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Â ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ ìàëûõ äîáàâîê êèñëî-
ðîäà è àçîòà íà ñòðóêòóðó è ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà ïëåíîê òèòàíà, ïîëó÷åííûõ
ìàãíåòðîííûì ðàñïûëåíèåì. Ïîêàçàíî, ÷òî óâåëè÷åíèå â ïëåíêàõ êîíöåíòðàöèè
àòîìîâ êèñëîðîäà (àçîòà) äî ~6 àò.% âåäåò ê óìåíüøåíèþ ðàçìåðà çåðåí, ïîâû-
øåíèþ ñæèìàþùèõ íàïðÿæåíèé è çíà÷èòåëüíîìó ðîñòó òâåðäîñòè ìàòåðèàëà.

Ââåäåíèå

Òèòàíîâûå ïîêðûòèÿ áëàãîäàðÿ õîðîøèì ìåõàíè÷åñêèì ñâîé-
ñòâàì, êîððîçèîííîé ñòîéêîñòè è âûñîêîé àäãåçèè ê ðàçëè÷íûì
ïîäëîæêàì øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ â ìíîãî÷èñëåííûõ èçäåëèÿõ
àâèàöèîííîé è àâòîìîáèëüíîé ïðîìûøëåííîñòè, ìèêðîýëåêòðîíèêè,
à òàêæå â êà÷åñòâå áèîñîâìåñòèìûõ ìàòåðèàëîâ. Êàê èçâåñòíî,
óëó÷øåíèå è îïòèìèçàöèÿ ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïîêðûòèé ìîæåò
îñóùåñòâëÿòüñÿ ïóòåì èçìåíåíèÿ èõ ñòðóêòóðû áëàãîäàðÿ ðåà-
ëèçàöèè ðàçëè÷íûõ ìåòîäîâ è óñëîâèé ïîëó÷åíèÿ. Â ÷àñòíîñòè,
èîííî-ïëàçìåííûå ìåòîäû ïîçâîëÿþò ïîëó÷àòü ïëîòíûå îñàæäåí-
íûå ñëîè ñ î÷åíü ìàëûì ðàçìåðîì çåðíà, òâåðäîñòü êîòîðûõ çíà-
÷èòåëüíî ïðåâûøàåò òâåðäîñòü ìàññèâíûõ ìàòåðèàëîâ. Êàê ïðà-
âèëî, ïîâûøåííóþ òâåðäîñòü íàíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ìåòàëëè÷åñ-
êèõ ìàòåðèàëîâ îáúÿñíÿþò ïîäàâëåíèåì äèñëîêàöèîííîé
àêòèâíîñòè ïðè óìåíüøåíèè ðàçìåðà çåðåí íèæå ~100 íì [1–4].
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Òåì íå ìåíåå èç-çà êðàéíå âûñîêîãî ñðîäñòâà
òèòàíà ê êèñëîðîäó îñàæäåííûå äàæå â ÷èñ-
òûõ âàêóóìíûõ óñëîâèÿõ èñïàðåíèåì èëè ðàñ-
ïûëåíèåì ñëîè òèòàíà âñåãäà ñîäåðæàò íåêî-
òîðîå êîëè÷åñòâî êèñëîðîäà [5, 6]. Â ðàáîòå [7],
íàïðèìåð, îòìå÷àåòñÿ, ÷òî èçìåíåíèå òâåð-
äîñòè ìåòàëëîâ ñ ðàçìåðîì çåðíà çàâèñèò, â
÷àñòíîñòè, îò òîãî, ïîëó÷åíû ëè ïëåíêè ñ ðàç-
íûì ðàçìåðîì çåðíà â ïðîöåññå îñàæäåíèÿ èëè
ïîñëå èõ îòæèãà, ÷òî ìîæåò áûòü îáóñëîâëåíî
ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíèåì â íèõ ïðèìåñåé. Â òî
æå âðåìÿ ðåçóëüòàòû ñèñòåìíûõ èññëåäîâà-
íèé âëèÿíèÿ ìàëûõ êîíöåíòðàöèé ãàçîâûõ ïðè-
ìåñåé íà îãðàíè÷åíèå ðàçìåðà çåðíà â îñàæ-
äåííîì òèòàíå è íà óâåëè÷åíèå åãî òâåðäîñòè
â ëèòåðàòóðå îòñóòñòâóþò. Ê ïðèìåðó, ìåõà-
íè÷åñêèå ñâîéñòâà íàíîêðèñòàëëè÷åñêèõ ÷èñ-
òûõ è êèñëîðîäñîäåðæàùèõ ïëåíîê òèòàíà, êàê
èñõîäíûõ, òàê è îòîææåííûõ íà âîçäóõå, áûëè
èññëåäîâàíû â ðÿäå ðàáîò [5, 6, 8–11], îäíàêî
ïðèâåäåííûå â íèõ çíà÷åíèÿ òâåðäîñòè èìåþò
çàìåòíûé ðàçáðîñ è íå ïîçâîëÿþò îöåíèòü è
âûäåëèòü âêëàä â âåëè÷èíó òâåðäîñòè, ñâÿçàí-
íûé ñ äîáàâêàìè êèñëîðîäà.

