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Основные результаты

Развитие методов ионно-пучкового анализа для исследования нанокомпозитных
покрытий и наноструктурированных систем

С начала 70-х годов прошлого столетия в НИИЯФ МГУ активно начали развиваться
методики ионно-пучкового анализа (ИПА) приповерхностных слоев материалов. Значительный
импульс эти исследования получили после открытия в 1965 году профессором А.Ф. Тулиновым
ориентационного эффекта теней, наблюдаемого при прохождениии протонов или других ионов
через кристаллы [1]. ЛЯР, а затем ОФАЯ НИИЯФ стал ведущим в стране коллективом,
пропогандирующим ионно-пучковые методики. На базе НИИЯФ МГУ стали проводиться и
проводятся до сих пор ежегодные конференции по физике взаимодействия заряженных частиц
с веществом и применениям ионно-пучковых технологий, т.н. Тулиновские конференции.

В этом направлении усилия сфокусированы на развитии методик ИПА материалов, а именно:
1) резерфордовского обратного рассеяния (РОР), ядерного обратного рассеяния (ЯОР) и спек-
трометрии ядер отдачи (СЯО); 2) разработке метода спектрометрии рассеянных ионов средних
энергий (СРИСЭ или MEIS-Medium Energy Ion Scattering); 3) применении этих методик для
исследования структур спинтроники, алмазоподобных углеродных (DLC) и других наноуглерод-
ных структур и нанокомпозитных покрытий. Экспериментальной базой развиваемых методик
служит ускорительный комплекс НИИЯФ МГУ (http://danp.sinp.msu.ru/LAA/acellerators.htm).

Ионно-пучковые методики становятся особенно востребованными в настоящее время, время
развития нанотехнологий, когда требуется определять состав в тонкослойных и многослойных
образцах с разрешением по глубине в несколько ангстрем.

В качестве иллюстрации на рис.1 приведены энергетические спектры (а) резерфордовского
обратного рассеяния, (б) ядерного обратного рассеяния и (в) ядер отдачи водорода. Отметим, что
ионно-пучковый анализ типа представленного на этом рисунке, особенно, спектральный анализ
ядер отдачи водорода, позволяющий получить концентрационное распределение водорода, дает
уникальные возможности для исследования строения нанокомпозитных покрытий [2].

Большой объем работ выполнен в исследованиях алмазоподобных нанокомпозитных покры-
тий nc-TiC/a-C:H. Водородосодержащие аморфные углеродные нанокомпозиты с внедренными
нанокристаллическими инородными зернами в настоящее время интенсивно исследуются, по-
скольку они позволяют в широких пределах варьировать их функциональные свойства: элек-
трофизические параметры, антикоррозионную стойкость покрытий, их твердость, упругость,
низкий коэффициент трения и т.д. Комбинация функциональных свойств как а-С:Н-матрицы,
так и покрытия в целом, в значительной мере определяется соотношением алмазоподобной
sp3- и графитоподобной sp2-связей. Имеются указания на то, что водород в такой системе
выполняет важную роль, стимулируя формирование алмазоподобных sp3- связей. И наоборот,
потеря покрытием водорода, например, в результате отжига, приводит к перестройке sp3-связей



3

à á

â

Рис. 1. Ионно-пучковый анализ алмазоподобного нанокомпозитного покрытия a-C:H(TiC)/Cr/SiO2/Si. На вставках
приведены схемы расположения образца и детектора относительно пучка. Изображены энергетические спектры: а—

резерфорбовского обратного рассеяния, б—ядерного обратного рассеяния и в—ядер отдачи водорода [2]

в sp2-связи. Вторая важная функция водорода – пассивация оборванных углеродных связей,
концентрация которых на поверхности трущихся узлов достигает максимальных значений. Из
этого следует, что количественное определение концентрации водорода и соотношение фракций
свободного и связанного водорода в DLC пленке весьма критично для понимания его триболо-
гического поведения и механических свойств (упругость, твердость и т.д.).

В данном направлении получены следующие основные результаты.
Впервые было показано, что комплекс методов ИПА можно использовать для определения

парциальной массовой плотности углеводородной матрицы нанокомпозитного покрытия и для
оценки соотношения sp2 и sp3 фракций в алмазоподобном нанокомпозитном покрытии [2-4].

Впервые измерена зависимость парциальной массовой плотности углеводородной матрицы от
концентрации водорода в нанокомпозитном покрытии nc-TiC/a-C:H [2-4].

