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Исследовано влияние низкоэнергетической ионной бомбардировки на текстуру и структуру пленки
Pt толщиной 80 нм, осажденную при комнатной температуре. Обработку проводили в индуктивно
связанной плазме Ar при подаче на образцы отрицательного напряжения 45–125 В и плотности
ионного тока 3.3 мА/см2. В результате серии обработок при каждом напряжении пленка утонялась,
после каждой обработки ее структурные параметры определяли с помощью рентгеновской дифрак-
ции и сравнивали с параметрами пленок Pt толщиной 20–60 нм, осажденных в тех же условиях. Об-
работка при 75–125 В приводит к уменьшению среднего размера областей когерентного рассеяния
на 10–25%, в режиме 45 В такое уменьшение не наблюдается. Результаты объяснены образованием
и накоплением радиационных дефектов, скорость их образования меньше при напряжении 45 В.
Распыление пленки во всех режимах не ухудшает остроты текстуры пленки.
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ВВЕДЕНИЕ
Известно, что бомбардировка ионами инерт-

ных газов меняет кристаллическую текстуру [1–7],
распределение размеров зерен [8–17] металличе-
ских пленок, а также напряжения в них [18–20].
Большинство работ посвящено исследованию вли-
яния бомбардировки ионами с энергией более 0.5–
1 кэВ, воздействие ионов с меньшей энергией
изучено слабо. Вместе с тем ионную бомбарди-
ровку с энергией десятки–сотни электронвольт
используют при осаждении пленок для управле-
ния их структурой и текстурой [21]. Кроме того,
в [22, 23] было показано, что низкоэнергетиче-
ская ионная бомбардировка позволяет существен-
но менять механические напряжения в тонких
пленках.

Поликристаллические пленки Pt являются под-
ходящим модельным объектом для исследования
влияния ионной бомбардировки на структуру и
текстуру пленок металлов в силу химической инерт-
ности и высокой температуры плавления Pt. Кро-
ме того, пленки Pt применяют в качестве тыльно-

го электрода в приборах с пленками перовскито-
подобных сегнетоэлектриков [24, 25] и ZnO [26].
Обычно Pt в данных системах имеет аксиальную
текстуру [111], характеристики которой определя-
ют свойства пленок, осаждаемых на Pt. Таким об-
разом, актуален поиск методов управления пара-
метрами текстуры пленок Pt, в том числе с помо-
щью ионной бомбардировки.

В настоящей работе исследовано воздействие
бомбардировки ионами Ar на структуру и тексту-
ру тонкой поликристаллической пленки Pt. Ион-
ную бомбардировку осуществляли в аргоновой
плазме высокочастотного (ВЧ) индукционного
разряда при подаче на образцы ВЧ-смещения
разной мощности [27]. На образцах возникал по-
стоянный отрицательный потенциал 45–125 В,
а плотность ионного тока была равна 3.3 мА/см2.
Ионная бомбардировка в данных условиях при-
водит к быстрому распылению материала. Струк-
турные параметры пленки изменяются как в ре-
зультате непосредственно ионной бомбардиров-
ки, так и в результате утонения пленки, так как

УДК 533.924:538.975



10

ПОВЕРХНОСТЬ. РЕНТГЕНОВСКИЕ, СИНХРОТРОННЫЕ И НЕЙТРОННЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ  № 2  2023

СЕЛЮКОВ и др.

эти параметры неоднородно распределены по
глубине [28, 29]. В работе использован метод,
позволяющий выделить воздействие ионной
бомбардировки, который основан на предполо-
жении о неподвижности межзеренных границ в
процессе осаждения пленки. Известно, что при
осаждении пленок ГЦК-металлов межзеренные
границы неподвижны при гомологической тем-
пературе ниже 0.2–0.25 [30]. Таким образом, при
осаждении пленки Pt при комнатной температуре
(что соответствует гомологической температуре
Pt 0.15) можно предположить, что межзеренные
границы неподвижны. Если в одинаковых усло-
виях при комнатной температуре провести оса-
ждение серии пленок Pt разной толщины h1 < h2 <
< … < hN, то можно утверждать, что распределе-
ния структурных и текстурных параметров по
глубине пленки меньшей толщины hi будут таки-
ми же, как в нижнем слое толщиной hi пленки
большей толщины hj. Сравнивая результаты из-
мерений структурных параметров пленок разных
толщин с параметрами пленки hN, подвергнутой
серии ионных бомбардировок, при которых про-
исходит утонение пленки, можно определить ха-
рактер и степень воздействия ионной бомбарди-
ровки.