Íàñòîÿùàÿ ðàáîòà ïîñâÿùåíà èññëåäîâàíèþ
âëèÿíèÿ ìàëûõ äîáàâîê êèñëîðîäà è àçîòà íà
ñòðóêòóðó è ìèêðîìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà îñàæ-
äåííîãî òèòàíà.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Ñëîè òèòàíà, à òàêæå òèòàíà ñ äîáàâêàìè
êèñëîðîäà (Ti–O) è àçîòà (Ti–N) òîëùèíîé 6–
7 ìêì îñàæäàëè ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå íà
êðåìíèåâûå ïîäëîæêè Si (111) ìàãíåòðîííûì
ðàñïûëåíèåì òèòàíîâîé ìèøåíè íà óñòàíîâêå
«Leybold-Heraeus Z 550M». Ìèøåíü òèòàíà äè-
àìåòðîì 150 ìì (÷èñòîòîé 99,95%) ðàñïûëÿ-
ëàñü ïðè ïîñòîÿííîì òîêå è áàçîâîé ìîùíîñ-
òè ðàçðÿäà 900 Âò â àðãîíå (99,999%) èëè â
ñìåñè àðãîíà ñ êèñëîðîäîì ëèáî àçîòîì. Èñ-
õîäíîå äàâëåíèå â êàìåðå ïîñëå î÷èñòêè ìè-
øåíè â ðàçðÿäå Ar ñîñòàâëÿëî ~2·10–4 Ïà. Ïîä-
ëîæêè ðàñïîëàãàëèñü íà ðàññòîÿíèè 50 ìì îò
ìèøåíè. Âñå ïîäëîæêè ïîäâåðãàëèñü ïðåäâà-
ðèòåëüíîé î÷èñòêå â óëüòðàçâóêîâîé âàííå â
ñìåñè àöåòîíà, òîëóîëà è èçîïðîïèëîâîãî ñïèð-

òà â ñîîòíîøåíèè 1:1:1. Íåïîñðåäñòâåííî ïå-
ðåä îñàæäåíèåì èõ ïîâåðõíîñòü ðàñïûëÿëàñü
â ðàçðÿäå Ar (0,5 Ïà) ïðè íàïðÿæåíèè íà ïîä-
ëîæêå –300 Â, êîòîðîå ñîçäàâàëè ñ ïîìîùüþ
âûñîêî÷àñòîòíîãî ãåíåðàòîðà 13,56 ÌÃö. Íå-
áîëüøîå äîáàâëåíèå êèñëîðîäà èëè àçîòà ê
àðãîíó ïðàêòè÷åñêè íå ìåíÿëî ñêîðîñòè îñàæ-
äåíèÿ ïëåíêè (~150 íì/ìèí), ýòî îçíà÷àëî, ÷òî
ïðîöåññ ðàñïûëåíèÿ îñóùåñòâëÿëñÿ â ìåòàë-
ëè÷åñêîé ìîäå. Äëÿ ñðàâíåíèÿ: ñêîðîñòü îñàæ-
äåíèÿ ïëåíîê TiO2 è TiN â òåõ æå óñëîâèÿõ, íî
ñ óâåëè÷åííîé ñêîðîñòüþ ïîòîêà êèñëîðîäà èëè
àçîòà ñîñòàâëÿëà îêîëî 9 è 50 íì/ìèí ñîîò-
âåòñòâåííî.

Ïîñëå äîñòèæåíèÿ áàçîâîãî âàêóóìà (~2·10–4 Ïà)
ìàëûé ôèêñèðîâàííûé ïîòîê êèñëîðîäà èëè àçî-
òà ââîäèëè â êàìåðó ÷åðåç ðåãóëèðóåìûé èãîëü-
÷àòûé âåíòèëü, à çàòåì ÷åðåç èçìåðèòåëü ïî-
òîêà íàïóñêàëè àðãîí ïðè ñêîðîñòè ïîòîêà
15 ñòàíäàðòíûõ êóáè÷åñêèõ ñàíòèìåòðîâ
â ìèíóòó. Äàâëåíèå â ïðîöåññå îñàæäåíèÿ ïî-
÷òè ïîëíîñòüþ îïðåäåëÿëîñü äàâëåíèåì àðãî-
íà è ñîñòàâëÿëî 0,4 Ïà, à ìàêñèìàëüíûå îòíî-
øåíèÿ ïàðöèàëüíûõ äàâëåíèé PO2/PAr èëè PN2/PAr,
èçìåðåííûõ äî çàæèãàíèÿ ðàçðÿäà, íå ïðåâû-
øàëè 0,08.

Òîëùèíó ïëåíîê èçìåðÿëè íà ïðîôèëîìåòðå
«Alfa-Step». Äëÿ èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû ïëå-
íîê ïðèìåíÿëè ñêàíèðóþùóþ ýëåêòðîííóþ ìèê-
ðîñêîïèþ (ÑÝÌ) è ðåíòãåíîâñêóþ äèôðàêöèþ
â êîíôèãóðàöèè θ–2θ ñ ìåäíûì Kα-èçëó÷åíè-
åì. Ðàçìåð îáëàñòåé êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ (L)
îöåíèâàëè â ðÿäå ñëó÷àåâ ïî óðàâíåíèþ Øåð-
ðåðà: L = kα/B cos(θ), ãäå B – ýòî øèðèíà ëèíèè
íà ïîëîâèíå åå âûñîòû ïîñëå âû÷åòà èíñòðó-
ìåíòàëüíîé øèðèíû, k – ôîðìôàêòîð (k≈1),
α – äëèíà âîëíû ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ è
θ – óãîë áðýããîâñêîé äèôðàêöèè.

