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В даній роботі були проведені дослідження впливу параметрів експерименту, таких як потужність ро-

зряду, тиск робочого газу, температура ростової поверхні на процес формування та основні характеристи-

ки шарів нітриду алюмінію. В результаті оптимізації вказаних параметрів одержані близькі до стехіомет-

ричного складу шари AlN, що мають кристалічну будову з гексагональною граткою типу вюрциту. Прове-

дені дослідження структури, фазового складу та мікротвердості конденсатів, які мають найбільш близькі 

до стехіометричних елементні склади. Мікротвердість отриманих покриттів склала 0.760÷1.12 Гпа. 
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1. ВСТУП 
 

Завдяки своїм унікальним властивостям нітрид 

алюмінію являється дуже перспективним матеріалом 

для створення цілого ряду напівпровідникових при-

ладів. Так, AlN має ширину забороненої зони 

E  6.28 еВ, що значно перевищує значення для таких 

напівпровідників як кремній, германій, арсенід галію 

та ін [1-5]. Це зумовлює його використання у якості 

матеріалу для виготовлення оптоелектронних прила-

дів у видимому та ультрафіолетовому діапазоні, для 

світлодіодів, фотоперетворювачів ультрафіолетової 

області спектру, сонячних елементів [5-10]. Також до 

корисних властивостей нітриду алюмінію слід віднес-

ти високу теплопровідність [11], низький коефіцієнт 

термічного розширення [12], високу радіаційну та 

хімічну стійкість [13]. Все це обумовлює його широке 

використання в високотемпературній, силовій та ви-

сокоенергетичній електроніці [10-14]. Добра міцність 

матеріалу обумовлює його використання у якості за-

хисних плівок, наприклад при виробництві дзеркал 

для спектрофотометрів [15], для укріплення поверхні 

органічних фотопровідників [16].  Значна увага до 

синтезу AlN викликана також тим, що цей матеріал 

має унікальне поєднання фізичних та хімічних влас-

тивостей, а також є дуже перспективними для вико-

ристання в екстремальних умовах, а саме при високих 

температурах, високих потужностях, інтенсивному 

опроміненні, в корозійних умовах і т.ін [15-18].  

Однак технологічні труднощі отримання нітриду 

алюмінію, довгий час перешкоджали практичному 

використанню його основних переваг. Нітрид алюмі-

нію не існує у природному вигляді. Тому для його 

отримання використовують ряд методів синтезу. Він 

може кристалізуватись в структури типу вюрциту або 

сфериту. До основних методів вирощування нале-

жать: реактивне магнетронне розпилення, електроо-

садження, молекулярно-променева епітаксії, метало-

органічна епітаксія з газової фази, електронно-

променеве, лазерне і термічне випарування [1-18].  

Узагальнюючи літературні дані можна зробити 

висновки про те, що найбільш розповсюджений спосіб 

отримання шарів нітриду алюмінію є реактивний 

метод магнетронного розпилення при постійному 

струмі з використанням азотно-аргонної суміші в яко-

сті робочого газу. До найбільш типових проблем 

отримання шарів нітриду алюмінію слід віднести їх 

забруднення киснем [1-3]. При цьому процентний 

вміст кисню залежний не тільки від його присутності 

в суміші робочих газів. Так, дія плазмових потоків на 

поверхню росту, наприклад при використанні ВЧ ро-

зпилення та при зменшенні відстані від мішені до 

підкладки, підсилюється селективне формування 

AlN. Структурні, оптичні та захисні характеристики 

шарів AlN, як правило, покращуються при переході 

до формування конденсатів при більш низьких пере-

сиченнях [10-14]. Наближення до термодинамічної 

рівноваги можна реалізувати, що найменше, за допо-

могою трьох чинників: підвищенням температури 

ростової поверхні, зниженням осаджуваних потоків та 

дією плазми на поверхню росту [19, 20].  

