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Ievads 

Pēdējos gados liela uzmanība tiek veltīta plānu magnētisku kārtiņu pētīju­
miem, tai skaitā daudzslāņu sistēmu, sastāvošu no magnētisku un nemagnētisku 
materiālu sekojošām submikronu biezuma kārtiņām. Šādām sistēmām piemīt 
unikālas magnētiskās, optiskās, mehāniskās u.c. īpašības [1-16], piemēram, ievē­
rojamas koercivitātes izmaiņas, gigantiskā magnētpretestība, paaugstināta Ķerra 
rotācija, perpendikulārā magnētiskā anizotropija u.c. Šīs īpašības ļauj plānās 
divdimensionālās magnētiskās kārtiņas (kuru biezums ir nesalīdzināmi mazāks 
par pārējām divām dimensijām) izmantot kā magnētiskās atmiņas ierīces [17 19]. 
aktīvas un pasīvas mikrominiaturizācijas komponentes un ierīces [20 22]. interfe­
rences filtrus, atstarojošos un antiatstarojošos pārklājumus [23. 24] u.t.t. 

Viena no aktuālām problēmām ir pilnveidot kārtiņu uzputināšanas metodiku, 
lai efektīvā ceļā iegūtu tīras kārtiņas ar mazu aktīvo un inerto gāzu saturu un labu 
biezuma vienmērību. Labi zināms [25-27], ka kārtiņu ar mazu inerto gāzu saturu 
iegūšanai plazmas uzputināšanas ceļā kā darba gāzi tās relatīvi liela atomsvara dēļ 
vēlams izmantot ksenonu. Citu darba gāzu gadījumā to koncentrācija kārtiņās 
var būt stipri palielināta un kārtiņas uzklāšanas procesā var tikt pakļautas ātru 
neitrālu daļiņu apstarojumam, kuras rodas katoda virsmā jonu bombardēšanas 
rezultātā. Pašreiz kārtiņu uzputināšana Xe vidē, ir maz izplatīta, j o Xe ir dārga 
gāze. Uzputināšanas procesā vajadzīgs uzturēt pastāvīgu darba gāzes spiedienu 
( 1 0 - 4 tori), kas nodrošina pastāvīgu kārtiņu uzputināšanas ātrumu, taču tas prasa 
lielu darba gāzes patēriņu. Turklāt nopietna problēma rodas ar inertās darba 
gāzes atsūknēšanu. Magnētizlādes vakuuma sūkņu izmantošana nav efektīva 
mazā inerto gāzu atsūknēšanas ātruma dēļ, bet vairums citu pieejamo sūknēšanas 
līdzekļu piesārņo darba kameru. Tāpēc aktuāls ir uzdevums izstrādāt kārtiņu uz­
putināšanas metodi ar mazu inertās darba gāzes patēriņu. Šajā sakarā radās 
ideja kārtiņu uzputināšanai izmantot modificētu (atvērtu) Peninga izlādes šūnu 
[28]. kura tika realizēta promocijas darbā. Izstrādājot uzputināšanas iekārtas, kas 
balstās uz Peninga izlādi, ir nepieciešams izvēlēties tādu elektrodu konfigurāciju, 
lai telpā starp anodu un katodu potenciāla sadalījums būtu pietiekami tuvs ideālā 
Peninga slazda potenciāla sadalījumam [29]. Peninga šūnas dažādu konfigurāciju 
modelēšana un salīdzināšana ar ideālas šūnas gadījumu ļauj izveidot optimālu 
katodu un anodu konfigurāciju. 

Promocijas darbs ietver galvenokārt nanostrukturētu magnētisko kārtiņu pē­
tījumus. Ir zināms, ka kārtiņu kristāliskā struktūra, magnētiskas, optiskas un 
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mehāniskās īpašības ir atkarīgas no daudziem faktoriem, to skaitā pamatnes vai 
izmantotā apakšslāņa materiāla režģa perioda un kristalogrāfiskās orientācijas, 
kārtiņu biezuma, ārējā magnētiskā lauka u.c. parametriem [30 33]. Taču likum­
sakarības, kas ļautu precīzi prognozēt kārtiņas struktūru un tekstūras veidošanos, 
vēl nav pilnībā noskaidrotas. Nanostruktūras saglabāšanai un vēlamo magnēt isko 
īpašību iegūšanai daudzslāņu kārtiņās izmanto dažāda sastāva nemagnētiskus 
starpslāņus. Tomēr ir neskaidrības jautājumā par starpslāņu struktūras un bie­
zuma ietekmi uz Fe, Co, Ni u.c. kārtiņu magnētiskām un mehāniskām īpašībām 
[34-38]. Šo likumsakarību noskaidrošana ir viena no promocijas darba tēmām. 

Aktuāla ir problēma par kārtiņu magnētisko u.c. īpašību mērķtiecīgas modi­
fikācijas iespējām. Viens no modifikācijas paņēmieniem ir kārtiņu atkvelināšana. 
Šajā jautājumā, it īpaši Ni kārtiņu gadījumā, trūkst sistemātisku pētījumu. Saka­
rā ar nanotehnoloģiju attīstību īpaša interese ir par kārtiņu īpašību lokālu modi­
fikāciju, izmantojot lāzerstarojumu. Lāzera modifikācija vai tiešais lāzerieraksts 
dažādos materiālos - fotorezistos, keramikas, pusvadītājos u.t.t. tiek plaši izman­
tots mikroelektronikā, mikrooptikā, hologrāfijā, biotehnoloģijās [39 46]. Tāpēc 
ir interese par šīs tehnoloģijas izmantošanu iegūto daudzslāņu kārtiņu gadījumā. 

Promocijas darbs ietver arī pētījumus par nanostrukturēto daudzslāņu kārtiņu 
termisko stabilitāti. Temperatūras iedarbībā daudzslāņu sistēmās iespējami di­
fūzijas un rekristalizācijas procesi, ķīmiskās reakcijas, kā rezultātā var veidoties 
cietie šķīdumi un ķīmiski savienojumi [47]. Lai nodrošinātu šādu sistēmu termisko 
stabilitāti, izmanto dažādus starpslāņus. Bieži par starpslāni kalpo oksīdi [47, 48], 
bet tiek izmantoti arī citi materiāli [49 53]. Optimāla starpslāņa meklējumos 
interesi izraisa amorfā oglekļa izmantošana, kurš ar magnētiskiem (Fe, Ni, Co) un 
virkni citu materiālu veido karbīdus, paverot pētīto sistēmu modifikācijas iespējas. 
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1. Promocijas darba mērķi un uzdevumi 

Darba mērķi: 

Viens no promocijas darba mērķiem bija projektēt, izgatavot un izpētīt iekārtu 
nanostrukturētu (nanometru biezuma) vienslāņa un daudzslāņu kārtiņu iegūšanai 
plazmas uzputināšanas ceļā, šim nolūkam izmantojot modificētu Peninga šūnu ar 
ksenonu kā darba gāzi. 

Izmantojot šo iekārtu, bija plānots iegūt nanostrukturētas magnētiskās kārti­
ņas, izpētīt to struktūru un magnētiskās īpašības, kā arī to modificēšanas iespējas 
termiskās apstrādes un lāzerstarojuma iedarbībā. īpaša uzmanība pievērsta 
magnētisko kārtiņu biezuma, izmantoto metālu apakšslāņu un nemagnētisko starp­
slāņu un lomai kārtiņu struktūras veidošanā, un sakarību noskaidrošanai starp 
kārtiņu struktūru un īpašībām. 

Darba uzdevumi: 

1. Projektēt un izgatavot plāno kārtiņu plazmas uzputināšanas iekārtu, iz­
mantojot modificētu Peninga šūnu: 

1.1. modelēt dažādu Peninga šūnu ģeometriju potenciālu sadalījumu, salī­
dzināt to ar ideālas Peninga šūnas sadalījumu; 

1.2. modelēt ar modificētu Peninga šūnu iegūtas kārtiņas biezuma sadalī­
jumu, salīdzināt ar praktiski iegūto, lai atrastu izputināto daļiņu sa­
dalījumu pa izlidošanas leņķiem; 

1.3. izpētīt modificētas Peninga šūnas īpašības - iegūt voltampēru līknes 

dažādām katodu un anodu konfigurācijām, atrast optimālo: 

1.4. izpētīt šūnas Xe atsūknēšanas spēju, ar mērķi izmantot to gāzes at-
sūknēšanai mūsu iekārtā; 

2. Iegūt vienslāņa un daudzslāņu AI, Fe, Ni. \V. Mo, C / A l / x l ō / C . 
C / T i / x l 5 / C , C / F e / x 3 , A l / F e / x 3 , [Co/Fe/Ni]xn nanostrukturētas kār­
tiņas, izpētīt to struktūru un magnētiskās īpašības atkarībā no apakšslāņa 
(Ti. Hf. Zr) biezuma, tekstūras, atkvēlināšanas temperatūras u.c. paramet­
riem; 

3. Izpētīt iegūto nanostrukturēto kārtiņu termisko stabilitāti un tās mērķtie­
cīgas modifikācijas iespējas, izmantojot dažādus starpslāņus; 

4. Izpētīt iegūto kārtiņu fizikālo īpašību lokālas modificēšanas iespējas ar lā­
zera palīdzību. 
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2. Plānu kartiņu iegūšana un īpašības. 