Òâåðäîñòü è ïðèâåäåííûé ìîäóëü óïðóãîñ-
òè Er = E/(1–ν2), ãäå E è ν – ìîäóëü Þíãà è
êîýôôèöèåíò Ïóàññîíà ñîîòâåòñòâåííî, îïðå-
äåëÿëè èç êðèâûõ íàíîèíäåíòèðîâàíèÿ, ïîëó-
÷åííûõ íà ïðèáîðå «NanoTestTM NT600», ñ èñ-
ïîëüçîâàíèåì àíàëèçà Îëèâåðà è Ôàððà [12].
Ìàêñèìàëüíàÿ íàãðóçêà, ïðè êîòîðîé ãëóáèíà
ïðîíèêíîâåíèÿ èíäåíòîðà íå ïðåâûøàëà ~12%
îò òîëùèíû âñåõ ïëåíîê, ñîñòàâëÿëà 50 ìÍ.
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Â ýòîì ñëó÷àå ïîäëîæêà Si (111) íå îêàçûâà-
ëà çàìåòíîãî âëèÿíèÿ íà âåëè÷èíó èçìåðÿå-
ìîé òâåðäîñòè, à ãëóáèíà ïðîíèêíîâåíèÿ èí-
äåíòîðà áûëà äîñòàòî÷íî áîëüøîé, ÷òî
óìåíüøàëî îøèáêó èçìåðåíèÿ.

Ìàêðîíàïðÿæåíèÿ ïëåíîê îïðåäåëÿëè ïî èç-
ãèáó ñèñòåìû ïëåíêà–ïîäëîæêà, èñïîëüçóÿ
êëàññè÷åñêîå óðàâíåíèå Ñòîóíè [13]. Ðàäèóñû
êðèâèçíû ïîäëîæêè äî è ïîñëå îñàæäåíèÿ ïëåíêè
èçìåðÿëè íà ïðîôèëîìåòðå «Alfa-Step».

Ýëåìåíòíûé ñîñòàâ ïëåíîê îïðåäåëÿëè ñ
ïîìîùüþ îæå-ýëåêòðîííîé ñïåêòðîñêîïèè (ÎÝÑ)
íà ïðèáîðå JAMP-9500F ïîñëå ñòðàâëèâàíèÿ
âåðõíåãî ñëîÿ ïëåíêè óñêîðåííûìè èîíàìè
àðãîíà â êîëîííå îæå-ñïåêòðîìåòðà. Ñëåäó-
åò îòìåòèòü, ÷òî òî÷íîå îïðåäåëåíèå ìàëûõ
êîíöåíòðàöèé êèñëîðîäà è îñîáåííî àçîòà ñ
ïîìîùüþ ÎÝÑ ÿâëÿåòñÿ íåïðîñòîé çàäà÷åé.
Â ÷àñòíîñòè, ýòî ñâÿçàíî ñ íåîáõîäèìîñòüþ
èîííîãî òðàâëåíèÿ ïîâåðõíîñòè ïëåíêè, ÷òî
âåäåò ê ôîðìèðîâàíèþ ðàçâèòîãî ðåëüåôà è,
âîçìîæíî, ê ïðåèìóùåñòâåííîìó òðàâëåíèþ
îäíîãî èç êîìïîíåíòîâ. Ïîñëåäíåå ìîæåò âíî-
ñèòü ñóùåñòâåííóþ îøèáêó â èçìåðåíèÿ â
ñëó÷àå ñåãðåãàöèè òàêîãî ýëåìåíòà ïî ïåðè-
ìåòðó çåðåí, òåì áîëåå ÷òî ãðàíèöû çåðåí
îáû÷íî íàèáîëåå ïîäâåðæåíû òðàâëåíèþ.
Ïðè ýòîì èçìåðåíèÿ ñ ïîìîùüþ ÎÝÑ ïîêà-
çûâàþò â îñíîâíîì ñîäåðæàíèå ïðèìåñè â
òåëå çåðíà, ò. å. äàþò çàíèæåííûå êîíöåíòðà-
öèè êèñëîðîäà èëè àçîòà â ïëåíêå, õîòÿ è âåð-
íî îòðàæàþò îñíîâíûå òåíäåíöèè â èçìåíå-
íèè ñîñòàâà.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèè àçîòà â òèòà-
íå èç-çà ïåðåêðûòèÿ èõ ëèíèé òðåáóåòñÿ ñðàâ-
íåíèå ïîëó÷åííûõ ñïåêòðîâ ñî ñïåêòðîì ÷èñ-
òîãî, áåñïðèìåñíîãî òèòàíà, ÷òî â ñëó÷àå ìà-
ëîé êîíöåíòðàöèè àçîòà òàêæå âåäåò ê áîëüøîé
îøèáêå. Â ñâÿçè ñ èçëîæåííûì âûøå íà ãðà-
ôèêàõ âñåãäà ïðèâîäèòñÿ îòíîøåíèå ïàðöèàëü-
íûõ äàâëåíèé PO2

/PAr èëè PN2
/PAr, êîòîðîå ÿâëÿ-

åòñÿ çàäàâàåìûì è òî÷íî îïðåäåëÿåìûì òåõ-
íîëîãè÷åñêèì ïàðàìåòðîì, à êîíöåíòðàöèÿ ïðè-
ìåñåé ïðèâîäèòñÿ òîëüêî äëÿ ÷àñòè ïëåíîê,
÷òîáû ïðîÿâèòü òåíäåíöèþ èçìåíåíèÿ ñâîéñòâ,
ñâÿçàííóþ ñ óâåëè÷åíèåì èëè óìåíüøåíèåì
ñîäåðæàíèÿ ïðèìåñè.

