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Приведены результаты исследования структуры пленок высокотемператур-
ного сверхпроводника YBa2Cu3O7−y , приготовленных в одинаковых условиях,
но с различным временем напыления. Установлено, что полученные методом
теневого внеосевого напыления тонкие пленки YBCO являются эпитакси-
альными с величинами микродеформаций не менее 1 · 10−3. Выявлено, что
основной причиной различий пленок по параметру c элементарных ячеек
является различие размеров кристаллических блоков 〈D〉 в направлении,
перпендикулярном поверхности пленок, что отражает известные для оксидов
размерные эффекты.

Многочисленными исследованиями показано, что структура и физи-
ческие свойства тонких пленок высокотемпературного сверхпроводника
YBa2Cu3O7−y (YBCO) сильно зависят от различных внутренних факто-
ров. Такими основными факторами являются:

— в масштабе элементарной ячейки: химический состав, особенно
по содержанию кислорода, вид и степени упорядочения кислорода и
вакансий [1–4];

— в масштабе кристаллического блока: его симметрия и объем,
степени структурной неоднородности (микродеформации) [5,6];

— в масштабе кристалла: наличие и виды протяженных дефектов
(дислокации, двойниковые границы) [7];

— эффекты структурного согласования пленок и подложек [8].
В последние годы в связи с бурным развитием наноэлектроники

значительное внимание исследователей уделяется проблемам измене-
ний и стабилизации свойств наноматериалов, т. е. проблемам размерных
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эффектов. В эпитаксиальных (монокристаллических) тонких пленках
активных веществ (сегнетоэлектриков, высокотемпературных сверхпро-
водников и др.) можно ожидать проявления двух видов размерных эф-
фектов, связанных с толщинными зависимостями структуры и свойств
пленок и связанных с особенностями их микроблочной структуры.

Целью настоящей работы являлось изучение методами рентгено-
структурного анализа взаимосвязей между параметрами, характеризу-
ющими структурный порядок/беспорядок разного масштаба в тонких
эпитаксиальных пленках YBCO.

Тонкие пленки YBCO получены методом теневого внеосевого лазер-
ного напыления на (001) MgO [9]. Лазерный луч(YAG :Nd3+) фокусиро-
вался на вращующуюся керамическую мишень состава YBa2Cu3O6.75,
приготовленную по способу, описанному в [10]. Для увеличения
площади осаждения пленки лазерный луч дополнительно сканиро-
вался по поверхности мишени. Температура подложки варьировалась
в интервале 700−760◦C. Давление кислорода во время напыления
составляло 10−30 Pa. После осаждения пленки вакуумная камера
наполнялась кислородом, и пленки охлаждались до комнатной темпера-
туры 0.5 h.

Исследования структуры полученных пленок разной толщины
(a,b, c,d) проведены на автоматизированном рентгеновском дифрак-
тометре HZG-4B (CuKα-излучение) методом Брэгга−Брентано θ−2θ
со сканированием детектора шагом 0.02◦ и временем измерения
интенсивности t = 2 s в интервале углов 5 6 2θ 6 90. При выбранных
щелях гониометра разрешение схемы съемки рентгенограмм составляло
1θ = 0.01 градуса. Обработка дифракционных профилей включала в
себя:

1) прецизионное определение параметров решетки,

2) определение размеров областей когерентного рассеяния 〈D〉 и
микродеформаций,

3) определение эффективных толщин пленок.

Для рентгенодифракционного определения толщин пленок ис-
пользовались соотношения интегральных интенсивностей рефлексов
I (006)YBCO/I (002)MgO. Учет факторов рассеяния по кинематической
теории рассеяния рентгеновских лучей дает возможность вычислить
эти соотношения. Простыми преобразованиями получены формулы для
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Дифракционные картины пленок YBCO различной относительной толщины:
a — 0.764, b — 1, c — 0.822, d — 0.816 a.u.

определения толщины пленок:

I 1(h1) ≈
[
1 + cos2(2θ1)

]|F1|2
(
1− exp

(− 2µ1h1
sin θ1

))
N2

1

sin(2θ1)µ1
,

I 2(h1) ≈
[
1 + cos2(2θ2)

]|F2|2
(
1− exp

(− 2µ2h2
sin θ2

))
N2

2 · exp
(− 2µ2h2

sin θ2

)

sin(2θ2)µ2
,

где I 1, I 2 — интенсивности отражений рентгеновского пучка от пленки
и подложки; |F1|2, |F2|2 — соответствующие структурные факторы;
θ1, θ2 — брэгговские углы отражений для пленки и подложки; h1,
h2 — толщины пленки и подложки; µ1, µ2 — линейные коэффициенты
поглощения. На рисунке приведены дифракционные картины тонких
пленок YBCO. Указаны относительные толщины пленок, толщина
пленки b равна 0.3 µ.

Очевидно, что тонкие пленки должны быть достаточно „прозрачны-
ми“ для дифракционных лучей от подложки, чтобы измерять соответ-
ствующие интегральные отражения с необходимой точностью.
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Зависимость параметра решетки c от размера областей когерентного рассея-
ния D и полуширин B

Образцы θ(006) c, Å B, grad. D, Å

a 23.272 11.697 0.37 259.6959
b 23.271 11.6976 0.37 259.6939
c 23.271 11.698 0.35 274.5336
d 23.292 11.6877 0.33 291.2179

Установлено, что полученные пленки YBCO являются эпитакси-
альными (монокристаллическими) с ориентацией направления [001]
перпендикулярно плоскости подложки. Лишь в тонкой пленке c помимо
рефлексов типа 00l наблюдался рефлекс 200, что свидетельствовало
о наличии 90-градусной двойниковой (a−c)-структуры. Разделение
влияния областей когерентного рассеяния и деформации проводилось
из зависимости полуширины пиков от брэгговского угла. Оценка ве-
личин микродеформаций по измеренным полуширинам дифракционных
отражений показала, что они для всех пленок составляют менее 1 · 10−3.
Основной вклад в уширение рефлексов 00l вносят размеры областей
когерентного рассеяния 〈D〉 — перпендикулярно плоскостям пленок.
Ранее было показано [11,12], что параметры c элементарной ячейки
YBCO весьма чувствительны к величине y — нестехиометрии YBCO
по кислороду.

Одинаковость условий приготовления тонких пленок YBCO
(a,b, c,d) лишь с разным временем напыления практически исключает
их вариации по содержанию кислорода. Можно считать, что главной
причиной различий пленок по параметру c элементарных ячеек явля-
ются различия размеров кристаллических блоков 〈D〉 в направлении,
перпендикулярном поверхности пленок (см. таблицу). Увеличение в
тонких пленках YBCO периода c с уменьшением 〈D〉 отражает из-
вестные для оксидов размерные эффекты, ранее наблюдаемые лишь в
нанокристаллических порошковых оксидных системах [13–17]. Следует
отметить, что „разрыхление“ оксидных структур с уменьшением разме-
ров нанокристаллических частиц (в отличие от металлических систем)
приводит при критических размерах частиц к повышению симметрии
кристаллических фаз, а в ряде случаев и к реконструктивным фазовым
переходам.
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Измерения четырехзондовым методом электрических параметров и
магнитной восприимчивости полученных пленок YBCO показали, что
критический ток в тонкой пленке d с наибольшим 〈D〉 при T = 77K и
B = 0 достигает значений Jc = 3 · 106 A/cm2, а температура фазового
перехода Tc = 90K. В пленках с меньшими 〈D〉 Tc практически не
изменяется, а критические токи уменьшаются.
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