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В ВАКУУМЕ 
 

Введение 
Наноматериалы на основе диоксида циркония представляют зна-

чительный интерес для развитя нанотехнологий [1, 2]. Получение ма-
териалов на основе ZrO2 основано на легировании диоксида циркония 
оксидами щелочноземельных или редкоземельных металлов, что поз-
воляет при относительно низких температурах получать высокотем-
пературные формы ZrO2: тетрагональную или кубическую [3]. Соеди-
нения на его основе используют для получения как конструкционных, 
так и функциональных материалов [4]. Высокочастотное лазерное 
воздействие на керамическую распыляемую мишень [5] способно 
обеспечить эффективное получение пленок. Пленки на основе оксида 
циркония ZrO2 используются в качестве буферных покрытий, стойких 
к воздействиям высокой температуры плазмы, и в качестве материала 
твердотельных электролитов. Цель работы состоит в получении и 
комплексном исследовании лазерно-осажденных пленок оксида цир-
кония, легированных оксидом иттрия. 

 
1. Эксперимент и результаты 
 Экспериментальная установка на основе неодимового лазера 

(λ = 1,06 мкм) включала оптическую систему транспортировки лазер-
ного излучения к распыляемой мишени, вакуумную камеру и измери-
тельно-диагностический комплекс. Для получения многоимпульсного 
режима генерации лазера с высокой частотой повторения импульсов 
внутри резонатора был установлен пассивный оптический затвор из 
радиационно-облученного кристаллического фторида лития LiF с  
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F2ˉ-центрами окраски. Частота повторения лазерных импульсов изме-
нялась варьированием уровня накачки лазера и оптической плотности 
затвора; длительность лазерных импульсов на полувысоте составляла 
~ 85 нс. Эффективное осаждение тонких пленок достигалось при 
плотности мощности лазерного излучения q = 100 МВт/см2 и частоте 
повторения импульсов f ~ 20−30 кГц. Пленки осаждались при давле-
нии 2,7 Па. 

Для получения тонких пленок использовались керамические ми-
шени, полученные из порошка оксида циркония высокой чистоты (с 
содержанием основного вещества 99,96 % по массе). В качестве леги-
рующей добавки с концентрацией 5 % по массе применялся порошок 
оксида иттрия. Керамические мишени получались методом статиче-
ского формования с последующим отжигом в воздушной среде при 
температуре 1580оC в течение 2 ч. Топография поверхности образцов 
исследовалась с помощью сканирующего зондового микроскопа 
Solver P47 -Pro (НТ-МДТ, Россия) в полуконтактном режиме. Изме-
рение электрофизических характеристик легированных пленок оксида 
циркония проводилось на автоматизированном измерителе иммитанса 
Е7-20 (Беларусь) при комнатной температуре. Измерение емкостных 
зависимостей проводилось на двух частотах 1 МГц и 100 кГц.   
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Рисунок 1 – Топография поверхности лазерно-осажденной тонкой пленки ок-
сида циркония ZrO2 + 5%Y2O3 на кремнии (а,б ) и на стекле(в,г) 
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Пропускание оптического излучения тонкими пленками в ближ-
нем инфракрасном (ИК) диапазоне спектра измерялось на спектрофо-
тометре Carry 500 Scan. Спектры пропускания в дальней инфракрас-
ной области регистрировались с помощью ИК-Фурье-спектрометра 
NEXUS (Thermo Nicolet) в диапазоне 400−4000 см-1 с разрешением 
2 см-1 после 128 сканов. Микроструктура тонких пленок оксида цир-
кония, легированных оксидом иттрия, на кремниевой подложке КДБ-
12 (100) изучалась по изображениям, полученным с использованием 
атомно-силовой микроскопии, с размером исследуемого поля 
5×5 мкм (рисунок 1, 2).  