Метод ИПА впервые был использован для исследования зависимости концентрации водорода
в нанокомпозитном покрытии nc-TiC/a-C:H от температуры отжига. Обнаружено, что водород
входит в углеводородную матрицу в виде двух компонент, связанную и свободную и, впервые
было определено их количественное соотношение. На основе полученных количественных дан-
ных была построена модель для оценки энергии углеводородных связей и энергии активации
для миграции атомного водорода [5].
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Рис. 2. Схема расположения комплекса КГ500-MEIS (а), внешний вид (б) и интерьер (в) камеры MEIS. На рисунке
в виден тороидальный электростатический анализатор

Создан экспериментальный комплекс КГ500-MEIS для исследования ультратонких много-
слойных систем, рис. 2, [6]. С помощью созданного комплекса получены первые эксперименталь-
ные результаты, иллюстрирующие возможности исследования. Определены величины энергети-
ческого разрешения и разрешения по глубине, которые демонстрируют, что уже сейчас данный
комплекс является важным инструментом в исследовании структуры и состава ультратонких
многослойных систем, разрабатываемых в современной наноэлектронике и спинтронике [6-7].

Ионно-пучковое наноструктурирование поверхности материалов

Исследование процессов взаимодействия ионов кэВ-ных энергий с поверхностью твердых
тел ведутся сотрудниками ОФАЯ НИИЯФ с начала 1960-х годов. Некоторое представление о
полученных в этом направлении результатов можно получить из книги [8]. Оказалось, что с
помощью ионных пучков можно производить наноструктурирование поверхности материалов.
Ниже приводятся некоторые из недавних результатов в этом направлении.

В группе проф. Е.С. Машковой выполнен цикл исследований ионно-индуцированных про-
цессов – распыления, кинетической ионно-электронной эмиссии, структуры и морфологии
модифицированного поверхностного слоя углеродных материалов при высоких (∼ 1018 - 1019

ион/см2) флюенсах облучения ионами N+
2 , Ne+, Ar+ с энергиями 5 – 30 кэВ [9-20].
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Выявлено, что ионно-индуцированный рельеф базовой грани высокоориентированного пиро-
литического графита марки УПВ-1Т может контролироваться анизотропными диффузионными
процессами, приводящими к квазипериодическим поверхностным наноструктурам, см. рис.3.
Формирующаяся при этом морфология поверхности при повышенных температурах (200 -
400оС) приводит к устойчивому по длительности облучения 2-3 кратному подавлению распыле-
ния по сравнению с другими углеродными материалами.

Рис. 3. Морфология поверхности грани (001) УПВ-1Т после облучения ионами N+
2 энергии 30 кэВ под углом ϑ = 60о

относительно нормали к поверхности при комнатной температуре: слева РЭМ-изображение (наклон образца 30o),
справа – трехмерная реконструкция с использованием микроскопа ФемтоСкан в атомно-силовом режиме

Рис. 4. Микрофотографии поверхности КУП-ВМ при съемке в РЭМ с наклоном образца 30˚ до (слева) и после
облучения по нормали ионами N+

2 энергии 30 кэВ при 330˚C, на вставке увеличенное (х20) изображение гофров,
наклон микрограней 42˚ (справа)

Выявлены на основе анализа температурных зависимостей ионно-электронной эмиссии,
данных дифракции электронов на отражение и результатов РЭМ ионно-индуцированные
структурно-морфологические изменения в поверхностном слое однонаправленного углерод-
углеродного композиционного материала марки КУП-ВМ. Найдено, что ионное облучение
приводит к потере анизотропии структуры поверхностного слоя композита: аморфизации при
комнатной температуре, либо рекристаллизации при повышенных температурах. Модифици-
рование волокнистой морфологии КУП-ВМ при ионном облучении зависит от температуры
мишени. При повышенной температуре (200-400оС) наблюдается гофрирование волокон: ребра
гофров перпендикулярны оси волокна, грани образуют правильную призматическую форму и
наноразмерную шероховатость, рис.4.
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Рис. 5. Натуральный логарифм от отношения интесивности гцк
и оцк фаз Afcc/Abcc (а) и отношения экспериментально полу-
ченных параметров гцк (б) и оцк (в) решёток к ожидаемым в
зависимости от состава в терминах числа электронов на атом ne

Исследование магнитных
наноструктур

Наряду с развитием ионно-пучко-
вых методик в ОФАЯ активно прово-
дятся работы по синтезу наноструктур.
Одним из таких направлений являет-
ся синтез и исследование свойств маг-
нитных наноструктур, представляющих
интерес для технологии устройств маг-
нитной памяти и спинтроники. Ниже
приводятся некоторые из недавних ре-
зультатов.

1. Развита технология электрохими-
ческого осаждения нанокристалличе-
ских двухфазных магнитомягких плё-
нок Co-Ni-Fe из раствора солей данных
переходных элементов без дополнити-
тельных органических добавок [21].
Тонкопленочные структуры этого трой-
ного сплава весьма перспективны для
применения в записывающих головках
и других магнитных устройствах ин-
формационных носителей. В рамках те-
мы в данной системе тройного спла-
ва детально исследована взаимосвязь
между составом, структурой и магнит-
ными свойствами [22-24].

