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С помощью сканирующего туннельного микроскопа исследована морфология поверхности тексту-
рированных пленок Pt толщиной 100 нм, подвергнутых ионно-плазменной обработке (ИПО) в
плазме аргона со средней энергией ионов Ar 25–200 эВ. Исходные пленки характеризуются одина-
ковой шероховатостью поверхности и одинаковым средним размером зерна, но различной остро-
той кристаллической текстуры. Найдено, что ИПО с энергиями ионов 25–65 эВ приводит к росту
шероховатости пленок Pt. При этом шероховатость пленки с большей остротой текстуры на 25–30%
меньше, чем шероховатость пленки с меньшей остротой текстуры. Это различие объяснено мень-
шей скоростью распыления межзеренных границ в процессе ИПО для пленки с большей остротой
текстуры. ИПО с энергией ионов 200 эВ приводит к уменьшению шероховатости поверхности пле-
нок Pt на 25% вне зависимости от остроты текстуры.
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ВВЕДЕНИЕ
Поверхность поликристаллических пленок,

используемых в зеркалах для экстремального УФ
и рентгеновского излучения должна иметь шеро-
ховатость не более 0.3–0.5 нм. При изготовлении
зеркал, как правило, применяют бомбардировку
поверхности ионами инертных газов с энергиями
менее 1 кэВ [1, 2]. Разная скорость распыления
зерен с разной кристаллографической ориента-
цией и дефекты кристаллической структуры (гра-
ницы зерен, места выхода на поверхность дисло-
каций) способствуют развитию шероховатости
при ионной бомбардировке [3, 4]. С целью мини-
мизации шероховатости оптимизируются пара-
метры ионной бомбардировки: тип ионов, их
энергия и угол падения [1, 2, 5]. Другим средством
достижения этой цели может стать получение
пленок с такой структурой, которая препятство-
вала бы существенному развитию шероховатости
при ионной бомбардировке. Вариация парамет-
ров структуры в широких пределах может быть
осуществлена в рамках метода ионно-ассистиро-
ванного осаждения пленок [6].

Из-за химической инертности и высокой тем-
пературы плавления платина является подходя-
щим модельным материалом при исследовании
различных методов осаждения пленок, а также их
ионной бомбардировки. Кроме того, тонкие по-
ликристаллические пленки Pt используются в ка-
честве тыльного электрода в структурах с перов-
скитоподобными пьезо- и сегнетоэлектриками
[7, 8] в многослойных спин-вентильных структу-
рах [9], проводятся эксперименты по выращива-
нию на этих пленках графена [10]. Во всех этих
случаях морфология поверхности Pt оказывает
влияние на характеристики вышеупомянутых
структур. Поэтому представляет самостоятель-
ный интерес исследование методов модифика-
ции морфологии поверхности пленок Pt, в том
числе с помощью ионной бомбардировки.

Одним из методов осуществления низкоэнер-
гетической ионной бомбардировки является ион-
но-плазменная обработка (ИПО). В этом случае
ионная бомбардировка образца, помещенного в
плазму, происходит за счет подачи на него посто-
янного или ВЧ-потенциала.
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Целью данной работы было исследование вли-
яния исходной структуры поликристаллической
пленки Pt на изменения морфологии ее поверх-
ности в результате ИПО в аргоновой плазме ВЧ
индукционного разряда низкого давления. Ис-
следовались пленки, полученные методом магне-
тронного распыления, как с ионным ассистиро-
ванием, так и без него.

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
Пленки Pt толщиной 100 нм были осаждены

методом магнетронного распыления на окислен-
ную пластину Si (100) с толщиной термического
SiO2 250 нм. Осаждение проводилось в установке
SCR 651 “Tetra” (Alcatel) при комнатной темпера-
туре и давлении Ar 0.2 Па. Было изготовлено два
типа пленок Pt. Во время осаждения пленки пер-
вого типа на подложке был плавающий потенциал.
Пленки, полученные таким образом, исходные и
подвергнутые дальнейшим обработкам, будут да-
лее обозначаться как пленки типа 1. Второй тип
был изготовлен с ионной бомбардировкой расту-
щей пленки. Такая бомбардировка происходила
из-за поддержания на подложке постоянного от-
рицательного потенциала –15 В за счет подачи на
нее ВЧ-напряжения. Полученные таким спосо-
бом пленки, исходные и подвергнутые дальней-
шим обработкам, будут обозначаться как пленки
типа 2.