Ðåçóëüòàòû è èõ îáñóæäåíèå

Òâåðäîñòü ïëåíîê, îñàæäåííûõ â ÷èñòîì àð-
ãîíå ïðè ïåðå÷èñëåííûõ âûøå áàçîâûõ ïàðà-
ìåòðàõ, ñîñòàâëÿëà 4 ÃÏà, ÷òî çíà÷èòåëüíî ïðå-
âûøàåò òâåðäîñòü ìàññèâíîãî êðóïíîçåðíèñòî-
ãî òèòàíà (~2 ÃÏà), îïðåäåëåííóþ òåì æå
ìåòîäîì è ïðè òîé æå íàãðóçêå. Ïî äàííûì îæå-
ýëåêòðîííîé ñïåêòðîñêîïèè â òàêèõ ïëåíêàõ ñî-
äåðæàëîñü ~1,6 àò.% êèñëîðîäà.

Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ âíóòðåííèõ íàïðÿæå-
íèé, òâåðäîñòè (H) è ïðèâåäåííîãî ìîäóëÿ óï-
ðóãîñòè (Er), à òàêæå îòíîøåíèé H/Er, è Wp/Wt
(ãäå Wt è Wp – îáùàÿ è çàòðà÷åííàÿ íà ïëàñòè-
÷åñêóþ äåôîðìàöèþ ðàáîòà ïðè íàíîèíäåíòè-
ðîâàíèè ñîîòâåòñòâåííî) ïðè ââåäåíèè äîçèðî-
âàííûõ äîáàâîê êèñëîðîäà è àçîòà â çàâèñè-
ìîñòè îò ïàðàìåòðîâ PO2

/PAr è PN2
/PAr ïðåä-

ñòàâëåíû íà ðèñ. 1 è 2. Âèäíî, ÷òî ââåäåíèå

Ðèñ. 1. Çàâèñèìîñòü ñêîðîñòè îñàæäåíèÿ òèòàíîâûõ
ïëåíîê, èõ ìàêðîíàïðÿæåíèé è ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ –
òâåðäîñòè (H), ïðèâåäåííîãî ìîäóëÿ óïðóãîñòè (Er),
îòíîøåíèé H/Er, è Wp/Wt – îò ïàðàìåòðà PO2
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ìàëîãî êîëè÷åñòâà êèñëîðîäà èëè àçîòà – PO2
/PAr

(èëè PN2
/PAr,) ≤0,005 – â âàêóóìíóþ êàìåðó íå-

çíà÷èòåëüíî ñíèæàåò òâåðäîñòü è ìîäóëü óïðó-
ãîñòè ïëåíîê è ïîâûøàåò ðàñòÿãèâàþùèå íà-
ïðÿæåíèÿ. Îäíàêî äàëüíåéøåå óâåëè÷åíèå ââî-
äèìîé äîëè êèñëîðîäà èëè àçîòà, îïðåäåëÿåìîé
îòíîøåíèåì PO2

/PAr èëè PN2/PAr, ïðèâîäèò ê ñó-
ùåñòâåííîìó âîçðàñòàíèþ òâåðäîñòè, ìîäóëÿ
óïðóãîñòè, îòíîøåíèÿ H/Er, à òàêæå ñæèìàþ-
ùèõ íàïðÿæåíèé. Ïëåíêè, ïîëó÷åííûå ïðè ìàê-
ñèìàëüíûõ çíà÷åíèÿõ PO2

/PAr è PN2
/PAr (~0,075),

ñîäåðæàò, ïî äàííûì îæå-àíàëèçà, 5,5 àò.% êèñ-
ëîðîäà è 6,5 àò.%. àçîòà, à èõ òâåðäîñòü äîñòè-
ãàåò 11,4 è 9,0 ÃÏà ñîîòâåòñòâåííî. Íåîáõîäè-
ìî îòìåòèòü, ÷òî ïðè ýòîì îòíîøåíèå Wp/Wt
çíà÷èòåëüíî óìåíüøàåòñÿ îò 0,82 äî 0,57 ïðè

äîáàâëåíèè êèñëîðîäà è îò 0,82 äî 0,65 ïðè äî-
áàâëåíèè àçîòà, à H/Er èçìåíÿåòñÿ â ïðîòèâî-
ôàçå ê ýòîé âåëè÷èíå, âîçðàñòàÿ îò 0,022 äî 0,06
äëÿ êèñëîðîäà è îò 0,022 äî 0,05 äëÿ àçîòà, ÷òî
ñâèäåòåëüñòâóåò î ñíèæåíèè ïëàñòè÷íîñòè ïëå-
íîê. Â öåëîì, êàê âèäíî èç ðèñ. 1 è 2, èçìåíåíèå
ìåõàíè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê äëÿ Ti(O)- è
Ti(N)-ïëåíîê áûëî ïîäîáíûì.

