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ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ 

Актуальность работы. В таких системах, как установки управляе
мого термоядерного синтеза, имитаторы космоса, установки физики 
твердого тела, системы мшфоэлекгроники, ускорительно-
накопительные комплексы, для создания и поддержания сверхвысокого 
безмасляного ъза^уума используются криосорбенты. Свойства сорбен
тов будут определять откачные характеристики 1фиовакуу1»гаой систе
мы, обеспечивающей проведение технологического процесса. 

В установках управляемого термоядерного синтеза применяются 
три основных вида сорбентов: активированные угли, геттеры и криос-
лои легкоконденсируемых газов. 

Активированный уголь считается одним из лучших сорбентов. Он 
используется в системе первичной откачки ИТЭР. В процессе эксплуа
тации на слой криосорбента действуют различные деструктивные фак
торы, такие, например, как циклическое термомеханическое воздейст
вие в режимах откачка - регенерация (типичное для криосорбционных 
насосов), возможно также существование специфического деструктив
ного влияния Го, которое связано с р-облучением сорбента и накопле
нием в нем радиогенного ^Не. В связи с жесткими требованиями к ре
сурсу 1фиосорбционнных панелей и стабильности - их вакуумно-
физических характеристик, большое значение имеет изучение влияния 
этих воздействий на свойства криосорбентов из активированного угля, 
в том числе на структуру его поверхности. Помимо активированного 
угля в вакуумной системе ИТЭР используются также нераспыляемые 
геттеры для откачки Яг. 

Альтернативным видом сорбентов в области термоядерного синте
за являются криослои десублимированных газов. Сорбпионные харак
теристики криослоев в значительной мере зависят от условий форми
рования. Таким образом, для получения сорбентов, обладающих наи
лучшими сорбционными характеристиками, необходимо уметь пред
сказывать форму поверхности и изменение ее в зависимости от условий 
осаждения криослоев. 

Сорбенты являются объектами со сложной структурой поверхно
сти, данные о которой приходится получать по косвенным данным - из 
экспериментов по сорбции. Однако проведение таких экспериментов 
сложная, энергоемкая и дорогостоящая задача. В связи с чем, в опреде
ленных случаях (например, для оценки действия эксплуатационных 
факторов) возможным путем упрощения решения задачи является изу
чение свойств сорбентов по состоянию внешней поверхности, данные о 
которой можно получать методами мшфоскопии. Эгогвавжю-тявге^ • ^^ . 
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нимо для твердых сорбентов, таких как активированный уголь и нерас-
пыляемые геттеры, однако не подходит для криослоев, поскольку низ
кая температура (около 4 К) криоповерхности, совместно с малой тол
щиной и хрупкостью криослоя, делает подобную задачу крайне слож
ной в реализации. В связи с чем, актуальным является проведение мо
делирования возможной структуры криослоев с помощью метода 
пробной частицы Монте-Карло для анализа влияния на криослой раз
личных условий осаждения, таких как тип источника, структура под
ложки и т.д. 

Определение влияния на вид поверхности условий осаждения тре
буется не только при анализе структуры криослоев. Схожие задачи су
ществуют также в области вакуумного нанесения покрытий. При этом 
изучение структуры поверхности необходимо при рещении самых раз
личных проблем, таких, например, как улучшение рабочих характери
стик полимерных трековых мембран, создание наноуглеродных пленок 
на полимерных подложках, обладающих заданными свойствами (элек
трофизическими и бактерицидными), диагностика работы серийно вы
пускаемого оборудования по нанесению тонкопленочных покрытий. 
При этом помимо определения вида поверхности, требуется количест
венная ее характеристика. Параметров для описания топографии по
верхности имеется достаточно много, проводить сопоставление раз
личных поверхностей по всем ним неудобно. 

Цель работы. С учетом выщеперечисленных проблем, требующих 
рещения и характеризующих актуальность работы, можно определить 
ее цели: 

1. проведение анализа микроструктуры поверхности материалов 
криогенной и вакуумной техники (криосорбентов, тонкопленочных 
покрытий, трековых мембран) для ее описания и определения влияния 
на микрорельеф факторов различного рода, таких как; 

- условия формирования поверхности (криослой Аг и Nj, нераспы-
ляемые геттеры, полимерные трековые мембраны, наноуглеродные 
пленки на полимерных подложках, покрытия Al и Ti, полученные на 
установках УВН-4М и УВН-4ЭД); 

- воздействие эксплуатационных факторов (активированный 
уголь); 

2. выработка на примере криосорбентов (криослой Аг и N2, акти
вированный уголь типа Chemviron, нераспьшяемые геттеры на основе 
Ti), полимерных трековых мембран (толщиной 23 мкм и 3 мкм и ис
ходным размером пор 0,2 и 1,8 мкм, модифицированных покрытиями 
Al и Si), углеродных пленок (толщиной от 100 до 1200 А, нанесенных 
на полиэтилентерефталат и тетрафторэтилен) и покрытий Al и Ti на 

Я' V >' 



стекле (полученных на установках УВН-4М и УВН-4ЭД) подходов к 
сопоставлению поверхностей материалов криогенной и вакуумной тех
ники в случае их модификации, а также выработка рекомендаций (и 
методик) по определению отдельных их характеристик (для криослоев). 