2. Предложена удобная форма пред-
ставления соотношения концентраций
Co,Ni, Fe в виде среднего числа элек-
тронов на формульную единицу ne.
Используя это представление, впервые
обнаружены нелинейные зависимости
первого и второго порядка отношения
концентраций гцк и оцк фаз в спла-
ве, параметров решётки гцк- и оцк
фракций, а также намагниченности на-
сыщения от соотношения концентра-
ций сплава, т.е. от ne. Эти нелинейно-
сти имеют скоррелированный характер,
рис. 5. Нелинейность первого порядка
соответствует плавному росту парамет-
ров решётки с увеличением ne, по от-
ношению к «идеальной» зависимости,
следующей из закона Зена. Нелиней-
ность второго порядка имеет колоколо-
образный характер и приходится на об-
ласть ne, соответствующую равнодоле-
вому присутствию гцк и оцк фаз сплава
Co-Ni-Fe [22-24].
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3. Впервые обнаружено превышение намагниченности насыщения по сравнению с зависимо-
стью, следующей из диаграммы Слэтера-Полинга, рис. 6. Это превышение может быть связано с
отмеченным выше относительным увеличением параметров решётки наноразмерных кристаллов.

Рис. 6. Диаграмма Слетера-Полинга для сплава Co-Ni-Fe. Наши данные - точки, выделенные красным цветом [24]

4. Проводятся исследования магнитных свойств многослойных структур, представляющих
интерес для спинтроники. Путем измерения угловой зависимости поглощения высокочастотного
излучения в области ферромагнитного резонанса исследованы магнитные свойства нанострук-
тур Mo/IrMn/Co/Mo/SiO2/Si с альтернативным чередованием антиферромагнитного (АФМ)
и ферромагнитного (ФМ) слоев. Осаждение слоев производилось с помощью импульсного
лазерного осаждения в отсутствие магнитного поля. В исследованиях условий возникновения
обменного смещения в системе ФМ/АФМ было впервые установлено, что обменное смещение
в системе с IrMn слоем, нанесённым на Co-слой, может быть инициировано путем отжига в
магнитном поле при температуре существенно ниже, чем температура Нееля для массивных
ферромагнетиков. Возможное объяснение этому – уменьшение TN для АФМ-плёнок с малой
толщиной. Это приводит к локальному магнитному упорядочиванию на участках пониженной
толщины рельефной АФМ-плёнки [25-26].

5. Установлено, что при одинаковых остальных параметрах осаждаемых слоёв изменение
очерёдности нанесения слоёв Co и IrMn в многослойной структуре Mo/Co/IrMn/Mo принци-
пиально меняет способность системы к наведению обменного смещения путем термического
отжига. Предположительно, это связано с различной степенью несоответствия решёток Co/IrMn
и Mo/IrMn, приводящей к существенно различной микроструктуре антиферромагнетика IrMn
[25].

Эти результаты детально описаны в кандидатской диссертации Е.В. Хоменко [26].

Новые установки
В последнее время экспериментальная база ОФАЯ пополнилась некоторыми новыми уста-

новками. Помимо комплекса КГ500-MEIS, описанного выше, среди новых установок следует
отметить ионный имплантатор HV500, рис.7. Установка позволяет получать и имплантировать
ионы любых элементов с энергией до 500 кэВ. С помощью этой установки планируется созда-
вать и исследовать нанокластеры с необычными электрическими, оптическими и магнитными
свойствами. Установка оснащена также камерой MEIS с торроидальным электростатическим
анализатором, что позволяет исследовать приповерхностные слои с монослойным разрешением.
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à á

Рис. 7. Высоковольтная часть и линии пучка ионного имплантатора HV500

Другим крупным приобретением является установка магнетронного осаждения AJA, рис. 8.
Установка оснащена 5-ю источниками-мишенями для распыления в DC- и RF-режимах, что
позволяет производить соосаждение как из металлических, так и из диэлектрических мишеней.
В камере установки можно поддерживать требуемое соотношение давлений газов с помощью 3-х
газовых контроллеров, регулирующих поток газов с необходимой точностью. Управление уста-
новкой полностью компьютеризировано. Установка предназначается для создания многослойных
структур наноэлектроники и спинтроники.

Рис. 8. Установка магнетронного напыления AJA.
На заднем плане установки по термохимической

обработке материалов

Рис. 9. Проф. В.С. Черныш рассказывает проректору
МГУ, акад. РАН А.Р. Хохлову о принципе работы уста-

новки по ускорению нанокластеров

На заключительном этапе отладки и запуска находится установка по ускорению нанокла-
стеров, рис. 9. В этой установке будут создаваться и ускоряться нанокластеры с массовым
числом порядка 1000 а.е.м. Ввод в действие этой установки откроет перспективы исследования
взаимодействия медленных слабосвязанных наноразмерных кластеров с поверхностью твердых
тел [27].
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