2.1. Plānu kartiņu struktūra un tas veidošanas. 

Elektronu mikroskopijas attīstība lāva iegūt skaidru priekšstatu par plānu 
kārtiņu veidošanās procesu. Jau pirmajos darbos tika noteikts, ka kārtiņām ar 
mazu biezumu piemīt salu veida struktūra. Plānu kārtiņu veidošanās procesam 
ir vairākas stadijas: 

1. Sākuma momentā rodas liels skaits salu - aizmetņu, pie tam, to parādīšanās 
ir pēkšņa un faktiski vienlaicīga. 

2. Palielinoties salu lielumam un veidojoties kontaktiem starp tām notiek salu 
saplūšana. Šo procesu sauc par koalescenci. Koalescences rezultāta notiek 
daļiņu virsmas blīvuma samazināšanās uz paliktņa. Kondensāta kristālisko 
daļu saaugšana var notikt arī bez koalescences, saglabājoties robežām starp 
daļām. Šāds process piemīt metāliem ar lielu tvaika elastību, kuri arī uz 
neorientējošiem paliktņiem veido labi norobežotas kristāliskas daļas (Mg, 
Zn, Cd, Be). 

3. Tālāka kondensējošā metāla daudzuma palielināšanās rezultātā veidojas 
vienots saaugušo daļu tīkls. Šī stadija raksturojas ar labirintveida struk­
tūru. Starp daļām paliek kanāli ar vienādu platumu, kas veido sazarotu 
tukšumu sistēmu. Šajā etapā kārtiņai jau piemīt elektrovadītspēja. Ja 
kārtiņa šajā stadijā tiek karsēta, tad var notikt savienojumu starp salām 
trūkšana, jo salas cenšas ieņemt termodinamiski līdzsvarotu stāvokli, ko 
nosaka virsmas spraiguma spēki. 

4. Kanālu aizaugšana un nepārtrauktas kārtiņas veidošanās. 

Plānu kārtiņu praktiskai izmantošanai svarīgi ir zināt kritisko biezumu L f c . kas 
nosaka kārtiņas pāreju no nevadoša stāvokļa vadošajā. Šai pārejai atbilst biezumu 
intervāls, kurā aizpildās tukšumi starp salām. Kritiskais biezums ir arī cieši 
saistīts ar kārtiņas struktūras raksturlielumiem šajā stadijā.[54] 

Galvenie kārtiņas struktūras raksturlielumi - izmērs, forma, kristālu orientā­
cija, blīvums, kristālisko defektu sadalījums, spriegumi, virsmas reljefa attīstība 
ir cieši saistīti ar kārtiņas veidošanās kinētiku un sekundāriem procesiem kārtiņas 
veidošanās laikā vai pēc tās. Mainot kondensācijas apstākļus (paliktņa tempe­
ratūru, plūsmas blīvumu, gāzu sastāvu u.c.) var mainīt kārtiņas struktūru ļoti 
plašās robežās. 
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Lai iegūtu kārtiņas ar noteiktām strukturālām īpašībām, var izmantot arī epi-
taksiju, kas ir viena no svarīgākajām parādībām plānu kārtiņu fizikā. Epitaksijas 
būtība ir orientētā vienas vielas uzaudzēšanā uz citas vielas kristāliem, pie kam. 
augošā fāze tiek likumsakarīgi orientēta attiecībā pret kristālu-paliktni. Šeit, 
atšķirībā no kārtiņas iegūšanas uz amorfa paliktņa, nosēstošās vielas aizmetņi 
tiek orientēti ar kādu noteiktu kristalogrāfisku plakni ne tikai paralēli paliktnim, 
bet tiem piemīt arī azimutāla orientācija, ko nosaka kristāls - paliktnis. 

Epitaksijas teorijas veidošanas sākumstadijā hipotēzes balstījās uz idejas par 
nosēstošās vielas režģa parametru atbilstību paliktņa vielas režģa parametriem sa­
skares plaknē. Izmantojot termodinamikas teoriju tika apskatīti plakana aizmetņa 
ar deformētu režģi veidošanās nosacījumi, kurš ir pilnībā saistīts ar paliktņa režģi. 
Ja režģa parametri stipri atšķiras, tad deformācijas enerģija kļūst tik liela, ka 
orientēta dīgļa veidošanās darbs kļūst lielāks nekā neorientēta, kā rezultātā vei­
dojas neorientēta kārtiņa. Vēlāk tika parādīts, ka nosēstošā viela tiek deformēta 
pirms saskares ar paliktni. Saskaņā ar šo teoriju, kondensāts līdz kāda kritiskā 
biezuma sasniegšanai atrodas pseidoamorfā stāvoklī un kārtiņas biezuma pieau­
guma rezultātā notiek enerģijas uzkrāšanās. Kritiskajā biezumā uz robežas starp 
kondensātu un paliktni rodas dislokācijas, kas noņem papildus enerģiju. Pseidoa-
morfisma teorija dod "stiprās" epitaksijas aprakstu, kad kondensāta veidošanās 
sākums ir monoslāņa izveidošanās, uz kuru stipri iedarbojas paliktņa kristāliskais 
lauks. Vājo epitaksiju raksturo labi izteiktas starpfāzu robežvirsmas eksistence 
un kontaktējošiem režģiem neeksistē stingri ierobežojumi, kā stiprās epitaksijas 
gadījumā. Fiziski skaidra teorija šai parādībai vēl nav izstrādāta. Tas norāda 
uz šīs parādības sarežģīto raksturu. Pēc būtības, vājās epitaksijas parādība no 
tekstūras veidošanās atšķiras tikai ar to, ka epitaksijas gadījumā dīgļiem rodas 
papildus azimutāla orientācija. Šīs orientācijas fiksācija uz paliktņa režģa defek­
tiem var notikt defekta enerģijas ietekmē, tā kā kristāla virsmas defekts ir stipra 
kristāliskā lauka perturbācija, kas satur sevī informāciju par kristāla-paliktņa si­
metriju. Tālāka orientētu dīgļu augšana var notikt bez saiknes ar apakšslāni. pie 
kam, režģu parametru attiecība var būt patvaļīga.[55, 56] 

Jāpiezīmē, ka kārtiņu struktūras veidošanās un epitaksijas mehānisms līdz šim 
laikam pilnībā nav izskaidrots, kaut arī eksistē ļoti plašs empīriskas informācijas 
klāsts. 



2.2. Plānu kartiņu iegūšanas metodes 

Parasti ir nepieciešamas kārtiņas ar noteiktām īpašībām - ir jābūt lielai kār­
tiņas biezuma vienmērībai, kārtiņas materiāla tīrībai u.c. Eksistē vairākas plānu 
kārtiņu iegūšanas metodes, kuras var izvēlēties atkarībā no nepieciešamajām ie­
gūstamās kārtiņas īpašībām un no ekonomiskiem apsvērumiem. Viena no pir­
majām plānu kārtiņu iegūšanas metodēm ir termiskās iztvaicēšanas metode. 

• 
i 

2.2.1. zīmējums. 

Termiskās iztvaicēšanas metode. 
1 - pamatne, 2- paraugi. 3 - molekulārā plūsma, 4 - uzputināmais materiāls. 