Научная новизна. На основе фрактального анализа поверхностей, 
различающихся по различным параметрам (марке, материалу, методу и 
режиму создания рельефа поверхности, воздействию в процессе экс
плуатации), была показана применимость фрактальной размерности 
для диагностики изменений, произошедших в структуре поверхности в 
результате инженерии (модификации с целью придания ей заданных 
свойств) или же в процессе эксплуатации. 

На основе комплексного анализа топографии поверхности образцов 
активированного угля, подвергнутого различным воздействиям (экспо
зиции в Ti, D2, термоциклированию, прогреванию при откачке), прове
денного в диапазоне размеров от 80 нм до 100 мкм, было показано, что 
данным методом влияние деструктивных факторов на активированный 
уголь не обнаружено. 

Впервые была проанализирована применимость 7 основных урав
нений изотерм адсорбции к процессу сорбции *Не на криослоях Аг и Л'2 
и обоснован выбор уравнений Дубинина-Радушкевича-Каганера и тео
рии объемного заполнения микропор при п=1, как наилучших для дан
ных сорбентов. 

Разработан алгоритм на базе метода статистических испытаний 
пробной частицы, позволяющий моделировать структуру криослоев и 
определять характер изменения их основных характеристик (плотно
сти, удельной поверхности, размеров кристаллитов) в зависимости от 
толщины криослоя для разных условий осаждения. 

Для полимерных трековых мембран на основе данных микроскопи
ческого исследования образцов с размерами пор 0,2 и 1,8 мкм и толщи
ной 23 и 3 мкм соответственно, была показана возможность инженерии 
поверхности нанесением тонкопленочных покрытий на основе SiviAl. 

На основе микроскопического анализа поверхности углеродных 
пленок (толщиной от 100 до 1200 А), нанесенных на полиэтилентереф-
талат и политетрафторэтилен, а также исходных подложек, подвергну
тых различной обработке, была показана возможность наноструктури-
рования поверхности и получения полимеров с заданными рельефными 
характеристиками поверхности. 

Исследование поверхности тонкопленочных покрытий, получен
ных с помощью установок УВН-4М и УВН-4ЭД, показало возможность 
применения методов сканирующей зондовой микроскопии для диагно
стики режимов работы промышленного оборудования. 



Практическая ценность. Изучение структуры поверхности акти
вированного угля, подвергнутого экспозиции в 7*2, проводилось рамках 
международной программы НИОКР в поддержку проекта ИТЭР. Полу
ченные выводы об отсутствии значительных изменений в микрострук
туре поверхности активированных углей после экспозиции в Ti и тер-
моциклирования являются положительным результатом с точки зрения 
использования данного рода сорбентов. 

Результаты работы по анализу топофафии поверхности полимер
ных трековых мембран после их модификации тонкопленочными по
крытиями предполагается использовать для улучшения характеристик 
трековых мембран, производимых ЛЯР им. Г.Н. Флерова (ОИЯИ). 

Данные о характере микрорельефа поверхности углеродных пленок 
на полимерных подложках, полученных при различных условиях, 
предполагается использовать при разработке материалов, обладающих 
заданными электрофизическими свойствами и бактерицидностью, и 
создании на их основе изделий с улучшенными характеристиками для 
использования в технологиях РЭС и медико-биологических областях. 

Рекомендации по применению уравнения Дубинина-Радушкевича-
Каганера для случая адсорбции *Не на криослоях Аг и Л'г могут быть 
полезны инженерам-проектировщикам криосорбционных насосов. 

Полученные в работе результаты используются в учебном процессе 
в Московском энергетическом институте (техническом университете) в 
курсах «Криовакуумная техника», «Расчет сложных вакуумных сис
тем», «Основы нанотехнологии». 

Автор защищает 
- Результаты микроскопического исследования (в диапазоне от 

0,1 мкм до 100 мкм) поверхности: активированного угля после различ
ного рода воздействия (экспозиции в Гг. Di, термоциклирования, про
гревания при откачке); трековых мембран, подвергнутых модификации 
тонкопленочными покрытиями; углеродных пленок на полимерных 
подложках, полученных при различных условиях; 

- Применимость фрактальной размерности для диагностики изме
нений, произошедших в структуре поверхности в результате инжене
рии или же в процессе эксплуатации; 

- Для сорбции ''Яе на криослоях аргона и азота в диапазоне темпе
ратур и давлений наилучшим для использованрм является уравнение 
Дубинина-Радушкевича-Каганера. 

- Компьютерную модель роста фрактальных структур, примени
тельно к криослоям, для определения характера изменения основных 
параметров криослоев в зависимости от толщины покрытия. 



