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摘要： 为探究在高温热处理 AlN 模板上制备的不同发光波长 AlGaN 基 LED 器件对病毒的灭活效率，本工作在

发光波长 257~294 nm 范围内制备了 7 组不同发光波长 AlGaN 基深紫外 LED 器件，并探究其对柯萨奇病毒灭活

效 率 。 实 验 结 果 表 明 ，高 温 热 处 理 AlN 模 板 可 以 将 AlN 模 板 位 错 密 度 降 低 至 1.33×107 cm-2，为 制 备 高 效 率

AlGaN 基 LED 器件奠定了良好基础；基于高温热处理 AlN 模板制备的 AlGaN 基 LED 器件，在灭活距离 2 cm、紫

外辐照时间 30 s 实验条件下，发光中心波长在 257~278 nm 之间的 AlGaN 基 LED 器件对柯萨奇病毒灭活率≥
99.90%，而发光中心波长为 288 nm、294 nm 的 LED 对柯萨奇病毒灭活率仅为 99.47% 及 96.15%。根据以上研

究结果，波长在 257~278 nm 之间的 AlGaN 基 LED 器件适合在病毒消杀领域应用；在本工作实验条件下，波长

大于 288 nm 的 AlGaN 基深紫外 LED 器件对病毒灭活效果较差。
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Abstract： To explore the virus inactivation efficiency of AlGaN based LED with different light emission wave ‐
lengths fabricated on high-temperature annealed （HTA） AlN templates， 7 groups of AlGaN based LEDs were fabri‐
cated with emission wavelengths varied from 257 nm to 294 nm， and the inactivation efficiency for Coxsackie virus 
was explored.  The experimental results show that the threading dislocation density of HTA AlN templates can be de‐
creased to 1. 33×107 cm−2， which is beneficial for fabricating AlGaN based LED.  The Coxsackie virus inactivation 
rate is more than 99. 90% for the AlGaN based LED with central emission wavelength between 257 nm and 278 nm 
under the experimental conditions （inactivation distance of 2 cm， UV irradiation time of 30 s）， while the Coxsackie 
virus inactivation rate only reaches 99. 47% and 96. 15% for the LED with central emitting wavelength of 288 nm and 
294 nm， respectively.  According to the above results， AlGaN based LEDs with emission wavelength between 
257 nm and 278 nm are suitable for application in virus sterilization field， while the LED with wavelength longer than 
288 nm has poor efficacy in virus sterilization under the experimental conditions.
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1　引 言

深 紫 外 光 源 在 病 毒 、细 菌 消 杀 领 域 具 有 广

泛 的 应 用 ，其 基 本 原 理 是 利 用 高 能 量 的 光 子 破

坏 病 毒 、细 菌 的 遗 传 物 质 或 蛋 白 质 保 护 结 构 ，使

其 失 去 活 性 [1-3]。 相 比 于 药 剂 消 杀 ，紫 外 光 消 杀

方 法 具 有 无 视 病 毒 变 异 、无 异 味 、对 人 体 影 响 可

防 控 、无 残 留 等 优 势 [4]。 目 前 ，规 模 化 应 用 的 主

要 紫 外 消 杀 光 源 是 峰 值 发 光 波 长 为 254 nm 的 汞

灯 [5-6]。 但 是 ，汞 金 属 对 生 物 以 及 环 境 具 有 严 重

的 危 害 ，对 人 体 的 神 经 、消 化 和 免 疫 系 统 以 及

肺 、肾 、眼 睛 等 器 官 都 有 巨 大 的 毒 副 作 用 [7]。 20
世 纪 50 年 代 ，日 本 水 俣 镇 发 生 一 起 含 汞 工 业 废

