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研究与玻璃粘接的 GaAs／GaAlAs
外延层晶体质量的 X射线衍射方法

米 侃 赛小锋 侯 洵

（中国科学院西安光学精密机械研究所 西安 710068）

摘要 本文应用高分辨率多重晶多次反射 X 射线衍射仪 （ High-Resolution M ultiple-Crystal
M ultiple-Reflection Diffractometer，HRMCMRD） 研究了粘接后的 GaAs／GaAlAs／玻璃结构．
利用倒易空间衍射图的方法评价粘接后的晶体质量，给出了倒易空间衍射的三维强度分布图．
结果表明，粘接过程中较大的应力将使应变的非四方畸变加剧，同时生长方向的应变产生较大
的变化．这都将在晶体内部产生缺陷，影响器件的光电特性．成功的粘接样品表明，应变造成摇
摆曲线的半峰宽（ FWHM ）约70″，沿晶体生长方向的应变变化较小，并且倒易空间衍射强度分
布峰形对称．
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1 引言

X 射线衍射方法多年以来一直是人们研究晶体材料微观结构的重要手段之一．随着三
轴晶体衍射（ T riple-crystal diffractometer） ［1］技术的发展，人们可以利用这种具有高分辨率
的 X 射线分析方法通过分析晶体倒易空间 Bragg 衍射峰的二维分布来评价晶体，特别是外
延晶体的质量．近年来，这种方法在研究晶体材料外延层质量方面的作用日益突出，在分析
半导体超晶格结构，评价 GaN 失配异质外延层生长质量以及研究高温超导薄膜结构等方面
越来越受到人们的重视［2，3］．可能对晶体材料质量造成影响的因素很多，除了生长过程外，器
件制造过程也会在材料中引入缺陷．例如，在以负电子亲和势 GaAs 光电阴极为主要特色的
第三代微光像增强器的研制过程中，阴极材料与窗口玻璃的热粘接就会对阴极晶体材料微
观结构产生重大影响．我们利用倒易空间二维衍射图的方法对阴极材料与窗口玻璃热粘接
前后材料的微观结构进行了分析，探索出了一种评价粘接质量的方法．



2 实验
实验是在 Philips 的 X’Pert MRD 高分辨率多重晶多次反射衍射仪上进行的．三轴扫

描模式（ T riple-axis mode）光路如图1所示．其显著的特点是在 X 光源和样品之间增加了一
个由四个高完整性、对称配置的 Ge（220） 单晶组成的单色器，这种单色器也被称为 Bartels

图1 标准三轴扫描光路

单色器．这使得入射 X 射线具有极好的方向性和
单色性 （ 典型发散角： 5～15″，Δλ／λ： 2～5×
10－5） ．取 Cu Kα1辐射，波长λ＝0.15406nm．在样
品 与 探 测 器 之 间 增 加 了 一 个 分 析 晶 体

（ Analyser ） ，对探测器张角约12″．这种配置相当
于在倒易空间产生了一个类似于 δ函数的 X 探
针．三轴扫描模式采用ω／2θ联动扫描，每次ω／2θ
联动扫描前ω增加一个Δω角度，这样便可以在
倒易空间获得一幅二维衍射强度分布图．实验中
我们选择ω、ω／2θ方向的扫描步长均为0.0005°．所用的样品是在掺 Zn 的 P 型 GaAs（001）
衬底上用 MOCVD 方法依次生长 GaAlAs、GaAs、GaAlAs 多层结构，相应各层厚度为
1600、1400、1600nm．粘接前采用等离子体汽相沉积 （ PECVD） 方法在最上层 GaAlAs 上沉
积一层约100nm 厚的多晶 Si3N4作为过渡层，然后在真空环境中热粘接到经抛光的光学玻
璃上，待冷却到室温后，将粘接好的组件从真空系统中取出，用选择性腐蚀方法除去衬底
GaAs 和过渡 GaAlAs 层．为了对比粘接对 GaAs、GaAlAs 晶体质量的影响，我们分别做了
粘接前后的 GaAs、GaAlAs 的（004）晶面倒易空间二维衍射图．

3 结果和讨论
X 射线衍射动力学理论指出，完整晶体在倒易空间衍射强度分布的半峰宽（ FWHM ）由

下式确定［4］：

D ＝ P 2λ2
Vπsin2θ｜F｜ e2

mc2

其中 λ为入射 X 射线波长；2θ为入射 X 射线与出射 X 射线间夹角；V 为晶体原胞体积；F
为晶体的 X 射线衍射结构因子；P 根据入射 X 射线电矢量与衍射平面间夹角的不同取值在
1与 cos（2θ）之间．对于理想 GaAs 的 Cu Kα1（004）辐射，FWHM 约为8.0″．考虑到倒易空间
与真实空间的对应关系，可以通过分析倒易空间晶体二维衍射图的分布来研究晶体微观结
构的变化．