Достоверность полученных результатов. Достоверность полу
ченных результатов обеспечивалась применением аттестованных изме
рительных средств, апробированных методик измерения и расчетов, 
хорошей повторяемостью полученных результатов сканирования по-^ 
верхности материалов и сравнением с данными, полученными разными 
методами. 

Апробация работы. Основные положения и результаты работы 
доложены на VI, VII, VIII, IX научно-технических конференциях. «Ва
куумная наука и техника» (Гурзуф, 1999 г, и Судак 2000, 2001, 2002, 
2003 Г.Г.), VIII и IX Международных студенческих школах-семинарах 
«Новые информационные технологии» (Судак, 1999 и 2000 г.г.), VII, 
VIII и IX Международных научно-технических конференциях студен
тов и аспирантов «Радиоэлектроника, электротехника и энергетика» 
(Москва, 2001, 2002, 2003 г.г.), 20-м и 23-м заседаниях научно^ 
технического семинара «Электровакуумная техника и технология» 
(Москва, 2002 и 2003 г.г.), 7-й Международной конференции" по инже
нерным проблемам термоядерных реакторов (С.-Петербург, 2002), 
XXVII и XXIX Международных молодежных научных конференциях 
«Гагаринские чтения» (Москва, 2001 и 2003 г.г.), 5-й Международной 
конференции и выставке «Цифровая обработка сигналов и ее примене
ние» (Москва, 2003 г.), V и VI Международных симпозиумах «Вакуум
ные технологии и оборудование» (Харьков, 2002 и 2003 г.г.), Междуна
родном научно-практическом симпозиуме «Функциональные покрытия 
на стеклах» (Харьков, 2003 г.), XI Международной научно-технический 
конференции «Высокие технологии в промышленности России» (Мо
сква, 2003 г.г). 

Публикации. По теме диссертации имеется 32 печатных работы, в 
том числе 15 статей и материалов в трудах конференций, 17 тезисов 
докладов. 

Структура и объем работы. Диссертация состоит из введения, 5 
глав и заключения и имеет объем 244 стр., включая 118 рисунков и 43 
таблицы. Библиография включает 141 наименование. 

СОДЕРЖАНИЕ РАБОТЫ 

Во введении обосновывается актуальность выбранной темы дис
сертационной работы, определены цели и поставлены задачи. Показана 
научная новизна и практическая значимость работы. Сформулированы 
основные научные положения, выносимые на защиту. 

В первой главе рассматриваются современные методы определе
ния микроструктуры поверхности твердого тела и дальнейшего ее опи-
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сания. В настоящее время насчитываются десятки методов микроско
пического исследования поверхности твердых тел. Поскольку необхо
димым является количественное описание структуры поверхности объ
ектов, то подробно рассмотрены сканирующие зондовые микроскопы, 
которые позволяют получать трехмерные изображения поверхности. 
Для описания топографии поверхности, на данный момент, испбльзу-
ются более 20 параметров (по ISO 4287/1, ANSIBA6A, DINAHS и т.д.). 
Подробно рассмотрены метрические параметры (амплитудные, функ
циональные и пространственные), а также методы определения фрак
тальной размерности. Исходя из целей исследования, были выбраны 
методы исследования: 

- сканирующая зондовая микроскопия; 
- фрактальный анализ; 
- обработка экспериментальных данных и метод Монте-Карло для 

моделирования структуры криослоев (рассматриваются в главе 3). 
Во ВТОРОЙ главе описываются сканирующие зондовые микроско

пы (АСМ и СТМ), примененные для определения микроструктуры по
верхности материалов криогенной и вакуумной техники (активирован-
ньк углей, геттеров, трековых мембран и тонких пленок): 

7MY-2100 <.<Accurexf> (пр. компании «TopoMetrix», США); 
- СММ-2000 (пр. ЗАО «КПД», г. Зеленоград); 
- «ФемтоСкан» (пр. «Центр перспективных технологий», МГУ); 
- нанотехнологическая установка «Луч-2» (институт нанотехно-

логий Международного фонда конверсии). 
Данные микроскопы позволяют проводить исследования топогра

фии поверхности в диапазоне размеров от 100 до 0,05 мкм с разреше
нием от 200 до 1000 точек (по .А'и Y). Достоверность результатов ска
нирования обеспечивается применением стандартных зондов, наличием 
сертификатов соответствия на микроскопы, тестированием на стан
дартных образцах, хорошей повторяемостью рельефа поверхности при 
сканировании, а также сравнением с данными, получаемыми на раз
личном оборудовании (например, с помощью СЗМ и РЭМ). 

В третьей главе на основе экспериментальных данных и с помо
щью методов моделирования рассматривается структура криослоев Аг 
и Ni, применяемых для откачки ^Не, ^Не. Основной метод получения 
информации о структуре поверхности всех пористых сорбентов - обра
ботка экспериментальных данных по сорбции. По ним, с помощью 
уравнений изотерм сорбции, оценивают сорбционные характеристики 
сорбентов. Уравнения изотерм сорбции используют также для оценки 
максимального количества газа, которое может поглотить данный сор-



бент в тех или иных условиях. Теорий сорбции существует много, и 
каждая из них содержит свои допущения и потому справедлива только 
для определенных веществ и в определенной области изменения пара
метров, из-за чего при выборе уравнения сорбции возникает вопрос об 
обоснованности его применения. 