水 排 放 引 起 的“ 水 俣 病 ”事 件 ，使 世 界 各 国 认 识

到 汞 污 染 的 严 重 性 [8]。 基 于 此 ，128 个 国 家 及 地

区 签 署 了《关 于 汞 的 水 俣 公 约》,要 求 缔 约 国 自

2020 年 起 ，逐 步 禁 止 生 产 及 进 出 口 含 汞 产 品 [9]。

然 而 ，人 们 对 于 紫 外 光 源 病 菌 消 杀 的 需 求 却 与

日 俱 增 。 尤 其 在 新 冠 病 毒 爆 发 以 来 ，使 人 们 对

于 致 病 病 毒 、细 菌 的 防 范 意 识 大 幅 提 高 。 因 此 ，

开 发 取 代 汞 灯 的 新 型 紫 外 消 杀 光 源 是 当 前 研 究

的重要方向之一。

AlGaN 基 半 导 体 材 料 具 有 3. 4～6. 2 eV 之 间

连续可调直接带隙，响应波段覆盖了 200～365 nm，

是制备半导体紫外光源的理想材料 [10-12]。相比于

传统的汞灯以及气体灯等紫外光源，其制备的 Al‐
GaN 基发光器件（LED）具有体积小、易集成、稳定

性高、环境友好等优势。然而，受限于 AlGaN 基材

料的同质衬底昂贵、异质外延生长由于大失配导

致 位 错 密 度 高 达 109~1010 cm−2 量 级 的 问 题 ，低 成

本、高工作效率的 AlGaN 基深紫外发光器件制备

难 以 实 现 ，制 约 了 AlGaN 基 LED 的 规 模 化 应

用 [13-15]。而高温热处理方法是近年来提出的可以

降低 AlN 模板衬底位错密度的良好方法。其基本

原 理 为 利 用 高 温 驱 动 AlN 材 料 中 位 错 迁 移 并 湮

灭，所制备的 AlN 模板位错密度可降至 108 cm−2 量

级，为实现低位错密度 AlGaN 基材料外延生长及

高效率器件制备奠定了材料基础 [16-17]。尽管目前

已经有多篇发表工作对基于热处理 AlN 模板上制

备 的 AlGaN 基 深 紫 外 LED 及 其 对 病 菌 的 灭 活 效

果进行报道，但是相关报道多是基于单波长、或有

限 几 个 波 长 的 AlGaN 基 LED 进 行 。 如 日 本 丰 田

合成株式会社制备了发光波长为 275 nm 的 LED，

并 探 究 其 对 新 冠 病 毒 的 灭 活 效 果 ，发 现 2. 6 mW/
cm2 的辐射照度下 ，5 s 辐照后新冠病毒灭活率达

99. 999%；北 京 大 学 研 究 人 员 在 高 温 热 处 理 AlN
模板上制备了 275 nm AlGaN 基 LED，并探究其对

新冠病毒灭活率；长春光机所与武汉大学的研究

人员则探究了基于高温热处理 AlN 模板制备发光

波 长 为 256，265，278 nm 的 AlGaN 基 LED 对 新 冠

病 毒 、甲 流 病 毒 和 副 流 感 病 毒 的 灭 活 效 率 ，发 现

0. 8 mW/cm2 辐射照度下，可以在辐照 10 s 内实现

大 于 99. 9% 的 病 毒 灭 活 效 果 等 等 [18-20]。 然 而 ，由

于相关研究的波长范围有限，且主要针对于飞沫

及气溶胶传播的呼吸道病毒，而针对更适用于表

面灭活的经消化道、接触传播相关病菌则尚无系

统 的 基 于 高 温 热 处 理 AlN 模 板 紫 外 LED 灭 活 报

道，使人们对 AlGaN 基 LED 在病菌灭活方面的应

用效果缺少直接的评判依据。

基 于 以 上 问 题 ，本 工 作 基 于 高 温 热 处 理 AlN
模板，在发光波长为 257～294 nm 之间制备了 7 个

波长的 LED，并探究其对可通过消化道、呼吸道、

接触传播的柯萨奇病毒灭活效果。相关成果将为

AlGaN 基 LED 在 病 菌 消 杀 领 域 应 用 提 供 部 分 依

据，有利于 AlGaN 基 LED 深紫外病菌消杀规模化

应用。

2　实 验

2. 1　样品制备

利用反应磁控溅射系统（iTops-A230），在 c 面

蓝宝石异质衬底上沉积厚度约为 200 nm 的 AlN，

制备 AlN 模板。溅射参数为溅射功率 3 kW，氮气/
氩 气/氧 气 通 入 比 例 为 84. 5%/15%/0. 5%。 并 在

1 700 ℃、常压、纯氮气氛围下高温热处理 1 h，得

到高温热处理 AlN 模板。在该模板基础上，利用

金 属 有 机 物 化 学 气 相 沉 积 方 法（MOCVD，中 晟

ProMaxy®UV）外 延 生 长 AlN 外 延 层 及 AlGaN 基

LED 器 件 外 延 结 构 。 AlN、AlGaN 外 延 层 生 长 温

度/生 长 压 强 分 别 为 1 250 ℃/4 000 Pa、1 150 ℃/
5 000 Pa，TMAl、TMGa、NH3 分 别 用 作 Al 源 、Ga 源

以及 N 源，H2 为载气。

2. 2　样品表征

X 射 线 衍 射（Bruker D8 Discover）摇 摆 曲 线
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（XRC）的半高宽（FWHM）用于估算 AlN 模板总位