ЭКСПЕРИМЕНТ

Пленки Pt толщиной 20, 40, 60, 80 нм осаждали
на окисленную пластину Si(100) методом магне-
тронного распыления. Осаждение проводили в
установке Alcatel SCR 651 Tetra при комнатной
температуре с плавающим потенциалом на под-
ложке. Давление Ar во время осаждения состав-
ляло 0.2 Па, ВЧ-мощность на мишени 400 Вт,
скорость осаждения 30 нм/мин, расстояние меж-
ду мишенью и подложкой 100 мм. После осажде-
ния пленки толщиной 80 нм подвергались ионно-
плазменной обработке в аргоновой плазме в ре-
акторе индукционного ВЧ-разряда, подробно
описанном в [27]. Ионно-плазменную обработку
проводили при давлении Ar 0.08 Па при темпера-
туре образцов не более 45°C и плотности ионного
тока 3.3 мА/см2. Температуру образцов измеряли
с помощью термометра AZ8803 с термопарой хро-
мель-алюмель сразу после извлечения их из реак-
тора. Охлаждение образцов было достигнуто пу-
тем приклеивания их вакуумной смазкой (high
vacuum grease, Dow Corning) к охлаждаемому во-
дой держателю. Ионная бомбардировка происхо-
дила в результате подачи на образец ВЧ-напряже-
ния, что приводило к появлению на нем постоян-
ного отрицательного потенциала. Один и тот же
образец подвергался серии из четырех–шести
ионно-плазменных обработок при одном и том
же напряжении на нем. Серии ионно-плазмен-
ных обработок проводили при напряжении 45, 75

и 125 В. В результате каждой обработки удалялся
приповерхностный слой пленки толщиной 10–
20 нм. До и после каждой обработки измеряли h,
а также проводили рентгеноструктурные изме-
рения.

Толщину пленок до и после ионно-плазмен-
ной обработки измеряли с помощью рентгенов-
ской энергодисперсионной спектроскопии по
методике [31]. С помощью приставки INCAx-act
(Oxford Instruments) к растровому электронному
микроскопу (РЭМ) Supra-40 (Carl Zeiss) при
ускоряющих напряжениях 11 и 20 кВ получали
энергодисперсионные спектры (EDS) исходных
пленок толщиной hi = 20, 40, 60, 80 нм, а также
калибровочного образца – пленки Pt толщиной
100 нм, осажденной в тех же условиях, что и ис-
следуемые пленки. Измеряли интенсивности Mα-
линии Pt (~2.06 кэВ), IEDS(hi) и IEDS(100 нм) соот-
ветственно. Далее строили калибровочную кри-
вую – зависимость IEDS(hi)/IEDS(100 нм) от hi,
которую аппроксимировали кусочно-линейной
функцией. Толщины исходных пленок были из-
мерены по РЭМ-изображениям сколов соответ-
ствующих образцов. В тех же условиях получали
спектры исследуемого (толщиной h нм) и калиб-
ровочного образцов. Толщину пленки находили с
помощью калибровочной кривой по величине
IEDS(h нм)/IEDS(100 нм). Наличие в спектрах ин-
тенсивных пиков Si и O при 11 и 20 кВ свидетель-
ствует о том, что при съемке спектра глубина воз-
буждения превышала толщину пленки. Таким
образом, условия съемки спектров позволяют из-
мерять h. Полученные результаты были одинако-
выми для обоих ускоряющих напряжений.