В связи с этим, для большого набора экспериментальных данных 
по криосорбции "Яе на криослоях Аг и N2, полученных на кафедре НТ 
МЭИ, проводился анализ основных применяемых уравнений изотерм 
сорбции для определения уравнения, наилучшего для использования. 
Рассматривались уравнения: Генри, Фрейндлиха, Ленгмюра, полимоле
кулярной адсорбции БЭТ, теория Поляни, теория объемного заполне
ния микропор (ТОЗМ), уравнение Дубйнина-РадуЩкевича-Каганера 
(ДРК). Области изменения параметров в использованных эксперимен
тах по криосорбции *Не на Аг следующие: СЧ),1-т-9,04 % (определялось 
как отношение числа частиц адсорбата к числу частиц адсорбента); 
/j=8,87-10""-f0,12 Па; Г=2,857-^4,2 К,- е=6-10^'ч-3,75-10^Частиц/м^; для 
адсорбции на Л ,̂: C=0,025-f2,5 %; />=3-10:"'ч-4Па; Г=2,5+4,2 К, 
е=1,125-10^Чб-10^''частиц/м^. В результате обработки эксперименталь
ных данных находились константы анализируемьтх уравнений, оцени
валась погрешность аппроксимации. 

Проведенный анализ показал, что применение для расчетов урав
нений Ленгмюра, БЭТ, а также теории Поляни будет давать большую 
погрешность (более 30 %), поскольку первые два дают вид изотерм, 
качественно отличающийся от экспериментального, а теория Поляни не 
дает изменения наклона изотерм при изменении Температуры, которое 
наблюдается в эксперименте. Что касается уравнения Фрейндлиха, то 
оно неплохо описывает экспериментальные данные (погрешность ап
проксимации от 3,9 до 30 % максимум для Ni и от 1,6 до 48,7 % макси
мум для Аг, для большинства изотерм погрешность около 10%). По
грешность аппроксимации здесь в основном обусловлена округлением 
константы п до целого числа. Самая большая погрешность соответству
ет случаям, когда и=2ч-4. Для всех изотерм п>1, что говорит о неприме
нимости уравнения Генри в данной области изменения параметров, т.к. 
уравнение Фрейндлиха переходит в уравнение Генри при и=1. 

Уравнение ДРК по сравнению с уравнением Фрейндлиха лучше 
описывает экспериментальные данные (погрешность аппроксимации 
колеблется для N2 от 2,7 до 10,5 % и для Аг от 1,4 до 30,2 % максимум, 
а в основном она составляет 5-10 %). Кроме того, данное уравнение 
позволяет определить емкость монослоя Оо, зная которую можно оце
нить удельную площадь поверхности сорбента F [м^/г] и размеры кри-
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сталлитов д. Полученные размеры кристаллитов и значения удельной 
площади поверхности в зависимости от толщины покрытия приведены 
на рис. 1. Как можно видеть, с увеличением толщины 1фиослоя размер 
кристаллитов увеличивается, а удельная поверхность уменьшается, т. е. 
сорбционные характеристики ухудшаются. 

. 1000- 1000 

10 

1 

у = 8Е+15х-°'"" 
R' = 0,8448 

у = 8Е+15х-°'"" 
R' = 0,8448 

lAaiOT 1 
! ■ аргон 1 

н. 
' ^ ^ ■ » 

у = ЗЕ+Юх-"^"' 
R' = 0,9456 

1,Е+21 1,Е+23 1,Е+26 
Толщина криослоя. частиц/м' Толщина крмослоя, частиц/м^ 

Рис. 1. Характеристики криослоев аргона и азота различной толщины 

По сравнению с уравнением ДРК, ТОЗМ при л=1 дает улучшение 
максимум на 4 %, т.е. незначительное, а в некоторых случаях она даже 
хуже. Константы уравнения (предельная адсорбционная способность UQ 
и характеристическая энергия £ ) с увеличением толщины покрытия 
уменьшаются. Увеличение константы Е при уменьшении толщины 
криослоя говорит об уменьшении размеров пор, так как между разме
ром пор и характеристической энергией Е существует строгая зависи
мость: чем мельче поры в адсорбенте, тем больше значение Е. 