错密度，扫描电子显微镜（SEM，Hitachi S-4800）表

面 测 试 用 于 详 细 计 数 被 熔 融 KOH∶NaOH 处 理 后

的热处理 AlN 模板穿透位错密度，截面 SEM 显微

镜结果用于表征 AlGaN 基 LED 器件的外延结构，

原 子 力 显 微 镜（AFM，Bruker Multimode 8）测 试 样

品表面形貌粗糙度，积分球系统（杭州远方光电信

息 股 份 有 限 公 司 ，HAASsuiteUV/ATA 配 ACS 及

LCS 系 列 光 源 ，光 谱 辐 射 计 型 号 为 HAAS-2000-

UV，波 长 测 量 范 围 为 200～400 nm，半 峰 带 宽

1 nm，波长准确性±0. 1 nm）用以测试灯珠发光光

谱及中心发光波长、LED 灯珠发光功率，紫外蓝光

光谱分析仪（杭州虹谱光色科技有限公司，OHSP-

350UVS，测量波长范围为 200～450 nm）用于测试

特定距离下的灯珠辐射照度。

3　结果与讨论

3. 1　高温热处理 AlN 模板制备

对高温热处理前后的 AlN 模板的结晶质量进

行 XRC 测 试 以 估 算 位 错 密 度 。 高 温 热 处 理 前 后

AlN 模板的 XRC 测试结果如图 1（a）、（b）所示。高

温 热 处 理 前 AlN 模 板（0002）及（10-12）面 XRC 测

试 FWHM 分 别 约 为 340 arcsec 及 2 614 arcsec，其

中高温热处理前 AlN 模板的 XRC 曲线强度很弱，

主 要 是 由 于 AlN 晶 粒 相 互 倾 斜 、扭 转 严 重 ，导 致

AlN 材 料 中 的 位 错 密 度 较 高 ，使 X 射 线 衍 射 方 向

无法在同一方向集中衍射，导致 X 射线衍射谱的

整 体 强 度 弱 ，但 是 衍 射 峰 的 FWHM 较 大 ；而 在

1 700 ℃ 高 温 热 处 理 1 h 后 ，AlN 模 板 XRC 测 试

FWHM 分 别 降 低 至 115 arcsec 及 162 arcsec，证 明

高温热处理方法可以大幅度提升 AlN 模板材料质

量，降低材料中的位错密度。根据 AlN 模板的位

错密度计算公式 [21]：

ρ s = β (0002 )
2 / (2πln2 × || bc

2 )， （1）

ρ e = β (10-12 )
2 / (2πln2 × || ba

2 )， （2）

其 中 ，ρ s 为 含 螺 分 量 的 位 错 密 度 ，ρ e 为 含 刃 分 量

的 位 错 密 度 。 β 为 XRC 测 试 FWHM 的 弧 度 值 ，

|| bc 与 || ba 数 值 分 别 为 AlN 的 c 轴 与 a 轴 晶 格 长

度 。 根 据 公 式 计 算 得 到 前 AlN 模 板 的 总 位 错 密

度约为 3. 82×1010 cm−2，高温热处理后 AlN 位错密

度 约 为 1. 74×108 cm−2，AlN 模 板 的 位 错 密 度 得 以

大幅度降低。

然 而 ，由 于 X 射 线 穿 透 力 强 ，其 XRC 测 试 半

高宽数据反映 AlN 模板中所有的位错。但 AlN 模

板 对 后 续 AlN、AlGaN 外 延 层 及 LED 器 件 外 延 结