Èç ñíèìêîâ ïîâåðõíîñòè ïëåíîê â ñêàíèðóþ-
ùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå (ðèñ. 3) âèäíî, ÷òî
óâåëè÷åíèå ñîäåðæàíèÿ êèñëîðîäà â ïëåíêå äî
åãî ìàêñèìàëüíîãî çíà÷åíèÿ 5,5 àò.% ñîïðîâîæ-
äàåòñÿ ñóùåñòâåííûì èçìåëü÷åíèåì çåðåííîé
ñòðóêòóðû. Òàêàÿ æå òåíäåíöèÿ íàáëþäàåòñÿ è
äëÿ ïëåíîê ñ äîáàâêàìè àçîòà. Íà ðèñ. 4 ïðåä-
ñòàâëåíû ïîïåðå÷íûå èçëîìû ïëåíîê, îñàæäåí-
íûõ â àðãîíå (à), à òàêæå ïðè ìàêñèìàëüíîì
ñîäåðæàíèè êèñëîðîäà (á) è àçîòà (â). Âèäíî,
÷òî âÿçêèé õàðàêòåð èçëîìà, ïðèñóùèé îñàæäåí-
íûì â àðãîíå ïëåíêàì, ïðè ìàêñèìàëüíûõ
äîáàâêàõ êèñëîðîäà è àçîòà èçìåíÿåòñÿ íà
õðóïêèé.

Íà ðèñ. 5 ïðåäñòàâëåíû ðåíòãåíîãðàììû
ïëåíîê, ïîëó÷åííûõ ïðè PO2

/PAr = 0; 0,063 è 0,075
(÷òî îòâå÷àåò 1,6; 3,3 è 5,5 àò.% êèñëîðîäà) è
ïðè PN2

/PAr = 0,071 (ñîîòâåòñòâåííî 6,5 àò.%
àçîòà). Èç ðåíòãåíîãðàìì ñëåäóåò, ÷òî âñå
ïëåíêè îäíîôàçíû (α-Ti) è ñèëüíî òåêñòóðèðî-
âàíû. Ïðè ýòîì ïîëîæåíèå ëèíèè (002) ôàçû
α-Ti ïðè óâåëè÷åíèè PO2

/PAr ñìåùàåòñÿ â ñòî-
ðîíó ìåíüøèõ óãëîâ, ÷òî îçíà÷àåò óâåëè÷åíèå
ïàðàìåòðà ñ, à îðèåíòàöèÿ êðèñòàëëè÷åñêèõ
ïëîñêîñòåé, ðàñòóùèõ ïàðàëëåëüíî ïîäëîæêå,
èçìåíÿåòñÿ ñ (002) íà äîìèíèðóþùóþ (101) ïðè
ñîäåðæàíèè êèñëîðîäà 5,5 àò.%. Ýòè äàííûå ñî-
ãëàñóþòñÿ ñ ðåçóëüòàòàìè, ïðåäñòàâëåííûìè â
ðàáîòå [14]. Â òî æå âðåìÿ â ñëó÷àå äîáàâîê
àçîòà ïðåèìóùåñòâåííàÿ îðèåíòèðîâêà ïëîñêîñ-
òåé (002) ïàðàëëåëüíî ïîäëîæêå ñîõðàíÿåòñÿ
âïëîòü äî ìàêñèìàëüíîé êîíöåíòðàöèè àçîòà
6,5 àò.%.

Ïðè óâåëè÷åíèè ïàðàìåòðà PO2
/PAr îò 0 äî

ìàêñèìàëüíîãî çíà÷åíèÿ 0,075, ïðè êîòîðîì â ïëåí-
êå ñîäåðæèòñÿ 5,5 àò.%. êèñëîðîäà, ðàçìåð îáëàñ-
òåé êîãåðåíòíîãî ðàññåÿíèÿ (ÎÊÐ), îïðåäåëÿå-
ìûé èç óøèðåíèÿ äèôðàêöèîííîé ëèíèè (002) ñ
ïîìîùüþ óðàâíåíèÿ Øåððåðà, óìåíüøàåòñÿ îò

Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü ñêîðîñòè îñàæäåíèÿ òèòàíîâûõ
ïëåíîê, èõ ìàêðîíàïðÿæåíèé è ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ –
òâåðäîñòè (H), ïðèâåäåííîãî ìîäóëÿ óïðóãîñòè (Er),
îòíîøåíèé H/Er, è Wp/Wt – îò ïàðàìåòðà PN2
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Ðèñ. 3. Ìîðôîëîãèÿ ïëåíîê Ti(O) ïðè ðàçëè÷íîì ñîäåðæàíèè êèñëîðîäà, àò.%, è ñîîòíîøåíèè PO2
/PAr: 1,6 è

0 (à); 2,2 è 0,01 (á); 3,3 è 0,063 (â); 5,5 è 0,075 (ã)

a á

â ã

à á â
Ðèñ. 4. Ïîïåðå÷íûå èçëîìû ïëåíîê, ïîëó÷åííûõ â àðãîíå (à); ïðè ìàêñèìàëüíîì ñîäåðæàíèè êèñëîðîäà
5,5 àò.% (á); ïðè ìàêñèìàëüíîì ñîäåðæàíèè àçîòà 6,5 àò.% (â)
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~85 äî ~15 íì. Ïðè ìàêñèìàëüíîì ñîäåðæàíèè
àçîòà 6,5 àò.% ðàçìåð ÎÊÐ ñîñòàâëÿåò ~25 íì.