Поскольку экспериментальное изучение адсорбционных кривых 
позволяет определять средние характеристики криослоя, с помощью 
которых можно сравнивать различные сорбенты, но не позволяет полу
чить внутреннюю структуру криослоя, то в связи с этим проводилось 
моделирование роста криослоя на основе метода пробной частицы 
Монте-Карло, по аналогии с методами построения фрактальных кла
стеров. Стандартный алгоритм построения фрактальных кластеров сле
дующий: задается область построения, в этой области вводится затрав
ка, после чего случайным образом задаются условия вылета частиц, 
при попадании частиц на растущий кластер и выполнении условий 
прилипания частицы фиксируются. При применении данного алгорит
ма конкретно к криослоям необходимо введение в общий алгоритм мо
дификаций и дополнений, учитывающих особенности рассматриваемой 
задачи (условий формирования криослоя в эксперименте и необходи
мости определения характеристик, аналогичных находимым из изотерм 
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сорбции). Исходя из всего этого, был вьфаботан алгоритм моделирова
ния внутренней структуры криослоя, позволяющий определять харак
тер изменения параметров криослоя (таких как размер кристаллита, 
относительная плотность и удельная площадь поверхности) в зависи
мости от его толщины и изучать влияние на вид и характеристики кри
ослоя таких факторов, как: 

- тип источника (рассматривался точечный и плоский, на рас
стоянии до подложки Я=204-60 масштабных единиц (м.е.)); 

- структура подложки (бралась гладкая, с отражающей стенкой, 
высотой Ao=0-flOM.e., и шероховатая, получаемая оцифровкой данных 
сканирования на СЗМ поверхности образцов меди марки Ml, а также 
других материалов, рассматриваемых в работе); 

- условия прилипания на подложке (для гладкой поверхности 
рассматривался рост на зародышах, при этом на зародышах а„рил=1, а 
на остальной поверхности - адрил̂ О, и для шероховатой поверхности 
рассматривались случаи, когда на поверхности a,^„,=l и a„pM=var); 

Задача решалась в трехмерной постановке. Размер области по
строения криослоя составлял 240x240x240 ячеек или 10x10x10 м.е.'; 
траектории осаждаемых частиц брались прямые; коэффициент прили
пания «прил на поверхности криослоя брался равным 1; считалось так
же, что при вылете из источника и при отражении от подложки моле
кулы подчиняются диффузному закону распределения. 

На рис. 2-6 приведены некоторые результаты, полученные с помо
щью моделирования, в частности, сечения криослоя, полученные в 
процессе моделирования для различных случаев и зависимости харак
теристик от толщины криослоя. На основе результатов моделирования 
было показано, что приближение источника вылета частиц к поверхно
сти приводит к увеличению рыхлости образующейся структуры. Изме
нение расстояния от поверхности до источника может служить спосо
бом изменения закона распределения для частиц при «влете» в область 
построения криослоя. Сравнение формы криослоя, получаемой при 
росте на затравках на гладкой поверхности и росте на шероховатой по
верхности без ввода затравок, показывает, что при достижении опреде
ленной толщины покрытие имеет схожую структуру поверхности. При 
коэффициенте прилипания на поверхности равном 1, удельная площадь 
поверхности криослоя различается незначительно для различных по
верхностей (при одинаковой толщине покрытия), т.е. степень шерохо
ватости влияет мало. 
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Рис. 2. Центральное сечение 
криослоя (плоский источник) 

Рис. 4.. Центральное сечение 
криослоя (поверхность - медь, 

скан 5,5x5,5 мкм'), а;,р=1 
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Рис. 3. Центральное сечение 
криослоя (точечный источник) 
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Рис. 5. Центральное сечение 
криослоя (подложка - покрытие 
SiOi, скан 1,2x1,2 мкм*), a;,p=var 
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4 - /io=5 м е., зародыш в центре и на высоте 
2 - Ло=0 м е., точечный источник, Н=60 м е; 2 м.е, плоский источник, Н=ео м.е.; 
3 -Ло=0 м е., плоский источник, Н=60 м е.; 5 - /io=0 м е,, плоский источник, Н=20 м е; 

. 6 - покр|ытие S/Oz, anpwi=var, плоский 
источник, Н=60 м е 

Рис. 6. Характеристики криослоев, полученные при различных 
параметрах моделирования 
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Уменьшение коэффициента прилипания на поверхности ведет к 
тому, что сращивание отдельных «кустов» происходит медленнее. 
Удельная площадь поверхности, полученная по результатам моделиро
вания, с увеличением толщины криослоя уменьшается, как и при рас
смотрении экспериментальных данных. Разница между зависимостями 
удельной площади поверхности от толщины криослоя, полученными 
при различных условиях, на начальном этапе невелика (удельная пло
щадь поверхности уменьшается примерно с одинаковой скоростью для 
всех кривых), затем различие увеличивается (разница доходит до 48 %). 
Наибольшая удельная площадь поверхности получается при использо
вании плоского источника вылета частиц. 

Четвертая глава работы посвящена рассмотрению топографии по
верхности таких традиционных для криовакуумной техники сорбентов, 
как активированные угли типа Chemviron и нераспыляемые геттеры на 
основе Ti, используемые в системе первичной откачки ИТЭР. Для них, 
как и для криослоев важным является состояние поверхности сорбента. 
Однако, в отличие от криослоев, структуру внешней поверхности дан
ных сорбентов вполне можно получить с помощью методов микроско
пического исследования. Ее вид может содержать важные диагностиче
ские данные о влиянии на сорбент различных факторов. 