Отже, метою роботу була оптимізація таких робо-

чих параметрів експерименту, як тиск робочого газу, 

потужність розряду в накопичувальній системі плаз-

маконденсат для отримання кристалічних шарів ніт-

риду алюмінію з мінімальним вмістом домішок. З 

ціллю визначення параметрів експерименту, що від-

повідають формуванню найбільш структурно доско-

налих покриттів, також будуть проведені дослідження 

фізичних властивостей отриманих шарів. В якості 

наступної надважливої задачі роботи виступає ство-

рення достатньо чистого інертного середовища або 

напуск азоту високої чистоти.  
 

2. МЕТОДИКА ПРОВЕДЕННЯ  

ЕКСПЕРИМЕНТУ 
 

Для вирішення поставленої мети, в роботі викорис-

товується накопичувальна система плазма-конденсат, 

що дозволяє реалізувати умови квазірівноважної ста-

ціонарної конденсації. В системі плазма-конденсат 
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фазова селективність при реактивному осадженні ре-

човини буде більш виражена, оскільки при підвище-

них енергіях атомів хімічні реакції проходять більш 

ефективно. Водночас в системі плазма-конденсат не-

обхідно було враховувати підвищену чутливість меха-

нізмів структуроутворення шарів до зміни технологіч-

них параметрів. У зв'язку з цим у якості важливої про-

блеми, що покладена в основу роботи являється реалі-

зація стаціонарності процесу конденсації, що передба-

чає незмінність в часі малих пересичень.  

Всі експерименти по отриманню конденсатів бу-

ли проведені з використанням технологічної устано-

вки ВСА-350, укомплектованої двома бічними маг-

нетронами на постійному струмі для додаткового 

розпилення титану і розташованою вгорі накопичу-

вальною системою плазма-конденсат. Конструкція 

накопичувальної системи плазма-конденсат, що ви-

користовувалась для отримання шарів нітриду алю-

мінію представлена на рисунку 1. Принцип роботи 

полягає у наступному: між анодом 1 і катодом 2 в 

області схрещених електричних і магнітних полів 

відбувається розпилення алюмінієвої мішені 3, до 

якої підведений негативний потенціал.  Зона ерозії 

позначена на малюнку позицією 4. Після отримання 

високого вакууму  та очистки робочого газу  речови-

на осаджується на підкладки 5, 6. В роботі була про-

ведена серія експериментів  по осадженню конденса-

тів на підкладки із скла, які були розміщені на аноді 

5 та катоді 6 (рис. 1).  
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Рис. 1 – Накопичувальна система плазма-конденсат: 1 –

анод, укомплектований системою резистивного розігріву;  

2 – пустотілий катод; 3 – алюмінієва мішень; 4 – зона ерозії 

мішені; 5 – підкладка, розташована на аноді; 6 – підклад-

ка, розташована на катоді 
 

В цьому пристрої самоорганізація критично ма-

лих стаціонарних пересичень, перш за все, обумов-

лена двома взаємоузгодженими протилежними про-

цесами. З одного боку в початковий момент роботи 

системи плазмові потоки, які впливають на ростову 

поверхню, підвищують її температуру, з іншого - ро-

зпилені атоми, активно взаємодіючи з робочим газом  

підвищеного тиску термалізуются, іонізуються, а 

потім за допомогою дифузії акумулюються біля під-

кладки 6 в пустотілому катоді 2 (рис. 1) [19, 20]. При 

цьому велика частина адатомів, унаслідок дії на них 

плазми і відсутності необхідного для конденсації 

пересичення, повторно випаровується, а в подаль-

шому іонізується і за допомогою електричного поля 

повертається на ростову поверхню [20-22]. По закін-

ченню деякого часу температура ростової поверхні 

стабілізується, а подальше накопичення речовини 

переводить систему в слабко пересичених стан. Оскі-

льки, в міру накопичення речовини, градієнт концен-

трації розпилених атомів на вході в полий катод зни-

жується, а в момент нуклеації використовується запас 

накопиченого всередині полого катода речовини, по-

дальше зростання пересичення обмежується. При 

цьому певну роль в самоорганізації критично малих 

пересичень відіграє помітне підвищення температури 

ростової поверхні за рахунок повної термічної акомо-

дації окремої частини адатомів. В роботі [21] описана 

математична модель, що підтверджує самоорганіза-

цію критично малих стаціонарних пересичень. Слід 

зазначити, що накопичувальну систему плазма-

конденсат можна використовувати і як звичайний 

магнетронний розпилювач, конденсуючи речовину на 

підкладку 5, яка розміщена на аноді 1 (рис. 1).  

