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ПРИМЕНЕНИЕ МЕТОДА ПРОСВЕЧИВАЮЩЕЙ ЭЛЕКТРОННОЙ МИКРОСКОПИИ 
ДЛЯ ОЦЕНКИ ФОРМИРОВАНИЯ ИОННО-ЛУЧЕВЫХ МНОГОСЛОЙНЫХ НАНО-

СТРУКТУРНЫХ ПОКРЫТИЙ НА ОСНОВЕ ХРОМА

Целью данной работы является изучение механизма формирования монослоя в многослойном ионно-лучевом 
наноструктурном покрытии методом просвечивающей электронной микроскопии, а также разработка модели фор-
мирования и роста монослоя при ионно-лучевом распылении мишени с ионным ассистированием подложки. 

Для исследования механизма формирования и роста монослоя в покрытии была разработана методика препари-
рования образцов для их последующего изучения с использованием электронного микроскопа Tescan MIRA (Чехия), 
позволяющего получить изображения поверхности исследуемого объекта с высоким разрешением, особенно при 
низких ускоряющих напряжениях. Для исследования тонких пленок метод просвечивающей электронной микро-
скопии используется гораздо чаще, чем сканирующей, поэтому разработана приставка, позволяющая получать изо-
бражения в проходящих электронах – TE-детектор для исследования методом сканирующей просвечивающей элек-
тронной микроскопии (STEM – Scanning Transmission Electron Microscopy).

При изучении монослоев методом просвечивающей электронной микроскопии с использованием TE-детектора 
предложен механизм формирования монослоя в многослойном ионно-лучевом наноструктурном покрытии, состоя-
щий из следующих этапов: адсорбция частиц хрома на поверхности подложки; поверхностная диффузия к ступени 
винтовой дислокации; 2D-рост монослоя хрома (формирование 2D-террас) из 2D-островков; 2D→3D-переход – пере-
ход в режим роста трехмерных островков (3D-рост) по механизму Странского – Крастанова. 

Разработана модель формирования и роста монослоя при ионно-лучевом распылении мишени с ионным асси-
стированием подложки.

Ключевые слова: многослойное наноструктурное покрытие, ионно-лучевое покрытие, механизм Странского –
Крастанова, когерентный островок, метод сканирующей просвечивающей электронной микроскопии
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APPLICATION OF TEM FOR EVALUATION OF FORMATION OF ION BEAM MULTILAYER 
NANOSTRUCTURED COATINGS BASED ON CHROMIUM

The aim of the work is to study a mechanism of formation of a monolayer in a multilayered ion beam nanostructured 
coating by transmission electron microscopy (TEM), and a model of  formation and growth of a monolayer by ion beam sput-
tering of target substrate with an ion assisting.

To investigate the mechanism of formation and growth of monolayer in the coating a technique of sample preparation 
was developed for further study using electron microscopy Tescan MIRA (Czech Republic), allowing to obtain  image surface 
of an object with high resolution, especially at low accelerating voltages. For the study of thin films, transmission electron 
microscopy is used much more frequently than scanning, so a console has been designed that allows to obtain images in the 
passing electrons – TE detector for study by scanning transmission electron microscopy (STEM – Scanning Transmission 
Electron Microscopy).

During study of monolayers by transmission electron microscopy using a TE detector, a mechanism of the formation  
of monolayer in multilayer ion-beam nanostructured coating has been proposed, consisting of the following steps: the adsorption 
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of  chromium particles on the substrate surface; surface diffusion to the stage of a screw dislocation; 2D-growth of chromium 
monolayer (2D-formation terraces) of 2D-islands; 2D→3D transition – the transition to  three-dimensional island growth 
mode (3D-growth) by the mechanism of Stransky – Krastanow.

The model of formation and growth of monolayer under ion-beam sputtering of a target with ion-assisted substrate has 
been developed.

Keywords: multilayer nanostructured coating, ion beam coating, mechanism of Stransky – Krastanow, a coherent island,  
scanning transmission electron microscopy method

Введение. Особенности роста пленок толщиной около 10 нм к настоящему времени почти не 
изучены. Несмотря на достаточное количество теоретических работ, экспериментальные данные 
получены лишь для образцов, имеющих атомарную гладкость. 

При осаждении одного материала на подложку из другого материала возможны три меха-
низма гетероэпитаксиального роста поверхностных структур в зависимости от параметров этих 
материалов [1].