В работе исследовалось 5 образцов активированного угля, подверг
нутых различному воздействию, которое в процессе эксплуатации мо
жет вызывать деструкцию поверхности сорбента и привести к ухудше
нию его сорбционной емкости (в частности рассматривался вопрос о 
влиянии Гг на поверхность активированного угля). Для сравнения ис
пользовался образец без обработки. Оценивалась возможность диагно
стировать изменения в структуре поверхности сорбентов по состоянию 
его внешней поверхности. Изучаемые образцы предоставлялись Иссле
довательским центром в Карлсруэ, выполняющим разработку системы 
первичной откачки ИТЭР. Основным оборудованием при проведении 
исследования являлся микроскоп ТМХ-2\00 «Ассигех». В качестве 
вспомогательного оборудования, для получения изображения поверх
ности на масштабах менее 2 мкм использовались микроскопы «Фемто-
Скан», СММ-2000 и нанотехнологическая установка «Луч-2». Для каж
дого образца получали от 1 до 5 сканов поверхности с размерами от 
100x100 мкм до 2x2 мкм. Сканирование поверхности на максимальных 
размерах сканов позволяло получить обзорные изображения для полу
чения общей информации о структуре рельефа (для этих целей исполь
зовался также оптический микроскоп Axiovert 25 СА). Для выделения 
особенностей топографии поверхности уменьшали поле сканирования. 
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На основе каждого изображения проводился комплексный анализ 
топографии поверхности, который включал в себя анализ профиля ли
нии, взятого в некотором направлении, измерение пиков и впадин, оп
ределение шероховатости и площади поверхности, оценку радиуса, 
характерного для данного рельефа поверхности, построение кривой 
покрытия и функции плотности спектра, а также фрактальный анализ и 
анализ «зерен». В результате, был получен комплекс характеристик 
поверхности для шести образцов активированных углей в зависимости 
от масштаба измерений в диапазоне размеров от 2 до 100 мкм. Средне-
квадратическое отклонение Rg и угол характерных особенностей в за
висимости от размера скана показаны на рис. 7. Фрактальная размер- -
ность поверхности образцов приведена в таблице 1. 

Таблица 1. Фрактальная размерность поверхности образцов акти-
вированного угля 
Образец Описание образца Dp 

25 Экспозиция в Dj при давлении 150торр в течение 15 
суток;рхг=2,Ы0"'Пас, Г=298К 

2,0220 

26 , Обезгаживание, экспозиция в T̂ j: pxv=6-\0^ Па-с, опреде
ление остаточного трития при Г=423 К 

2,0354 

27 Экспозиция в D2 при давлении 150торр в течение 15 
суток; рхг=2,Ы0'° Па-с, Г=298 К 

2,0454 

29 Экспозиция в Гг при давлении 600 Па в течение 200 су
ток при температуре жидкого азота; термоциклирование 

2,0341 

32 Прогревание при откачке в течение 7,0 часов: 
/7~10-'торр, Г=423К 

2,0236 

78 Без обработки 2,0158 

25 50 75 
Размер скана, мкм 

25 50 75 100 
Размер скана, мкм 

Рис. 7. Характеристики топографии поверхности образцов 
активированного угля 

Анализ характеристик топографии поверхности показал, что мак
симальное различие по топографическим характеристикам между об
разцами составляет 60 % при разбросе значений в рамках образца до 
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±30 %, при этом для образца № 78, высотные характеристики особен
ностей («зерен») меньше, чем для других образцов; для образца № 26 
шероховатость, фрактальная размерность, а также угол и высота харак
терных особенностей больше, чем для образца № 29; образец № 32 по 
своим характеристикам наиболее близок к образцу № 29; образец № 27 
обладает наиболее развитой поверхностью. 

Поскольку различие между образцами (активированный уголь, 
подвергнутый экспозиции в Dj и э1{спозиции в Тт) находится в пределах 
погрешности, то можно сделать вывод, что данными методами дест
руктивное воздействие Тг на активированный уголь не обнаружено. 

В данной главе также рассматривалась структура поверхности не-
распыляемых геттеров различных марок {4Т63, 5Т55, Т41, Т44). Фрак
тальный анализ поверхности данных геттеров показал, что степень раз-
ветвленности рельефа поверхности у них примерно одинакова, по
скольку значения фрактальной размерности близки (О/г=2,023ч-2,090), в 
связи с чем, для сопоставления с сорбционными характеристиками тре
буются также другие данные о поверхности. Исходными данными при 
исследовании фрактальных свойств поверхностей нераспыляемых гет
теров являлись трехмерные массивы точек. Полученные с помощью 
туннельного микроскопа СММ-2000. 

