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Методами растровой электронной и атомно-силовой микроскопии, рентгеноспектрального микроана-
лиза и наноиндентирования исследованы морфология поверхности, элементный состав и нанотвердость
тонких пленок фуллерит–алюминий с разной атомной долей металла. Пленки получены методом рези-
стивного испарения в вакууме из совмещенного атомно-молекулярного потока атомов Al и молекул С60 на
подложках монокристаллического кремния с ориентацией поверхности (111). Установлено, что при оса-
ждении на неподогретые подложки формируется нанокристаллическая структура пленок с атомной долей
металла 20, 25 и 35% со средним размером структурных элементов 10, 15 и 25 нм соответственно. При этом
в пленках возникают внутренние механические напряжения, релаксация которых приводит к отслаива-
нию отдельных участков пленки. При осаждении пленок на подогретые до Т = 420 К подложки формиру-
ются пленки со средним размером структурных элементов 50–100 нм без отслаиваний, но при этом нано-
твердость пленок уменьшается по сравнению с пленками, полученными на неподогретых подложках.
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ВВЕДЕНИЕ
Алюминиевые сплавы нашли широкое примене-

ние в различных областях науки и техники: космиче-
ской и авиационной отрасли, приборостроении, ма-
шиностроении и других. Для улучшения физико-ме-
ханических свойств композитных материалов на
основе алюминия в матрицу металла вводятся леги-
рующие добавки углеродных фаз [1–8]. Так, в ряде
работ установлено [2–6], что добавление фуллеренов
в алюминий приводит к уменьшению размера зерен,
повышению микротвердости композита за счет об-
разования ковалентных связей и зернограничного
упрочнения, снижению плотности по сравнению с
чистым алюминием вследствие низкой плотности
фуллеритовой фазы (1.72 г/см3). В работах [9–12]
синтезированные при высоком давлении композит-
ные материалы фуллерит–алюминий также показа-
ли улучшенные механические характеристики. Ав-
торами работы [13] исследована электропроводность
нанофрагментированного алюминия, модифициро-
ванного различными массовыми долями фуллерена
C60, и показана возможность оптимизации его элек-
трических и механических свойств. Предложенная
оболочечная модель структуры позволила оценить
электропроводность такого материала.

Усовершенствование существующих и разра-
ботка новых материалов на основе алюминия по-
прежнему является актуальной задачей совре-

менного материаловедения. В работах [14, 15]
установлено, что допирование фуллерита атома-
ми алюминия до 10% приводит к улучшению фи-
зико-механических свойств композитов.

Целью настоящей работы является исследова-
ние морфологии поверхности, элементного со-
става и нанотвердости пленок фуллерит–алюми-
ний с высоким содержанием металла (≥20 ат. %).

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
Пленки получены методом термического ис-

парения в вакууме на установке “ВУП-5М”.
Из совмещенного атомно-молекулярного потока
пленки С60–Al осаждались на неподогретые и подо-
гретые до Т = 420 К подложки из окисленного мо-
нокристаллического кремния с ориентацией по-
верхности (111). Атомная доля металла в пленках со-
ставила 20, 25 и 35%, толщина пленок – 600 нм.

Исследования структуры и элементного соста-
ва проводили с использованием растрового элек-
тронного микроскопа LEO 1455 VP (Carl Zeiss,
Германия) и энергодисперсионного безазотного
спектрометра Aztec Energy Advanced X-Max 80
(Oxford Instruments, Англия). Морфология поверх-
ности исследовали с помощью сканирующего зон-
дового микроскопа Solver P47 Pro (NT-MDT, Рос-
сия) в режиме амплитудно-частотной модуляции
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методом постоянной силы [16]. Использовались
кремниевые зонды с радиусом кривизны кончика
иглы 1–3 нм. Нанотвердость образцов определяли
методом наноиндентирования [17] с помощью уль-
трамикротвердомера Shimadzu DUH-202. Ис-
пользовался трехгранный индентор Берковича. На
каждом образце наносились десять отпечатков на
расстоянии не менее 50 мкм друг от друга при на-
грузке на индентор 5 мН. Погрешность измерений
нанотвердости не превышала 10%.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
При осаждении пленок фуллерит–алюминий

с разной атомной долей металла как на неподо-
гретые, так и подогретые до Т = 420 К подложки
формируется нанокристаллическая структура.
Методом атомно-силовой микроскопии установ-
лено, что при увеличении атомной доли алюми-
ния размер структурных элементов в пленках,
осажденных на неподогретую подложку, увели-
чивается и составляет 10, 15, 25 нм в пленках фул-
лерит–алюминий с атомной долей металла 20, 25,

Рис. 1. АСМ-изображения пленок С60–Al с различной атомной долей металла, осажденных на неподогретые (а, в, г)
и подогретые до Т = 420 К (б, г, е) подложки: а, б – 20 ат. % Al; в, г – 25 ат. % Al; д, е – 35 ат. % Al.
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35% соответственно (рис. 1а, 1в, 1д). При осажде-
нии пленок на подогретые подложки размер
структурных элементов также зависит от атомной
доли алюминия и составляет 50, 65 и 100 нм в
пленках фуллерит–алюминий с атомной долей
металла 20, 25, 35% соответственно (рис. 1б, 1г, 1е).
Увеличение размера структурных элементов при
повышении концентрации алюминия обусловле-
но увеличением времени осаждения пленок. Для
получения пленок одинаковой толщины и равно-
мерного распределения алюминия по толщине
пленки скорость поступления атомов металла для
всех концентраций поддерживалась постоянной,
соответственно увеличивалось время осаждения
пленки с большим содержанием Al, что способ-
ствовало укрупнению зародышей. Осаждение
пленок на подогретую подложку увеличивает по-
движность поступающих на подложку молекул
С60 и атомов Al, что также приводит к росту круп-
ных частиц.