Èçâåñòíî, ÷òî àòîìû êèñëîðîäà è àçîòà ìî-
ãóò ðàñòâîðÿòüñÿ ïðè 500 °Ñ â ðåøåòêå α-Ti
âïëîòü äî ~30 è ~20 àò.% ñîîòâåòñòâåííî [15,
16]. Âíåäðÿÿñü â îêòàýäðè÷åñêèå ïóñòîòû ðå-
øåòêè, îíè óâåëè÷èâàþò äåôîðìàöèþ ðåøåòêè
òèòàíà, ñèëó ìåæàòîìíûõ ñâÿçåé è ìåæïëîñêîñò-
íûå ðàññòîÿíèÿ [17]. Îäíàêî ïîëó÷åííûå â óêà-
çàííîé ðàáîòå äàííûå ñâèäåòåëüñòâóþò î íå-
ìîíîòîííîì ïîâåäåíèè ìèêðîìåõàíè÷åñêèõ
ñâîéñòâ îñàæäåííîãî òèòàíà â çàâèñèìîñòè îò
êîíöåíòðàöèè êèñëîðîäà èëè àçîòà. Òàê, ââåäå-
íèå ïðè îñàæäåíèè â âàêóóìíóþ êàìåðó î÷åíü
ìàëûõ äîáàâîê êèñëîðîäà èëè àçîòà â êîëè÷åñò-

âå, îïðåäåëÿåìîì ñîîòíîøåíèåì PO2
/PAr (ëèáî

PN2
/PAr,) ≤0,005, äàæå íåñêîëüêî ñíèæàåò òâåð-

äîñòü è ìîäóëü óïðóãîñòè òèòàíîâûõ ïëåíîê, à
òàêæå óâåëè÷èâàåò óðîâåíü ðàñòÿãèâàþùèõ íà-
ïðÿæåíèé. Ïîñëåäíåå óêàçûâàåò íà ôîðìèðî-
âàíèå áîëåå ïîðèñòîé èëè áîëåå ðàçóïîðÿäî÷åí-
íîé ñòðóêòóðû, ÷òî è îáúÿñíÿåò íåêîòîðîå ñíè-
æåíèå òâåðäîñòè è ìîäóëÿ óïðóãîñòè
ïîëó÷åííûõ â ýòèõ óñëîâèÿõ ïëåíîê. Òîò ôàêò,
÷òî ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà è âíóòðåííèå íàïðÿ-
æåíèÿ èçìåðåíû ðàçíûìè ìåòîäàìè è èõ èçìå-
íåíèÿ ñ óâåëè÷åíèåì ïàðàìåòðîâ PO2

/PAr è
PN2

/PAr, êîððåëèðóþò íå òîëüêî ìåæäó ñîáîé, íî
è ñ ïëåíêàìè ðàçíûõ, õîòÿ è ïîäîáíûõ ñèñòåì
Ti–O è Ti–N, óêàçûâàåò íà âûñîêóþ äîñòîâåðíîñòü

Ðèñ. 5. Ðåíòãåíîâñêèå äèôðàêòîãðàììû ïëåíîê òèòàíà ñ ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíèåì êèñëîðîäà è ñ ìàêñèìàëü-
íûì ñîäåðæàíèåì àçîòà 6,5 àò.%
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ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè èññëåäîâàíèè ìå-
õàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïëåíîê.

Äàëüíåéøåå óâåëè÷åíèå äîáàâîê êèñëîðîäà
(èëè àçîòà) (0,01≤PO2/PAr (ëèáî PN2/PAr,) ≤0,08)
ïðè îñàæäåíèè òèòàíîâûõ ïëåíîê âåäåò ê çà-
ìåòíîìó âîçðàñòàíèþ òâåðäîñòè, ìîäóëÿ óïðó-
ãîñòè, ïàðàìåòðà ðåøåòêè ñ è ñæèìàþùåãî íà-
ïðÿæåíèÿ, à òàêæå ñîïðîâîæäàåòñÿ îäíîâðå-
ìåííûì óìåíüøåíèåì ÎÊÐ. Óâåëè÷åíèå
ïàðàìåòðà ðåøåòêè ñ îçíà÷àåò çàìåòíîå ïîâû-
øåíèå êîíöåíòðàöèè êèñëîðîäà (àçîòà) â ðåøåò-
êå çåðíà, à óâåëè÷åíèå ìîäóëÿ óïðóãîñòè óêà-
çûâàåò íà óñèëåíèå ìåæàòîìíûõ ñâÿçåé. Â òî
æå âðåìÿ, êðîìå âíåäðåíèÿ â ðåøåòêó çåðåí,
÷àñòü àòîìîâ ïðèìåñè êèñëîðîäà (àçîòà) â ïðî-
öåññå ðîñòà ïëåíêè ñåãðåãèðóåò ïî ãðàíèöàì

çåðåí, îáðàçóÿ ñèëüíûå Ti–O- èëè Ti–N-ñâÿçè, ÷òî
ïðèâîäèò ê ÷àñòè÷íîé ëèêâèäàöèè íåñïëîøíîñ-
òåé â ãðàíèöàõ çåðåí, óâåëè÷èâàåò êîãåçèþ ìåæ-
äó çåðíàìè è ñïîñîáñòâóåò ïîâûøåíèþ òâåðäî-
ñòè ìàòåðèàëà. Îáðàçîâàíèå âîêðóã çåðåí îáî-
ëî÷åê ñ ñèëüíûìè ìåæàòîìíûìè ñâÿçÿìè òàêæå
ïðåïÿòñòâóåò äàëüíåéøåìó ðîñòó çåðåí, ïðèâî-
äèò ê ôîðìèðîâàíèþ ìåíåå ðåëüåôíîé (ñ ìåíü-
øèì ðàçìåðîì çåðåí), à çíà÷èò, áîëåå ïëîòíîé
ñòðóêòóðû, ÷òî ïîäòâåðæäàåòñÿ âîçðàñòàíèåì
ñîïóòñòâóþùèõ ñæèìàþùèõ íàïðÿæåíèé.