В пятой главе рассматривается использование методов сканирую
щей зондовой микроскопии и фрактального анализа, примененных при 
исследовании поверхностей твердых сорбентов, для решения других 
задач, существующих в области вакуумной техники, схожих по своим 
целям с теми, что существуют для рассмотренных криосорбентов (оп
ределение вида поверхности и количественное ее описание для изуче
ния влияния на структуру поверхности различных факторов). Рассмат
ривалось три практических задачи: определение изменений микрорель
ефа поверхности трековых мембран при нанесении на них тонкопле
ночных покрытий, исследование структуры поверхности наноуглерод-
ных пленок на полимерных подложках и изучение качества тонкопле
ночных покрытий на стекле, полученных на установках магнетронного 
и вакуумного плазменно-дугового осаждения. При этом на данных 
примерах проверялась возможность применения фрактальной размер
ности в качестве обобщенной характеристики при сравнении поверхно
стей и оценке степени влияния на получаемую структуру различных 
факторов, таких как состояние исходной поверхности и методы и ре
жимы нанесения покрытий. 

' Изучение влияния на структуру поверхности условий формирова
ния для наноуглеродных пленок на полимерных подложках необходи-
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МО для корреляции полз'чаемого мшдюрельефа с электрофизическими и 
бактерицидными свойствами данных пленок и создания на основе этих 
пленок изделий с улз'чшенными характеристиками (для использования 
в технологиях РЭС и медико-биологических областях). 

Исследование с помощью атомно-силового мшфоскопа «Фемто-
Скан» различных образцов углеродных пленок (толщиной от 100 до 
1200 А), нанесенных на полготилентерефталат (ПЭТФ) и полрггетраф-
торэтилен (ПТФЭ), а также исходных подложек, подвергнутых различ
ной обработке показало, чго нанесение пот^эьггия, в первый момент 
времени, приводит к сглаживанию микронеровностей поверхности 
(шероховатость уменьшается), а далее, с ростом толщины пленки, вы
сота неровностей начинает увеличиваться, причем диаметр конгломе
ратов почти не изменяется, однако, при достижении некоторой толпщ-
ны размер зерна увеличивается. Предварительная обработка поверхно
сти подложки с помощью Ср4 приводит к различному действию: 
уменьшению шероховатости исходной поверхности для ПЭТФ и уве
личению шероховатости для ПТФЭ. При этом при достаточно длитель
ной обработке поверхность после нанесения покрытия имеет большую 
шероховатость, чем без предварительной обработки. Увеличение дли
тельности предварительной обработки увеличивает шероховатость по
верхности, получаемой после осазвдения покрытия. Предварительное 
нанесение на подложку слоя АШ^ позволяет получать поверхность с 
сильно развитым рельефом. Шероховатость поверхности при этом уве
личивается почти в 100 раз по сравнению с пленкой, наносимой непо
средственно на поверхность. Все эти изменения в структуре поверхно
сти вызьтают однозначное изменение фрактальной размерности.' При 
чем показатель а=Ор-2 показьтает, насколько поверхность сглажива
ется или наоборот разрыхляется в процессе воздействия. При осажде
нии углеродного слоя (до 700 А) показатель a=Dp-2 по сравнению с 
исходной поверхностью без обработки увеличивается в 11,6 раза; при 
предварительной обработке в CFA показатель а для исходной подложки 
увеличивается в 2,7-6,1 раза (в зависимости от времени обработай), 
совместное действие осаждения и обработки приводит к увеличению 
показателя а до 17,2 раза (при толщине углеродного слоя в 700 А и 
времени обработки - 10 мин), предварительное осаждение слоя AI2O3 
увеличивает значение а более чем в 300 раз (при толщине углеродного 
слоя в 700 А). Таким образом, несмотря на то, что абсолютное значение 
а невелико, его удобно использовать для сопоставления вида поверх
ности до и после проведенной модификации. А сочетание фрактальной 
размерности со среднеквадратичным отклонением, дающим характер-
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нуто высоту деталей на поверхности, позволяет достаточно полно пред
ставить происходящие изменения. 

Вторая рассмотренная задача связана с проблемой уменьшения 
размера пор трековых мембран нанесением на их поверхность тонкоп
леночных покрытий для увеличения селективности разделения, реше
ние которой также требует изучения изменений структуры поверхно
сти, происходящих при модификации. Проведенное с помощью микро
скопа «Фехш)Скан» исследование поверхности трековых мембран, мо
дифицированных по1фытиями на основе Si и А1, показало уменьшение 
размеров пор от 1.5 раз и до полного их заращивания (для различных 
образцов), что доказывает возможность инженерии поверхности нане
сением тонкопленочных покрытий. Рассмотрение непосредственно 
структуры поверхности покрытий, показало, что покрытие тА1 имеет 
меньшую фракгальн}!© размерность (показатель a=Df-2 в 1,4-7,4 раза 
меньше), нежели по1фытие на основе 5/, что свидетельствует о большей 
гладкости покрытия из А1 (при этом уровень шероховатости у сравни
ваемых поверхностей примерно одинаков). Кроме того, размер зерна 
для А1 больше, нежели для Si (в 1,2-2,9 раза при одинаковой толщине 
покрытий). Если сравнивать с исходной поверхностью, то осаждение на 
поверхности исходной мембраны покрытия увеличивает разветвлен-
ность поверхности (т. е. увеличивает удельную площадь поверхности), 
о чем свидетельствует рост фрактальной размерности (показатель 
<X=DF-2 после осаяедения покрытия увеличивается в 1,9-5,3 раза, если 
сравнивать стороны с покрытием и без покрытия модифицированной 
пленки, и в 51-69 раз, если сравнивать с исходной трековой мембра
ной). Таким образом, в данном случае а также можно использовать для 
сопоставления вида поверхности до и после модификации. 