Последующую ИПО пленок обоих типов про-
водили в аргоновой плазме в реакторе ВЧ-индук-
ционного разряда [11] при давлении Ar 0.08 Па и
расходе Ar 10 нсм3/мин (в нормальных условиях).
Бомбардировка ионами Ar во время ИПО осу-
ществлялась за счет постоянного отрицательного
потенциала на образце, образующегося при пода-
че на него ВЧ-напряжения. Значения средней
энергии ионов E предполагались равными абсо-
лютному значению постоянного потенциала на
образце, потенциал плазмы при этом не учиты-
вался. Плотность ионного тока вычислялась по
методике, приведенной в работе [11], и составля-
ла 7.5 мА/см2. Во время ИПО температура образ-
цов не превышала 170°C. Измерение температуры
образцов проводилось с помощью термометра
AZ8803 с термопарой хромель–алюмель сразу по-
сле извлечения их из реактора. ИПО пленок обоих
типов проводили в следующих режимах (E/время
ИПО/флуенс энергии He): 25 эВ/300 с/60 Дж ⋅ см–2,
40 эВ/500 с/150 Дж ⋅ см–2, 65 эВ/120 с/60 Дж ⋅ см–2,
200 эВ/10 с/ 15 Дж ⋅ см–2. Такие сочетания E и
времени ИПО приводили к распылению слоя Pt
толщиной 50 нм (за исключением режима
25 эВ/300 с/ 60 Дж ∙ см–2, в котором утонения
пленки Pt не происходило).

Анализ морфологии поверхности пленки Pt до
и после ИПО осуществлялся с помощью скани-

рующего туннельного микроскопа (СТМ) GPI-
Cryo-SEM. Сканирующая головка микроскопа
вместе с закрепленным на ней образцом разме-
щалась в вакуумной камере сканирующего элек-
тронного микроскопа (СЭМ) Supra-40 (Carl
Zeiss). В качестве зонда использовалась платино-
вая игла, такие зонды используются, в том числе,
в СТМ-исследованиях тонких поликристалличе-
ских пленок металлов [12–14]. Использованные
нами зонды из Pt обеспечивали атомарное разре-
шение на образцах высокоориентированного пи-
рографита. Измерения проводились при комнат-
ной температуре, в камере микроскопа поддер-
живался вакуум около 10–4 Па, во всех случаях
сканирование проводилось при напряжении тун-
нельного промежутка 130 мВ и туннельном токе
0.5 нА. Поверхность исходных пленок была также
исследована с помощью СЭМ Supra-40, имеюще-
го разрешающую способность 2 нм. На рис. 1
приведены СЭМ (рис. 1а) и СТМ (рис. 1б) изоб-
ражения поверхности исходной пленки Pt типа 2.
Из рисунка видно, что в обоих случаях получены
четкие изображения зерен, разделенных ясно на-
блюдаемыми межзеренными границами. Это дает
право утверждать, что разрешение, достигнутое
при СТМ-измерениях, достаточно для определе-
ния количественных параметров морфологии по-
верхности пленок, а также, что полученные изоб-
ражения не содержат артефактов. Каждый обра-
зец исследовался с помощью двух или трех
разных Pt-игл, и для каждого образца были полу-
чены изображения, которые характеризовались
примерно одинаковым распределением высот,
шероховатостью, корреляционной длиной и пло-
щадью поверхности. Следовательно, можно
утверждать, что полученные СТМ-изображения
не зависят от состояния зонда. Анализ получен-
ных данных проводился с помощью программ
WSxM [15] и Gwyddion [16]. С помощью СТМ-
изображений размером 1 × 1 мкм вычислялись
среднеквадратичная шероховатость R, площадь
поверхности S и корреляционная длина L. Корре-
ляционная длина вычислялась путем аппрокси-
мации соответствующей радиальной автокорре-
ляционной функции (АКФ) функцией Гаусса,
экспонентой или линейной комбинацией этих
функций. Проводилось усреднение полученных
результатов по 4–5 изображениям, полученным
на разных участках поверхности образцов.