Šīs metodes pamatprincips ir «izputināmās vielas iztvaicēšana pamatnes priek­
šā (2.2.1. zīm.). Te ir nepieciešams pietiekoši augsts vakuums, lai novērstu gāzes 
molekulu sadursmi ar uzputināmās vielas molekulām un to izkliedi ceļā līdz pa­
matnei. No formulas (1), 

* ~ U) 
P 

kur p - spiediens tori, 
A - brīvā ceļa garums cm, kas raksturo gaisa molekulu brīvā ceļa garumu pie 

20°C un noteikta spiediena 
seko, ka jau pie p = 1 0 - 4 tori vidējais gaisa molekulu brīvā ceļa garums ir 50 
cm. Tas pārsniedz attālumu līdz paliktnim, kas parasti ir ne lielāks par 30 cm. 
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Tāpēc, lai nodrošinātu uzputināmās vielas molekulu taisnvirziena kustību, starp 
uzputinātāju un paliktni ir nepieciešams spiediens 1 0 - 5 - 1 0 - 7 tori. Tiek izmantoti 
dažādi iztvaicētāji un dažāda uzputināšanas metodika, lai iegūtu kārtiņas ar pēc 
iespējas lielāku biezuma vienmērību un palielinātu uzputināšanas ātrumu. Tomēr 
ar šo metodi iegūto kārtiņu biezuma nevienmērība ir 10 - 20 %.[57] 

Kā atsevišķu plānu kārtiņu iegūšanas metožu grupu var izdalīt jonu uzputi­
nāšanas metodes. Šo metožu darbības princips pamatojas uz tādām parādībām 
kā gāzes daļiņu jonizācija, nepastāvīgā izlāde vakuumā un vielas izputināšana, 
bombardējot to ar paātrinātiem atomiem. Jonu izputināšanas shematisks attēls 
redzams 2.2.2. zīmējumā. 

2.2.2. zīmējums. 

Jonu izputināšanas mehānisms. 
1 - jons, 2 - vielas virsmas atomi, 3 - viela. 

Šo metodi var izskaidrot no impulsu mehānikas pozīcijas, kad paātrinātie joni 
iedarbojas uz materiāla augšējā slāņa daļiņām. Atomu mērogā šo parādību var 
salīdzināt ar divu biljarda bumbu saduršanos, no kurām viena ir krītošs jons. bet 
otra - cietās vielas atoms. Jons atdot impulsu vielas atomam, kas, savukārt, var 
nodot impulsu citām vielas daļiņām.[57] 

Eksistē vairāki jonu uzputināšanas metodes realizācijas varianti. Izplatītā­
kās ir katodu izputināšanas un magnetronās sistēmas. Katodu izputināšanas 
metode tiek izmantota plānu atsevišķu elementu vadītāju un arī izolatoru kārtiņu 
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iegūšanai. Materiāls, kurš ir jāizputina nepastāvīgā izlādē, tiek izmantots par 
katodu, bet paliktnis tiek novietots anoda apgabalā, un uz tā kondensējas no 
katoda izlidojošās daļiņas (2.2.3. zīm.). 

2.2.3. zīmējums. 

Kārtiņu iegūšana katodu izputināšanas iekārtā. 
1 - vakuumkamera, 2 - ekrāns, 3 - katods, 4 - gāzes ielaidējs, 5 - joni, 6 - izputinātās daļiņas, 7 

- paliktnis, 8 - anods, 9 - izeja uz vakuumsūkņi. 

Parasti plēvju uzputināšanas ātrums šādās iekārtās ir daži angstrēmi sekundē. 
Šo iekārtu priekšrocība - izputinātās frakcijas neieskrienas pirms nosēšanās uz 
paliktni, tāpēc ir iespējams iegūt sarežģītu savienojumu kārtiņas. Katodu izpu­
tināšanas metodē ir iespējama precīza iegūstamās kārtiņas biezuma un sastāva 
kontrolēšana. Šīs metodes trūkumi - nepieciešamība uzturēt izlādi augstā darba 
gāzes spiedienā, kas palielina kārtiņas piesārņojumu ar gāzi. Pie tam, izputinātās 
daļiņas izkliedējas uz gāzes joniem, kā rezultātā daļiņu plūsma ir haotiska, un to 
nevar izmantot, dažādu masku uzputināšanai.[57, 58] 

Magnetronās jonu uzputināšanas iekārtas ir izveidotas uz katodu izputināša­
nas iekārtu bāzes, tās pilnveidojot. Sīs iekārtas atšķiras ar elektriskā un gredzen-
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veida magnētiska lauka eksistenci piekatoda apgabala, pie tam šie lauki ir versti 

perpendikulāri viens otram . Šo lauku ietekmē elektroni kustas pa cikloīdām 

(2.2.4.2ām.). 

2.2.4. zīmējums. 

Elektronu kustība magnetronā sistēmā. 

Emitētie elektroni nevar kustēties uz anodu perpendikulārā virzienā, jo no­
kļūst magnētiskā lauka radītā slazdā. Līdz brīdim, kamēr nenotiks vairākas elek­
tronu un gāzes atomu sadursmes, elektroni kustēsies šajā slazdā. Liela elektronu 
enerģijas daļa tiek patērēta gāzes atomu jonizācijai katoda tuvumā, kur rodas liela 
pozitīvo jonu koncentrācija. Rezultātā pieaug katoda bombardēšanas intensitāte 
un, līdz ar to, uzputināšanas ātrums. Kārtiņu uzputināšanas ātrums magnet-
ronās sistēmās ir 100 - 200 nm/s.[57] Iekārtas, kurās izmanto Peninga izlādi, ir 
pieskaitāmas magnetronajām sistēmām. 

Atsevišķi ir jāizdala plānu metāla kārtiņu iegūšanas metodes. Bez augstāk 
minētajām metodēm metāla kārtiņas tiek iegūtas elektrolīzes, pirolīzes, ķīmiskās 
atjaunošanas, metālu karbonīlu sadalīšanas u.c. ceļos.[58] 

2.3. Plānu kārtiņu iegūšanas teorija 

Dažādu pārklājumu iegūšanu ar uzputināšanas metodi atklāja Grūvs. 1852 g. 
Šis atklājums bija ļoti svarīgs, j o radīja iespēju iegūt ļoti plānas dažādu materiālu 
kārtiņas, tai skaitā metālu, pusvadītāju, amorfu vielu, vielas un inertās gāzes sa­
jaukumu, u.c, kas ir pamatā mūsdienu mikroelektronikas tehnoloģijām. Līdz ar 
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parādības atklāšanu tika meklētas pieejas tās teorētiskai aprakstīšanai. Pirmajās 
uzputināšanas iekārtās tika izmantota vielu termiskās iztvaicēšanas metode. Iz­
tvaikošanas parādības interpretācijai tika pielietota gāzu kinētiskā teorija. Līdz ar 
to tika radīta iztvaikošanas procesa teorija. Lielākie nopelni šīs teorijas radīšanā 
ir Hercam, Knudsenam un Lembergam.[59-61] 

Iegūstot plānas kārtiņas ar pašu konstruētu iekārtu, ir svarīgi izpētīt šīs ie­
kārtas parametrus. Viens no tiem - iegūto kārtiņu biezumu nevienmērība, kas 
ir būtiski atkarīga no izputināto daļiņu sadalījuma pa izlidošanas leņķiem. Ap­
skatīsim šāda sadalījuma iegūšanas iespējas. 

Daļiņu sadalījums pa izlidošanas leņķiem vēsturiski vispirms tika iegūts iz­
tvaicēšanas procesam, izmantojot daļiņu sadalījumu pēc kinētiskajām enerģijām. 
Tika izmantota ideāla Knudsena iztvaicēšanas šūna ( 2.3.1. zīm.), 

d A 

2.3.1. zīmējums. 

Efuzija no izotermiska apvalka caur mazu atveri. 

un iegūts sekojošs vienādojums (2): 

COS r (2) 

kur N e ļ C ( i f i ) - daļiņu ar ātrumu c un virzienu 
ip, skaits 

c - daļiņu ātrums, 
<p - daļiņas izlidošanas virziena leņķis ar normāli. 
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dAe - virsmas elements, 
$ ( c 2 ) - daļiņu sadalījuma pēc ātrumiem funkcija, 

N/V - daļiņu koncentrācija, 
dui - telpas leņķis, 

dt - laiks. 

Integrējot šo vienādojumu pēc ātrumiem, iegūstam pilno molekulu skaitu telpas 

leņķī du (3): 

1 N dui 
d Ne(ip) = -—cdAedt cos(p—, (3) 

4V 7T 

oo 
kur ē = / c$(c2)dc 

o 

Gāzu efūzijas kosinusiodālā likuma pareizību pirmoreiz pārbaudīja Knudsens. 
Viņš parādīja, ka šis likums ir spēkā, ja tvaiku spiediens ir pietiekami mazs. 
[61] 

2.3.2. zīmējums. 

Ģeometrisko parametru shematisks attēls. 
1 - mērķkatods, P - punkts uz paliktņa. 