Еще одной группой объектов исследования являлись по1фытия из 
^ / и 77 на стекле, полученные на серийно выпускаемых в ОАО «Ваку-
jTHMaHD) (г. Казань) установках УВН-4М и УВН-4ЭД. Необходимость 
определения топографии поверхности в данном сл>'чае связано с высо
кими требованиями, предъявляемыми к качеству готовых изделий, кос
венным критерием которого является структура покрытия. Исследова
ние с помощью MHiqpocKona «ФемтоСкан» топографии поверхности 
шщ)ьттА1 и Г/ на стекле, полч-ченных на оборудовании магнетронно-
го распыления УВН-4М с протяженньш источником ионов, показало 
ухудшение качества покрытия по мере удаления поверхности подложки 
от источника подачи рабочего газа (Аг). Сопоставление структуры по
верхности по1фытий, полученных при разных режимах, показало, что 
увеличение времени напыления дает увеличение высоты зерен в 1,3-2 
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раза, горизонтальные размеры изменяются незначительно; зернистость 
покрытия из А1 значительно больше, нежели у покрытия из Ti, при этом 
шероховатость покрытия из Ti в 4-6 раз меньше шероховатости покры
тия из А1. Сравнение покрытий, полученных на установках УВН-4М и 
УВН-4ЭД, показало структурную разницу покрытий, при этом покры
тия, наносимые с помощью установки УВН-4ЭД отличаются значи
тельно более высоким уровнем шероховатости (значения шероховато
сти выше более чем 40 раз) из-за наличия в структуре покрытий ато
марной капельной составляющей продуктов эрозии дугового испарите
ля. Размеры капель (горизонтальные) при этом составляли от 100 им до 
1-2 мкм, а максимальная высота микронеровностей - 290 нм. 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ 

Применение СЗМ (АСМ и СТМ) и фрактального анализа к образ
цам криосорбентов (таких как активированный уголь типа Chemviron, 
нераспыляемые геттеры на основе Ti), трековых мембран (толщиной 
23 мкм и 3 мкм и исходным размером пор 0,2 и 1,8 мкм соответственно, 
модифицированных покрытиями А1 и Si), углеродных пленок (толщи
ной от 100 до 1200 А нанесенных на ПЭТФ и ПТФЭ) и покрытий А1 и 
Ti на стекле показало, что сочетание этих методов позволяет проводить 
количественный экспресс-анализ состояния поверхности и изменений в 
рельефе поверхности, происходящих после воздействия на нее. 

С помощью метода статистических испытаний пробной частицы, 
модифицированного для случая криослоев, получены вид возможной 
внутренней структуры криослоя и зависимости основных характери
стик криослоев (плотности, удельной площади поверхности) от толщи
ны покрытия для разных условий осаждения (тип источника, вид по
верхности осаждения, коэффициент прилипания на поверхности). По
казано уменьшение удельной площади поверхности при увеличении 
толщины криослоя, различие в удельной площади по разным моделям 
составляет максимум 48 %. 

Показано, что для криосорбции *Не на криослоях Аг и Ni уравнение 
ДРК является наилучшим для использования (погрешность менее 
10 %), хорошо описывает экспериментальные данные также уравнение 
ТОЗМ при степени п=1 и уравнение Фрейндлиха. 

Изучение внешней поверхности активированного угля (проведен
ное на масштабах от 80 нм до 100 мкм) показало отсутствие значи
тельных изменений в ее структуре (максимальное различие по топо
графическим характеристикам между образцами составляет 60 % при 



19 

разбросе значений до ±30 %) после экспозиции в Тг, термоциклирова-
ния и действия других деструктивных факторов, возможных при 
эксплуатации (по крайней мере, в течение 200 суток). 

Применение СЗМ в сочетании с фрактальным анализом показало 
возможность использования тонкопленочных покрытий для инженерии 
поверхности в случае полимерных трековых мембран (с исходными 
размерами пор 0,2 и 1,8 мкм и толщиной 23 и 3 мкм, при этом умень
шение размеров пор происходит от 1,5 раз до полного заращивания для 
разных образцов) и углеродных пленок на полимерных подложках 
(развитость рельефа поверхности при нанесении покрытия, а также 
проведении предварительной обработки подложки и нанесении вспо
могательного покрытия, может увеличиваться от 2 до 50 раз). 
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