 

3. РЕЗУЛЬТАТИ ЕКСПЕРИМЕНТУ 
 

3.1 Оптимізація технологічних параметрів 

отримання шарів AlN 
 

При виконанні роботи використовувався ряд тех-

нологічних підходів, які базуються на магнетронному 

розпиленні алюмінію з використанням в якості робо-

чого газу аргонно-азотної суміші або азоту. В першому 

підході в якості робочого газу використовувалась ар-

гонно-азотна суміш. При цьому приготування суміші 

відбувалося за допомогою закачки відповідних газів з 

балонів в додатковий об’єм. Контроль процентного 

співвідношення складових суміші контролювався за 

допомогою відповідних парціальних тисків. В пода-

льшому приготована суміш газів потрапляла в техно-

логічну камеру в проточному варіанті. Концентрація 

азоту змінювалася в межах від 20 до 70 ат. %.  

Час осадження складав 3 години. При цьому, пі-

дкладки розігрівалися до температури Тс  680 К, 

тиск суміші газів підтримувався на рівні 0.8÷1.5 Па, 

а потужність розряду становила 17÷25 Вт. При дос-

лідженні елементного складу методом енерго-

дисперсіонного аналізу використовувалась  приско-

рююча напруга 6 кВ, що мінімізувало вклад скла в 

спектр характеристичного рентгенівського випромі-

нювання. Цей висновок підтверджується відсутністю 

кремнію в спектрі досліджуваних хімічних елемен-

тів. При цьому, як показав елементний аналіз, кон-

денсати містять значну кількість кисню. Як слідує з 

приведеного на рисунку 2 типового спектру елемен-

тного складу, у цьому випадку основу конденсатів 

складають алюміній (48.26 ат. %), кисень 

(31.91 ат. %), азот (18.66 ат. %) і вуглець (1.17 ат. %). 

Використовуючи проточний варіант напуску суміші 

газів з різною концентрацією її складових, а також 

різні PAr + N2 і Pw, не вдалося суттєво знизити кисневу 

складову конденсатів. Це пов’язано з тим, що гази 

які знаходяться в балонах мають у своєму складі 

значну кількість кисню. В силу цих обставин в пода-

льшому був використаний інший підхід напуску ро-

бочого газу. Він складався з таких етапів: після ва-

куумної відкачки та прогріву технологічної камери 

система відкачки повністю відсікалась  і проводився 

безпроточний напуск аргону до тиску ~3 Па; потім 

включалися два магнетронні розпилювачі титану і 

проводилася глибока очистка аргону за методикою 

[23], при цьому тиск аргону в технологічній камері 

також зменшувався приблизно до 0.8÷1.2 Па;  виклю-
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чалися магнетронні розпилювачі титану і проводився 

безпроточний напуск азоту. Для реалізації більш чис-

тих умов конденсації в якості азота були використані 

пари його рідкого стану. Парціальний тиск азоту 

складав 0.5÷0.3 Па. 
 

 
 

Рис. 2 – Результати досліджень елементного складу кон-

денсатів системи AlN, отриманих при PAr + N2  0.9 Па, вкла-

ді азоту в суміш газів 40-55 ат. %, Pw  18÷20 Вт, темпера-

турі підкладки Тс  680 К і напрузі розряду Ur  280 В. Час 

осадження 5 год (де I – інтенсивність, виражена у віднос-

них одиницях) 
 

В подальшому включався магнетронний розпилю-

вач алюмінію. Як показали дослідження елементного 

складу конденсатів, що отримані на підкладках 5, роз-

міщених на аноді 1 (рис. 1), при такій системі напуска 

газів вміст кисню в конденсатах знижується майже в 

два рази. Так із представлених на рисунку 3 результа-

тів дослідження елементного складу можна говорити 

про те, що в цьому випадку основу конденсатів склада-

ють алюміній (46.42 ат. %), кисень (18.90 ат. %), азот 

(31.87 ат. %), титан (0.08 ат. %) і вуглець (2.73 ат. %). 