Съемку дифрактограмм в режиме θ–2θ-скани-
рования проводили с помощью дифрактометра
ARL X'tra (Thermo Fisher Scientific) с шагом 0.02°,
скорость сканирования составляла 0.15 град/мин.
Использовали рентгеновскую трубку с медным
анодом. Линию CuKβ устраняли, выбирая порог
дискриминатора амплитуды импульсов, посту-
пающих с детектора. Профили дифракционных
максимумов исходно представляли собой сумму
компонент CuKα1 и CuKα2, CuKα2-компоненту
удаляли методом Речингера. Средний размер об-
ластей когерентного рассеяния (ОКР) D и вели-
чину микродеформаций определяли с помощью
анализа профиля дифракционного максимума
Pt 111 методом аппроксимаций [32, 33]. Аппарат-
ную функцию определяли методом аппроксима-
ции профилей дифракционных максимумов эта-
лона NIST SRM 1976a.

Съемку дифрактограмм, полюсных фигур Pt{111}
и Pt{200} а также кривых качания отражений
111 Pt проводили с помощью дифрактометра
ДРОН-3М с шагом по ω 0.05°. С помощью кри-
вых качания оценивали остроту текстуры пленок,
а также относительную долю кристаллической
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фазы δ. В качестве количественной меры остроты
текстуры принято использовать полуширину
кривой качания ∆ω. Доля кристаллической фазы
есть отношение количества этой фазы к общему
количеству материала в образце. Существует ряд
трудностей при определении δ в пленках. Мето-
дики измерения δ, основанные на определении
размеров зерен [34, 35] и модуля Юнга [36], при-
менимы только к материалам с равноосными зер-
нами, в то время как пленки часто состоят из
столбчатых зерен. В рентгеновской дифрактомет-
рии δ часто определяют, как отношение интен-
сивностей дифракционных пиков исследуемого
образца и эталона из того же материала с извест-
ным значением δ [37]. Подобный эталон можно
получить не всегда, поэтому таким методом часто
определяют значения δ относительно одного из
образцов, для которого δ принимают равным еди-
нице [38–40], однако при этом пренебрегают раз-
личием в остроте текстур разных образцов. Это
различие учитывает предложенная в [41] методи-
ка определения относительных значений δ для
пленок с аксиальной текстурой [hkl] с помощью
кривых качания. Методика предусматривает сум-
мирование интенсивности излучения, дифраги-
рованного на зернах различной ориентации [hkl]
относительно нормали к поверхности. Однако
данная методика может быть применена к плен-
кам, содержащим только одну кристаллическую
фазу. Учитывая неоднородность распределения
структурных параметров пленки по ее глубине t,
правильно характеризовать пленку зависимостя-
ми ∆ω(t) и δ(t). Однако получить такие распреде-
ления с помощью рентгеновской дифрактомет-
рии затруднительно, поэтому при расчетах прене-
брегали зависимостью ∆ω и δ от t и, таким
образом, вычисляли эффективные значения ∆ωeff
и δeff. Параметр ∆ωeff определяли, как полушири-
ну кривой качания 111 Pt с учетом фона, поглоще-
ния рентгеновского излучения в пленке и изме-
нения облучаемого объема в процессе съемки
кривой качания. Параметр δeff находили как
Δeff/Δeff max – отношение количества кристалличе-
ской фазы Δeff к количеству такой фазы в образце
сравнения Δeff max. Параметры Δeff и Δeff max опреде-
ляли с помощью интегрирования кривой качания
с учетом тех же поправок, что и при вычислении
∆ωeff [41]:

(1)

где β – ширина дифракционного пика 111 пленки
толщиной h, θ111 – угол дифракции, при котором
наблюдается максимум 111, при съемке кривой
качания детектор установлен в положение θ111,

( ) ( ) ( )
( )

θ ω − ω
Δ = β ×

− −
ω× θ − ω ω


2

RC RCbg
eff

0

111
0

, ,
1 exp

sin sin ,

I h I h
h

h L

d
I SL

ω – угол качания образца, при съемке кривой ка-
чания ω меняется в пределах от нуля до 2θ, I0 –
интенсивность падающего на образец излучения,
S – площадь поперечного сечения пучка перед
образцом, IRC – кривая качания пленки толщи-
ной h, IRCbg – фон, съемку фона проводили при
установке детектора на угол 2θ111 + 3°, 1/L =

 μ – коэффициент по-
глощения рентгеновского излучения.