Были проведены рентгеноструктурные иссле-
дования исходных пленок типа 1 и 2, с помощью
дифрактометра ДРОН-3М. Получены θ–2θ-ди-
фрактограммы, а также полюсные фигуры (ПФ)
Pt(111) и Pt(200). С помощью дифрактограмм был
оценен средний размер областей когерентного
рассеяния, с помощью ПФ оценивалась острота
кристаллической текстуры пленок.
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На дифрактограммах исходных пленок доми-
нируют пики Pt(111) и Pt(222) (рис. 2), что свиде-
тельствует о наличии кристаллической текстуры.
Интегральная ширина пика Pt(111) для пленки
типа 1 равна 0.84°, для пленки типа 2 – 0.85°.
Средний размер области когерентного рассея-
ния, оцененный с помощью формулы Шеррера,
примерно одинаков для пленок обоих типов и ра-
вен 11 нм. Анализ ПФ Pt(111) и Pt(200) показыва-
ет, что пленки типов 1 и 2 имеют аксиальную тек-
стуру (111) с осью текстуры, сонаправленной с
нормалью к поверхности (рис. 3). Остроту тексту-
ры можно оценить с помощью ПФ Pt(111), изме-
рив угол рассеяния текстуры [17] как полуширину
сечения данной ПФ, проходящего через начало
координат. Для пленки типа 1 этот угол оказыва-
ется равным 12°, для пленки типа 2°–9°. Расчет
угла рассеяния текстуры был выполнен после вы-
читания фона из ПФ, при этом учитывали по-
глощение рентгеновского излучения в пленке,
изменения облучаемого объема пленки и дефоку-
сировку при наклоне образца в процессе съемки
ПФ [18]. Худшую остроту текстуры в случае плен-
ки типа 1 можно интерпретировать как больший
средний угол разориентации зерен в пленке этого
типа.

На рис. 4 представлены СТМ-изображения
поверхности исходных пленок Pt типов 1 и 2.
Видно, что латеральные размеры зерен для плен-
ки типа 2 лишь незначительно больше, чем тако-
вые для пленки типа 1. На рис. 5 показаны
СТМ-изображения поверхности пленки Pt типов 1
и 2 после ИПО. Поверхности пленки типа 1 и 2
после каждой ИПО похожи, однако (как будет
показано ниже), количественные параметры по-
верхности для пленок разных типов для боль-
шинства режимов ИПО различаются.

Оценка среднего латерального размера объек-
тов на поверхности пленки может быть сделана
путем вычисления автокорреляционной функ-
ции (АКФ) [19–22]. Двумерная АКФ G(x, y) пред-
ставляет собой усредненное по всем точкам кадра
(xi, yj) значение произведения z(xi, yj)z(xi + x, yj + y):

(1)

где z(xi, yj) – высота поверхности в точке (xi, yj).
Радиальная АКФ Gr(ρ) получается из G(x, y)
усреднением по азимуту:

(2)

Определение латеральных размеров объектов с
помощью радиальной АКФ вместо одномерной
АКФ позволяет исключить влияние артефактов
СТМ-изображений, связанных с выбором на-
правления быстрого сканирования. В случае не-
периодических поверхностей радиальная АКФ
имеет максимум при ρ = 0 и убывает до нуля с ро-

( ) ( ) ( ), , , ,i j i jG x y z x y z x x y y= + +

( ) ( )r cos , sin .G Gρ = ρ ϕ ρ ϕ

Рис. 1. СЭМ (а) и СТМ-изображение (б) поверхности исходной пленки Pt типа 2.