Èíòåðåñíî ñîïîñòàâèòü âåëè÷èíû òâåðäîñ-
òè ïîëó÷åííûõ ïëåíîê è îáúåìíûõ íàíîñòðóê-
òóðíûõ îáðàçöîâ êîììåð÷åñêè ÷èñòîãî òèòà-
íà (0,12 àò.% Î). Êàê âèäíî èç ðèñ. 6 [18], â
ñëó÷àå êîììåð÷åñêè ÷èñòîãî òèòàíà ñîîòíî-

Ðèñ. 6. Çàâèñèìîñòü òâåðäîñòè êîììåð÷åñêè ÷èñòîãî òèòàíà îò ðàçìåðà çåðíà. Ãðàôèê âçÿò èç ðàáîòû [18], ãäå
òî÷êè ( ) ñîîòâåòñòâóþò ëèòåðàòóðíûì äàííûì, à òî÷êè ( ) – ýêñïåðèìåíòàëüíî ïîëó÷åííûì â ðàáîòå [18]
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øåíèå Õîëëà–Ïåò÷à σy = σ0 + kyd–1/2 (Í = Í0 +
+ khd–1/2), êîòîðîå îïèñûâàåò çàâèñèìîñòü ïðå-
äåëà òåêó÷åñòè σy (òâåðäîñòè Í) îò ðàçìåðà
çåðíà d â ïîëèêðèñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëàõ, õî-
ðîøî âûïîëíÿåòñÿ âïëîòü äî ðàçìåðîâ çåðíà
~10 íì. Åñëè ïðè ðàçìåðå çåðåí ~10 íì òâåðäîñòü
êîììåð÷åñêè ÷èñòîãî òèòàíà ðàâíà ~5,5 ÃÏà,
òî òâåðäîñòü ïëåíîê Ti(O) è Ti(N), ïîëó÷åííûõ
ñ ìàêñèìàëüíîé êîíöåíòðàöèåé êèñëîðîäà è
àçîòà, äîñòèãàåò çíà÷åíèé 11,4 è 9 ÃÏà ïðè
ðàçìåðå çåðíà 15 è 25 íì ñîîòâåòñòâåííî.
Ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî çíà÷èòåëüíîå ïîâû-
øåíèå òâåðäîñòè (ïðåäåëà òåêó÷åñòè) òèòàíî-
âûõ ïëåíîê, ïîëó÷åííûõ ïðè äîáàâëåíèè êèñ-
ëîðîäà (àçîòà), ñâÿçàíî â îñíîâíîì ñ óêðåïëå-
íèåì ãðàíèö çåðåí àòîìàìè êèñëîðîäà (àçîòà),
êîòîðûå ñîçäàþò ñèëüíûå Ti–O- èëè Ti–N-ñâÿ-
çè. Ñîîòâåòñòâåííî êîýôôèöèåíò ky â óðàâíå-
íèè Õîëëà–Ïåò÷à, õàðàêòåðèçóþùèé òðóäíîñòü
ïåðåäà÷è ñêîëüæåíèÿ äèñëîêàöèé ÷åðåç ãðàíè-
öû çåðåí, äîëæåí óâåëè÷èâàòüñÿ. Ðàñ÷åòû ïî-
êàçûâàþò, ÷òî â ïëåíêàõ òèòàíà, ïîëó÷åííûõ ñ
ñîäåðæàíèåì êèñëîðîäà 5,5 àò.% (àçîòà 6,5 aò.%),
êîýôôèöèåíò ky ìîæåò äîñòèãàòü çíà÷åíèÿ
0,47 ÌÏà·ì1/2, òîãäà êàê â èîäèäíîì òèòàíå ky
ðàâåí 0,16 ÌÏà·ì1/2 [19].

Â òî æå âðåìÿ ïîâûøåíèå òâåðäîñòè òèòà-
íîâûõ ïëåíîê ïðè âîçðàñòàíèè â íèõ ñîäåðæà-
íèÿ êèñëîðîäà (àçîòà) ñîïðîâîæäàåòñÿ îäíîâðå-
ìåííûì óìåíüøåíèåì îòíîøåíèÿ Wp/Wt (èëè
óâåëè÷åíèåì îòíîøåíèÿ H/Er), ÷òî óêàçûâàåò
íà ñíèæåíèå ïëàñòè÷íîñòè ìàòåðèàëà. Ïðè ìàê-
ñèìàëüíûõ êîíöåíòðàöèÿõ êèñëîðîäà (àçîòà) â
èññëåäóåìûõ òèòàíîâûõ ïëåíêàõ îòíîøåíèå
Wp/Wt ìîæåò äîñòèãàòü âåëè÷èíû, õàðàêòåðíîé
äëÿ êðåìíèåâûõ ïëåíîê [20]. Ñëåäîâàòåëüíî, â
ñëó÷àÿõ, êîãäà ñóùåñòâóåò íåîáõîäèìîñòü â èñ-
ïîëüçîâàíèè òèòàíîâûõ ïëåíîê íå ñòîëüêî òâåð-
äûõ, ñêîëüêî ïëàñòè÷íûõ ñ íèçêèì óðîâåíåì íà-
ïðÿæåíèé, ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðîâîäèòü îñàæäå-
íèå ïðè PO2/PAr (èëè PN2/PAr,) ≤0,005.