С помощью полюсных фигур было найдено,
что исходные пленки обладают аксиальной тек-
стурой [111], также был определен угол отклоне-
ния оси текстуры от нормали к поверхности
пленки. Во всех случаях данный угол не превы-
шал 2°.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
На рис. 1 представлены дифрактограммы плен-

ки Pt, исходной и подвергнутой серии ионно-
плазменных обработок при напряжении на плен-
ке 75 В. На дифрактограммах присутствуют толь-
ко пики Si 200 при 2θ ~ 33° и Pt 111 при 2θ ~ 39.7°.
Таким образом, исходная пленка характеризуется
текстурой [111], которая сохраняется в результате
ионно-плазменной обработки. Серии обработок
при 45 и 125 В также не меняют текстуру [111].

На рис. 2 представлены зависимости D от h для
исходных пленок Pt с h = 20–80 нм, а также для
исходной пленки Pt толщиной 80 нм, подвергну-
той серии ионно-плазменных обработок при 45,
75 и 125 В. Серии при 75 и 125 В были проведены
дважды на пленках, осажденных в одном процес-
се, результаты повторных экспериментов приве-
дены на рис. 2г, д. Для исходных пленок характе-

( )= μ ω + μ ω − θ111sin sin 2 ,

Рис. 1. Дифрактограмма образца с пленкой Pt толщи-
ной 80 нм исходной (1), а также после одной (2), двух
(3), трех (4) и четырех (5) ионно-плазменных обрабо-
ток при напряжении на образце 75 В.
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рен сублинейный рост D с h. Данный результат
согласуется с зависимостями размера зерна от h
тонких пленок Pt, найденными в [42]. Независимо
от режима ионно-плазменной обработки (ИПО)
размер ОКР DИПО превышает размер ОКР исход-
ных пленок равной толщины (Dисх) при h > 30–40 нм,
разница составляет 10–20%. При меньших h на-
блюдается DИПО ≤ Dисх, различие при этом также
составляет 10–25%. Исключением является ре-
жим при 45 В, когда DИПО > Dисх во всем диапазоне
h. Результат DИПО > Dисх для распыления припо-
верхностных областей пленки толщиной 80 нм
может иметь два объяснения. Если придержи-
ваться допущения о неподвижности межзерен-
ных границ при осаждении, то данный результат
можно объяснить увеличением размеров ОКР
под действием ионной бомбардировки. Авторами
не найдено данных об аналогичных экспери-
ментах в литературе, однако известно, что оса-
ждение, сопровождающееся ионной бомбарди-
ровкой растущей пленки, при энергии ионов, не
превышающих определенное значение, улучшает
ее структуру [21], что объясняется повышением
подвижности адатомов. В частности, в [21] было
найдено, что при ионно-ассистированном оса-
ждении пленки Ni напряжение на подложке 30–
60 В приводит к большим D по сравнению с режи-
мами 0 В, а также 90–180 В. С другой стороны,
результат DИПО > Dисх может свидетельствовать о
росте ОКР в процессе осаждения в результате
движения, по крайней мере, малоугловых границ
зерен. Однако одним лишь ростом ОКР при оса-
ждении нельзя объяснить результат DИПО ≤ Dисх,
полученный для толщин пленок менее 30–40 нм.
Уменьшение размеров ОКР для финальных цик-
лов серии ионно-плазменной обработки при 75 и
125 эВ может быть объяснено образованием ради-
ационных дефектов, как это было сделано в [43, 44]
для объяснения появления зерен размером 10 нм
в результате низкоэнергетической бомбардиров-
ки ионами Ar кристалла Ag. Похожий эффект на-
блюдался и при ионно-ассистированном осажде-
нии пленки Ni, когда приложение к подложке
смещения более 50 В привело к уменьшению D [21].
Также в [45] было найдено, что в пленке Pt, оса-
жденной с использованием бомбардировки иона-
ми Ar с энергией 150 эВ, параметр D на ~15%
меньше по сравнению с пленкой, полученной без
ионной бомбардировки. Таким образом, можно
утверждать, что ионно-плазменная обработка в
режимах 75–125 В приводит к незначительному
уменьшению размеров ОКР, которое на началь-
ных стадиях распыления не наблюдается из-за
роста ОКР на 10–20% при осаждении, но наблю-
дается при продолжительной ионной бомбарди-
ровке, вероятно, из-за накопления радиацион-
ных дефектов. Данный эффект не наблюдается в
режиме 45 В, вероятно, из-за более низкой скоро-