(б)120 нм 120 нм(a)

Рис. 2. Дифрактограммы исходных образцов с плен-
ками Pt типа 1 (1) и типа 2 (2).
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стом ρ. Размер области, в которой АКФ суще-
ственно отлична от нуля, называют корреляцион-
ной длиной L. Данный параметр принято рас-
сматривать как меру среднего латерального
размера объектов на поверхности [19, 23]. Ис-
пользуются разные методы вычисления L с помо-
щью АКФ, часто зависимость Gr(ρ) аппроксими-
руется экспонентой  [19, 20] или функ-

цией Гаусса  [21, 22]. В нашем случае
было найдено, что Gr(ρ) лучше аппроксимируется
функцией Гаусса для исходных и обработанных в
режиме 25 эВ пленок, экспонентой – для обрабо-
танных в режиме 200 эВ пленок, линейной ком-
бинацией функции Гаусса и экспоненты – для
пленок, обработанных в режимах 40 и 65 эВ
(рис. 6). В качестве L было выбрано расстояние,
на котором аппроксимирующая АКФ-функция
уменьшается до 10% от своего максимального
значения. Значения R и L для поверхности пле-

( )exp L−ρ
2 2exp( )L−ρ

нок обоих типов, исходных и подвергнутых ИПО,
приведены в табл. 1.

Выше упоминалось, что для одних поверхно-
стей АКФ описывается экспонентой (например,
поверхности, подвергнутые полировке, плазмо-
химическому травлению [19, 20]), для других по-
верхностей АКФ может быть описана профилем
Гаусса (например, поверхности металлических
пленок [20, 21]). В нашем случае для исходных
пленок, а также для пленок, обработанных в ре-
жиме с наименьшей энергией ионов (E = 25 эВ)
характерно описание зависимости Gr(ρ) профи-
лем Гаусса, что в случае исходной пленки согла-
суется с результатами, приведенными в работах
[20, 21]. Для пленок, обработанных в режиме с
наибольшей энергией ионов (E = 200 эВ), харак-
терно описание зависимости Gr(ρ) экспонентой.
В этом отношении результат распыления ионами
Ar и плазмохимического травления оказывается
одинаковым. Для пленок, обработанных в режи-
мах с промежуточными значениями энергии
ионов (E = 45 и 60 эВ) Gr(ρ) одинаково плохо опи-
сывается функцией Гаусса и экспонентой, но хо-
рошо аппроксимируется линейной комбинацией
этих функций. Переход от поверхности с АКФ,
описываемой гауссианой, через промежуточное
состояние к поверхности с экспоненциальной
АКФ происходит при увеличении E. Вид функ-
ции, описывающей АКФ, по всей видимости,
определяется формой объектов, составляющих
поверхность. Таким образом, трансформацию
вида функции Gr(ρ) с ростом E можно объяснить
следующим образом. В случае исходной поверх-
ности и при обработке с низкими E доминируют
объекты с формой, характерной для поликри-
сталлических пленок (рис. 4 и 5а), но при увели-
чении E морфология поверхности пленки стано-
вится характерной для поверхностей, подвергну-
тых травлению.

Рис. 3. Центральные части (в диапазоне углов наклона 0°–16°) полюсных фигур Pt (111) исходных пленок Pt типа 1 (а)
и типа 2 (б).
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Рис. 4. СТМ-изображения поверхности исходных
пленок Pt. Левый кадр – пленка типа 1, правый кадр –
пленка типа 2.
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Значения R и L исходных пленок обоих типов
близки, R равна 1.09 и 1.14 нм, а L равна 11.5 нм и
13.2 нм для Pt типа 1 и типа 2 соответственно. По-
сле ИПО в режимах 40 и 65 эВ значения R и L пле-
нок значительно больше таковых для исходных
пленок, в результате ИПО 200 эВ R по сравнению
с исходными пленками уменьшается на 25%, а
ИПО с энергией ионов 25 эВ приводит к незначи-

тельному увеличению R для пленки типа 1 и не-
значительному уменьшению R для пленки типа 2.
Значения R и L после ИПО с Е = 25 эВ заметно
меньше, чем R и L после ИПО с Е = 65 эВ, хотя
значение He для этих режимов одинаково. Заслу-
живает внимания факт, что после ИПО в режимах
с E = 25, 40 и 65 эВ R и L для пленки типа 2 мень-
ше, чем для пленки типа 1 на 25–30%. Измерения

Рис. 5. СТМ-изображения поверхности пленок Pt после ИПО: а – 25 эВ/300 с, б – 40 эВ/500 с, в – 65 эВ/120 с, г –
200 эВ/10 с. Левый кадр – пленка типа 1, правый кадр – пленка типа 2.
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Таблица 1. Шероховатость R и корреляционная длина L поверхности пленок типов 1 и 2 до и после ИПО

