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МЕТАЛЛОВЕДЕНИЕ

11 ПИЛЯНКЕВИЧ. Г. к. АБРАМЯН

ПОЛУЧЕНИЕ ТОНКИХ ПЛЕНОК СПЛАВА 
Си—Ti ВАКУУМНЫМ НАПЫЛЕНИЕМ

Тонкие пленки металлов и сплавов находят все большее приме
нение в целом ряде областей техники: в мнкрорздиоэлектронике, в 
электротехнике при создании новых контактных материалов, в мате
риаловедении для создания композитных материален, в качестве де
коративных и защитных покрытий и др. Кроме тою. гонкие пленки 
являются удобными объектами для металлофизических исследований 
с помощью таких современных методов, как электронная микроско
пия и электронография.

Одним из наиболее распространенных методов получения тонких 
пленок металлов является вакуумное напыление. Получение этим спо
собом сплавов заданного состава является весьма сложной задачей, 
так как при испарении массивного образна за счет разных парциаль
ных давлений, а следовательно, разных скоростей испарения проис
ходит частичное или полное фракционирование сплава. Поэтому ис
пользование вакуумною испарения сплава для получения пленок за
данного состава ограничено небольшим количеством сплавов, не под
верженных нежелательному разложению на компоненты в процессе 
испарения (например, Al—Си, Sn, Си нихром, хромель |1|). Для по
лучения пленок сплавов, компоненты которых имеют сильно разли
чающиеся давления паров, может быть применен метод одновремен
ного испарения компонент из раздельных испарителей |2|. Однако, 
для обеспечения заданного сплава необходимо контролировать усло
вия напыления, поддерживая в течение всего процесса требуемое 
соотношение атомов компонентов в потоке, падающем на поверхность 
осаждения. В настоящей работе изучалась возможность получения 
указанным способом тонких пленок сплава Си—Ti.

1. Для получения двухкомпонентного сплава с весовым соотно
шением компонентов Рх и Р. необходимо знать соответствующие 
скорости конденсации и гц., на поверхности осаждения:

pi= и и», = 4֊. (1)
Г1 *2

где t время испарения.
Очевидно, что однородной по составу пленка будет при выпол

нении двух условий:-и* = const; tx = tz.
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Из второго условия следует, что

—’ = . * (9)я
Скорость конденсации, т. е. вес конденсирующегося за единицу 

времени вещества, зависит от скорости испарения от площади кон
денсирующей поверхности 5 и ее расстояния до испарителя /?. а так
же от коэффициента конденсации з.

Нетрудно показать, что эта зависимость выражается формулой
,...

% “ 1^- (3)
в предположении, что точечный испаритель со сферической эмис
сионной характеристикой удален от поверхности конденсации на рас
стояние, значительно превышающее линейные размеры пленки.

Подставляя (3) в (2) и считая а։=х,= 1, имеем:

Я R] '

Из формулы (4) видно, что состав сплава может регулироваться 
изменением как скорости испарения, так и расстояния межл\ испа
рителем и конденсатом. Имеющиеся в литературе данные ио скоро
стям испарения различных веществ в вакууме не могут быть непо
средственно использованы для расчета по формуле (4). так как они 
относятся, как правило, к единице поверхности испаряемого веще
ства, которое в процессе испарения непрерывно изменяется. Кроме 
того, отсутствуют достаточно надежные сведения по температурной 
ЩВИСИМОСТИ скоростей испарения, что не позволяет изменять задан
ным образом эту величину. В связи с этим нами было проведено 
экспериментальное определение скоростей испарения для меди и ти
тана и исследована их зависимость от температуры испарения.

2. В качестве исходных материалов был использован иодидный 
титан и медь марки МО. Медь и титан испарялись из конических ис
парителей. изготовленных из вольфрамовой проволоки 0,5 .<г«. при 
давлении 510՜5 мм рт. ст. В качестве поверхности конденсации 
служили обезжиренные покровные стекла размером 22X22 час Вес 
напыленной пленки Р определялся по разности весов до и после па- 
пыления на микроаналитических весах В/1М-1 с точностью ±5* 10՜" г. 
Температура испарителя определялась оптическим пирометром 
О11Пнр-09. По известному весу пленки и времени испарения рассчи
тывалась скорость конденсации -щ. которая по (3) затем пересчиты
валась в скорость испарения. В связи с тем. что конический испари
тель не является точечным и его эмиссионная характеристика отли
чается от сферической |3], полученное по формуле (3) значение г»н 
является условным, приведенным к условиям точечного испарителя. 
Величина приведенной скорости ии характеризует скорость испарения 
4. ТН. № 1.
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из точечного испарителя, который, находясь на расстоянии R от кон
денсата, обеспечивает ту же скорость конденсации, что и реализуе
мая в данных экспериментальных условиях.

Графический анализ полученных зависимостей \'и /(Г) пока
зал. что они достаточно точно аппроксимируются уравнением типа

V’„ = .4-exp

Для меди .4 = 4.(>Н■ 10՜- г сек; В = 9600 К: 
для титана .4 1.7-10’ г/сй/с; И 51800 К.
Полученные данные были использованы для напыления медно- 

титанового сплава с 5%, титана но весу. Испарение меди велось при 
температуре 1920 С (V'M 5,97-10՜4 -г/сек); испарение титана при 
2050 С (К 0,28-10՜ 1 г-сек). Время испарения составляло 16 сек, 
при этом образовывалась пленка толщиной порядка 150 А. Напылен
ные на угольную подложку пленки исследовались с помощью элек
тронного микроскопа JEM—6А в режиме дифракции и изображения. 
В качестве эталона, необходимою для надежного определения пара
метра кристаллической решетки сплава, использовалась медь, напы
ленная в тех же условиях на угольную подложку.