Основные механизмы, реализующиеся в процессе гетероэпитаксиального роста, представ-
лены на рис. 1. В случае, когда параметры кристаллических решеток подложки и осаждаемого 
материала совпадают и в растущей пленке не возникают механические напряжения, механизм 
эпитаксиального роста зависит от поверхностных энергий подложки, осаждаемого материала  
и энергии гетерограницы. Если поверхностная энергия подложки больше поверхностной энер-
гии осаждаемого материала и энергии гетерограницы, то происходит послойный рост по ме-
ханизму Франка – ван дер Мерве. При этом двумерный рост пленки приводит к уменьшению 
суммарной энергии системы за счет уменьшения поверхностной энергии. Если же выполняется 
обратное соотношение: поверхностная энергия подложки меньше поверхностной энергии осаж-
даемого материала и энергии гетерограницы, то происходит островковый трехмерный рост  
по механизму Вольмера – Вебера.

В гетеросистемах, растущих по механизму Странского – Крастанова, выполняется соотноше-
ние, при котором поверхностная энергия подложки больше поверхностной энергии осаждаемого 
материала и энергии гетерограницы, но постоянные кристаллических решеток осаждаемого ма-
териала и подложки различны. На начальном этапе роста по механизму Странского – Крастано-
ва осаждаемый материал образует однородный «смачивающий» слой, что приводит к уменьше-
нию суммарной энергии системы. Однако при дальнейшем увеличении количества осаждаемого 
материала происходит рост энергетического слагаемого, связанного с упругими напряжениями, 
которые вызваны рассогласованием кристаллических решеток пленки и подложки. С определен-
ной толщины рост двумерной бездефектной пленки становится энергетически невыгоден, так 
как необходимо уменьшение этого слагаемого за счет релаксации упругих напряжений. Суще-
ствуют два основных механизма релаксации упругих напряжений в пленке. Согласно первому  

Рис. 1. Основные механизмы гетероэпитаксиального роста
Fig. 1. Basic mechanisms of heteroepitaxial growth
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из них, классическому механизму роста Странского – Крастанова, рост бездефектной однород-
ной пленки происходит до толщины, при которой накопленной упругой энергии достаточно для 
преодоления энергетического барьера формирования дислокации несоответствия. Второй меха-
низм релаксации упругих напряжений (когерентный рост по механизму Странского – Крастано-
ва) связан с тем, что при некоторой толщине пленки, меньшей, чем толщина, необходимая для 
образования дислокаций несоответствия, частичное снятие упругих напряжений может про-
исходить за счет развития шероховатости поверхности растущей пленки. При этом механизме  
роста частичная релаксация упругих напряжений материала на вершинах шероховатостей при-
водит к уменьшению части энергии системы, связанной с упругими напряжениями [1–5]. 

Целью данной работы является изучение механизма формирования монослоя в многослой-
ном ионно-лучевом наноструктурном покрытии (МНП) методом просвечивающей электронной 
микроскопии (ПЭМ), а также разработка модели формирования и роста монослоя при ионно-лу-
чевом распылении мишени с ионным ассистированием подложки. 

Материал и методика исследования. Для исследования механизма фомирования и роста 
монослоя в покрытии была разработана методика препарирования образцов для их последую-
щего изучения с использованием электронного микроскопа Tescan MIRA (Чехия), позволяюще-
го получить изображения поверхности исследуемого объекта с высоким разрешением, особенно 
при низких ускоряющих напряжениях. Для исследования тонких пленок метод просвечиваю-
щей электронной микроскопии используется гораздо чаще, чем сканирующей. Tescan разрабо-
тал специальное устройство позволяющее получать изображения в проходящих электронах – 
Transmission Electron Detector (TE-детектор). TE-детектор используют для исследования мето-
дом сканирующей просвечивающей электронной микроскопии (STEM – Scanning Transmission 
Electron Microscopy). Детектор размещается на стандартном столике образцов микроскопа  
и позволяет получать изображения такие же, как на просвечивающем электронном микроскопе,  
но со всеми преимуществами сканирующего электронного микроскопа. Исследования проводили 
в темном и светлом полях при ускоряющем напряжении 30 кВ.

На первоначальном этапе на предметные сетки (grid), представляющие собой медные заго-
товки диаметром 3 мм, наносили пленки из аморфного углерода, сформированные при помощи 
электрической дуги в вакууме 10–4–10–5 мм рт. ст. Пленки напыляли на поверхность монокри-
сталла NaCl, растворимость в воде которого позволяет легко отделить пленку аморфного угле-
рода от поверхности монокристалла путем медленного погружения в дистиллированную воду 
под определенным углом. Всплывшую углеродную пленку вылавливали и погружали на пред-
метную сетку. 

