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Представлены результаты исследования влияния ионной бомбардировки в процессе роста пленок Nd на
их кристаллическую структуру. На нагретых до 600◦C подложках Al2O3 (01i 2), на которые подавалось
напряжение смещения −20 V, получены эпитаксиальные пленки ниобия с ориентацией (001). На водоохла-
ждаемых подложках ситалла получены высокотекстурированные аксиальные пленки Nd с ориентацией (110).
В пленке Nb, полученной при смещении −50 V и находящейся в сверхпроводящем состоянии, с помощью
магнитооптического индикатора удалось наблюдать движение индивидуальных магнитных вихрей.

В настоящее время сохраняется значительный инте-
рес к проблеме стимулированного низкотемпературного
упорядоченного роста пленок. При этом используют-
ся различные виды воздействий на растущую пленку:
электромагнитные [1] и корпускулярные [2–7]. Стиму-
ляция ориентированного роста пленок путем ионной
бомбардировки является весьма перспективной по ряду
параметров: высокая локализация воздействия в при-
поверхностном слое, широкие пределы варьирования
энергии и направления воздействия. Интерес к таким
исследованиям обусловлен тем, что при изменении
параметров ионной бомбардировки происходят измене-
ния в структуре и, следовательно, в свойствах пленок.
Например, в работе [2] продемонстрировано снижение
температуры эпитаксии пленок Si на подложках Si при
использовании низкоэнергетичной ионной бомбардиров-
ки. Авторы работы [3] использовали ионную стимуляцию
для формирования омических контактов с улучшенными
характеристиками. Нашел широкое применение метод
получения пленок ионно-плазменным распылением сов-
местно с бомбардировкой ионным пучком под углом к
поверхности (ion beam assisted deposition, IBAD) [4]. От-
личительной особенностью этого метода является фор-
мирование двухосевой (ограниченной) текстуры неза-
висимо от материала и свойств подложки. При ионно-
плазменном нанесении пленок (катодное, магнетронное
распыление и т. п.) в случае подачи на подложку от-
рицательного электрического потенциала реализуется
метод нанесения со смещением [5–7]. В добавление
к уже отмеченным в [7] эффектам, возникающим при
данном методе стимуляции роста пленок, следует от-
нести эффекты увеличения размеров кристаллитов [8]
и уменьшения шероховатости поверхноcти [9]. Накоп-
ление напряжений в пленках по мере роста за счет
образования различного рода дефектов ограничивает

применение метода. Однако, несмотря на образование
дефектов, при росте пленок в то же время идут
процессы атомного упорядочения, т. е. кристаллическая
структура пленок, нанесенных в условиях низкоэнерге-
тичной ионной бомбардировки при низких температурах
подложки, по качеству намного превосходит таковую
для пленок, полученных в тех же условиях, но без
ионной стимуляции. Ранее нами было показано, что в
случае гранецентрированной кубической (ГЦК) решет-
ки (диоксид циркония, стабилизированный иттрием [6],
никель [7]) ионная бомбардировка с энергией 40−100 eV
приводит к значительному улучшению в пленках ак-
сиальной текстуры (111), которая в меньшей степени
формируется и без бомбардировки. Известно, что плос-
кость (111) в гранецентрированной кубической (ГЦК)
решетке является наиболее плотноупакованной. Есте-
ственно ожидать, что в объемно центрированной куби-
ческой (ОЦК) решетке ниобия под действием ионной
бомбардировки будет усиливаться аксиальная текстура
с ориентацией (110). В настоящей работе представлено
исследование зависимости кристаллической структуры
пленок ниобия от смещения на подложке в процессе их
роста. Работа направлена на решение следующих задач:
1) экспериментально показать, что ионная стимуляция
в определенном диапазоне энергий ионов приводит к
образованию аксиальной текстуры с ориентацией наи-
более плотноупакованной плоскости перпендикулярно
направлению бомбардировки; 2) качественно оценить
вклады в образование определенной ориентации пленки
от ионной бомбардировки и от состояния поверхности
подложки (поликристалл, монокристалл); 3) показать,
что наряду с образованием дефектов при ионной бом-
бардировке идут процессы атомного упорядочения. Там,
где необходимо, проведено сравнение с результатами,
полученными при работе с пленками никеля [7].
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Вначале приведем результаты исследований процес-
сов роста ниобия на аморфных подложках ситалла
(СТ 501-10.6). Пленки чистого ниобия (99.95%) на-
носились высокочастотным (ВЧ) магнетронным рас-
пылением (13.56 MHz). Остаточное давление состав-
ляло 10−4 Pa, рабочее давление аргона было 0.5 Pa.
Мощность на мишени диаметром 100 mm была 200 W.
Подложки в процессе роста пленок охлаждались водой.
Расстояние между мишенью и подложкой было 100 mm.
В процессе напыления на подложку подавалось ВЧ
напряжение той же частоты, что и на мишень. За счет
разницы в площадях мишени (первый ВЧ электрод)
и камеры (второй ВЧ электрод) и разной подвижно-
сти электронов и ионов на подложке формировалось
постоянное отрицательное напряжение смещения [10].
Была изготовлена серия образцов пленок при напря-
жении смещения на подложке от 0 до −150 V. Для
оценки энергии ионов необходимо учитывать потен-
циал плазмы, который измерялся зондом Ленгмюра и
составлял +20 V относительно камеры. Кристалличе-
ская структура пленок исследовалась на дифрактомет-
ре ДРОН-3М в CuKα-излучении.