Установлено, что средний латеральный размер частиц на кремние-
вой подложке составляет 55,9 нм, высота частиц не превышает 25 нм. 
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Рисунок 2 – Структура поверхности (а – на кремнии, в – на стекле) и профиль  
(б – на кремнии, г – на стекле)  вдоль линии сканирования тонкой пленки  

оксида циркония 
 

Спектр пропускания пленки оксида циркония ZrO2 + 5%Y2O3 на 
кремниевой подложке в видимой и ближней ИК-области приведен на 
рисунок 3.  
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Рисунок 3 – Спектр пропускания 
пленки оксида циркония ZrO2 + 

5%Y2O3 на кремниевой подложке в 
видимой и ближней ИК-области 

Рисунок 4 − Спектр пропускания плен-
ки оксида циркония ZrO2+5%Y2O3 на 
кремниевой подложке в средней ИК-

области 
 
В области спектра от 1 мкм до 2,5 мкм пропускание достигает 

12%, а в средней ИК-области от 3 мкм до 6 мкм составляет 5% (рису-
нок 4).  

Спектр пропускания пленки оксида циркония ZrO2 + 5%Y2O3 на 
стеклянной  подложке в видимой и ближней ИК-области представлен 
на рисунке 5, а в средней ИК-области − на рисунке 6. 
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Рисунок 5 – Спектр пропускания плен-
ки оксида циркония ZrO2 + 5%Y2O3 на 

стеклянной  подложке в видимой и 
ближней ИК-области 

Рисунок 6 − Спектр пропускания плен-
ки оксида циркония ZrO2+5%Y2O3 на 
стеклянной подложке в средней ИК-

области 
 
Вольт-амперные характеристики (ВАХ) и вольт-фарадные харак-

теристики (ВФХ) исследуемой пленки на кремниевой подложке пред-
ставлены на рисунках 7 и 8.  
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Рисунок 7 – Вольт-амперная харак-

теристика легированного оксида 
циркония на кремнии 

Рисунок 8 – Вольт-фарадная характери-
стика структуры легированного оксида 

циркония на кремнии 
 
Анализ ВАХ показал, что механизм протекания тока обусловлен в 

значительной мере строением пленки, в частности наличием нанораз-
мерных частиц, и имеет прыжковый и туннельный характер. На ВАХ 
видны участки с отрицательным дифференциальным сопротивлением 
(рисунок 7), которые воспроизводятся при повторном измерении. 
Наличие таких участков говорит о возможном блокировании прово-
димости, вызванном процессами перезарядки дискретных поверх-
ностных состояний, связанных с наночастицами и нанокристалличе-
скими включениями. Следует также отметить, что в матрице, окру-
жающей нанокристаллические включения, могут существовать до-
полнительные энергетические состояния, связанные с отдельными 
наночастицми. не входящими в нанокристаллические включения. 
Наличие в диэлектрическом слое наночастиц, поверхностные состоя-
ния границы раздела могут способствовать возникновению гистере-
зисных эффектов.  

Оксид циркония ZrO2 – это диэлектрик с высокой диэлектриче-
ской проницаемостью (k ≈23). ВФХ должна иметь характерный вид 
как для МОП-структур, но наличие дискретных состояний, связанных 
с морфологией пленки, проявляется на ВФХ в виде множественных 
максимумов и гистерезиса. Это говорит о том, что дискретные состо-
яния имеют широкий энергетический спектр. 
 

Вывод 
Методами высокочастотного импульсного лазерного осаждения 

получены и исследованы пленки оксида циркония на кремниевой 
подложке, легированные оксидом иттрия с массовой долей 5%. Полу-
ченные пленки характеризуются зернистой структурой со средним 
латеральным размером отдельных частиц 56 нм и высотой 25 нм. На 
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поверхности пленок обнаружены кратеры, глубина которых составля-
ет 50 нм, а ширина достигает 2 мкм. Пропускание пленок оксида цир-
кония на кремниевой подложке достигает 12% в области спектра от 
1 мкм до 2,5 мкм, а в области от 3 мкм до 6 мкм составляет 5%. 
Вольт-амперные и вольт-фарадные характеристики пленок оксида 
циркония характеризуются нелинейностью, включающей гистерезис.  
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Введение 
Стеклопакеты представляют собой герметичные изделия, состоя-

щие из нескольких листов стекла, собранных и герметизированных в 
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