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ANALIZA STRUKTURY CIENKICH WARSTW STOPÓW Pe-Cr 
METODĄ POMIARU WIELKOŚCI ELEKTRYCZNYCH

Streszczenie. Pomierzono w cienkich warstwach stopów Pe-Cr o różnych 
składach procentowych takie wielkości elektryczne jak; rezystancje war
stwy kwadratowej RD, siłę termoelektryczną STE, normalny i spontanicz
ny współczynnik Halla RQ i Rg. Porównano pomierzone wielkości elektrycz
ne z wynikami hadań rentgenograficznych. Określono przydatność pomia
rów niektórych wielkości elektrycznych do oceny badanego stopu.

Wstęp

Cienkie warstwy metali i ich stopów, tak jak wszystkie cienkie warstwy 
charakteryzują odmienne od materiału litego własności fizyczne. Wynika te 
zarówno z wpływu grubości na te własności, jak i z tego,że struktura cien
kiej warstwy jest odmienna od struktury wyjściowego materiału litego. Moż
na tym samym przypuszczać, że drogą pomiaru pewnych wielkości elektrycz
nych i porównania tych pomiarów z badaniami rentgenograficznymi 1 rentge— 
nospektrometrycznymi, otrzymamy prostą i szybką metodę oceny struktury, a 
często i fazy oraz składu procentowego stopu.

Dla uzasadnienia tej sugestii wybrano do badań stop Pe-Cr, który cha
rakteryzuje się tym, że jest to trwały i prosty roztwór substytucyjny ̂któ
ry przy zawartości chromu w żelazie od 43% - 50% występuje w postaci fa
zy 0 . Jest to faza niemagnetyczna o strukturze tetragonalnej komórek ele- 
mentamych, podczas gdy dla pozostałych zawartości chromu w żelazie(,Pe—Cr 
występuje w postaci K P e  o regularnej przestrzennie centrowanej struktu
rze komórek elementarnych [9] .

Opis teoretyczny

Powierzchnie ograniczające warstwę od strony grubości powodują powsta
nie dodatkowych rozproszeń nośników. Efekty związane z dodatkowymi rozpro
szeniami na powierzchniach ograniczających warstwę noszą nazwę klasycz
nych efektów wymiarowych lub efektów skróconej średniej drogi swobodnej. 
Ten efekt można wykazać rozwiązując równanie transportu Boltzmanna dla 
cienkiej- warstwy o strukturze Jednorodnej. Wraz ze zmianą grubości war-
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stwy zmienia się również struktura pasmowa warstw, co wpływa na zmianę 
gęstości obsadzenia stanów izoenergetycznych, nośników,przy czym ten efekt 
uwidacznia się szczególnie dla małych grubości [i]. Efekty związane ze 
zmianą struktury pasmowej zależą od tego jak długość fal de Broglie’a noś
ników jest porównywalna z grubością warstwy i noszą one nazwę kwantowych
efektów wymiarowych.

Rozpatrzmy najpierw efekt skrócenia średniej drogi swobodnej. Po roz
wiązaniu równania transportu Boltzmanna dla warstwy o dużych wymiarach w 
kierunku prostopadłym do grubości, otrzymamy następujące wyrażenie na 
czynnik stanowiący o zaburzeniu funkcji rozkładu

fr= n ^ | A ( L ) [ c ( p ,  £) + D(p, £)] - B(£)[c(p, £) - D(p, ^j]J, (1)

gdzie
p - parametr zwierdiadlanego odbicia nośników od powierzchni war

stwy,
1 - grubość warstwy,
b' = Ty _ skrócona średnia droga swobodna nośników w danej warstwie.Z

Lr
A(£) = eT (cosb, ^r+ bsinb, - 1 

L
B(^) = e^bcosb, - sinb, £,) - b

T T n^ ^ T'L 1 - 3p Oh T  cosb, j r +  e C(p, r ) =   — j
1 — 4p oh cosb, + p^ e ^

L. P sh T  Blnb* V(P, ----------------------------
1 — 4p ch cosb, + p^ e ^

e - ładunek elementarny, 
f - ozas relaksacji,
Bz - indukcja przyłożonego kierunku grubości pola magnetycznego, 
m* - masa efektywna nośników w kierunku dużych wymiarów warstwy.
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Czynnik fr należy uwzględnić rozwiązując równanie na rezystancje war
stwy kwadratowej. Rezystancja warstwy kwadratowej jest tą wielkością, fctS- 
rą przeważnie mierzymy w cienkich, warstwach, przy czym pomiaru d*acoHJłJ«

Rozpatrując wpływ na własności elektryczne kwantowych efaktów wymiaro
wych, porównujemy grubość warstwy z długością fal de Broglle*a.Jeżeli giw 
bość warstwy jest porównywalna lub nieco większa od długości Tal de JSro—

bość warstwy jest bardzo duża w porównaniu z długością fal de Brogiie’», 
wtedy przyjmujemy, że gęstość obsadzenia stanów jest w cienkiej warstwie

w szyn przypadku spotykamy sie wiec z nakładaniem sie na siebie zależności 
od grubości dwu czynników, a mianowicie skrócenie średniej drogi sraroteó- 
nej i zmiany gęstości obsadzenia stanów. W drugim przypadku wystąpi jody
nie zależność zaburzenia funkcji rozkładu od grubości.