Attīstoties uzputināšanas tehnoloģijām un parādoties jaunām uzputināšanas 
iekārtām, uzputināšanas procesi matemātiski tiek aprakstīti līdzīgā veidā. Tā, 
piemēram, darbos [59, 60] tiek parādīts, ka dažādās magnetronu uzputināšanas 
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iekārtas kartiņas biezuma sadalījumu var atrast (4): 

27T R 

T = ļ ļ E(r) cosn(0)ļdrdfr (4) 
0 0 

kur E(r) - izputināšanas ātrums. 
c2 = b2 + h2 , 

b2 = r2 + a2 - 2arccos(<?!»), 
tan 0 = b/h. 

Šie ģeometriskie parametri parādīti zīmējumā 2.3.2.. Indekss n attēlo izputināto 
daļiņu telpiskā sadalījuma raksturu, un ir atkarīgs no uzputināšanas iekārtas 
parametriem - mērķkatodu skaita, to savstarpējā izvietojuma, un paliktņa iz­
vietojuma. Tā, piemēram, darbā [60] izmantotajai magnetronu uzputināšanas 
iekārtai atbilst n = l / 4 . Vienkāršotā gadījumā, ja ir viens mērķkatods, un palik­
tnis ir paralēls tam, var izmantot Knudsena likumu. Analoģiski rīkojoties, var 
atrast teorētisku kārtiņas biezuma sadalījumu arī Peninga šūnas gadījumā. 
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3. Kartiņu iegūšana ar modificētu Peninga 

šūnu 

3.1. Peninga šūna un tās īpašības 

Pašreizējā laikā Peninga šūna dažādās modifikācijās tiek plaši izmantota - kā 
vakuummetrs, daļiņu slazds, uzputināšanas iekārta u.c. [62 66]. Mūsu laborato­
rijā šī šūna tiek izmantota gan kā vakuumsūknis, gan uzputināšanas iekārta. 

Peninga izlāde, jeb izlāde ar oscilējošiem elektroniem, ir elektriskā izlāde, kas 
notiek zemā spiedienā, magnētiskajā laukā un telpā, kuru norobežo cilindrisks 
anods un divi katodi, kas novietoti anoda galos. 3.1.1. zīmējumā ir redzams 
anoda, katodu un magnētiskā lauka izvietojums. 

O 

2d 

z 

H 

3.1.1. z ī m ē j u m s . 

Peninga šūna. 
1-katodi. 2-anods. 

Šadu sistēmu izlādei ar aukstajiem katodiem piedāvāja Penings 1937. gadā. 
Tā tika izmantota magnētiskajā jonizācijas manometrā, lai mērītu spiedienu 1()" : J 

- 10~ 5 tori. 
Peninga izlāde notiek pie zema gāzes spiediena, kad daļiņu brīvā noskrējie-

na ceļa garums ir lielāks par izlādes šūniņas ģeometriskajiem izmēriem. Elek­
tronus atstarojoša elektriskā lauka konfigurācija un magnētiskais lauks palielina 
elektronu atrašanās laiku izlādes telpā un ļauj iedegties izlādei augstā vakuumā. 
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Neviendabīgo elektrisko lauku stipri izkropļo izlādē esošais telpiskais lādiņš. Eks­
perimenti rāda, ka zemo spiedienu apgabalā izlāde notiek izlādes šūniņas z ass 
tuvumā un anoda dobuma iekšpusē. Potenciālu sadalījumu šajā telpas apgabalā 
apraksta formula (5): 

... . (Ua-U0)r2 U0z2 

U{r,z) = ± = + —jr + Llo, (5) 
r2 d2 

kur Ua- anoda potenciāls, 
ra - anoda rādiuss, 

2d - attālums starp katodiem, 
Uq - potenciāls izlādes telpas centrā. 

Ja apskata elektrona kinētiku šūniņā, kuras elektrisko lauku apraksta iepriekš 
minētā formula, tad magnētiskā lauka kritiskais lielums Hfcr, pie kura elektrona 
trajektorija pieskaras anodam, ir šāda (6) : 

2cJļ(Ua-U0)r-^ + £r2 

HkT = — £ — • (6) 
r.(l - gg 

kur ro, r 0 - sākuma koordināte un ātrums elektrona rašanās vietā, 
m,e - attiecīgi elektrona masa un lādiņš, 

c - gaismas ātrums. 

Gāzes jonizācija zemo spiedienu apgabalā ir iespējama, ja / / > Hkr. Šādos 
magnētiskos laukos elektrona trajektorija stacionārā režīmā ir cikloīda. Vien­
laicīgi elektrons izdara svārstības starp katodu plaknēm z ass tuvumā, un pārvie­
tojas anoda virzienā elastīgu un neelastīgu sadursmju ar ga/es atomiem rezultāta. 

Joni, kas rodas uz z ass, kustas taisnvirziena kustībā uz katodiem, bet joni. 
kas rodas kādā attālumā r 0 no ass, veic svārstību kustību attiecībā pret izlādes asi 
un tāpat virzās uz katodu. Šo svārstību skaits ir atkarīgs no izlādes parametriem 
un no jona rašanās vietas. 

Apskatot izlādes mehānismu, viens no pamatjautājumiem ir izlādes iedegša­
nās. Izlādes iedegšanās parametrus saista sakarība (7): 

Iū(BUJ) = NM +ln(^)2. (7) 

kur 
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M = (9) 

2e(Ua - U0) 
mr-

(10) 

U! = 
2mc (11) 

7 - elektronu otrās emisijas efektīvais koeficients. 
W{ - vidējā jonizācijas pa rādiusu varbūtība. 

Mazu H vērtību apgabalā negatīvais telpiskais lādiņš neietekmē potenciāla 
sadalījumu, kā arī iedegšanās potenciālu. Augstu H vērtību apgabalā parādās šīs 
izlādes īpatnība - negatīva telpiska lādiņa uzkrāšanās vēl pirms aizdegšanās. 

Izlādes aizdegšanās augstā vakuumā (10~ 9 - 1 0 " " tori) notiek ar zināmu aizka­
vēšanos, kuras ilgums palielinās līdz ar spiediena samazināšanos. Šo aizkavēšanos 
nosaka laiks, kas nepieciešams negatīvā telpiskā lādiņa uzkrāšanai. Lai šo laiku 
samazinātu, nepieciešams lietot papildus elektronu avotus.[67] 

Peninga izlāde pašlaik tiek plaši izmantota dažādās tehniskās un eksperi­
mentālās fizikas nozarēs. Elektriskais lauks, ko rada elektrodi, un magnētiskais 
lauks virs 500 Erstediem notur elektronus izlādes telpā pietiekami ilgi, kā re­
zultātā jonizējošas sadursmes notiek pat spiedienā 10~ 1 0 tori.[67] 

Peninga šūnas var tikt izmantotas kā lādētu atomdaļiņu slazdi, taču pēdējā 
laikā šim nolūkam tiek izmantotas tā saucamie ideālie Peninga slazdi - iekārtas, 
kuru elektrodu virsmas ir rotācijas hiperboloīdu virsmu daļas. [68] 

3.1.2. zīmējumā ir redzama ideāla Peninga slazda šķērsgriezums ar plakni, kas 
satur rotācijas simetrijas asi (z asi). 
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Zk 

3.1.2. zīmējums. 

Ideālais Peninga slazds. 
4 

Treknās līnijas rāda ekvipotenciālās virsmas, kuras rada elektrodi. Noslēdzo­
šos elektrodus - katodus (horizontāli iesvītrotais laukums) apraksta vienādojums 
(13): 

2z2 - x2 - y2 = 2r2. (13) 

Riņķveida elektrodus - anodus (vertikāli iesvītrotais laukums) apraksta vienādo­
jums (14): 

2z2 - x 2 -y2 = -r2. (14) 

Elektrodu potenciāli atbilstoši ir (2/3)U un (-1/3) U. Vienmērīgais magnētiskais 
lauks tiek uzdots kā ~ģ = B k . Dotajos apstākļos potenciālu telpā starp anodiem 
un katodiem apraksta vienādojums (15): 

$(x,y,z) = 2
U

 2(2z2-x2 - y2). (15) 
*z0 "+" r 0 

3.2. Peninga šūnas datorsimulācija 

Izstrādājot izputināšanas iekārtas, kas balstās uz Peninga izlādi, ir nepiecie­
šams izvēlēties tādu elektrodu konfigurāciju, lai telpā starp anodu un katodu 
potenciāla sadalījums būtu pietiekami tuvs ideālā Peninga slazda potenciāla sa­
dalījumam [29. 69]. 
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3.2.1. zīmējums. 

Peninga šūna ar stieņveida anodu. 

Viens no šī darba mērķiem ir Laplasa vienādojuma atrisināšana elektrodu 

ģeometrijai, kas parādīta 3 .1 .1 . zīmējumā, ideālam Peninga slazdam (3 .1.2. zīm.). 

un ģeometrijai, kas parādīta 3.2.1. zīmējumā. 