Для определения ориентации кристаллической ре-
шетки зерен в плоскости подложки применялся ме-
тод построения полюсных фигур [7]. Этим методом
установлено, что использование ионной бомбардиров-
ки, возникающей при наличии смещения на подлож-
ке, приводит к более эффективному формированию в
пленке аксиальной текстуры (110). Без использования
ионной бомбардировки пленки формируются с той же
текстурой, но она слабо выражена. Степень кристал-
личности, определяемая по интенсивности дифракцион-
ного пика (110) ниобия (рис. 1), возрастает с ростом
смещения от 0 до −50 V. При дальнейшем увеличении
смещения степень кристалличности нерегулярно изме-
няется, оставаясь в среднем выше, чем при малых и
больших смещениях. Такой вид зависимости степени
кристалличности от смещения в целом аналогичен за-
висимости, полученной в [7], где были проведены анало-
гичные исследования для пленок Ni (текстура (111)).
Полученные результаты свидетельствуют о том, что
ионная стимуляция способствует росту зерен именно
с той ориентацией, которая и без ее использования
является преимущественной и определяется наличием
поверхности подложки. Подчеркнем, что это утвержде-
ние относится к существенно неравновесному росту
пленок, т. е. росту при низких температурах подложки.
Пленки ниобия, имеющие высокую степень кристаллич-
ности, обладают меньшей относительной плотностью
ρ3Nb = 0.966 (ρ3 = ρ2/ρ1, ρ1 — плотность массивного
оборазца, ρ2 — плотность пленки, ρ3 — относительная
плотность), чем аналогичные пленки никеля (ρ3Ni = 1).
Плотность пленки и массивного образца рассчитыва-
лась из соответствующих измеренных значений меж-
плоскостных расстояний ((222) для никеля, (220) для
ниобия). По всей видимости, это различие определяется
различием химических связей в никеле и ниобии. Еще

Рис. 1. Зависимость интенсивности дифракционного пи-
ка (110) образцов Nb/ситалл от напряжения смещения на
подложке в процессе роста.

одно отличие заключается в нерегулярности зависимо-
сти степени кристалличности пленок ниобия в области
смещений от −60 до −100 V. Для пленок никеля зависи-
мость была гладкой с максимумом в области −90 V. По-
видимому, причина этого различия кроется в наличии
какого-либо конкурирующего процесса, например уча-
стие в бомбардировке ионов Nb. Масса Ni (58.7 u) почти
в 2 раза меньше массы Nb (92.9 u), поэтому в случае
пленок никеля вклад ионов Ni мал. Более того, масса Ni
близка к массе Ar (40 u), следовательно, воздействие
ионов Ni на растущую пленку аналогично воздействию
ионов Ar.