E, эВ

Исходная пленка

25 40 65 200

t, с 300 500 120 10

He, Дж · см–2 60 150 60 15

R (тип 1), нм 1.09 ± 0.07 1.24 ± 0.19 2.55 ± 0.11 2.12 ±0.18 0.77 ± 0.05
R (тип 2), нм 1.14 ± 0.05 0.92 ± 0.18 2.03 ± 0.20 1.66 ± 0.21 0.84 ± 0.04
L (тип 1), нм 11.5 ± 0.3 45.6 ± 5.6 55.0 ± 2.5 61.8 ± 3.7 26.4 ± 2.5
L (тип 2), нм 13.2 ± 0.5 36.5 ± 3.8 45.9 ± 4.9 48.4 ± 3.5 26.1 ± 1.5
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S для СТМ изображений размером 1 × 1 мкм по-
казали, что во всех случаях S превышает значение
1 мкм2 не более чем на 5%.

Развитие шероховатости в процессе ионной
бомбардировки является типичным процессом и
в случае кристаллических материалов объясняет-
ся, в том числе, дефектами кристаллической ре-
шетки [4]. Известно, что R поликристаллических
материалов увеличивается из-за разной скорости
распыления зерен с разными кристаллографиче-
скими ориентациями [24, 25]. Кроме того, извест-
но, что средняя энергия связи атомов в межзерен-
ных границах меньше, чем таковая для атомов,
находящихся внутри зерна [26]. Так как порог

распыления прямо пропорционален энергии свя-
зи [27], то его среднее значение для межзеренных
границ будет меньше, чем для зерен. Поэтому при
ионной бомбардировке эрозия межзеренных гра-
ниц происходит быстрее, чем зерен, что приводит
к росту R. Преимущественное распыление межзе-
ренных границ для поликристаллических мате-
риалов многократно наблюдалось ранее [28–31].
Можно ожидать, что для тонких текстурирован-
ных пленок, латеральные размеры зерен которых
составляют единицы–десятки нанометров, дан-
ный механизм оказывает значительное влияние
на развитие шероховатости во время ионной бом-
бардировки.

С другой стороны, в результате ионной бом-
бардировки нередко происходит сглаживание по-
верхности, что в случае металлов объясняется
преимущественно поверхностной диффузией [32].
Поверхностная диффузия усиливается под дей-
ствием ионной бомбардировки в результате уве-
личения концентрации частиц на поверхности (в
основном адатомов и вакансий в приповерхност-
ных слоях) [33]. Кроме того, ионная бомбарди-
ровка увеличивает подвижность частиц на по-
верхности [34–36]. В нашем эксперименте для
всех режимов ИПО поверхностная диффузия, по
всей видимости, интенсивна достаточно, чтобы
при увеличении R (до 2.5 крат при 40 и 65 эВ) зна-
чение S не менялось. С увеличением R в процессе
ИПО при постоянном значении S должны син-
хронно увеличиваться латеральные размеры объ-
ектов на поверхности, что и наблюдается в нашем
эксперименте (табл. 1).

Латеральные и вертикальные размеры зерен, а
также исходные значения R и L для пленок обоих
типов примерно одинаковы, следовательно, раз-
личиями микроструктуры и морфологии поверх-
ности исходных пленок нельзя объяснить разли-
чие R и L для пленок разных типов после ИПО с
25–65 эВ. В работе [28] было показано, что ско-
рость распыления межзеренной границы тем вы-
ше, чем больше угол разориентации зерен, разде-
ленных этой границей. Это означает, что при рас-
пылении поверхности поликристалла R будет
расти со временем тем быстрее, чем больше сред-
нее значение угла разориентации зерен для этого
поликристалла. В нашем случае угол рассеяния
текстуры для пленки типа 1 больше, чем для
пленки типа 2 на 30%. Это означает, что средний
угол разориентации зерен в пленке типа 1 боль-
ше, чем в пленке типа 2. Согласно сказанному
выше, при распылении поверхности в одних и тех
же условиях R пленки типа 1 будет больше, чем R
пленки типа 2, что и наблюдается в эксперименте
для ИПО с Е = 25–65 эВ. Таким образом, боль-
шая острота кристаллической текстуры пленки
препятствует значительным развитию шерохова-
тости и увеличению L в процессе ионной бомбар-
дировки.