3.2.1. Laplasa vienādojuma risinājums. 

Izvēlamies cilindrisku koordinātu sistēmu. Elektrostatiskais potenciāls, kuru 

rada elektrodi atbilst Laplasa vienādojumam ( 1 6 ) : 

1 d ( du\ 1 d2u d2u n M a , 

wA%j^w+w'Q' (1G) 

Aksiālai elektrodu simetrijai, kā tas ir mūsu gadījumā, vienādojums vienkāršojas 

( 1 7 ) : 
ld_( du\ (Pu 
p d p \ p T P ) + W > = 0 - ( 1 7 ) 

Analītisks šī vienādojuma risinājums tiek atrasts tikai vienkāršām elektrodu kon­

figurācijām. Skaitliski šo vienādojumu var atrisināt jebkurai elektrodu konfigu­

rācijai ar datora palīdzību, balstoties uz to, ka parciālie atvasinājumi punktā 

(Pii^t) v a r tikt aptuveni izskaitļoti izmantojot potenciālu vērtības atbilstošajos 

vienmērīga tīkla punktos, kurš sadala telpu šūnās ( 1 8 ) : 

du uipi^-ujpi-uZj) 

V ' h ( } 

d2u ^ _ u{pj,zj+i) - 2u(pi,Zj) +u(pi,zj_l) 

Vienmērīgam tīklam no iepriekšējiem vienādojumiem ( 1 8 ) un ( 19 ) seko: 

, v _ (h + pi)u{pi+X,Zj) + pi{u{pi-uZj) + UJPi, + + u(Pi, Zj-\)) , o n x 
U(Pi,Zj)- p - ^ . (2U) 
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Skaitļošanas algoritms, kas balstās uz formulu (20) ir sekojošs. Pirmajā etapā 
tiek uzdoti tīkla mezgla punktu potenciāli uz elektrodiem un patvaļīgas potenciālu 
vērtības pārējos punktos. Pēc tam, no vienādojuma (20) tiek izskaitļotas lt(pi, Zj) 

vērtības, tālāk pēc šīm vērtībām izskaitļo sekojošu vērtību sēriju ~ītl(pi,Zj) un 
vislielākās vērtības starpību modulim: 

A = \u(pi,z3)-ui(pi,zJ)\. (21) 

Skaitļošana turpinās tikmēr, kamēr skaitļojuma precizitāte A nesasniedz doto 
vērtību. Tiek pieņemts, ka šūnas ir ievietotas cilindriskā caurulē ar diametru 100 
mm, kurai ir nulles potenciāls. 

3.2.2. Robežnosacījumu aproksimācija. 

Gadījumā, kad mezglu punkti nav uz elektrodu ar potenciālu UQ virsmas, tiek 
izmantota Kollatca aproksimācija (22): 

3.2.2.1. zīmējums. 

Lauka tikls. 

Vienādojumos (22) lpq ir attālums starp punktiem p,q (3.2.2.1. zīm.). pie kam 
ekstrapolācija tiek veikta mezgla punktos, kuri ir vistuvākie tīkla robežpunktiem, 
t.i. 

lov > x'oi;'o2' > 7^02• (23) 
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Ideālas Peninga šūnas gadījumā ir precīzs atrisinājums (formula) potenciāla 

sadalījumam starpelektrodu telpā. Tas ļauj pārbaudīt skaitliskā atrisinājuma 

pareizību salīdzinot potenciāla vērtības, kuras iegūtas ar skaitlisko metodi un pēc 

formulas tajos pašos telpas punktos. Rezultāti parādīti 3.2.2.2.. zīmējumā un 

liecina par pietiekošu skaitliskā Laplasa vienādojuma risinājuma precizitāti. 

l\,=1000 V, rfl=20 mm. tf&5 mm 

i, mm 

3.2.2.2. zīmējums. 

Datu, kas iegūti ar skaitlisko paņēmienu un ar precīzo analītisko risinājumu, salīdzinājums. 

precīzais risinājums, —*— skaitliskais risinājums. 

Zīmējumos 3.2.2.3. - 3.2.2.5. attēlotie dati liecina par to, ka potenciāla sa­

dalījums šūnām ar cilindrisku un stieņveida anodu nozīmīgi atšķiras no ideāla 

Peninga slazda potenciāla sadalījuma tikai katodu malu tuvumā un to centrā 

atbilstoši. 
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3.2.2.3. zīmējums. 
Potenciāla sadalījums ideālā Peninga šūnā. 

ro = 20mm, ZQ = 2bmm. 

3.2.2.4. zīmējums. 

Potenciāla sadalījums Peninga šūnai ar stieņveida anodu. 

Attālums starp katodiem 50 mm, Ua = 0 kV, Uk = -2000 V. Anoda diametrs neievērojami 

mazs. 

3.2.2.5. zīmējums. 

Potenciālu sadalījums Peninga šūnai ar cilindrisku anodu. 

Katoda rādiuss vienāds ar anoda rādiusu r a , attālums starp katodiem 2d = 50mm, anoda 

garums /„ = 50mm, katodu potenciāls 2000 V. 
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3.2.3. Kartiņu biezuma vienmērības datorsimulācija 

Viens no galvenajiem plānu kārtiņu raksturlielumiem ir to biezuma vienmērī-
ba. Praktiski liela nozīme ir teorētiskai biezuma vienmērības aprēķināšanai, ja ir 
doti eksperimentālās uzputināšanas iekārtas ģeometriskie parametri. Kārtiņām, 
kas ir iegūtas ar jonu uzputināšanas metodi, biezuma vienmērība ir būtiski at­
karīga no izputināto daļiņu sadalījuma pa izlidošanas leņķiem. Sadalījums pa 
izlidošanas leņķiem 0 , virknē gadījumu var tikt aproksimēts ar sekojošu fun­
kciju: ((n + l)/27r) cos" 0 [59, 60]. Ir svarīgi noskaidrot, vai iespējams ar šo 
aproksimējošo funkciju aprakstīt katodu izputināšanu Peninga izlādē. 

Datorprogrammas, kura modelē Peninga šūnā notiekošos procesus, pamatā ir 
tālāk sekojošā teorija. 

Peninga šūna izputināšana notiek no diviem katodiem (3.2.3.1. zini.) 

V 

3.2.3.1. zīmējums. 

Peninga šūnas ģeometrisko parametru shematisks attēlojums. 

Oxyz ir atskaites sistēma ar elementārvektoriem ~~% ī~] , k . kuras Oxy plakne 
sakrīt ar paliktņa virsmu. Tiek ieviestas jaunas koordinātu sistēmas 0'x'y'z', 

kuras 0'x'y' plakne sakrīt ar pirmā katoda virsmu, un atbilstoši, koordinātu 
sistēma 0"x"y"z". Tad a\, a'2, a'3 ir punkta O' koordinātas paliktņa atskaites 
sistēmā. Izvēlamies vektoru O'P' perpendikulāru katoda plaknei, kur P'(p\,p'2.0) 

ir punkts paliktņa plaknē. Tad katoda atskaites sistēmas elementārvektors P 

būs: F = CTP'/ItTP'l, kura komponentes ir k'x = 731 = (p\ - « { J / I Ō T ^ . 
K = 732 = (P 2 - oQ/\āP\, Ķ = 733 = -a'3)/\(yP'\. kur \ŌP'\ = ((p\ -
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a'ļ ) 2 + (p'2 — ct2)2 + a'2)1^2. Elementarvektors ~$, bus ar sekojošam komponentēm: 
i'x = 7.1 = 0, i'y = 712 = 733 / (7 3

2 2 + 7 3
2

3 ) 1 / 2 > i'z = 7i3 = - 7 3 2 / ( 7 3
2

2 + 7 3
2

3 ) 1 / 2 - Vektora 
~ļ komponentes var atrast: ~f = x r . 

Mēs izvēlamies patvaļīgu punktu T(tļ,t2,0) uz paliktņa virsmas. Var atrast 
punkta T koordinātas katoda sistēmā t\, t'2, t'3 un elementārvektora k . kurš ir 
perpendikulārs paliktnim, komponentes k\, k2, k'3, izmantojot formulas (24): 

t[ = JZ^~^ (24) 

%=ti3 ; y = 1,2 . 

Daļiņu skaits N, kas tiek izputinātas laika vienībā no laukuma dx'dy' punkta 
S'(s\,s'2,0) apkārtnē ir: 

N = kj(x\y')/e, (25) 

kur j{x', y') - katoda jonu strāvas blīvums, k -izputināšanas koeficients katoda 
materiāliem ar Xe joniem, e - elektrona lādiņš. 

