films deposited at various 

nitrogen volume fraction 

(N2)为 30%时，薄膜中同时出现六方结构AlN的(100)、

(002)、(102)和(103)晶面的衍射峰；当 φ(N2)为 40%时，

AlN薄膜呈很强的(100)择优取向，且结晶性大大增强；

当 φ(N2)为 50%~80%时，AlN薄膜都为 c轴择优取向，

但结晶性随 φ(N2)增大而逐渐变差。图 2中有 4个试样

的 XRD谱中都出现了 SiO2的(110)衍射峰，这可能是

由于硅片表面的氧化层没有被腐蚀完全或是薄膜制备

过程中因反应腔体的真空度不够高而被腔体中残留的

氧气氧化所致；金属铝衍射峰的出现主要是由于溅射

功率较高，从靶表面溅射出的铝原子没被完全氮化就

直接沉积到基体上而引起的。 

随 φ(N2)增大，薄膜的结晶性和取向性发生显著的

变化，这是由于沉积速率发生改变，影响基体表面吸

附原子的形核数目以及迁移、重排能力，从而影响薄

膜的结晶取向。 

众所周知，纤锌矿 AlN中存在 2种 Al—N键，即

B1键和 B2键，B2键的形成能大于 B1键的形成能。AlN

的(100)面只由 B1键组成，而(002)、(101)、(102)、(103)

面都由 B1和 B2键共同组成
[11]。因此，吸附原子的能

量越高越有利于形成含 B2键的晶面，由于(002)和(103)
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面中 B2键的相对含量更多，因此其形成能较高。在溅

射过程中，当 φ(N2)较低时，氩气的含量相对较高，溅

射出的铝粒子的动能更大，有利于 B2键的形成，从而

促进高能构型的形成。然而，当 φ(N2)较高时，由于

Ar含量减小，中性氩粒子对溅射粒子的散射和反溅过

程减少，导致溅射粒子的能量损失减小，因而薄膜表

面的吸附原子仍可能具有充足的能量而形成 B2键。 

另外，晶面的原子堆叠方式也影响薄膜的择优取

向性。密排晶面的能量最低、最稳定，在形成稳定点

阵构型的过程中需较长的迁移、重排时间[12]，因此密

排晶面的生长需要较低的沉积速率。 

当 φ(N2)为 30%时，衬底表面吸附的 Al原子的能

量较高，有利于 B2键的形成，因而出现多种晶面共存

的状况；另一方面，由于(002)晶面的排列最紧密，(103)

晶面的排列最松散，此时沉积速率太高，不利于密排

(002)晶面的形成，因而有利于排列松散的(103)晶面生

长。当 φ(N2)增大到 40%时，N 原子的浓度增加，Al

与 N 原子之间的反应更充分, 有利于 Al 与 N 原子形

成 AlN薄膜，而且沉积速率有所减小，增大了衬底表

面吸附原子的扩散长度，这都有利于改善薄膜的结晶

性能，但此时沉积速率仍很高，并且随 φ(N2)增大，吸

附的 Al原子能量减小，导致薄膜沿(100)面择优生长。

当 φ(N2)在 50%~80%之间时，由于沉积速率较小，有

利于吸附原子迁移、重排形成最紧密堆积的构型，并

且由溅射粒子与中性氩粒子之间的散射、反溅等引起

的能量损失减小，使到达基体表面的吸附原子的能量

足以形成 B2键，而且有充足的 N原子与 Al原子发生

化学计量反应，从而有利于生成(002)取向性较好的同

质 AlN薄膜[13]。 

 

2.3  薄膜表面形貌 

图 3所示为 AlN薄膜的原子力显微镜(AFM)图的

二维图和三维图，从二维图中可以看到，AlN 薄膜表

面的颗粒呈鹅蛋形，分布较均匀、致密。 

图 4所示为AlN薄膜表面粗糙度随 φ(N2)的变化。

从图中可见，在 φ(N2)为 30%~40%和 50%~80%之间，

薄膜的表面均方根粗糙度随 φ(N2)增大而减小，而在

φ(N2)由 40%增大到 50%时，粗糙度增大。在 φ(N2)为

30%~80%之间，AlN薄膜表面沿 z轴方向的最高突起

(Rmax)在 24.5~44.5 nm 之间，均方根粗糙度(RMS)在

4.1~5.6 nm之间，薄膜较光滑，粗糙度远小于声表面

波器件要求的 30 nm以下[14]，再考虑到薄膜的结晶取

向，确定 φ(N2)为 50%时 AlN 薄膜最能满足声表面波

器件的要求。溅射参数对薄膜表面粗糙度的影响有 2

个方面[15]：一是沉积速率过快时，减小了 Al、N原子

在基片表面的扩散长度，使之晶化速度减慢，从而使

表面粗糙；二是为了降低总的表面能，细小晶粒间有

1 种聚合作用，当溅射速率过快时，细小晶粒间的聚

合作用减小，使得表面平滑。这 2个因素综合作用决

定了表面粗糙度与氮气浓度的关系。 

 