Разом з тим безпроточний варіант напуску газу приз-

водив до погіршення вакуумних умов конденсації по 

мірі продовження технологічного процесу. Такі погір-

шення відбуваються за рахунок поступового накопи-

чення кисню по причині газовиділень з внутрішньої 

поверхні технологічної камери, та проходження газів 

атмосфери через мікрощілини технологічної камери. В 

силу цих причин з часом осадження конденсату вміст 

кисню в них збільшується до 23 ат. %. При цьому поява 

в конденсатах обмеженої кількості титану є наслідком 

його попереднього розпилення. Слід зазначити, що при 

конденсації речовини на підкладки 6, які розміщені в 

пустотілому катоді 2 за умов безпроточного напуску 

газів, вміст кисню знижується на 2.5÷4.3 ат. %.  

Оскільки проточний варіант напуску газів мож-

ливий при використанні тільки неочищеного аргону, 

в подальшому в якості робочого газу використовува-

лись виключно пари рідкого азоту. При цьому, як і в 

попередньому випадку, перед конденсацією шарів 

системи AlN в технологічній камері отримувався 

вакуум з одночасним прогрівом. Після цього відсіка-

лася система відкачки від технологічної камери і 

напускався аргон до тиску ~ 1 Па. 

В подальшому включалися магнетронні розпи-

лювачі титану і наносилась його плівка на внутріш-

ню поверхню технологічної камери, що призводило 

до очистки робочого газу. Потім відключалися маг-

нетронні розпилювачі титану, до вакуумної камери 

підключалася система відкачки, проводився напуск 

парів азоту і включався розпилювач алюмінію. Ці 

операції дозволяли мінімізувати газовиділення з 

внутрішньої поверхні технологічної камери під час 

 
 

Рис. 3 – Результати досліджень елементного складу кон-

денсатів системи AlN, отриманих при PAr + N2  1.4 Па, вкла-

ді азоту в суміш газів 20-45 ат. %, Pw  25÷28 Вт, Тс  680 К і 

Ur  290 В. Час осадження одна година  
 

формування конденсатів системи AlN. При викорис-

танні такого технологічного підходу були встановлені 

наднизькі швидкості формування конденсатів на підк-

ладках, розміщених на аноді. Цей факт пояснюється 

тим, що коефіцієнт розпилення алюмінію іонами азоту 

суттєво нижчий, ніж коефіцієнт розпилення іонами 

аргону.  Разом з тим швидкість нарощування конден-

сатів на підкладках, розташованих в пустотілому като-

ді складала 0.7÷0.9 мкм/год. В зв’язку з цим була про-

ведена серія експериментів по отриманню конденсатів 

на підкладках, розміщених в пустотілому катоді при 

різних тисках азоту (0.8÷43 Па).  

При цьому було встановлено, що вміст кисню в 

конденсатах в значній мірі залежить від тиску азоту. 

Так, при відносно малих тисках азоту (~ 1.5÷5 Па) 

атомна концентрація кисню складає 8÷12 %. На ри-

сунку 4 приведений типовий спектр хімічних елеме-

нтів, основу яких складає алюміній (48.96 ат. %) і 

азот (38.16 ат. %). 
 

 
 

Рис. 4 – Результати досліджень елементного складу кон-

денсатів системи AlN, отриманих при PN2 ≈ 3 Па, 

Pw  24÷27 Вт і Ur  340 В. Час осадження дві години 
 

Мінімальний вміст кисню в конденсатах був 

отриманий при тиску азоту ~ 9÷12 Па. Так за таких 

умов осадження до складу конденсатів входить вуг-

лець (1.66 ат. %), азот (46.16 ат. %), кисень (3.27 ат.%) 

і алюміній (48.91 ат. %) (рисунок 5). При подальшому 

збільшенні тиску азоту до 43 Па відбувається посту-

пове зниження швидкості нарощування конденсатів  

до 130 нм/год. Відповідно до цього відбувається сут-

тєве підвищення концентрації атомів кисню до 15 %. 