Предметные сетки с углеродной пленкой помещали в установку для нанесения покрытия  
и формировали необходимые для исследования монослои. Для изучения был выбран монослой 
хрома с добавкой ультрадисперсных алмазов (УДА), монослой хрома с добавкой MoS2 и блок по-
крытия, состоящий из четырех пленочных монослойных покрытий толщиной примерно 10 нм.  
Все покрытия наносили на основу – угольную пленку, расположенную на предметной сетке  
из меди. Покрытия формировали на модернизированной вакуумной установке нанесения упроч-
няющих покрытий УВНИПА-1-001 (УРМЗ.239.070) производства ПО «Кварц» (г. Калининград, РФ) 
методом ионно-лучевого распыления, описанного в [6, 7].

Результаты и их обсуждение. Рассмотрен процесс формирования монослоя хрома в усло-
виях ионно-лучевого осаждения на поверхности стали Р6М5. Рассогласование кристаллических 
решеток хрома и железа составляет менее 1 % (аFe = 2,87·10–10 м (или 0,287 нм), аCr = 2,89·10–10 м  
(или 0,289 нм)), поэтому можно предположить рост пленки по механизму послойного роста 
Франка – ван дер Мерве. Однако экспериментальные данные указывают на то, что происходит 
смешанный рост пленки по механизму Странского – Крастанова. 

Изменение общей энергии системы, образуемой рассогласованными кристаллическими ре-
шетками, в зависимости от продолжительности нанесения материала схематически показано на 
рис. 2 [2]. Cкорость нанесения материала мала для проявления динамических эффектов.

Материал мишени, подвергающийся сжатию на подложке, наносится с постоянной скоростью 
вплоть до момента времени, обозначенного Х. Различимы три основных периода, обозначенные 
А, В и С. В начальный период А послойным ростом формируется двумерная эпитаксиальная 
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пленка [2, 3]. На данном этапе отсутствует необходимость возникновения зародышей и процесс 
состоит из следующих стадий:

адсорбция частиц хрома на поверхности подложки в виде адатомов;
поверхностная диффузия адатомов к ступени винтовой дислокации.
Тем самым реализуется спиральный механизм роста, который характерен для подложек  

с выходами дислокации на поверхность. Выход винтовой дислокации создает на поверхности 
подложки ступень с изломом, не исчезающую в процессе ее спиралевидного застраивания. На-
личие неисчезающей ступени делает ненужным образование зародышей, так что рост осуществ- 
ляется при любых, даже очень малых пересыщениях. Происходит 2D-рост монослоя хрома на по- 
верхности стали Р6М5. Поверхность подложки идеально смочена наносимым материалом. Одна- 
ко из-за наличия рассогласования кристаллических решеток растущая пленка хрома на поверх-
ности стали Р6М5 имеет упругие напряжения сжатия (рис. 3).

Упругие напряжения линейно возрастают с увеличением объема наносимого материала.  
В момент времени tкр смачивающий слой достигает критической толщины, когда послойный 
рост становится метастабильным. При дальнейшем поступлении материала создаются условия, 
при которых сплошной эпитаксиальный слой готов к разрыву и переходу в режим роста трех-
мерных островков (3D-рост) по механизму Странского – Крастанова. Именно формирование трех-
мерных когерентных самоформирующихся островков приводит к частичной релаксации упру-
гих напряжений сжатия в пленке хрома. Временной диапазон существования метастабильного  
состояния определяется высотой энергетического барьера для этого перехода Еа. Период В, 
представляющий 2D→3D-переход, то есть фрагментацию суперкритического смачивающего 
слоя, начинается, когда накопленной упругой энергии становится достаточно для преодоления 
энергетического барьера этого перехода в момент времени Х. Предполагается, что, уже начав-
шись, 2D→3D-переход может продолжаться без дальнейшего поступления материала, используя  
материал, запасенный в суперкритическом смачивающем слое. Период В включает две стадии – за-
рождение островков и их последующий рост. 

Рис. 2. Изменение полной энергии эпитаксиальной структуры, растущей в режиме Странского – Крастанова
Fig. 2. Change in the total energy of the epitaxial structure, growing by the mechanism of Stransky – Krastanow

Рис. 3. Релаксация упругих напряжений при росте по механизму Странского – Крастанова
Fig. 3. The relaxation of elastic stresses during the growth mechanism of Stransky – Krastanow
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Флуктуации толщины пленки или напряжений по  
поверхности подложки приводят к зарождению остров- 
ков в определенных местах. Толщина смачивающего 
слоя, при которой начинается спонтанное зарождение 
островков, зависит от рассогласования параметров ре-
шеток материалов, а также от наносимого материала  
и анизотропии свойств подложки. По данным [2, 5], 
эта величина составляет 0,5–1,0 нм. Стадия зарожде-
ния определяет поверхностную плотность островков. 
Образование первого сверхкритического зародыша  
немедленно приводит к фрагментации всего смачива-
ющего слоя.

