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Исследована микроструктура поверхности многослойных пленок ZrN/Si3N4, облученных ионами гелия. 

Выявлено формирование блистеров и установлена зависимость степени радиационной эрозии многослой-

ных пленок от соотношения толщин кристаллического и аморфного слоев (fZrN). Выявлены критические 

флюенсы блистерообразования в многослойных пленках (возрастает при уменьшении fZrN) и установлено 

минимальное значение при fZrN 0.29. 

Ключевые слова: магнетронное распыление; многослойные пленки; эрозия поверхности; облучение 

ионами. 

 

SURFACE MICROSTRUCTURE OF NANOSTRUCTURED ZrN/Si3N4 

COATINGS IRRADIATED WITH HELIUM IONS 
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The microstructure of the surface of ZrN/Si3N4 multilayer films irradiated with helium ions has been studied. 

The formation of blisters was revealed and the dependence of the degree of radiation erosion of multilayer films on 

the ratio of the thicknesses of the crystalline and amorphous layers (fZrN) was established. The critical fluences of 

blister formation in multilayer films are revealed; it increases with decreasing fZrN and the minimum value is estab-

lished at fZrN 0.29. 

Keywords: magnetron sputtering; multilayer films; surface erosion; ion irradiation. 

 

Введение 

Разработка перспективных материалов, 

устойчивых к высоким дозам облучения и 

аккумуляции газов (продуктов трансмута-

ции He и/или H), является актуальной за-

дачей в связи с развитием атомной энер-

гетики. 

Помимо многослойных пленок, имею-

щих кристаллическую/кристаллическую 

структуру, большой практический интерес 

представляют многослойные пленки с 

кристаллической/аморфной структурой. 

Помимо не смешиваемости составных 

элементов, важна высокая прочность мно-

гослойной структуры для предотвращения 

распухания в радиационной среде.  

Целью настоящей работы является ис-

следование эрозии поверхности различ-

ных многослойных пленок ZrN/Si3N4 по-

сле облучения ионами He2+ с энергией 40 

кэВ и флюенсами до 1.11018 см-2 и срав-

нение их радиационной стойкости с плен-

ками ZrN. 

 

Объект и методика эксперимента 

Многослойные пленки ZrN/Si3N4 были 

сформированы при 500°C методом реак-

тивного магнетронного напыления в вы-

соковакуумной камере. Пленки осажда-

лись на подложки Si(100). Во время оса-

ждения к подложке прикладывали посто-

янное напряжение смещения -60 В, при 

этом подложку вращали со скоростью 15 

об/мин на протяжении всего осаждения, 

чтобы обеспечить одинаковую скорость 

осаждения по всей площади подложки. 
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Основные характеристики сформиро-

ванных многослойных пленок ZrN/Si3N4 

приведены в таблице 1. Общая толщина 

пленки составляла около 300 нм. 

Таблица 1. Характеристики многослойных и мо-

нолитных эталонных пленок ZrN/Si3N4 

Толщина 

слоев  

ZrN и 

Si3N4 

fZrN 

Число  

бисло-

ев 

Толщина 

пленок, нм 

Проек-

ционный 

пробег 

ионов 

He, нм 

5 нм/2 нм 0.71 43 275 178 

10 нм /  

5 нм 
0.67 20 266 198 

5 нм /5 нм 0.50 30 256 203 

5 нм / 

10 нм 
0.33 20 278 232 

2 нм /5 нм 0.29 43 295 236 

Имплантацию пленок проводили иона-

ми He2+ с энергией 40 кэВ на ускорителе 

тяжелых ионов ДЦ-60 при флюенсе от 

3.01017 до 1.11018 см-2. Температура им-

плантации составляла 300 К. Энергетиче-

ские параметры имплантации выбирались 

таким образом, чтобы глубина распреде-

ления имплантированного He не превы-

шала толщины пленки, рассчитанной по 

программе SRIM-2008. 

Морфологию поверхности пленок изу-

чали методом сканирующей электронной 

микроскопии (СЭМ) с использованием 

сканирующего электронного микроскопа 

JEOL JSM-7500F. Процент удаленной 

площади оценивали по отношению пло-

щади чешуек к площади всего СЭМ-

изображения. Толщину пленок определя-

ли из анализа микрофотографий попереч-

ного сечения, полученных с помощью 

СЭМ. 

 

Результаты и их обсуждение 

Предыдущие исследования многослой-

ной системы ZrN/Si3N4 методом просве-

чивающей электронной микроскопии по-

сле осаждения показали, что пленки со-

стоят из чередующихся слоев нанокри-

сталлического ZrN и аморфного Si3N4.  

Перед исследованием поверхности об-

лученных пленок были проведены расче-

ты по программе SRIM. Для этих расчетов 

плотности слоев ZrN (7.4 г/см3) и S3iN4 

(3.0 г/см3). Результаты расчетов SRIM 

представлены в таблице 1, где указан про-

ективный пробег ионов Не.  