 

3.2 Дослідження фізичних властивостей 

отриманих шарів нітриду алюмінію 
 

В роботі були проведені дослідження структури, 

фазового складу та мікротвердості конденсатів, які 

мають найбільш близькі до стехіометричного елеме-

нтні склади.  
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Рис. 5 – Результати досліджень елементного складу кон-

денсатів системи AlN, отриманих при PN2 ≈ 9 Па, 

Pw  24÷27 Вт і Ur  340 В. Час осадження дві години  
 

При відокремленні конденсатів від монокриста-

лів KCl шляхом розчинення останніх в воді було ви-

явлено, що вільні від підкладки плівки розтріску-

ються і скручуються в трубки. Ці особливості свід-

чать про те, що конденсати не однорідні по товщині і 

в них акумулюються значні механічні напруги. При 

цьому, як показали результати просвічуючої елект-

ронної мікроскопії, конденсати, отримані в полому 

катоді при тиску парів азоту 3 Па, а також при по-

тужності розряду 24÷27 Вт і напрузі розряду 340 В, 

мають аморфну структуру (рисунок 6 а).  
 

 

Рис. 6 – Мікроструктура і електронограми конденсатів 

AlN, які отримані на сколах (001) KCl, розміщених в поло-

му катоді. Конденсати формувалися при Pw  24÷27 Вт і 

Ur  340 В (a – PN2 ≈ 3 Па; b – PN2 ≈ 10 Па). Час осадження 

складав 10÷25 хв 
 

Як свідчить поява на електронограмах окремих 

рефлексів а також зображення структури (рисунок 6б), 

підвищення тиску проточних парів  азоту до 10 Па і 

відповідність інших технологічних параметрів попере-

дньому експерименту призводили до формування кон-

денсатів з кристалічними вкрапленнями. 

Як показали рентгенівські дослідження, конден-

сати, отримані в полому катоді при тисках парів азо-

ту 2.5÷6.3 Па, потужності і напрузі розряду відповід-

но 24÷27 Вт і 270÷340 В, рентгеноаморфні (рису-

нок 7а). При цьому підвищення тиску проточних 

парів  азоту до 11 Па та незмінність інших техноло-

гічних параметрів (Pw  24÷27 Вт і Ur  310 В) визна-

чають появу на рентгенограмах помітних максиму-

мів. Очевидно ці результати корелюють з електрон-

но-мікроскопічними дослідженнями. Розрахунок 

міжплощинних відстаней показав (таблиця 1), що 

вони з достатньою точністю співпадають з гексагона-

льною граткою вюрциту, політип якого найбільш час-

то зустрічається при формуванні сполук AlN. Дослі-

дження структури конденсатів, отриманих при інших 

технологічних умовах показали їх аморфну будову. 
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Рис. 7 – Типові рентгенограми від конденсатів AlN, які отри-

мані підкладках із скла, що були розташовані в полому като-

ді. Конденсати формувалися при Pw  24÷27 Вт і Ur  340 В (a 

– PN2 ≈ 3 Па; b – PN2 ≈ 11 Па). Час осадження 7 годин 
 

Таблиця 1 – Табличні та розрахункові дані міжплощин-

них відстаней, що отримані на основі рентгенограми, пред-

ставленої на рис. 7b 
 

hkl dhkl, A  

(розрахунки.) 

dhkl, A  

(табл. дан.) 