Rozpatrzmy przypadek ogólniejszy. Otrzymamy wtedy następująca równanie 
na rezystancje warstwy kwadratowej i normalny współczynnik Halla:

gdzie
6X - nateżenie pola elektrycznego przyłożonego w kierunku prąda płyną

cego przez warstwę,
6y - nateżenie pola Halika.

sie na ogół pod nieobecność pola magnetycznego Ten aaa ossysmik na
leży uwzględnić rozwiązując równanie na współczynnik Halla [i], {*J-

glie’a, wtedy gęstość obsadzenia stanów zależy od grubości [5]- Sdy g w -

taka sama jak w materiale litym

Í2)

gdzie
K - WBpółczynnlk wymiarowy,

2p ch £r- (1+p2)

£(F) - całka Diraca dla olenkiej warstwy, gdzie

o

C3I
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Zgodnie z teorią spontanicznego efektu Halla zależność oporności Hall’a od 
indukcji przyłożonego pola magnetycznego można przedstawić równaniem

gdzie
H - namagnesowanie

Spontaniczny współczynnik Halla "Rs" Jest związany z rezystancją właściwą 
warstwy następującym równaniem

Rs = ag + bg2, (5)

przy czym w przypadku dwuskładnikowych, stopów i cienkich warstw a »  b [7] 
Z równań (2), (3), (5), można wysunąć taki wniosek, że pomiary rezy

stancji na kwadrat i spontanicznego współczynnika Hall’a powinny rejestro
wać głównie zależność tych dwóch wielkości od grubości, natomiast słabo 
powinny zależeć od składu procentowego, ponieważ rj (F) występują- w tych 
wzorach Jest znikome w porównaniu z czynnikiem fr zależnym od r proszeń 
na ścianach ograniczających warstwę. Wyjątek powinny tu stanowić próbki o 
niewyraźnej teksturze bowiem w nich zaznaczy się dodatkowy wpływ rozpro
szeń na nieuporządkowanie ułożonych w warstwie polikryeztałach. Rezystan
cje i spontaniczny współczynnik Halla dla tych warstw będą na ogół wię
ksze, albowiem zgodnie z regułą Mathiessena doc zi Jeszcze dodatkowy 
czynnik rozpraszający w postaci nieuporządkowanych krystalitów,

Z' teorii siły termoelektrycznej wynika, że przy pomiarach metodą kom
pensacyjną znika wpływ grubości na zaburzenia funkcji rozkładu, a pozosta
je jedynie wpływ grubości aa gęstość osadzenia stanów ĵjj, [2], [5]. Zależ
ność tę podaje następujące równanie!

«- 4  4* hP*»]w . w

gdzie
k - stała Boltzmanrs,
T - temperatura,

- siła termoelektryczna.
Dla dużych grubości w porównaniu z długością fal de Broglie*a siła termo
elektryczna powinna, dla danej struktury warstwy, niezależeć od grubości 
a jedynie powinna zależeć od tekstury badanych próbek. Ta zależność od

§xy
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tekstury warstwy wynika stąd, że funkcja p(E) zależy od powierzchni ?er- 
miego, która związana jest ze strukturą ciała. Dla grubości porównywal
nych z długością fal de Broglie’a nośników należy się spodziewać zmian 
siły termoelektrycznej ze zmianą grubości warstwy, w takim zakresie w ja
kim p(F) zależy od grubości warstwy ¡2 str. 232, 233].

Z teorii normalnego współczynnika Hall’a wynika, że pomimo iż jego zmia
ny zależą od rozproszeń funkcji rozkładu, to jest on również bardzo wraż
liwy na deformacją powierzchni Fermiego. Można wysnuć stąd wniosek, że 
normalny współczynnik Hall’a powinien rejestrować zarówno zmiany grubości 
jak i zmiany struktury w cienkich warstwach [8] .

Na podstawie przedstawionej teorii można stwierdzić, że mierząc takie 
wielkości elektryczne jak rezystancja warstwy kwadratowej, siła termoelek
tryczna, normalny i spontaniczny współczynnik Hall’a można na podstawie 
przeprowadzonych badań oceniać teksturę, strukturę i fazę badanych stepów 
Dla dokładnej analizy pierwotnie należy porównać wyniki pomiarów wielko
ści elektrycznych z analizą strukturalną i rentgenospektrometryczną tych 
samych warstw.