我们在倒易空间二维平面上按各点衍射强度的不同，以三维图的形式给出了空间衍射
斑的分布如图2（ a）所示．采用这种表示方式更加容易分析衍射斑的对称性以及衍射强度在
倒易空间分布的整体形貌．三维强度分布在ω轴和ω／2θ轴所确定的平面上的等强度线就是
二维衍射图，如图2（ b）所示．图2（ b）所采用坐标的单位长度为λ／2d，其中λ为入射 X 射线
波长，d 为所测量晶面的面间距，Z 方向为（004）晶面的倒易矢量方向．图2（ a） 、（ b）表示粘接
和选择性腐蚀以前 GaAlAs 层的倒易空间衍射峰，GaAs 衍射强度分布与此类似，分析图2
（ a） 、（ b）可以看出，衍射强度峰型分布对称，中心强度分布呈较好的椭圆型，沿着图2（ b） 中
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图2 （ a） GaAlAs 外延层（004）晶面的倒格子空间三维强度分布
（ b） GaAlAs 外延层（004）晶面的倒格子空间图

图3 （ a） 存在较大应力的 GaAs／GaAlAs 外延层（004）晶面的倒格子空间三维强度分布
（ b） 存在较大应力的 GaAs／GaAlAs 外延层（004）晶面的倒格子空间图

Z、X 方向半峰宽分别为14.5″和36″．沿 Z 方向的展宽对应该方向晶格常数的变化，而沿 X
方向的展宽则表示晶体中存在微观或宏观的晶面倾斜［5］．宏观晶体可以被认为是由许多小
晶块组成的镶嵌晶体［6］，同时外延层中也存在一定量的位错等缺陷，这是沿 X 方向衍射峰
展宽的原因．

图3为粘接后引入较大缺陷的例子．（ a） 、（ b）中分别为粘接后 GaAs、GaAlAs 层的倒易
空间衍射强度分布的三维和二维图．在图3（ a）中，衍射强度峰分布不对称，沿晶体表面方向
明显展宽．分析可以发现：粘接后倒易空间二维强度分布沿平行于晶体表面的展宽很大，出
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现不对称情况，沿图3（ b）的 X 方向的半峰宽约为113″，大约是粘接前的3倍．这表明，粘接
过程中较大的应力使晶体应变的非四方畸变加剧．图3（ b）沿 Z方向的半峰宽约为26.7″，较
粘接前展宽量增加了约84％，说明沿生长方向应变发生了较大的变化．

造成粘接后衍射图形变化的主要原因在于，非晶态的玻璃与晶体粘接后，由于玻璃内应

图4 晶格的非四方畸变示意图

力作用，在晶体内部形成局部的压缩形变和拉伸形变区，
造成应变的非四方畸变加剧，晶体内的位错密度增加，如
图4所示．较大的应力也会产生一些新的晶面滑移，引入更
多的位错．这使衍射峰展宽并出现不对称分布．倒易空间
某一点所代表的晶面与（004）晶面间的实际倾斜角度可以
由该处向倒易空间原点引直线，通过计算直线与（004） 晶
面倒格矢方向的夹角得到．由于在玻璃的退火过程中会产
生平行于玻璃表面的永久性应力［7］，导致晶格沿生长方向发生应变，使得沿（004）晶面法线
方向的晶格常数发生变化，如图5所示，这就是图3（ b）中沿 Z 方向衍射峰展宽的原因．大量

图5 应力引起的垂直于晶体表面
的晶格常数变化的示意图

图6 （ a）较好的与玻璃粘接的 GaAs／GaAlAs 外延层（004）晶面的倒格子空间三维强度分布
（ b） 较好的与玻璃粘接的 GaAs／GaAlAs 外延层（004）晶面的倒格子空间图

的缺陷会在晶体禁带中产生附加的缺陷能

级［8］，如果这种缺陷能级接近禁带中央，即
形成所谓深能级，将会极大地降低少数载
流子寿命，引起少数载流子扩散长度下降，
这对于特别希望获得较长的少子扩散长度

的器件将产生严重的负面影响．以上这些
缺陷是由于不适当的粘接工艺引起的．如

果选择熔点高、膨胀系数与晶体接近的光学玻璃，采取适当的工艺方法，是可以粘接出晶体
缺陷尽可能少的组件的．图6是成功粘接的例子．图6（ a）的强度峰型分布对称，沿图6（ b）
中的 X 方向半峰宽为72″，这说明材料中应变的非四方畸变较小．沿图6（ b）的 Z 方向，半峰
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宽仅为13.2″，而较高质量的衬底在 Z 方向的半峰宽约为11″，可见粘接后沿晶体生长方向
的应变较小，引起半峰宽的变化量只有约20％．

4 结论
本文利用高分辨率多晶多反射衍射仪，将倒易空间二维衍射图的方法应用于晶体与非

晶体粘接后晶体质量的评价，给出了倒易空间衍射的三维强度分布图，使得分析工作更加直
观．对不同粘接样品的分析表明，这种方法可以用来监测并指导改进粘接工艺，提高粘接的
成功率．
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Characterization of GaAs／GaAlAs Layer Bounded
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Abstract T he high-resolution multiple-crystal multiple-reflection diffractometer （ HRM-
CMRD） has been used to study the structure of GaAs／GaAlAs layer bounded to glass．
T he reciprocal space mapping has been developed to evaluate the crystal quality after the
bounding，while，the reciprocal space3-D intensity profiles are employed．It is shown that
the relatively strong stresses due to the bounding increase the untetragonal-distortion and
cause the variation of the lattice parameter perpendicular to the crystal surface．All of
these w ill bring about the defects in GaAs／GaAlAs layer which might be harmful to its
photoelectric properties．T he well-bounded sample suggests that the w idth of the rocking
cure is about 70arc sec and the strain perpendicular to the crystal surface has a litt le
change ，and the shape of the reciprocal space3-D profile is symmetry．
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