сти дефектообразования. Сделанное выше пред-
положение о росте ОКР в результате ионной бом-
бардировки, таким образом, не находит подтвер-
ждения, по крайней мере для режимов 75 и 125 В.
Для режима 45 В рост ОКР нельзя исключать, од-
нако в данном режиме его невозможно отделить
от увеличения при осаждении. Сам же рост ОКР
произошел, вероятно, из-за некоторого нагрева
пленки в процессе осаждения.

С помощью полюсных фигур Pt{111} и Pt{200}
было найдено, что в результате ионно-плазмен-
ной обработки тип и угол наклона текстуры не из-
меняются. На рис. 3 и 4 приведены зависимости
∆ωeff(h) и δeff(h) для исходных пленок, а также для
обработанных в разных режимах пленок толщи-
ной 80 нм. На рис. 3 видно, что при h > 30–40 нм
зависимости ∆ωeff(h) исходной и подвергнутой
распылению пленки в пределах погрешности сов-
падают. Однако при h < 30 нм в случае пленки,
подвергнутой обработке, наблюдается некоторое
уменьшение ∆ωeff (~1°). Такой же результат на-
блюдается и в повторных экспериментах при 75 и
125 В (на рис. 3 не показаны), его можно объяс-
нить следующим образом. Из приведенных выше
зависимостей D(h) был сделан вывод о росте ОКР
в процессе осаждения. Термический рост зерен
принято разделять на нормальный, обусловлен-
ный минимизацией энергии межзеренных гра-
ниц, и аномальный, обусловленный минимиза-
цией поверхностной энергии [30]. Известно также,
что текстура пленок, осаждаемых на неориенти-
рующие подложки, обычно определяется мини-
мумом поверхностной энергии. В результате
пленки, например ГЦК-металлов приобретают
текстуру [111]. Таким образом, аномальный рост
приводит к улучшению такой текстуры. Термиче-
ский аномальный рост наблюдался в пленках Pt [33],
поэтому можно объяснить наблюдаемое отклоне-
ние кривой ∆ωeff(h), полученной при распылении
пленок толщиной 80 нм, от кривой исходных пле-
нок ростом, произошедшим при осаждении. Од-
нако данный результат находится в противоречии
с упомянутым выше уменьшением размеров ОКР
при финальных циклах ионно-плазменной обра-
ботки в режимах 75 и 125 В, так как уменьшение
размеров ОКР подразумевает образование новых
межзеренных границ, что означает усиление ра-
зориентации. Это противоречие нельзя объяс-
нить тем, что вносимая ионной бомбардировкой
разориентация не полностью компенсирует улуч-
шение текстуры, происходящее за счет роста
ОКР. В режиме распыления 45 В происходит уве-
личение ОКР при толщинах h < 30 нм, а в режи-
мах 75 и 125 В, наоборот, уменьшение, однако это
различие никак не отражается на наблюдаемом
отклонении ∆ωeff, которое во всех экспериментах
примерно одинаково и равно ~1° при h < 30 нм.
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Наблюдаемое противоречие пока не находит объ-
яснения.