构有影响的主要是表面露头位错。为表征 AlN 模

板 的 表 面 露 头 位 错 密 度 ，本 工 作 利 用 350 ℃的 熔

融 KOH∶NaOH（质量分数 51%∶49%）对高温热处

理 AlN 模 板 刻 蚀 5 min。 利 用 AlN 模 板 位 错 露 头

处化学性质活泼、较无位错区域会更容易与熔融

的 KOH∶NaOH 反应的特点，使 AlN 模板在位错露

头位置出现刻蚀坑。在 SEM 系统观测 AlN 模板表

面位错刻蚀坑的数量并计算其对应的视场面积，

据此计算高温热处理后 AlN 模板露头位错密度约

为 23/（15. 73 µm×11. 03 µm）≈ 1. 33 × 107 cm−2,满
足 AlGaN 基 LED 器件制备要求。

3. 2　AlGaN 基 LED 器件外延生长及制备

由于在高温热处理过程中会对 AlN 模板的表

图 1　（a）未热处理及高温热处理 AlN 模板的（0002）面 XRC 测试结果；（b）未热处理及高温热处理 AlN 模板的（10-12）面

XRC 测试结果；（c）熔融 KOH/NaOH 刻蚀高温热处理 AlN 模板表面位错刻蚀坑 SEM 表征结果

Fig.1　（a）The （0002） plane XRC of AlN template W/O HTA. （b）The （10-12） plane XRC of AlN template W/O HTA and AlN 
template W/O HTA. （c）SEM result of dislocation etching pits on the surface of HTA AlN template using molten KOH/
NaOH etching
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面 形 貌 造 成 不 利 影 响 ，本 工 作 在 高 温 热 处 理 AlN
模 板 上 利 用 MOCVD 外 延 生 长 AlN 外 延 层 ，以 修

复 高 温 热 处 理 过 程 中 对 AlN 表 面 形 貌 造 成 的 损

伤 [22]。 在 利 用 MOCVD 系 统 外 延 生 长 150 nm AlN
外 延 层 后 ，AlN 外 延 层 的 表 面 形 貌 如 图 2（a）所

示 ，其 表 面 呈 规 则 的 台 阶 形 貌 ，均 方 根 粗 糙 度 为

0. 171 nm；在 其 上 继 续 外 延 生 长 10 周 期 AlGaN/
AlN 超 晶 格 结 构 后 ，其 表 面 形 貌 如 图 2（b）所 示 ，

均 方 根 粗 糙 度 为 0. 135 nm，满 足 器 件 外 延 生 长

的 表 面 形 貌 要 求 。 AlGaN/AlN 超 晶 格 中 的 Al‐
GaN 层 Al 组 分 与 n 型 AlGaN 材 料 的 Al 组 分 相

一致。

在此基础上外延生长 AlGaN 基器件结构，其

器 件 结 构 示 意 图 及 截 面 SEM 测 试 结 果 如 图 2（c）
及 图 2（d）所 示。 其 中 有 源 区 量 子 阱 中 阱 层 的 Al
组分根据目标发光波长设定，根据公式 λ =1240/
Eg 可 确 定 阱 层 禁 带 宽 度 ，其 中 λ 为 LED 发 光 波