Daļiņu skaitu dN telpiskajā leņķī di} var noteikt pēc formulas: 

dN = JVrdfi, (26) 

kur t ir izputināto daļiņu telpisko sadalījumu aprakstoša funkcija. Pieņemsim, 
ka funkcija r ir neatkarīga no azimutāla leņķa, un tai ir forma ((n + l)/27r) c o s " O 
[59, 60]. 

Lai da-i ir paliktņa laukuma elements punktā T, tad: 

dū = dacosip\TŠ\2, (27) 

kur iļ> ir leņķis starp parauga virsmas normāli un 
Ņemot vērā šo faktu, no pirmā katoda virsmas G izputināto daļiņu plūsmu 

punktā T atrod pēc formulas (28): 

*V. = (UiVM^r.tert, (28) dox JJ e \fģ\2 

No otra katoda iegūsim identisku plūsmu dN2ļda2. Pilnā plūsma dN/da 

punktā T būs abu plūsmu dN\/do\ un dN2/da2 summa. 
Praktiski punktus P' un P" izskaitļo izmantojot citus ģeometriskos paramet­

rus (3.2.3.2. zīm.). 
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p"(p'; ,o.o) 

3.2.3.2. zīmējums. 

Peninga šūnas ģeometrisko parametru shematiska diagramma. 
1 - pirmais katods, 2 - otrais katods. 

Ja katodu platums ir a, OK = d un Sj un s 2 ir attālums starp katodu maļam, 
tad (29): 

tp = arcsin — 
2a 

(29) 

Punkta O' koordinātas U\, u2, u$ punkta P koordināti p\ sistēma 0"x"y"z" var 
atrast (30), (31), (32): 

&1 +s2 . 
Ui = — sin (30) 

S\+S2 

u2 - — - — COS Iļl, (31) 

« 3 = 0 , 

Pi = uztg{2iļ>) + uv (32) 
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Punktu O', O", P' un P" koordinātas var iegūt (33), (34), (35): 

„ Sļ + s2 

A \ = — A — 

a", = 0, 

(33) 

a'i = d — - cosrp, (34) 

p » l =
s _ l ± £ l - Q » t a n ^ (35) 

P\ = -P'i 

Aprēķinos jonu strāvas blīvums tiek pieņemts kā konstants un var tikt ņemts 
kā puse no izlādes strāvas. 

Izputināšanas koeficientu k ir iespējams novērtēt ar datorprogrammas TRIM 
palīdzību [70, 71]. Tika atrasts šis koeficients polikristāliskam AI ar Xe joniem, 
kuru enerģija ir apmēram 0,5e£/ a=1000 eV, ņemot vērā, ka izlāde notiek spie­
dienā ~ 10~ 4 tori un vājā magnētiskā laukā. Izputināšanas koeficienti sadursmes 
leņķiem 90°, 45° un 60° ir 0,74, 2,3 un 4,0 atbilstoši. Integrāli (28) aprēķina 
skaitliski. 

Plūsmas dN/da vienmērība ir arī kārtiņas biezuma vienmērība. Šo vienmērī-
bu NM var atrast (36): 

d N / d a m a x - d N / d a m i n 

d N / d a m a x + d N / d a m i n - 1 ; 

Datormodelēšanā iegūtie dati redzami zīmējumos (3.2.3.3. - 3.2.3.9.). Šajā 

programmā tika ņemti parametri, atbilstoši mūsu uzputināšanas iekārtai, un 

mainīts sadalījuma funkcijas {{n + l ) /27rcos"G koeficients n. 
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40 

platums mm 

20 

60 0 garums mm 

3.2.3.3. zīmējums. 

Modelēta virsma, attālums d=59 mm, n= l . 

platums mm 60 0 garums mm 

3.2.3.4. zīmējums. 

Modelēta virsma, attālums d=104 mm, 7i=0,25. 
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platums mm 60 o garums mm 

3.2.3.5. zīmējums. 

Modelēta virsma, attālums d=129 mm, n=0,25. 

3.2.3.6. zīmējums. 

Modelēta virsma, attālums d=59 mm, n=0 
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3.2.3.7. zīmējums. 

Modelēta virsma, attālums d=59 mm. n=0,25. 
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platums mm garums mm 

3.2.3.9. zīmējums. 

Modelēta virsma, attālums d=59 mm, n=0,75. 

Iegūtie teorētiskie dati tika salīdzināti ar praktiski iegūtu kārtiņu vienmērību. 
Rezultāti apskatīti nākošajā nodaļā. 
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3.3. Modificētas Peninga šūnas īpašības 

3.3.1. Uzputināšanas iekārtu izveide optimizejot 

elektrodu veidu un izkārtojumu 

Balstoties uz apskatīto teoriju, mūsu laboratorijā, pārveidojot Peninga šūnu, 
ir izveidotas trīs veidu uzputināšanas iekārtas - ar plakaniem katodiem un \J 

veida anodu (3.3.1.1. zīm. - šādas šūnas parametri ir aprakstīti darbā [28]), ar 
stieņveida anodu un atverēm katodos (3.3.1.2.. zīm.), un ar T veida anodiem 
(3.3.1.3. zīm.). 

3.3.1.1. zīmējums. 
Modificēta Peninga šūna. 

1 - katodi, 2 - anods, 3 - pamatne. 

3.3.1.2. zīmējums. 
Modificēta Peninga šūna ar diviem stieples anodiem. 

1 - katodi, 2 - anodi, 3 - pamatne. 
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40 mm 

3.3.1.3. zīmējums. 
Modificēta Peninga šūna ar diviem T veida anodiem. 

1 - katodi, 2 - anodi, 3 - pamatne. 

Izveidotajām modificētām Peninga šūnām ar stieņveida anodiem ir iegūtas 
voltampērraksturlīknes (3.3.1.4. - 3.3.1.5. zīm.) atkarībā no katodspricguma, spie­
diena kamerā un anodu skaita. 

No grafikiem ir redzams, ka stieples anodu gadījumā palielinot spiedienu virs 
kāda kritiskā lieluma notiek straujš strāvas pieaugums. Acīmredzot, izlādes ap­
gabalā veidojas plazma, kas ir tam par iemeslu. Tāpat, ir redzams, ka palielinot 
anodu skaitu, izlādes strāva pieaug. Tā kā anodi tika izvietoti simetriski at­
tiecībā pret katoda garumu, tad attālums starp tiem mainījās - palielinoties anodu 
skaitam, attālums starp tiem samazinājās. Iespējams, ka divu anodu gadījuma 
attālums bija optimāls. 

T veida anodu gadījumā izlāde iedegās pie zemāka spiediena nekā stieples 
anodu gadījumā. To var izskaidrot ar to, ka lauku rada arī anoda vertikālā 
daļa. Diemžēl šī anoda daļa traucē rasties potenciāla sadalījumam, kas būtu I u\ s 
ideālajam. 

Praktiski kārtiņu uzputināšanai piemērotāka izrādījās pirmā konfigurācija ar 
plakaniem katodiem un \_/ - veida anodu (3.3.1.1. zīm.). Ir paredzams, ka šādas 
sistēmas potenciālu sadalījums ir tuvs 3.1.1. zīmējumā attēlotās šūnas potenciālu 
sadalījumam, jo cilindriska anoda gadījumā šūnas potenciālu sadalījums atšķiras 
no ideāla tikai katodu malu tuvumā. 
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3.3.1.4. zīmējums. 
Voltampērlīknes modificētai Peninga šūnai ar AI katodiem un stieples anodiem - a) viens 

anods, b) divi anodi, c) trīs anodi, d) četri anodi. 



II, kV iĻkV 

(c) (d) 

3.3.1.5. zīmējums. 

Voltampērlīknes modificētai Peninga šūnai ar AI katodiem un T veida anodiem - a) viens 
anods, b) divi anodi. c) trīs anodi, d) četri anodi. 
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3.3.2. Kartiņu biezuma vienmērības eksperimentāls 
novērtējums 

Lai noteiktu puscaurspīdīgu kārtiņu, kas iegūtas ar iepriekš apskatīto (3.3.1.1. 
zīm.) modificēto Peninga šūnu, biezuma vienmērību, tika iegūts caur šīm kārti­
ņām izgājušās gaismas intensitātes sadalījums pa kārtiņas virsmu. Šim nolūkam 
tika izveidota iekārta, kas redzama 3.3.2.1. zīmējumā. 

1 

2 

P 4 

C B L 

3.3.2.1. zīmējums. 