Данные результаты показывают, что при использо-
вании ионной стимуляции можно существенно снизить
температуру эпитаксиального роста пленок на монокри-
сталлической подложке, но только для вышеуказанной
преимущественной ориентации, которая зависит от типа
кристаллической решетки. Например, в работе [11] пред-
ставлено исследование эпитаксиального роста пленок
ниобия на сапфире Nb (110)/Al2O3 (11i 0), где индекс i —
сумма двух первых индексов, взятых с обратным знаком.
Они были получены молекулярно лучевой эпитаксией на
нагретую до 800◦C подложку при скорости 0.075 nm/s.
Мы утверждаем, что низкоэнергетическая ионная бом-
бардировка, примененная в подобном процессе, привела
бы к существенному снижению температуры эпитаксии
примерно на 100−200◦C. При этом можно использовать
как ионы инертного газа, так и ионы самого напыляемо-
го материала, в частности ниобия.

Нами было исследовано влияние низкоэнергетической
ионной бомбардировки на эпитаксиальный рост ниобия
на подложке сапфира (01i 2). Как будет показано ниже,
такая ориентация сапфира наиболее подходит для роста
ниобия с ориентацией (001). Поэтому влияние ионной
бомбардировки, по нашему предположению, должно за-
ключаться в ухудшении кристаллического упорядочения
в пленке. Чем больше интенсивность ионной бомбарди-
ровки, тем более разупорядоченным должен быть рост.
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Рис. 2. Три вида одного и того же участка поверхно-
сти Al2O3 (01i 2) слева направо: план, под углом 60◦, под
углом 90◦. Кристаллографическое направление [11i 0] Al2O3

параллельно горизонтали левого изображения. Малые темные
шары — алюминий, большие светлые — кислород, два слоя
кислорода отличаются тоном.

Рис. 3. a — взаимное расположение атомов Al и Nb при
условии, что плоскость (001) Nb параллельна плоскости (01i 2)
Al2O3. b — расположение плоскостей (001) Nb и (01i 2) Al2O3,
при котором соблюдается эпитаксиальное соответствие (2.1%).

На рис. 2 показана плоскость (01i 2) сапфира. Атомы
алюминия в этой плоскости располагаются почти в
прямоугольной узловой сетке с параметрами, близкими
к параметрам плоской узловой сетки (001) ниобия.
На рис. 3 приведено соответствие этих плоских узло-
вых сеток. Атомы алюминия в плоскости (01i 2) Al2O3

образуют ромб с малой диагональю 0.477 nm и большой
диагональю 0.5146 nm. Атомы ниобия в плоскости (001)
образуют квадрат с диагональю 0.467 nm. Таким обра-
зом, если наклонить плоскость (001) Nb вокруг малой
диагонали Al2O3 на угол 22◦, то проекция ромба из ато-
мов алюминия на эту плоскость будет квадратной. При
этом несоответствие решеток Nb и Al2O3 составит 2.1%.

Пленки на подложки Al2O3 были нанесены магне-
тронным методом при давлении аргона 0.2 Pa, мощности
магнетрона 200 W (скорость нанесения 0.33 nm/s) на на-
гретую до 600◦C подложку. Перед загрузкой в рабочую
камеру подложки повергались стандартной химической
отмывке с сушкой в парах изопропилового спирта.
Были получены образцы пленок на предварительно
обработанных ионной бомбардировкой подложках при
смещениях в процессе роста 0, −20, −40, −60, −90 V.
Дадим им для удобства номера соответственно 0, 20,
40, 60, 90. Условия предварительной обработки под-
ложки ионной бомбардировкой следующие: напряжение
смещения −20 V, время обработки 5 min. Для контроля

был получен образец пленки без предварительной об-
работки и без подачи смещения в процессе роста под
номером 1.

