Исследование фазового состава нанокомпозитных плёнок Cu-Si, полученных ионно-лучевым распылением
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Система Cu-Si является перспективной для использования в качестве материала анода в литий-ионных аккумуляторах поскольку Si обладает большей теоретической ёмкостью, чем используемый на данный момент графит, а встраивание наноточек Cu в матрицу Si показало улучшение циклических характеристик аккумуляторных батарей. Кроме того, фаза Cu3Si включенная в матрицу нанопроволоки Si улучшает свойства переноса электронов. [1,2] Однако получение таких нанокомпозитов подразумевает использование высокоэнергетических методов, таких как магнетронное напыление, ионно-лучевое распыление и т.д. При этом в композитном слое могут происходить сложные межфазные взаимодействия с формированием метастабильных фаз. [3] Поэтому исследования фазового состава и электрических свойств нанокомпозитов Cu-Si важны и актуальны.
Нанокомпозитные пленки Cu-Si (толщиной 300 нм) с различным содержание Cu (от 24% до 63%) были получены с помощью ионно-лучевого распыления составной мишени на подложки Si (100) в вакууме при давлении 1*10-5 torr. Рентгенофазовый анализ проводился на дифрактометре PANalytical Empyrean B.V., элементный состав исследовался на РЭМ JEOL JSM-6380LV с системой микроанализа INCA 250, электронное строение валентной зоны пленок Cu-Si анализировалось по ультрамягким рентгеновским эмиссионным Si L2,3-спектрам на рентгеновском спектрометре-монохроматоре РСМ-500 [4] при энергии первичных электронов 1kV и 3kV, что соответствует глубинам анализа 10 и 60 нм соответственно. 
Результаты рентгенодифрактометрических исследований показывают, что в плёнке с содержанием Cu – 24 вес. % наблюдаются только низкоинтенсивные дифракционные рефлексы характерные для фазы Cu5Si, а кремний является рентгенаморфным. С увеличением содержания меди до 63 вес. % на дифрактограмме появляются более интенсивные дифракционные линии при значении угла 2ϴ ≈ 44.66°, соответствующие фазе Cu3Si, при это рефлексы от фазы Cu5Si исчезают, а кремний также остается рентгенаморфным.
В тоже время, результаты фазового анализа плёнок Cu-Si по рентгеновским эмиссионным Si L2,3- спектрам показывают, что в плёнке с содержанием меди в 24% по всей видимости формируется фаза аморфного кремния (a-Si) так как спектр данной плёнки по форме идентичен спектру аморфного кремния, которому характерен широкий максимум интенсивности в области энергий
92 эВ и высокая плотность состояний вблизи потолка валентной зоны. С ростом содержания меди до 63% происходит заметная перестройка спектра (рис. 1). В спектре данного образца наблюдаются два максимума интенсивности в области 89,5 эВ (max. А на рис. 1) и 95 эВ (max. B на рис. 1). Наличие максимума A характерно для силицидов металлов, а наличие максимума B свидетельствует о наличие в пленке фазы оксида кремния. Таким образом по данным УМРЭС спектроскопии рост содержания меди в плёнке приводит к формированию силицидов и окислению кремния. 
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Рис. 1 Рентгеновские эмиссионные Si L2,3-спектры нанокомпозитных пленок Cu-Si с содержанием меди 24 и 63%, а также эталона аморфного кремния (a-Si).
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