Doświadczenie

Badaniom poddano próbki cienkich warstw stopów Fe-Cr o grubościach od 
100 8 - 2000 8 i o zawartości chromu w żelazie 10%, 20%, 30%, 40%, 50%.
Cienkie warstwy nakładano na podłoża szklane ze szkła BK-7 w napylarce
NA 501^ \  w próżni 10-^ Tr, drogą gwałtownego odparowywania stopów z dru
tów wolframowych. Stopy Fe-Cr przygotowano w Instytucie Metalurgii Żelaza 
w Gliwicach a ich czystość wynosiła 0,999. Podłoża szklane po odpowiednia 
wyczyszczeniu wygrzewano w napylarce do temperatury 350 C przed nałoże
niem warstw i w takiej temperaturze warstwy nakładano. Odparowywano różne 
ilości mas stopów w celu otrzymania wBrstw o różnych grubościach. Po na
łożeniu warstw podłoża chłodzono pod próżnią do temperatury pokojowej. Po
wyjęciu próbek mierzono na nich:
a) rezystancje kwadratową RD,
b) siłą termoelektryczną STE,
c) napięcie Hall’a,
d) współczynnik temperaturowy rezystancji TWR,
e) skład chemiczny metodą analizy rentgenospektrometrycznej,
f) kąty ugięcia na krystalitach metodą analizy dyfrakcyjnej,
g) grubość metodą optyczną Tolansky'ego [li],
h) grubość metodą rentgenowską - zliczeń impulsów.

Wszystkie pomiary wykonywano na tych samych warstwach. Wyniki pomiarów 
przedstawia tablica 1. Tablica ta przedstawia średnie wartości zmierzo
nych wielkości. Dla warstw o grubościach około 300 8 nie można było akwtó- 
lić ich tekstury metodą rentgenograficzną, ze względu na zbyt małe grubo
ści tych warstw.
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Wnioski

Ha podstawie wyników pomiarów wielkości elektrycznych przedstawionych 
w tablicy 1 można stwierdzić, że sugestie przedstawione w części teore
tycznej oraz w pracy [i] znajdują potwierdzenie w wynikach eksperymental
nych. Takie wielkości elektryczne Jak rezystancja warstwy kwadratowej Ra 
i spontaniczny współczynnik Halla Rs zależą bardzo silnie od grubości 
warstwy, natomiast słabiej zależą od tekstury. Takie wielkości Jak siła 
termoelektryczna STE, współczynnik temperaturowy rezystancji TWR i normal
ny współczynnik Halla RQ, wyraźnie zmieniają się ze zmianą tekstury pod
czas gdy Słabo zmieniają się ze zmianą grubości warstwy. Tym samym kom
pleksowe badania wielkości elektrycznych w cienkich warstwach dwuskładni
kowych stopów krystalizujących w różnych fazach zależnych od składu pro
centowego składników tych stopów, dają wystarczającą ilość informacji o 
strukturze, teksturze, fazie, a pośrednio i składzie procentowym badanych 
warstw i mogą zastąpić często żmudne badania rentgenograficzne i rentgeno- 
spektrometryczne.
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AHAJBi3 OTPyKTyPLI TOHKLX IMEHOK CIM A 30B Fe-Cr 
wiEToaOM ]A3MEPEHhn SHEKTPkhECKhX BEJIHUiiH

P e  s  jo  m  e

E 3M e p e H H  b  t o h k h x  r u i e H K a x  c r u ia B O B  Pe-Cr c  p a 3HbiM n p o i j e H T H t i M  c o c i a B O M  

s x e K T p n y e O K H e  B e J iK V H H b i ,  K a K  n o B e p x H o c T H o e  c o n p o T H B J i e H K e  RQ, 1 t e p M o  — 3SC, 
H o p M a J ib H t i i i  m c n o H T a H K b i i i  k o 3$ $ H i ; n e H T  X o J i J i a  R q  h  R g .  C o f l o c T a B J i e H b i  H S M e p e H -  

H u e  a j i e K T p H u e c K i i e  B e J iH 'iM H b i c  p e 3y J i b T a T a M K  p e H T r e H o r p a $ n ' i e c K H X  n c c j i e j O B a -

HHM  „

O n p e j j e j i e H a  n p H r o j H o c T b  H e K O T o p H X  M3M e p e H H H  3J i e K T p n v e c K K X  B e m V H H  .u J ia  o n e i i -  

k h  K e c n e x y e M o r o  o n j i a B a .

ANALYSIS OP THIN FILMS Pe-Cr ALLOYS STRUCTURE BY MEANS 
OP ELECTRICAL QUANTITIES MEASUREMENT

S u m m a r y

In thin films Pe-Cr alloys with different constituents percentage such 
electrical quantities like square resistance Ra, thermoelectric STE force 
normal and spontaneous Hall's coefficient RQ and Rg have teen measured.

The measured electrical quantities have been compared with the X- ray 
investigation results. Usability of some electrical quantities measurement 
to the evaluation of the examined alloy has been determined.