长 ，Eg 为 量 子 阱 阱 层 禁 带 宽 度 。 根 据 Vegard’s
公式 [23]：

E g = xE g-AlN + (1 - x) E g-GaN - 0.341x (1 - x)，（3）

确定阱层 Al 组分。其中 x 为 Al 组分，E g-AlN=6. 2 eV
及 E g-GaN=3. 4 eV 分 别 为 AlN 及 GaN 的 禁 带 宽

度 [24-25]。 量 子 阱 中 垒 层 组 分 较 阱 层 Al 组 分 提 高

至 少 10% 以 上 ，以 将 载 流 子 限 制 在 量 子 阱 阱 层

中 。 n 型 掺 杂 区 组 分 与 垒 层 Al 组 分 一 致 ；p 型 区

Al 组分由垒层 Al 组分渐变降低至 0，以有利于实

现极化掺杂，从而实现良好的 p 型欧姆接触电极

制备。

在上述基础上，制备了发光中心波长为 257，

265，269，274，278，288，294 nm 的 LED 芯片（尺寸

400 µm ×400 µm），并 对 其 以 无 机 玻 璃 为 透 镜 进

行半无机封装制备为 3 535 灯珠，其归一化发光光

谱如图 3（a）所示 ，发光光谱对应的半峰宽如表 1
所 示 。 进 一 步 利 用 积 分 球 系 统 测 试 了 不 同 波 长

灯 珠 的 光 输 出 功 率 与 工 作 电 流 密 度 的 关 系 ，如

图 3（b）所 示 。 通 过 光 输 出 功 率 与 工 作 电 流 关 系

曲 线 ，发 现 在 实 验 参 数 设 置 范 围 内 ，AlGaN 基

LED 的 光 输 出 功 率 随 工 作 电 流 的 提 高 线 性

升高。

图 2　（a）在高温热处理 AlN 模板上外延生长  150 nm AlN 
外 延 层 后 的 表 面 AFM 表 征 结 果 ；（b）外 延 生 长 Al‐
GaN/AlN 超 晶 格 结 构 后 AFM 表 面 形 貌 表 征 结 果 ；

（c）LED 器件基本结构示意图；（d）LED 制备工艺探

索过程中的 SEM 截面表征结果

Fig.2　The AFM results of 150 nm AlN epitaxial layer grown 
on HTA AlN template（a） and AlGaN/AlN superlat‐
tice structure（b）. （c）Schematic diagram of the basic 
structure of LED. （d）The corresponding SEM cross-

sectional results

图 3　（a）不同中心发光波长 AlGaN 基 LED 的 EL 测试发光光谱归一化强度；（b）不同工作电流下 LED 的光输出功率

Fig.3　（a）Normalized EL luminescence spectra of AlGaN based LEDs with different central emission wavelengths . （b）Light out‐
put power of LEDs under different operating currents
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3. 3　AlGaN 基 LED 的柯萨奇病毒灭活研究