На рис. 4 видно, что значения δeff для пленки,
подвергнутой распылению (δeffИПО), и для исход-
ных пленок (δeffисх) различаются независимо от
режима не более чем на 15%, кроме режима 125 В,
где различие при малых h достигает 25%. Для режи-
ма 45 В во всем диапазоне толщин δeffИПО > δeffисх,

что коррелирует с зависимостью D(h). В двух се-
риях распылений, проведенных в режимах 75 и
125 В (рис. 4в, д), также наблюдается корреляция с
D(h), а именно при h ~30 нм размер ОКР и δeffИПО
для пленки, подвергнутой распылению, стано-
вятся меньше, чем D и δeffисх для исходной пленки
такой же толщины. Сам факт корреляции объяс-
няется тем, что при уменьшении D из-за увеличе-
ния суммарного объема границ зерен уменьшает-

Рис. 2. Зависимость среднего размера ОКР D(h) в исходной пленке Pt (1) и пленке Pt толщиной 80 нм, подвергнутой
серии ионно-плазменных обработок (2) при напряжении на образце: 45 (а); 75 (б, г); 125 В (в, д). Результаты (г) и (д)
получены при повторении экспериментов (б) и (в) соответственно с другими исходными образцами, полученными в
одном и том же процессе.
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Рис. 3. Зависимость полуширины кривой качания 111 Pt ∆ωeff(h) для исходных пленок Pt (закрашенные символы) и
пленки Pt толщиной 80 нм, подвергнутой серии ионно-плазменных обработок (пустые символы) при напряжении на
образце: 45 (а); 75 (б); 125 В (в). Линия – аппроксимация зависимости ∆ωeff (h) экспонентой для исходных пленок.
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ся и δeff. Из-за наблюдаемой корреляции полу-
ченные зависимости δeff(h) могут быть объяснены
аналогично зависимостям D(h).

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Сравнение зависимостей размеров ОКР от

толщины исходной и подвергнутой распылению
пленок Pt показало, что в использованном режи-
ме при осаждении пленки толщиной 80 нм про-
исходит рост размеров ОКР на 10–20%. Данный
результат затрудняет определение воздействия
ионной бомбардировки на текстуру и микро-
структуру Pt. Однако было показано, что распы-
ление более 50–60% толщины пленки в режимах
со смещением на пленке 75–125 В приводит к
уменьшению ОКР на 10–25%, а также δ по срав-
нению с исходной пленкой, тогда как распыление
в режиме 45 В такого результата не дает. Умень-
шение ОКР и δeff было объяснено накоплением
радиационных дефектов. Распыление во всех ре-
жимах не ухудшает остроту текстуры пленки.
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Influence of Low-Energy Ion Bombardment on the Texture 
and Microstructure of Pt Films

R. V. Selyukov1, *, V. V. Naumov1, M. O. Izyumov1, S. V. Vasilev1, L. A. Mazaletskiy2

1Valiev Institute of Physics and Technology RAS, Yaroslavl Branch, Yaroslavl, 150007 Russia
2P.G. Demidov Yaroslavl State University, Yaroslavl, 150003 Russia

*e-mail: rvselyukov@mail.ru

The influence of low-energy ion bombardment on the texture and microstructure of an 80-nm-thick Pt film
deposited at room temperature was investigated. The treatment was carried out in inductively coupled Ar
plasma with a negative bias of 45–125 V applied to the specimens and an ion current density of 3.3 mA/cm2.
As a result of a series of treatments at each bias, the film was thinned; after each treatment, its structural pa-
rameters were determined using X-ray diffraction and compared with those of Pt films 20–60 nm thick de-
posited under the same conditions. Treatment at 75–125 V led to a decrease in the average size of coherent
scattering regions by 10–25%; in the 45 V mode, such a decrease was not observed. These results were ex-
plained by the formation and accumulation of radiation defects, the rate of their generation was lower at bias
of 45 V. Film sputtering in all modes did not worsen the sharpness of the film texture.

Keywords: thin films, platinum, magnetron sputtering, ion bombardment, inductively-coupled plasma, co-
herent scattering region, crystal texture, crystal phase, X-ray diffraction, rocking curve.
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