Iekārta caur AI plēvi izgājušās gaismas intensitātes sadalījuma noteikšanai. 
1 - lāzers, 2 - lāzera stars, 3 - paraugs, 4 - optiskais sensors. 

Par gaismas avotu tika izmantots pusvadītāju lāzers MT4042. Caurgājušās 
gaismas uztveršanai un analīzei tika izmantota ierīce CBL ar optisko sensoru. Ie­
gūtie dati tika apstrādāti ar šim nolūkam radītu datorprogrammu, kura izskaitļo 
plēves biezumu. Biezuma izskaitļošanai ir nepieciešams zināt caurgājušās gaismas 
intensitātes atkarību no kārtiņas biezuma. Lai iegūtu šo atkarību, tika iegūtas 
caurgājušās gaismas intensitāšu vērtības kārtiņām ar zināmu biezumu.( 3.3.2.2. 
zīm.) 
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400-
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0 100 200 300 400 500 600 
Biezums A 

3.3.2.2. zīmējums. 

Caurgājušās gaismas intensitātes atkarība no kārtiņas biezuma. 

Zinot šo atkarību, AI kārtiņas absolūto biezumu var izskaitļot (37): 

RP {Tn — Tn+\)(IP — In+\) . , 
ip — j } r i n + i i (oi) 

kur Tp - kārtiņas biezums dotajā punktā. 
7 n , / n + i - caur etalonkārtiņām izgājušās gaismas intensitāte. 

Ip - caur AI plēvi izgājušās gaismas intensitāte dotajā punktā, pie kam 

In < Ip < In+i , 

T „ , T n + i - atbilstošie etalonkārtiņu biezumi. 

Eksperimentā tika (izputinātas AI kārtiņas uz paliktņiem 60x60 trijos dažādos 
attālumos d : d t =59 mm, rf2=104 mm, d 3 =129 mm. Attālumi no anoda līdz 
paliktnim atbilstoši ir /i =70 mm, / 2 =115 mm, / 3 =140 mm. Katodu platums 
«=25 mm, garums 6=50 mm, attālumi ,Sj=48 mm, s 2 = 5 7 mm. 

Iegūtie dati tika attēloti trīsdimensiju grafiku veidā, kas redzami sekojošajos 
zīmējumos (3.3.2.3. - 3.3.2.5.). 

37 



platums m m 
60 0 

3.3.2.3. zīmējums. 

AI kārtiņas relatīvais biezums. Attālums no anoda līdz paliktnim - 70 mm (r/=59 mm). 

3.3.2.4. zīmējums. 

AI kārtiņas relatīvais biezums. Attālums no anoda līdz paliktnim - 115 mm (J=104 mm). 
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platums mm 
10 

0 0 garums mm 

3.3.2.5. zīmējums. 

AI kārtiņas relatīvais biezums. Attālums no anoda līdz paliktnim - 140 mm (d=129 mm). 

Iegūtas virsmas salīdzinātas ar datormodelešana iegūtajam. Precīzākai datu 
interpretācijai ir salīdzināti virsmu šķērsgriezumu grafiki (3.3.2.6. - 3.3.2.12. zīm.) 

platums mm 

3.3.2.6. zīmējums. 

AI kārtiņas ( - A - ) un modelētais ( - • - ) relatīvais biezums, attālums d=59 mm, n = l . 
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3.3.2.7. zīmējums. 

AI kārtiņas ( - A - ) un modelētais ( - • - ) relatīvais biezums, attālums d=104 mm, n=0,25. 

— • 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ' r 
0 10 20 30 40 50 60 

p l a t u m s m m 

3.3.2.8. zīmējums. 

AI kārtiņas ( —A—) un modelētais (—•-) relatīvais biezums, attālums rf=129 mm, ri=().2ō. 
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! 0 20 30 
p l a t u m s m m 

3.3.2.9. zīmējums. 

AI kārtiņas (-A-) un modelētais ( - • - ) relatīvais biezums, attālums </=59 mm. n=0. 

p la lu m s mm 

3.3.2.10. zīmējums. 

AI kārtiņas (—A—) un modelētais (—•-) relatīvais biezums, attālums rf=ō9 mm. n=0.2o. 
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-r 
1 0 30 40 

p l a t u m s m m 
5 0 

3 . 3 . 2 . 1 1 . zīmējums. 

AI kārtiņas (—A—) un modelētais (—•—) relatīvais biezums, attālums d=ī>9 mm, ;i=0,5. 

1 o -

0 9 -

0 3 

n= 1 ,5 

\ 
• 

0 10 20 30 40 SO 60 

p la tu m s m m 

3 . 3 . 2 . 1 2 . zīmējums. 
AI kārtiņas (—A—) un modelētais (—•—) relatīvais biezums, attālums d=59 mm. n=0,75. 
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Salīdzinot visus modelēšanā iegūtos datus ar eksperimentālajiem datiem, var 

secināt, ka katodu izputināšanu Peninga izlādē var aproksimēt ar funkciju ((n + 

1 ) /2 t t ) c o s " 0 , ja n = l (attālumam d\ = 59 mm) un n=0,25 (attālumam rf2 = 104 

un dļ = 129 mm). Lielums n=0,25 labi apraksta arī Cu kārtiņu iegūšanu Ar 

gāzē spiedienā 8 • 1 0 - 3 tori [60]. Faktu, ka daļiņu sadalījuma pa leņķiem funkcija 

maina savu izskatu, mainoties attālumam d, var skaidrot ar izputināto daļiņu 

mijiedarbību ar darba gāzes atomiem. 

Daļiņu brīvā ceļa garums A var tikt atrasts: 

A - 1 = V2~7msaļ + {nng(as + ag)2)/4y/l + ma/mg, (38) 

kur ns ir izputināto atomu skaits un ng ir gāzes atomu skaits tilpuma vienībā: 

m s , mg, as un ag ir atbilstošo atomu masas un diametri. Tiek pieņemts, ka 

ms « mg. 

Brīvais ceļš izputinātajiem atomiem, kuru kinētiskā enerģija ir daudz augstāka 

par gāzes atomu termālo enerģiju, ir ~ 40 % garāks par izskaitļoto ar formulu 

(38) [72]. Brīvā ceļa garums A izputinātiem AI atomiem izskaitļots no formulas 

(38) ir 105 mm, kas parāda, ka starpatomu sadursmes ir jāņem vērā, ja d = 104 

un 129 mm, kas labi redzams arī zīmējumos 3.3.2.7. un 3.3.2.8. - sakritība nav 

pārāk laba. Var pieņemt, ka daļiņu plūsma attālumā r no punkta S(x', y'. 0) 

samazinās par exp(r/A) [73]. 

Tabulā 3.3.2.1. ir doti relatīvie kārtiņu uzputināšanas ātrumi v/v^g, kur V59 

ir eksperimentālais uzputināšanas ātrums ja d=59 mm, un aprēķinātā relatīvā 

plūsma (dN/do)/(dN/da)59, kur (dN/da)59 daļiņu izskaitļotā plūsma, ja «=59 

mm, ņemot vērā eksponenciālo faktoru un bez tā. 

d, mm v/v59 (dN/da)/(d.N/da)b9 d, mm v/v59 

ar eksponenciālo faktoru bez eksponenciala faktora 
104 0,17 0.23 0.34 

129 nm 0,13 0,12 0,22 

3.3.2.1. tabula. 

Eksperimentālie un teorētiskie kartiņu uzputināšanas atrumi. 

Zīmējumā 3.3.2.13. attēlots relatīvais kārtiņu biezums t/t.max kā koordinātas 
x un y funkcija, ja «=104 mm. Ir redzams, ka eksponcnciālais faktors ne pārāk 
daudz maina līkņu izskatu. Acīmredzot, eksponenciālais faktors ir nepietiekams, 
lai aprakstītu daļiņu sadursmju ietekmi. Tai pat laikā, teorija labi apraksta 
gadījumu, ja «"=59 mm, kad daļiņu sadursmes var neņemt vērā. 
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3.3.2.13. zīmējums. 

Relatīvais kārtiņu biezums t/tmaT kā funkcija no (a) - x, un (b) - y, ja d=104 mm: 1 -

eksperimentālie dati, 2 - teorētiskie dati neņemot vērā eksponenciālo faktoru, 3 - teorētiskie 

dati ņemot vērā eksponenciālo faktoru. 