为 测 试 不 同 波 长 AlGaN 基 LED 灯 珠 对 病 毒

的灭活效果，本研究选取可经呼吸道及消化道传

染 的 手 足 口 病 致 病 源 A16 型 柯 萨 奇 病 毒 进 行 灭

活。在病毒灭活实验条件方面，将使不同波长 Al‐
GaN 基 LED 器件保持大致相同的光输出功率（约

14 mW），如图 3（b）中的虚线所示。灯珠灭活距离

选取便携式消杀设备适用的 2 cm，对柯萨奇病毒

辐 照 30 s 进 行 灭 活 研 究 。 不 同 波 长 的 AlGaN 基

LED 在 2 cm 处的辐射照度如表 1 所示。

病 毒 灭 活 实 验 在 温 度 25 ℃ 、湿 度 50%±10%
条件下进行。病菌灭活测试采用半数组织培养感

染 剂 量（TCID50）滴 定 方 法 ，将 60 µL 浓 度 为 106 
TCID50/mL 左 右 的 柯 萨 奇 病 毒（CVA-16，来 源 于

CCTCC GDV226）滴于载玻片上，使用 7 种不同波长

的 LED 于 2 cm 照射病毒 30 s。照射结束后将病毒

以 10 倍梯度稀释进行半数组织培养感染剂量滴定

实验。弃掉单层 Vero E6 细胞的原培养液，将不同

梯度的病毒加入 96 孔板中，每孔 100 µL。设置未

照射的病毒组为阴性对照组。置于 37 ℃、5%CO2
培养箱 72 h 或 120 h 后，在显微镜下观察细胞病变

情况，与阴性对照组进行对照，计算病毒灭活效率。

不 同 中 心 发 光 波 长 的 AlGaN 基 LED 在 2 cm
处 对 柯 萨 奇 病 毒 灭 活 30 s 后 的 灭 活 率 如 图 4 所

示。其中柱状图高度表示活病毒的滴度，对应数

字表示经过计算后病毒的灭活率。

在病毒有效灭活标准选取方面，根据国家相

关标准对利用载体法进行病毒灭活实验的灭活率

要求主要为“灭杀对数值≥3”，设定判定病毒有效

灭活的标准为灭活率≥99. 9%，与公开发表文献中

认 定 病 毒 灭 活 有 效 标 准 也 相 一 致 [26-28]。 根 据 Al‐
GaN 基 LED 灯珠灭活结果可知，在实验条件下，发

光 中 心 波 长 为 257，265，269，274，278 nm 的 Al‐

GaN LED 灯珠都可以实现病菌灭活率≥99. 9%，分别

达 到 99. 93%、99. 94%、99. 90%、99. 94%、99. 92%；

而 288 nm 及 294 nm 紫外灯珠的辐射照度分别为

1. 10 mW/cm2 与 1. 12 mW/cm2，远高于其他波长的

LED 灯珠辐射照度（（0. 86±0. 07） mW/cm2），然而

其 对 应 的 病 毒 灭 活 率 <99. 9%，分 别 为 99. 47%、

96. 15%。 因 此 ，在 实 验 条 件 下 ，可 以 认 定 发 光 波

长在 255～280 nm 之间的 AlGaN 基 LED 都具有良

好的病菌灭活效果，而中心发光波长为 288 nm 及

294 nm 的灯珠病毒灭活效果较差。

4　结 论

本工作在高温热处理 AlN 模板上制备了 7 个不

同中心发光波长的 LED 器件，并对柯萨奇病毒灭活

效果进行测试。在实验条件下，发光中心波长为

257，265，269，274，278 nm 的 AlGaN 基 LED 灯珠对

柯萨奇病毒灭活效率都>99. 9%，分别达到 99. 93%、

99. 94%、99. 90%、99. 94%、99. 92%；发光中心波长

为 288 nm 及 294 nm 的 LED 灯珠病毒灭活率则分

别为 99. 47%、96. 15%。根据以上实验结果，可以

认定，在实验条件下，可用于高效病毒灭活的 Al‐
GaN 基 LED 的 发 光 中 心 波 长 在 257～278 nm 之

间；而更短波长的 AlGaN 基 LED 是否适用于病毒

灭活，则需要未来工作进一步探索。本工作成果

可 为 AlGaN 基 LED 器 件 用 于 病 毒 消 杀 领 域 提 供

实验依据。

本文专家审稿意见及作者回复内容的下载地址：

http://cjl. lightpublishing.cn/thesisDetails#10.37188/
CJL. 20240099.

图 4　不 同 波 长 AlGaN 基 LED 在 本 工 作 实 验 条 件 下 的 柯

萨奇病毒灭活率

Fig.4　The Coxsackie virus inactivation rate of AlGaN based 
LEDs with different wavelengths under the experimen‐
tal conditions

表 1 2 cm 处不同波长 LED 灯珠的辐射照度

Tab. 1 The irradiation intensity of LED with different wave‐
lengths at 2 cm

发光波长/nm
257
265
269
274
278
288
294

辐射照度/（mW·cm-2）

0. 89
0. 90
0. 93
0. 8

0. 89
1. 10
1. 12

半峰宽/nm
10. 6
11. 1
11. 8
10. 7
9. 7

12. 2
10. 5
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