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Исследованы аморфные пленки оксида тантала, осажденные на титановую
подложку методом магнетронного реактивного распыления. Установлено, что
отжиг при температурах выше 600◦C приводит к кристаллизации пленок
с образованием фазы β-Ta2O5. При термообработке в воздушной атмосфере
подложка окисляется с образованием диоксида титана в модификации рутила.

Пленки оксида тантала обладают широким спектром физических
свойств, что позволяет использовать их для решения разнообразных
задач современной электроники.

Электретные свойства пленок оксида тантала представляют особый
интерес, поскольку установлено [1,2–4], что квазистатическое электри-
ческое поле стимулирует регенеративные биологические процессы в
живой ткани. Следует ожидать, что осаждение пленок оксида тантала
на титановые фиксаторы и имплантаты [5,6] приведет к повышению эф-
фективности процессов остеосинтеза и остеоинтеграции. В литературе
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отсутствуют систематические исследования физико-химических свойств
структуры Ta2O5/Ti.

В данной работе исследованы общие закономерности кристалли-
зации аморфных пленок оксида тантала, выращенных на титановой
подложке методом магнетронного реактивного распыления.

Пленки получены в типовой высоковакуумной системе при оста-
точном давлении 5 · 10−4 Pa. Аксиальный магнетрон с мишенью из
химически чистого тантала работал на постоянном токе. Установка
снабжена ионной очисткой. Пленки выращены в газовой среде Ar + O2

при температуре подложки 300◦C. Использованы подложки из листово-
го неполированного титана размером 12 × 12 mm.

Методами оптической эллипсометрии и спектрофотометрии в ви-
димой области спектра установлено, что толщина пленок составляет
величину порядка 0.3 µm.

Методом электронно-зондового микроанализа на установке Каме-
бакс исследован химический состав пленок и проведена оценка их
толщины. Анализ выполнен с поверхности напыленных слоев по
линиям ТaMα, TiKα при ускоряющих напряжениях электронов 5 и 10 kV.

Установлено, что при напряжении 5 kV размеры зоны генерации
рентгеновского излучения линии TaMα меньше толщины пленки, так
как интенсивность линии подложки TiKα находилась на уровне фона.
При данном напряжении электронов 5 kV определен химический со-
став аморфной пленки: (29.2 ± 1.8) Ta−(70.8± 1.8) O, at. %. Видно, что
после напыления состав пленок близок стехиометрическому составу
оксида тантала Ta2O5 (28.6 Ta−71.4 O, at.%).

При ускоряющем напряжении электронов 10 kV размеры зоны
генерации рентгеновского излучения линии TaMα превышали толщину
пленки, о чем свидетельствовал значительный уровень сигнала ли-
нии TiKα .

Оценка пространственного разрешения для TaMα-линии выполне-
на по методике [7]. Сопоставление результатов расчета и реальных
размеров зоны генерации при 5 и 10 kV показало, что эффективная
толщина пленки находится в пределах 0.1−0.4 µm. Следует отметить,
что данная оценка толщины пленки основана на усреднении поверх-
ностной плотности вещества. Результаты оценки толщины пленки
методом электронно-зондового микроанализа находятся в согласии с
результатами измерения толщины пленки оптическими методами.

Рентгенофазовый анализ выполнен на установке ДРОН-2 с использо-
ванием излучения CuKα . Проведено исследование пленок как непосред-
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Результаты рентгенофазового анализа пленок

Условия получения Данные РФА Характеристика пленки

После напыления Ti, аморфная фаза Аморфная

500◦C, 1 h, воздух То же То же

600◦C, 1 h, воздух Ti, TiO2−рутил, Ta2O5 То же

700◦C, 1 h, воздух То же Кристаллическая

700◦C, 1 h, вакуум Ti, Ta2O5 То же

ственно после напыления, так и после дополнительной термообработки,
проведенной в воздушной атмосфере или вакууме (при остаточном
давлении ниже 10−3 mm Hg). Время отжига составляло 1 h. Результаты
рентгенофазового анализа (РФА), выполненного с поверхности пленок,
представлены в таблице.

Как видно из таблицы, после напыления (см. рисунок, a) пленка
является аморфной. Дифрактограмма практически полностью исчерпы-
вается пиками титана. После термообработки на воздухе при 500◦C
в течение 1 h пленка остается аморфной (дифракционная картина не
изменяется, новые пики отсутствуют). Повышение температуры термо-
обработки до 600◦C не приводит к структурным изменениям в пленке
Ta2O5. Однако начинают появляться пики оксида титана со структурой
рутила, что свидетельствует о процессе окисления титановой подложки.

Термообработка при 700◦C в течение 1 h как в вакууме, так и на
воздухе приводит к кристаллизации пленки. Изменяется дифракционная
картина — аморфная фаза практически исчезает, на дифрактограмме
появляются ярко выраженные максимумы, отвечающие оксиду β-Ta2O5.
Кроме того, при отжиге в воздушной атмосфере идет окисление
подложки (имеются интенсивные пики TiO2 в модификации рутила). Ди-
фрактограммы свидетельствуют о текстуре роста кристаллитов Ta2O5.
Преимущественная ориентация кристаллитов отвечает направлению
〈001〉 орторомбической модификации Ta2O5. Отношение интенсивно-
стей основных пиков Ta2O5 I (001)/I (1.11.0) в нашем случае равно 2,
в то время как в порошковой композиции данное отношение равно 0.85.

Полученные результаты хорошо согласуются с имеющимися в
литературе данными по закономерностям кристаллизации аморфных
пленок Ta2O5, полученных разными методами на диэлектрических и
полупроводниковых подложках (монокристаллический кремний, кварц,
стекло, керамика) [8–16]. Отжиг этих пленок при температуре 500◦C
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Дифрактограммы пленок после осаждения (a) и термообработки 700◦C, 1 h
в вакууме (b) или на воздухе (c).

даже в течение 100 h не приводит к началу кристаллизации [14]; при
температуре 600◦C требуются десятки часов термообработки для полу-
чения 20−30 vol.% кристаллической фазы [14], при 700◦C пики кристал-
лической фазы Ta2O5 обнаруживаются уже после 60 s отжига [16]. Таким
образом, закономерности кристаллизации пленок Ta2O5 на диэлектри-
ческих, полупроводниковых и титановых подложках аналогичны.

Выводы. Методом магнетронного реактивного распыления на тита-
новых подложках получены аморфные пленки Ta2O5 состава, близкого
к стехиометрическому.

Письма в ЖТФ, 2004, том 30, вып. 10



Влияние термообработки на структуру пленок оксида... 5

Установлено, что отжиг в кислородсодержащей атмосфере приводит
к окислению титановой подложки — на гетерогенной границе образу-
ется промежуточный слой диоксида титана в модификации рутила.

Температурно-временны́е режимы кристаллизации, полученные в
настоящей работе для пленок Ta2O5 на титановой подложке, согла-
суются с имеющимися в литературе данными для диэлектрических и
полупроводниковых подложек. Таким образом, физико-химическая при-
рода подложки не оказывает существенного влияния на закономерности
процесса кристаллизации аморфных пленок оксида тантала.

Исследование проводилось при финансовой поддержке РФФИ, грант
04-03-32253-а.
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