Структурный анализ показал, что образец 1 имеет
аксиальную текстуру (110). Его полюсная фигура (110)
приведена на рис. 4, a. Угол α на полюсной фигуре —
угол наклона образца в дифрактометре вокруг оси,
лежащей на пересечении экваториальной плоскости го-
ниометра и плоскости образца. Угол β — угол поворота
образца вокруг нормали к своей поверхности. Два пика,
расположенные под углом α = 45◦, соответствуют отра-
жениям (11i 1) подложки, так как они находятся близко
по углу 22 (брегговский угол), к отражению (110)
ниобия, при котором снимались полюсные фигуры.
Этот результат говорит о том, что для качественной
очистки поверхности подложки химической отмывки
недостаточно. На рис. 4, b и c представлены анало-
гичные полюсные фигуры образцов 0 и 20 соответ-
ственно. Видно, что пленки 0 и 20 эпитаксиальные с
ориентацией (100) плоскости ниобия почти параллель-
но поверхности подложки. Для выявления небольшого
количества зерен с другой ориентацией все полюс-
ные фигуры представлены в увеличенном масштабе.
Полная интенсивность пиков инобия, находящихся при
угле α около 45◦, составляет 200 a.u. На полюсных же
фигурах показан только интервал от 0 (белый цвет)
до 3 a.u. (черный цвет). На полюсной фигуре образца 0
(рис. 4, b) присутствует слабый пик при угле наклона α
около 15◦ . Он свидетельствует о том, что в данной
пленке имеется небольшое количество кристаллических
блоков (из сравнения интенсивностей 1.5%), ориентиро-
ванных иначе, чем основное количество зерен. Значит,
температуры 600◦C недостаточно для эпитаксиального
роста. Но на полюсной фигуре образца 20 (рис. 4, c)
нет других пиков. Нет других пиков и у образцов 40,
60, т. е. полюсные фигуры похожи. А у образца 90
снова появляется дополнительный пик, но при угле
наклона α около 5◦ . По мере увеличения смещения
дифракционный пик (002) изменяется по интенсивности
и по полуширине пика в координатах угла поворота β

(см. таблицу).
Из таблицы видно, что по мере увеличения смещения

растет угол отклонения кристалографической плоско-
сти (001) ниобия от поверхности Al2O3, приближаясь к
тому положению, которое указано на рис. 3, b. Взаимное
расположение кристаллографических плоскостей пленки

№ Отклонение плос- Интенсивность Полуширина
об- кости (001) Nb пика (002) Nb пика в коор-
раз- от поверхности при данном угле динатах угла
ца подложки γ , ◦ отклонения, puls./s поворота β, ◦

0 3 21 450 10
20 3 22 370 7.4
40 4.2 14 930 8.4
60 4.8 9590 11
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Рис. 4. Полюсные фигуры (110) пленок ниобия на подложках Al2O3, полученных без ионной очистки, без смещения
(образец 1) (a); с ионной очисткой, без смещения (образец 0) (b); c ионной очисткой, со смещением −20 V (образец 20) (c).

и подложки представлено на рис. 5. Угол γ — это угол
отклонения плоскости (001) от поверхности подложки,
приведенный в таблице.

При увеличении смещения от 0 до −20 V интенсив-
ность пика (002) немного возрастает и уменьшается
полуширина пика в координатах угла β . Это свиде-
тельствует об улучшении кристаллической структуры
пленки ниобия. Но при дальнейшем увеличении сме-
щения качество кристаллической структуры ухудшается,
об этом свидетельствуют значительное уменьшение ин-
тенсивности пика (002) и увеличение его полуширины.
Примечательно, что при смещении −90 V на полюсной
фигуре (110) появляется пик, соответствующий ориен-
тации зерен (110), гораздо более близкой к поверхности
подложки (угол отклонения 5◦), чем у образца 0. Это
подтверждает наше предположение о том, что ионная
бомбардировка стимулирует рост зерен с ориентаци-
ей (110). Однако в отличие от пленок, полученных на
аморфной подложке, данная ориентация на кристалли-
ческой подложке проявляется в небольшом количестве,
демонстрируя, насколько сильно влияние подложки по
сравнению с влиянием ионной бомбардировки. Наилуч-
шим эпитаксиальным упорядочением обладает пленка,
полученная при смещении −20 V.

Рис. 5. Взаимное расположение кристаллографических плос-
костей пленки Nb и подложки Al2O3.