Âûâîäû

Â ðàáîòå ïîêàçàíî, ÷òî êîíòðîëèðóåìîå ââå-
äåíèå äîáàâîê êèñëîðîäà è àçîòà ïðè îñàæäå-
íèè òèòàíîâûõ ïëåíîê ïîçâîëÿåò âàðüèðîâàòü â

øèðîêèõ ïðåäåëàõ èõ òâåðäîñòü è ìîäóëü óïðó-
ãîñòè: ïðè óâåëè÷åíèè ñîäåðæàíèÿ êèñëîðîäà â
ïëåíêàõ äî 5,5 àò.% òâåðäîñòü ïîâûøàåòñÿ ñ
4 äî 11,5 ÃÏà, à ìîäóëü óïðóãîñòè – ñ 166 äî
193 ÃÏà; ïðè óâåëè÷åíèè ñîäåðæàíèÿ àçîòà äî
6,5 àò.% òâåðäîñòü èçìåíÿåòñÿ ñ 4 äî 9 ÃÏà,
ìîäóëü óïðóãîñòè – ñ 165 äî 181 ÃÏà. Ðàçìåð
çåðíà â îñàæäåííûõ ïëåíêàõ ïðè óêàçàííîì óâå-
ëè÷åíèè ñîäåðæàíèÿ êèñëîðîäà è àçîòà óìåíü-
øàåòñÿ ñ 85 äî 15 íì è ñ 85 äî 25 íì ñîîòâåò-
ñòâåííî. Ïðè ýòîì âî âñåõ ïëåíêàõ ôèêñèðóåò-
ñÿ òîëüêî ôàçà α-Ti.

Ðåçêîå óâåëè÷åíèå òâåðäîñòè íàíîêðèñòàë-
ëè÷åñêèõ ïëåíîê òèòàíà, ñîäåðæàùèõ äî 5,5 àò.%
êèñëîðîäà (äî 6,5 àò.% àçîòà), ïî ñðàâíåíèþ
ñ íàíîêðèñòàëëè÷åñêèì êîììåð÷åñêè ÷èñ-
òûì ïðîäóêòîì, ÿâëÿåòñÿ ïðåæäå âñåãî ñëåä-
ñòâèåì îáîãàùåíèÿ ãðàíèö çåðåí àòîìàìè
êèñëîðîäà (àçîòà) è îáðàçîâàíèÿ ñèëüíûõ
Ti–O- èëè Ti–N-ñâÿçåé. Ïðè ýòîì ïðîèñõîäèò ÷àñ-
òè÷íàÿ ëèêâèäàöèÿ íåñïëîøíîñòåé â ãðàíèöàõ
çåðåí, óâåëè÷èâàåòñÿ êîãåçèÿ ìåæäó çåðíà-
ìè, ÷òî è ïðèâîäèò ê ïîâûøåíèþ òâåðäîñòè
ìàòåðèàëà. Îáðàçîâàíèå âîêðóã çåðåí îáîëî-
÷åê ñ ñèëüíûìè ìåæàòîìíûìè ñâÿçÿìè ïðå-
ïÿòñòâóåò äàëüíåéøåìó ðàçðàñòàíèþ çåðåí
ïðè îñàæäåíèè è ñïîñîáñòâóåò ôîðìèðîâàíèþ
áîëåå ïëîòíîé ñòðóêòóðû. Îäíàêî ïëàñòè÷-
íîñòü ïëåíîê, ïîëó÷åííûõ ñ äîáàâêàìè êèñ-
ëîðîäà (àçîòà) â óêàçàííîì êîëè÷åñòâå, çíà-
÷èòåëüíî íèæå ïëàñòè÷íîñòè ïëåíîê, îñàæäåí-
íûõ â àðãîíå.

Ó ðîáîò³ íàâåäåíî ðåçóëüòàòè äîñë³äæåííÿ âïëèâó ìàëèõ
äîáàâîê êèñíþ é àçîòó íà ñòðóêòóðó òà ìåõàí³÷í³ âëàñòè-
âîñò³ ïë³âîê òèòàíó, îòðèìàíèõ ìàãíåòðîííûì ðîçïèëåí-
íÿì. Ïîêàçàíî, ùî çá³ëüøåííÿ ó ïë³âêàõ êîíöåíòðàö³¿ àòîì³â
êèñíþ (àçîòó) äî ~6 àò.% ïðèçâîäèòü äî çìåíøåííÿ ðîçì³ð³â
çåðåí, ï³äâèùåííÿ ñòèñêàëüíî¿ íàïðóãè é çíà÷íîãî çðîñ-
òàííÿ òâåðäîñò³ ìàòåð³àëó.

Êëþ÷îâ³ ñëîâà: ïë³âêè, òèòàí, ìàãíåòðîííå ðîçïèëåííÿ,
òâåðä³ñòü, ìîäóëü ïðóæíîñò³, ñòðóêòóðà

Influence of small concentrations of oxygen and nitrogen on
the structure and mechanical properties of sputtered titanium
films are presented. The increase of oxygen (nitrogen)
concentration up to ~6 àt.% results in grain size decrease,
increase of compressive stress and significant growth of film
hardness.
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