3. Как видно из приведенной на рис. 1 электронной микрофо
тографии, пленка сплава имеет мелкокристаллическую структуру и 
соответствующая ей электронограм.ма (рис. 2) имеет вид четких Де

Рис. I Электронная микрофотография 
H3iiiii.ic-Hiioh пленки сплава Си—5% 

Т1Х13000.

Рис. 2. Электронограм.мы напыленных 
пленок: а) медь. 6} сил ан Си —5°,0Т1.

бай-шереровских колеи, типичных для поликристалл ическо'го образ
ца. В табл. 1 приведен։.։ результаты расчета электронограммы сплава 
Си-5% Т1.

Анализ приведенных в таблице данных показывает, что боль
шинство линий на электронограмм.с (за исключением линий 1 и 4) 
могут быть отнесены к гранецентрированной кубической решетке с 
периодом а = 3.623 А. Тот факт, что полученное значение периода 
превышает величину периода кристаллической решетки эталонной 
меди а 3,615 А указывает, что пленка представляет собой твердый
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Результаты расчета элехгро.нъгрзммы напыленной пленки сплава Си —5°.о Т1
Таблица /

Дкслернментальные данные Литера прные данные |4|

Си Т1 Си,О
№ А Интенсив-

линий носи» б
а ■х 7 1 7

2.56
3.00 3

1 2,-14 ел. — ■10 2.45 1(Х)
— — 2.34 40

•— 2,24 100 —
2 2.09 и. с. 111 2,08 100 2.12 31
3 1,812 с 200 1,81 53 1.78 •10
4 1,49 с л. — —- 1,48 40 1.51 44
5 1,281 ср. 220 1.277 33 1,336 50 1.283 31

—- — ։ .249 40 —
— — 1,233

1.176
30 1.228 5

— 10 —•
—> — 1,125 10 —

6 1.093 ср. 311 1.089 33 1.065 20 1.065 3
7 1.046 сл. 222 1,043 9 — — —

— 0,989 30 0,977 3
— 6,942 30 0,959 3

0,905 3 0,917 3 0,869 3
8 0,831 ел. 331 — —. — __ __ —
9 0,810 ел. •120 — — —— —

10 0.739 о. ел- 422 — — —
11 0,697 О' СЛ- 333 — —.
12 0.162 о. СП. 531 — — —- —

раствор титана и меди. Об этом же свидетельствует отсутствие на 
электронограммах линий титана.

Интересно отметить, чго согласно литературным данным раство
рение 5% по весу титана в меди увеличивает период ее решетки на 
0,011 А |5]. Таким образом, установленное нами значение периода ре
шетки а = 3,623 А указывает, во-первых, что пленка представляет со
бой метастабильный пересыщенный твердый раствор, и, во-вторых, 
что концентрация титана в растворе близка к заданной условиями на
пыления. Дополнительные, не относящиеся к ГЦК-структуре, слабые 
линии с межплоскостными расстояниями 2,4-1 и 1,49 А могут быть, ло
ви димом у, приписаны закиси меди Сн։О, которая могла образоваться 
либо в процессе напыления, либо в результате частичного окисления 
напыленной пленки на воздухе. Следует заметить, что эти липин при
сутствуют и на эталонной электронограмме от меди (рис. 2).

По результатам проведенных исследований могут быть сделаны 
следующие выводы;

1. Предложена методика расчета и получения тонких пленок 
заданного состава при одновременном испарении компонентов из двух 
источников.

2. Экспериментально определены приведенные скорости испаре
ния меди и титана з условиях вакуумного напыления и получены 
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уравнения, описывающие зависимости скорости испарения от темпе
ратуры.

3. Напыленные гонкие пленки представляют собой метастабиль- 
ный твердый раствор титана и меди, образовавшийся в результате 
.закалки пара* на подложке.

4. Определенное значение параметра раствора а 3.623 А ука
зывает на значение концентрации растворенного титана, близкое к 
заданной условиями напыления величине (“> вес. %).
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II. մ փ ո փ ո I մ

Ս՚չակվտծ / արված րաղաղրւոթյան մ իա Հալված րի րարակ թաղանթների 
էէ ուա յրէ ան մեթս ղիկա' րաղաղրամ ա սերը երկու ա դբ յուրն ե րից մ իամ ամ անա կ ւ ա 
ղոլորյիացմ ան եղանակով ։ Փորձնական եղանակով որոշված են ս/ղնձի ու 
ա իա ա՛հի ղոլորշիայյման ր հրված ա րտ ղէէւթյունն ե րը վակուում ում ՛/՛ ոշեն ո ս> ե ղ- 
ման քղա լմանն երում ե ստացված ե}։ ղո/որյիւսցմ  ան ուրացության ու շերմաս- 
տիճանի միջև կաս/ >աստաաող հավասարումներ։ կլեկւորոնացրաֆիայի մեթո- 
ղով բւսցա Հայտված Լ, որ վակուում ում վա չեն и տ ե ց ու մ ո վ ստացված որյնձա- 
տիտանային Ա իա , ա յվածրի թաղանթը իրենից ներկայացնում է տիտտնր 
սյղնձի մեջ Հ աղե ցած անկայուն կարծր յածու յթ<
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