100 2.71 2.695 

002 2.50 2.490 

101 2.371 2.371 

102 – 1.829 

110 1.557 1.5559 

103 – 1.4133 

200 – 1.3475 
 

Мікротвердость конденсатів AlN вимірювалася 

за допомогою приладу ПМТ-3 відповідно до ГОСТу 

9450-90. У цьому випадку проводилося вдавлюван-

ням алмазної стандартної 136-градусної піраміди з 

квадратною основою, причому тривалість опускання 

індентора була більше 15 с, а тривалість витримки 

становила не менше 5 с. Вимірювання отриманого 

при цьому відбитка проводилося не менше двох-

трьох разів, а чисельне значення мікротвердості по 

Вікерсу визначалося відповідно до виразу: 
 

 
2

1,854 ,
P

HV
d

   

 

де Р – вага, яка прикладена до індентора; d – розмір 

відбитка. 

Як показали дослідження, мікротвердість зраз-

ків  складала 0.760÷1.12 ГПа. 

Досліджені конденсати AlN були повністю прозорі 

в видимому спектрі світла. При цьому вони мали 

високі діелектричні властивості. 



 

ОТРИМАННЯ ШАРІВ ALN ПРИ РОЗПИЛЕННІ АЛЮМІНІЮ В ГАЗОВІЙ… Ж. НАНО- ЕЛЕКТРОН. ФІЗ. 6, 02017 (2014) 

 

 

02017-5 

4. ВИСНОВКИ 
 

1. Використання балонних азоту та аргону, а та-

кож проточний напуск їх суміші, призводять до фор-
мування конденсатів з високою концентрацією кисню 

(до 32 ат. %). 
2. Безпроточний напуск парів рідкого азоту в се-

редовище очищеного аргону призводе до формування 
конденсатів, в яких впродовж процесу осадження 

значно підвищується вміст кисню (до 19 ат. %). 

3. Найбільш близькі до стехіометричного складу 

конденсати AlN можна отримати на підкладках, які 
розміщені в полому катоді при проточному напуску 

парів рідкого азоту, тиск яких підтримувався на рівні 

10 Па, а також при Pw  24÷27 Вт, Ur  340 В і 
PN2 ≈ 10 Па.  

4. Встановлено, що впродовж формування кон-

денсатів AlN, що відбувається у середині полого като-
да, відбувається перехід від аморфного до кристаліч-

ного стану, який має гексагональну решітку вюрцита.  
 
 

Получение слоев AlN при магнетронном распылении алюминия  
в газовой смеси Ar + N2 

 

А.С. Корнющенко 

 

Сумский государственный университет, ул. Римского-Корсакова, 2, 40007 Сумы, Украина  
 

В данной работе  проведены исследования влияния параметров эксперимента, таких как мощность 
разряда, давление рабочего газа, температура ростовой поверхности на процесс формирования и основ-
ные характеристики слоев нитрида алюминия. В результате оптимизации указанных параметров  нами 
получены близкие к стехиометрическому составу слоя AlN, имеющие кристаллическое строение с гекса-
гональной решеткой типа вюрцита. Проведенные исследования структуры, фазового состава и микро-
твердости конденсатов, которые имеют элементные составы наиболее близкие к стехиометрическим. 
Микротвердость полученных покрытий составляет 0.760 ÷ 1.12 ГПа . 

 

Ключевые слова: Нитрид алюминия, Квазиравновесная стационарная конденсация, Реактивное маг-
нетронное распыление, Накопительная система плазма-конденсат. 

 
 

Formation of AlN Layers at Magnetron Sputtering of Aluminum in Ar + N2 Gas Mixture 
 

A.S. Kornyushchenko 
 

Sumy State University, 2, Rimsky Korsakov Str., 40007 Sumy, Ukraine 
 

The influence of technological parameters, such as discharge power, working gas pressure, growth surface 
temperature, on the formation mechanisms and main characteristics of aluminum nitride has been investi-
gated in the work. On the basis of optimization of the stated technological parameters, the aluminum nitride 
layers close to stoichiometric composition having hexagonal crystal lattice of wurtzite type have been ob-
tained. The investigations of the structure, phase composition and microhardness have been performed for 
the layers with elemental composition closest to the stoichiometric one. The microhardness of the layers ob-
tained varies from 0.760 to 1.12 GPa. 

 

Keywords: Aluminum nitride, Near-equilibrium steady-state condensation, Reactive magnetron sputtering, 
Plasma-condensate accumulation system. 
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