Для оценки радиационной стойкости 

монолитных пленок ZrN была рассчитана 

доля площади их эродированной поверх-

ности (отношение площади, занимаемой 

открытыми и закрытыми блистерами, к 

площади поверхности пленки) (рис. 1). В 

случае ZrN выявлено, что доля площади 

эродированной поверхности довольно по-

стоянна в зависимости от флюенса облу-

чения и составляет 90-91% (рис. 1). Это 

можно объяснить уже высокой плотно-

стью пузырей даже при низком флюенсе, 

что препятствует образованию новых пу-

зырей. Расстояние между блистерами обу-

словлено подвижностью радиационных 

дефектов (вакансий и гелий-

вакансионных комплексов) и не превыша-

ет диаметра блистера для пленки ZrN.  
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Рис. 1. Зависимость поверхностной эрозии от 

флюенса облучения ионами He2+ с энергией 40 кэВ 

мононитрида ZrN и многослойных пленок 

ZrN/Si3N4. 

Рассмотрим изменение эрозионных 

свойств (критического флюенса образова-

ния блистеров, диаметра и плотности бли-

стеров) при изменении доли fZrN, характе-

ризующей влияние толщин кристалличе-

ского и аморфного слоев в многослойках 

ZrN/Si3N4.  

СЭМ-исследования поверхности пле- 
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нок не выявили образования пузырей или 

отслоений после облучения ионами Не 

при флюенсе менее 51017 см-2. При 

большем флюенсе на поверхности пленки 

ZrN/Si3N4 (10 нм/5 нм) образуются откры-

тые блистеры диаметром 3 мкм, а на по-

верхности ZrN/Si3N4 (5 нм/2 нм) – откры-

тые и закрытые блистеры диаметром 7 

мкм, как показано в таблице 1. Диаметр 

блистеров у многослойных пленок суще-

ственно больше, чем у мононитридных, 

что указывает на различие механизмов 

образования блистеров. В то же время 

плотность блистеров у многослойных 

пленок заметно ниже, чем у мононитрида. 

Последнее в основном обусловлено влия-

нием аморфных слоев, играющих роль 

эффективных стоков радиационных де-

фектов. В случае высоких значений fZrN 

критический флюенс блистерообразова-

ния в многослойных пленках ZrN/Si3N4 

(10 нм/5 нм) и ZrN/Si3N4 (5 нм/2 нм) равен 

51017 см-2 и 61017 см-2 соответственно, 

т.е. не превышает значения, полученного 

для монолитной пленки ZrN (табл. 2). 

Таблица 2. Характеристики эрозии пленок (много-

слойных и ZrN) 

f
ZrN

 

Критический 

флюенс образо-

вания блисте-

ров, см-2 

Диаметр 

блистеров, 

мкм 

Поверхностная 

плотность бли-

стеров, мкм-2 

1 61017 0.75 и 1.35 0.53 

0.71 61017 3 9.410-5 

0.67 51017 7 3.810-3 

0.50 61017 5-6 1.510-4 

0.33 81017 1 3.210-3 

0.29 1.11018 4.5 1.910-5 

Меньшая толщина аморфного слоя (2 

нм) влияет также на формирование бли-

стеров в многослойной пленке ZrN/Si3N4 

(5 нм/2 нм) и приводит к увеличению 

диаметра и плотности блистеров (табл. 2). 

При fZrN = 0.50 критический флюенс бли-

стерообразования также не превышает 

значения, полученного для монолита ZrN 

(табл. 2). Эти данные свидетельствуют о 

недостаточной эффективности аморфных 

слоев при fZrN = 0.50 для повышения ради-

ационной стойкости многослойных пле-

нок. При этом в основном формируются 

вскрывшиеся пузыри диаметром 5-6 мкм. 

Плотность блистеров остается низкой, по-

рядка (1-4)10-4 мкм-2 (табл. 2). 

При fZrN=0.33 критический флюенс 

блистерообразования для многослойных 

пленок ZrN/Si3N4 возрастает до 81017 

см-2. Образуются закрытые блистеры диа-

метром 1 мкм. Дальнейшее снижение fZrN 

до 0.29 обеспечивает получение много-

слойных пленок с высокой радиационной 

стойкостью. Для пленки ZrN/Si3N4 (2 нм/5 

нм) формируются открытые блистеры 

диаметром 4.5 мкм, характеризующиеся 

достаточно низкой плотностью 1.910-5 

мкм-2.  

Как показано на рис. 1, доля площади 

эродированной поверхности уменьшается 

в многослойных пленках ZrN/Si3N4 при 

уменьшении fZrN. Для многослойных пле-

нок ZrN/Si3N4 (10 нм/5 нм) и ZrN/Si3N4 (5 

нм/2 нм) эрозия поверхности быстро уве-

личивается до флюенса 71017 см-2, после 

чего остается постоянной. Однако для 

пленок ZrN/Si3N4 с более низким значени-

ем fZrN эрозия поверхности довольно мала 

и достигает всего 1 % при увеличении 

флюенса облучения до максимального 

значения (рис. 1). 
 

Заключение 

Облучение многослойных пленок 

ZrN/Si3N4 ионами гелия (40 кэВ) при вы-

соком флюенсе (до 1.1×1018 см-2) привело 

к эрозии поверхности (образованию бли-

стеров). Радиационная эрозия поверхно-

сти в нанослоистых системах ZrN/Si3N4 

значительно ниже по сравнению с плен-

ками ZrN. Степень радиационной эрозии 

многослойных пленок сильно зависит от 

соотношения толщин кристаллического и 

аморфного слоев (fZrN). Критический 

флюенс блистерообразования в много-

слойных пленках возрастает при умень-

шении fZrN и минимален при fZrN 0.29. 
 