Рис. 6. Радиальные АКФ поверхности пленок Pt типа 2:
a – исходная пленка, б – после ИПО 40 эВ/500 с, в –
после ИПО 200 эВ/10 с. Линии – аппроксимации ра-
диальной АКФ функцией Гаусса (а), линейной ком-
бинацией функции Гаусса и экспоненты (б), экспо-
нентой (в).
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Режим ИПО-200 эВ характеризуется тем, что
приводит к уменьшению R, при этом значения R
и L для пленок типа 1 и типа 2 примерно одинако-
вы. Обе этих особенности можно объяснить до-
минированием сглаживания поверхности в ре-
зультате поверхностной диффузии над ростом
шероховатости. Так как ИПО происходит при
наибольшей энергии ионов, то можно предполо-
жить, что в данном режиме поверхностная диф-
фузия наиболее интенсивна. Данный режим
обеспечивает низкую шероховатость поверхно-
сти, но не очень удобен для обработки тонких
пленок из-за высокой скорости распыления.

В результате ИПО с E = 25 эВ в случае пленок
обоих исходных типов R не меняется значитель-
но, что можно объяснить низкой скоростью рас-
пыления для данной E. В то же время L увеличи-
вается значительно (в 3, 4 раза), в целом, суще-
ственно меняется морфология поверхности
(рис. 5а), что свидетельствует о значительной по-
верхностной диффузии и в этом режиме. Таким
образом, можно предположить, что оптимизация
параметров ИПО с E, равной ниже порога распы-
ления, даст возможность уменьшить шерохова-
тость обрабатываемой поверхности без заметного
удаления материала.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В данной работе было исследовано влияние

ИПО в плазме аргона со средней энергией ионов
Ar 25–200 эВ на морфологию поверхности пленок
Pt, осажденных как с ионным ассистированием,
так и без него. Было показано, что энергии ионов
25–65 эВ при ИПО пленки Pt, полученной в ре-
зультате ионно-ассистированного осаждения
(типа 2), приводит к меньшим значениям R и L,
чем для Pt, осажденной без ионного ассистирова-
ния (типа 1). При этом исходные пленки типов 1
и 2 характеризуются одинаковым размером зерен
и одинаковой морфологией поверхности, но раз-
ной остротой текстуры. Таким образом, меньшая
шероховатость после ИПО пленки типа 2 может
быть объяснена меньшим средним углом разори-
ентации зерен, приводящим к меньшей средней
скорости распыления межзеренных границ. ИПО
в режиме 200 эВ для пленок обоих типов приво-
дит к примерно одинаковому уменьшению R, что
может быть объяснено значительной поверхност-
ной диффузией.
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The Influence of Low-Energy Ion-Plasma Treatment on the Surface Morphology
of Pt Films with the Various Strength of Crystalline Texture

R. V. Selyukov1, *, M. O. Izyumov1, V. V. Naumov1

1Valiev Institute of Physics and Technology of RAS, Yaroslavl Branch,  Yaroslavl, 150007 Russia
*e-mail: rvselyukov@mail.ru

The surface morphology of 100 nm textured Pt films subjected to ion-plasma treatment (IPT) in argon plas-
ma with Ar ion energy 25–200 eV is investigated using scanning tunneling microscope. As-deposited films
are characterized by the close values of surface roughness and average grain size, but their texture strength are
different. It is found that IPTs with ion energy 25–65 eV lead to the increasing of roughness, but the roughness
of film with stronger texture is 25–30% less than for film with weaker texture. This result is caused by smaller
average grain misorientation angle in case of stronger texture which results in the slower sputtering of grain
boundaries. IPT with ion energy 200 eV leads to the decreasing of Pt surface roughness by 25% independently
of Pt texture strength.

Keywords: crystalline texture, grain boundary, ion bombardment, ion-plasma treatment, surface morpholo-
gy, roughness, correlation length, surface diffusion.
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