2.4  AlN薄膜的纳米力学性能 

图 5所示为不同 φ(N2)下制备 的AlN薄膜沿压入

深度的硬度和弹性模量分布图。在本文的纳米压痕实

验中，压入深度约在 28~80 nm 之间，其中压入深度

在 52 nm 和 80 nm 附近对应的加载分别为 1 mN 和   

2 mN，而在低于 40 nm 的压入深度所对应的加载为

0.46~0.62 mN。从图 6可以看出，当 φ(N2)为 30%时，

薄膜的硬度最大，约在 24.0~40.0 GPa之间，弹性模量

约在 169.0~240.8 GPa之间。φ(N2)为 40%和 50%时，

薄膜的力学参数与 φ(N2)为 30%时相近，硬度约在 

11.0 ~13.0 GPa之间，弹性模量 w为 163.1~205.6 GPa。

尽管 Sheng-Rui Jian[4, 16]及 Feby Jose等[17]在采用较浅

压入深度的情况下(如 20~40 nm)获得了可靠的力学性

能，但在本实验中，当 φ(N2)为 30%和 60%时，在所

测压入深度范围内薄膜力学性能的离散度较大，这可

能是由于“shallow indentation”带来的误差(通常在 40 

nm以下，很难确定压痕面积函数)很难排除所致。 

总体来看，随 φ(N2)增大，AlN薄膜的硬度和弹性

模量的变化趋势基本一致，然而 φ(N2)对薄膜硬度影响

更大，而对弹性模量的影响较小。本文作者制备的 AlN

薄膜具有良好的力学性能，硬度平均值在 12.0~29.3 

GPa之间，弹性模量平均值在 184.0~209.8 GPa之间，

同国内外其他研究者的报道一致。 

Figueroa U[18]研究溅射气压对玻璃基体上溅射沉

积 AlN薄膜硬度的影响，认为残余应力的变化及其对

硬度和断裂性能的影响主要与薄膜的柱状生长和薄 

膜厚度有关。Medjani F等[19]的研究结果表明，基体温  

度和 N2偏压对 AlN 薄膜的硬度有较大的影响，认为

这可能与薄膜中的残余应力及薄膜的晶粒尺寸有关。

Jian Sheng-rui等[20]在研究功率对(103)择优取向的AlN

薄膜硬度的影响中发现，当晶粒尺寸在 17.6~37.5 nm

之间时，薄膜的硬度符合反 Hall-Petch 效应，随晶粒

尺寸增大，薄膜硬度逐渐增大。由此可见，薄膜的纳

米力学性能与其微观结构有关，晶体取向、晶粒尺寸、

残余应力及厚度等都会对其造成影响。 

XRD和 SEM、AFM测试结果均表明，在不同 φ(N2)

下制备的 AlN薄膜的晶体取向、薄膜厚度、表面形貌

都不相同，而且在薄膜的制备过程中，由于薄膜与基

体的热膨胀系数差异、以及薄膜中存在空位、缺陷等， 
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图 3  不同 φ(N2)下沉积 AlN薄膜的二维和三维原子力显微(AFM)图 

Fig.3  Surface AFM (atomic force microscope)images of AlN films deposited at various φ(N2) 

(a)—30%; (b)—40%; (c)—50%; (d)—60%; (e)—80% 
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图 4  AlN薄膜表面粗糙度随 φ(N2)的变化曲线 

Fig.4  Effect of N2 flow ratios on film surface roughness 

(“RMS” and “Rmax” are denoted as the root mean square 

values of the surface roughness and the highest peak value in 

the z-axis, respectively) 

 

 
图 5  AlN薄膜在不同压入深度下的硬度(a)和弹性模量(b) 

Fig.5  Indentation depth against measured hardness (a) and 

elastic modulus (b) of AlN films as function of 

nitrogen flow ratio 

一般易造成薄膜中存在残余应力，而薄膜的纳米力学

性能受其微观结构影响很大。关于这些因素对 AlN薄

膜纳米力学性能的影响机制还需要开展大量实验进行

深入研究。 

 

3  结论 

 

1) 采用磁控溅射法制备 AlN 薄膜，工作气体中

N2的体积分数φ(N2)对AlN薄膜的结晶取向影响较大：

采用较高的 φ(N2)有利于 AlN薄膜沿(002)晶面取向生

长，φ(N2)为50%时制备的AlN薄膜的 c轴取向性最好，

此AlN薄膜材料特性可以满足声表面波器件应用的要

求。 

2) 随φ(N2)增大，薄膜的沉积速率逐渐减小；φ(N2)

对薄膜表面粗糙度影响不大，本实验制备的 AlN薄膜

较光滑，表面均方根粗糙度在 4.1~5.6 nm 之间。 

3) φ(N2)对 AlN 薄膜的硬度影响较大，而对弹性

模量的影响不大。本实验制备的 AlN薄膜具有良好的

纳米力学性能，其硬度平均值在 12.0~29.3 GPa之间，

弹性模量平均值在 184.0~209.8 GPa之间。 
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