Методом рентгеноспектрального микроана-
лиза выявлено, что алюминий равномерно рас-
пределен в пленках фуллерита при всех исследуе-
мых концентрациях металла (рис. 2).

Анализ морфологии поверхности пленок фул-
лерит–алюминий, осажденных на неподогретые
подложки, показал наличие отдельных отслоив-
шихся участков в виде вспученных зигзагообраз-
ных форм. Степень отслаивания зависит от атом-
ной доли металла. Из рис. 3 видно, что увеличение
концентрации алюминия в пленках фуллерита

Рис. 2. РЭМ-изображение пленки С60 + 35 ат. % Al (а)
и распределение интенсивности характеристическо-
го излучения элементов (б) при сканировании элек-
тронным лучом вдоль заданной линии.
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Рис. 3. Морфология пленок С60–Al с различной атом-
ной долей металла, осажденных на неподогретые
подложки: а – 20 ат. % Al, б – 25 ат. % Al, в – 35 ат. % Al.
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приводит к росту площади отслоившихся участ-
ков. Наличие вспученных участков свидетель-
ствует о релаксации сжимающих внутренних ме-
ханических напряжений в пленках, обусловленных
несоответствием параметров гранецентрирован-
ной кубической решетки алюминия (а = 0.40494 нм)
и гексагональной плотноупакованной решетки
фуллерита (а = 1.002 нм, с = 1.638 нм), структур-
ными дефектами, а также внедрением атомов
алюминия в решетку фуллерита и образованием
зародышей новых фаз. Формирование гетерофаз-
ных структур в пленках фуллерит–металл было
установлено и при совместном осаждении моле-
кул С60 и атомов олова, висмута в работах [18, 19].

При конденсации пленок фуллерит–алюми-
ний с разной атомной долей металла на подогре-
тые до Т = 420 К подложки формируется нано-
кристаллическая структура без отслоения. Нагрев
подложки способствует увеличению адгезии
пленки к подложке и уменьшению структурных
дефектов.

Методом наноиндентирования установлено,
что нанотвердость пленок фуллерит–алюминий,
полученных из совмещенного атомно-молеку-
лярного потока на неподогретых подложках из
окисленного монокристаллического кремния,
практически не изменяется при изменении атом-
ной доли алюминия в пленках от 20 до 35% (рис. 4)
и составляет в среднем 1.45 ГПа, что значительно
превосходит значения нанотвердости для чистых
пленок фуллерита (0.86 ГПа) и алюминия (0.32 ГПа).
Зернограничное упрочнение связано с малым
размером зерна исследуемых материалов, а также
внутренними механическими напряжениями, воз-
никающими на границе раздела слоев. При оса-
ждении пленок на подогретые подложки нано-
твердость образцов уменьшается почти на 40%,
что можно объяснить увеличением размера
структурных элементов и частичной релаксацией
внутренних механических напряжений.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В пленках фуллерит–алюминий с атомной до-

лей металла 20, 25 и 35 ат. %, полученных в вакуу-
ме из совмещенного атомно-молекулярного потока
атомов металла и молекул С60 на подложках из окис-
ленного монокристаллического кремния, формиру-
ется нанокристаллическая структура со средним раз-
мером структурных элементов 20–100 нм и повы-
шенной нанотвердостью по сравнению с чистыми
пленками фуллерита и алюминия. При осаждении
пленок на неподогретые подложки в пленках возни-
кают сжимающие внутренние механические напря-
жения, релаксация которых приводит к отслаива-
нию отдельных участков пленки. Осаждение пленок
на подогретые до Т = 420 К подложки приводит к
формированию пленки без отслаиваний.
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Surface Morphology and Nanohardness of Fullerite–Aluminum Films
L. V. Baran*

Belarusian State University, Minsk, 220030 Belarus
*e-mail: brlv@mail.ru

The surface morphology, elemental composition, and nanohardness of thin fullerite–aluminum films with different
atomic fractions of metal have been investigated by scanning electron and atomic force microscopy, X-ray spectral mi-
croanalysis and nanoindentation. The films were obtained by the method of resistive evaporation in vacuum from a
combined atomic-molecular flux of Al atoms and C60 molecules on single-crystal silicon substrates with a surface ori-
entation (111). It was established that during deposition on unheated substrates, a nanocrystalline structure of films
with an atomic fraction of metal of 20, 25 and 35%, with an average size of structural elements of 10, 15 and 25 nm
respectively is formed. At the same time, internal mechanical stresses arise in the films, the relaxation of which leads
to the exfoliation of significant sections of the film. During the deposition of films on substrates heated to 420 K, films
with an average size of structural elements of 50–100 nm without exfoliation areas are formed, but in this case the
nanohardness of the films decreases compared to the films obtained on unheated substrates.

Keywords: fullerite–aluminum films, atomic force microscopy, internal mechanical stresses, surface mor-
phology, nanoindentation, phase composition, exfoliation of films.
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