Предполагаемое распределение напряжений в окрест- 
ности когерентных островков показано на рис. 4.

Поверхность когерентного островка (КО) благопри-
ятна для понижения напряжений, максимальная вели-
чина которых – у границы с подложкой. Благодаря ре-
лаксации напряжений в объеме КО на поверхности они 
минимальны.

Дальнейший рост когерентных островков в преде-
лах периода С происходит по механизму дозревания. 

На рис. 5, 6 представлены результаты исследования 
образца монослоя хрома с УДА и хрома с MoS2 тол-
щиной ~10 нм, полученные методом просвечивающей 

рис. 4. Локальное напряжение на границе с под-
ложкой (a) и деформация решетки в когерент-
ном островке (КО) (b): 1 – сжатая область; 2 –  
релаксированная область; 3 – смачивающий слой
Fig. 4. Local voltage at the interface with the sub-
strate (a) and the lattice deformation in a coherent 
island (CI) (b): 1 – compressed area; 2 – relaxed 

area; 3 – wetting layer

рис. 5. Изображения, полученные методом просвечивающей микроскопии в светлом и темном полях образца монослоя 
хрома с УДА толщиной ~10 нм: a – × 50 000; b – × 500 000

Fig. 5. Images obtained by transmission electron microscopy in the bright and dark field sample monolayer chromium  
UDD thickness of ~10 nm: a – × 50 000; b – × 500,000
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микроскопии в светлом и темном полях. На фотографиях видны ступени послойного 2D-роста 
пленки (2D-террасы), образующиеся в месте выхода винтовой дислокации. Отмечено, что вблизи  
моноатомных ступеней сформировались зоны обеднения, где зарождения 2D-островков не прои-
зошло. Это связано с тем, что взаимодействие диффундирующих по поверхности адатомов хрома 
со ступенями приводит к встраиванию адатомов в них и подавлению зарождения 2D-островков 
в данных областях.

Дальнейшее поступление материала мишени обуславливает рост и коалесценцию 2D-остров- 
ков и, соответственно, формирование нового слоя, ограниченного моноатомной ступенью. Фор- 
мирование КО (рост пленки по механизму Странского – Крастанова) приводит к образованию 
наноструктуры, в которой КО, находящиеся в покровном 2D-слое хрома, прекращают свой 
рост при технологической смене режима распыления, образуя нанозерна в пределах одного 
монослоя.

При формировании монослоев из композиционных мишеней (хром с добавкой УДА, хром  
с дисульфидом молибдена), имеющих в своем составе соединения с ковалентной связью, помимо 

релаксации напряжений по вышеописанным механизмам, 
возникает возможность релаксации упругих напряжений 
сжатия за счет переноса из мишени в растущую пленку 
трехмерных когерентных кластерных соединений (УДА-  
и MoS2-кластеров). 

Данные 3D-кластеры формируются на границе роста 
моноатомной ступени хрома. В случае дополнительного 
стимулирования растущего монослоя в покрытии ионами 
аргона при ионном ассистировании более полно реализуется 
склонность наноструктур к образованию КО за счет увели-
чения подвижности адатомов. 

На рис. 7 представлено полученное методом сканиру-
ющей микроскопии изображение образца блока покрытия, 
состоящего из четырех монослоев. На фотографии можно 
различить зеренное строение покрытия, причем размер зерен 
не превышает 10 нм.

Заключение. При изучении монослоев, сформирован-
ных методом ионно-лучевого распыления, с использованием 
TE-детектора предложен механизм роста пленок, состоящий 
из следующих этапов:

адсорбция частиц хрома на поверхности подложки;

Рис. 6. Образец монослоя хрома с дисульфидом молибдена толщиной ~10 нм (изображение получено методом просве-
чивающей микроскопии в темном/светлом поле)

Fig. 6. Sample monolayer of chromium with molybdenum disulfide with thickness of ~10 nm (image is obtained by transmission 
electron microscopy in a dark / bright field)

Рис. 7. Образец блока покрытия, состояще-
го из четырех монослоев (изображение по-
лучено методом просвечивающей микро-

скопии в светлом поле)
Fig. 7. A sample of the coating unit, consisting 
of four monolayers (the image is obtained by 
transmission electron microscopy in bright field)
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поверхностная диффузия к ступени винтовой дислокации;
2D-рост монослоя хрома (формирование 2D-террас) из 2D-островков;
2D→3D-переход – переход в режим роста трехмерных островков (3D-рост) по механизму 

Странского – Крастанова. 
Данный механизм подтвержден экспериментальными исследованиями. Полученные резуль-

таты в дальнейшем могут быть использованы для оптимизации технологии формирования ион-
но-лучевых многослойных наноструктурных покрытий на основе хрома.
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