Сверхпроводящие свойства были исследованы у пле-
нок Nb, полученных на подложках ситалла при смеще-
нии 0, −20, −40 и −50 V. Сверхпроводящий переход с
Tc = 9 K был зафиксирован только у пленки, полученной
при −50 V. Поэтому такая пленка использовалась для
наблюдения отдельных вихрей магнитооптическим мето-
дом [12]. Суть метода (подробнее см. [13]) заключается в
наблюдении распределения магнитного поля в магнито-
оптическом индикаторе, который контактирует с плен-
кой, находящейся в сверхпроводящем состоянии. Маг-
нитооптическим индикатором является Bi-замещенная
феррит-гранатовая (ВФГ) пленка толщиной 0.8µm, вы-
ращенная методом жидкофазной эпитаксии на подложке
гадолиний-галиевого граната (ГГГ). Плоскополяризован-
ный свет источника освещения микроскопа отражается
от плоской зеркальной поверхности сверхпроводящего
образца, проходя через ВФГ пленку дважды. При этом
плоскость поляризации света поворачивается тем боль-
ше, чем больше величина магнитного поля в данной точ-
ке ВФГ пленки (коэффициент Фарадея 0.66◦ µm−1A/m
для длины волны излучения 546 nm). При взаимно
скрещенном положении поляризатора и анализатора
микроскопа это проявляется в увеличении яркости изоб-
ражения.

Особенностью данного исследования было то, что
пленка Nb толщиной 0.5µm была непосредственно нане-
сена на ВФГ пленку при смещении на подложке −50 V.
Так же, как ранее Nb пленка наносилась на ситалл.
Для наблюдения динамики магнитных вихрей много-
слойная структура Nb/ВФГ/ГГГ охлаждалась до темпе-
ратуры 5 K и включалось магнитное поле 1591.55 A/m
перпендикулярно ее поверхноcти. Перемещение магнит-
ных вихрей наблюдалось при изменении магнитного
поля на 79.58 A/m (рис. 6). Начальные положения ви-
хрей — темные пятна, конечные — светлые. Изображе-
ние, представленное на рис. 6, получено путем вычита-
ния из конечного изображения начального. Временно́й
интервал между начальными и конечными положениями
вихрей составлял 1 s.
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Рис. 6. Динамика магнитных вихрей в многослойной структу-
ре Nb/ВФГ/ГГГ, визуализированных с помощью магнитоопти-
ческого индикатора. Стрелками указано направление движения
отдельного вихря.

Обращает на себя внимание достаточно большая ско-
рость движения вихрей — около 10 µm/s. Но в данном
случае, по-видимому, она определяется скоростью из-
менения магнитного поля, так как вихревой решетки
еще нет, следовательно, мало́ взаимодействие вихрей
между собой. Тем не менее в пленке Nb должно быть
много центров пиннинга, напомним, что она поликри-
сталлическая с размером зерен около 10 nm. Исходя
из вышесказанного, можно предположить, что границы
зерен аксиальной пленки Nb, полученной в условиях
ионной бомбардировки, имеют более высокое, чем обыч-
но, атомное упорядочение в направлении, параллельном
поверхности пленки. Этим и объясняется наличие сверх-
проводимости, а также относительно высокая скорость
движения отдельных вихрей.

Таким образом, экспериментально показано, что ис-
пользование низкоэнергетичной ионной бомбардировки
в процессе нанесения пленок ниобия приводит к сти-
мулированию роста зерен с определенной ориентацией,
параллельной наиболее плотноупакованной плоскости, в
данном случае (110). Используя монокристаллическую
подложку, параметры решетки и ориентация которой
соответствуют иной ориентации пленки, можно несколь-
ко снизить температуру эпитаксии, применяя довольно
низкоэнергетическую (∼ 30 eV) ионную бомбардировку.

Если же осуществлять эпитаксию с ориентацией,
соответствующей ионной стимуляции, то температуру
удается понизить довольно значительно, в данном слу-
чае на 200◦C. В настоящее время круг материалов,
используемых в стандартной полупроводниковой техно-
логии, ограничен, в частности, температурой подложки.
Как правило, она не должна превышать 200−300◦C.
Эффект ориентирующего действия низкоэнергетичной
ионной бомбардировки, примененный к некоторым ма-

териалам с высокой температурой эпитаксии, позволит
включить их в стандартный полупроводниковый цикл.
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