Kartiņu vienmenbu var raksturot ar parametru 6: 

& — (tmax tmin)/(tmax "r" ^ m i n ) i (39) 

kur t m a x un tmin ir maksimālais un minimālais kārtiņas biezums atbilstoši. 
Eksperimentālais un teorētiskais parametrs 6 ir redzams 3.3.2.2. tabulā. 

d, mm S, % d, mm 
eksperimentālais teorētiskais ņemot 

vērā eksponciālo 
faktoru 

teorētiskais neņemot 
vērā eksponciālo 
faktoru 

59 57,8 73,5 66,9 
104 19,5 26,9 22.5 

129 16,3 19,8 15.9 

3.3.2.2. tabula. 

Lielums S dažādiem d. 

Tāpat kā no grafikiem, ir redzams, ka eksperimentālie dati labi sakrīt ar teorē­
tiskajiem tuvā attālumā līdz paliktnim. Lai pārbaudītu vidējā un tālā attālumā 
iegūtu kārtiņu vienmērību. ir jāmaina modelēšanas datorprogramma, ņemot vērā 
daļiņu izkliedi uz darba gāzes joniem un sprieguma sadalījumu katodos. 
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3.3.3. Modificētas Peninga šūnas inerto gāzu 
atsūknēšanas spēja 

Pašreizējā laikā magnētizlādes sūkņi tiek plaši izmantoti augstvakuuma ie­
gūšanai gan rūpnieciskām, gan laboratoriju vajadzībām. Inertās gāzes šādās 
sistēmās tiek izmantotas dažādām vajadzībām, piemēram, jon-kodināšanai. ana­
lizējot materiālu virsmas jonu - jonu emisijā, Ožē - elektron-analīzē u.c. [74 80].. 
Inerto gāzu atsūknēšanai šeit tiek izmantoti vai nu difūzijsūkņi vai turbomole-
kulārie sūkņi, kuru funkcionēšanai ir nepieciešami arī mehāniskie priekšvakuuma 
sūkņi. Mūsu rezultāti liecina par to, ka iepriekšminēto sūkņu vietā, kuri patērē 
elektroenerģiju vidēji par divām kārtām vairāk nekā magnētizlādes sūkņi, var iz­
mantot vienu vai vairākas izlādes šūnas ar oglekļa katodiem, lai atsūknētu Xe no 
10~ 3 līdz 10~ 4 tori, pēc kā ir iespējama efektīva sērijveida magnētizlādes sūkņa 
darbība. 

Mūsu laboratorijā augstvakuuma iekārta tiek izmantota plānu kārtiņu iegū­
šanai. Pirms plēvju uzklāšanas tiek iegūts vakuums 1 0 - 9 - 1 0 " 1 0 tori. izmantojot 
magnētizlādes sūkņus. Ir vajadzīgs nodrošināt pastāvīgu darba gāzes spiediena 
uzturēšanu (10~ 4 tori), kas nodrošina pastāvīgu kārtiņu uzputināšanas ātrumu. 
Tā kā izmantojamā darba gāze ir inertā gāze (mūsu gadījumā - Xe) . tad šeit 
rodas nopietna problēma - magnētizlādes sūkņus nevar izmantot inertās gāzes 
atsūknēšanas nestabilitātes dēļ [81]. Citu sūkņu izmantošana nav iespējama, jo 
tie nedot vajadzīgo retinājuma pakāpi, piesārņo darba kameru vai arī rada lielu 
darba gāzes patēriņu, kas stipri sadārdzina uzputināšanas procesu, kad Xe tiek 
izmantots kā darba gāze. Uzputinot oglekļa kārtiņas, tika novērota Xe spiediena 
samazināšanās. Mēs eksperimentāli parādījām, ka norādītās iekārtas var tikt 
izmantotas kā vakuumsūkņi Xe atsūknēšanai 1 0 - 3 - 10~ 4 toru diapazonā. 

Atsūknēšanas ātrums tika atrasts pēc pastāvīgā tilpuma metodes [82]. Tiek 
mērīts spiediens no P\ līdz P 2 laika intervālā no t\ līdz t2 pastāvīgā tilpumā V. 
Tad atsūknēšanas ātrumu S var atrast: 

S = 2 ,3 [V/ ( t ? - tx)] lg(Px/P ž ) . (40) 

Eksperimenta gaitā tika veikti vairāki atsūknēšanas cikli, kuros tika novērota 
Xe atsūknēšana, katodu piesātināšanās un gāzes izdalīšanās process. Izlādes para­
metri bija sekojoši: izlādes strāva I\ = l2 = 9,25 ttiA, anodspriegums Uai = 1 , 4 
kV, Ua2 = 1,8 kV. Vakuumkameras tilpums ir » 30 1. Eksperimentālo datu 
apstrāde notika sekojoši: no spiediena atkarības no laika datiem tika iegūta 
nepārtraukta aproksimējoša funkcija, tālāk, izmantojot šo funkciju ar formulu 
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(40) tika atrasts atsūknēšanas ātrums. Zīmējuma 3.3.3.1. redzamajai spiediena 
P atkarībai no laika t aproksimējošā funkcija bija funkcija: 

P(t) = P0 + (2A/n)[uj/{4(t - t0)2 W (41) 

kur P 0 = 0,0034, *„ = 482,7713, w = 1602,07887, A = -6.36674. Zīmējuma 
3.3.3.2. redzamajai atkarībai, atbilstoši: 

P(t)=A2 + (Al-A2)/(l+exp((t-t0)/B)), (42) 

kur .4, = 0,00591, ,4 2 = 0,00037, t0 = -306.172517, B = 103, 78863. 
Sākuma spiedienā P ~ 1, 6 - 1 0 - 3 tori atsūknēšanas ātrums pirmo piecu minūšu 

laikā mainījās vāji aptuveni 0,0045 1/s līmenī un pēc tam samazinājās līdz nul­
lei, jo pie t > 400 Xe spiediens sasniedza minimālo vērtību ss 0.85 • 1 0 - 3 tori 
un tālāk nemainījās (zīm. 3.3.3.2.). Sākuma spiedienā P « 0.65 • 1 0 - 3 (zīm. 
3.3.3.1.) atsūknēšanas ātruma atkarība no laika ievērojami atšķiras no iepriekšējās 
un beigu spiediens ir « 0,37 • 10~ 3. 
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3.3.3.1. zīmējums. 
Xe spiediena (1) un atsūknēšanas ātruma (2) izmaiņa laikā, ja sākuma spiediens kamerā -

« 0 . 6 5 - 1 0 - 3 tori. 

Šādi procesi tika atkārtoti vairākkārt, ar 10 vai vairāk minūšu pārtraukumiem. 
Visos procesos tika novērota Xe atsūknēšana. Atsūknēšanas ātrums pakāpenis­
ki samazinās, līdz notiek pretējs process - Xe izdalīšanās. Pārtraucot procesu. 
Xe tālāka izdalīšanās ir neliela. Kopumā eksperimenta laikā tika atsūknēts no 
1 , 9 3 - 1 0 " 3 līdz 0,74 • 10~4 tori. Lielākais atsūknēšanas ātrums - 0.158 1/s. 
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3.3.3.2. zīmējums. 
Xe spiediena (1) un atsūknēšanas ātruma (2) izmaiņa laikā, ja sākuma spiediens kamerā -

ss 1 , 6 - 1 0 - 3 tori. 

Izmantojot modificētu Peninga šūnu ar metāla (Co, Mo, Fe, Ti) katodiem, 
spiediena samazināšanās netika novērota. Ir zināms, ka metāliem ir neievērojami 
maza inerto gāzu atomu sorbcijas spēja [83]. 

Magnētizlādes sūkņos aktīvās gāzes tiek atsūknētas vairāku procesu dēļ. Vie­
glās gāzes, kā ūdeņradis, tiek atsūknētas galvenokārt difundējot gāzes joniem 
katoda virsma, kura ir attīrīta jonu bombardēšanas rezultāta, un reaģējot tur ar 
katoda vielu (visbiežāk - titānu). Smagākās gāzes - slāpeklis un skābeklis - var 
reaģēt ar katodu virsmu, ietriekties dziļāk katodā un reaģēt tur, vai arī reaģēt 
ar izputināto katoda vielu uz anoda vai uz sūkņa sienām. Inertās gāzes tiek 
atsūknētas galvenokārt fiziskās sorbcijas dēļ - ietriecoties katodā. Daļa inertās 
gāzes jonu var atstaroties no katoda virsmas, izveidojot ātrus neitrālus atomus. 
Šie atomi tiek "iemūrēti" plēvē, kura veidojas uz anoda, pie tam, šo atomu skaits 
ir atkarīgs no R = n ^ / m i , kur m\ - gāzes jona masa. m 2 - katoda vielas atoma 
masa, un no jona krišanas leņķa uz katodu. Jo lielāks ir R. vai lielāks ir krišanas 
leņķis, j o vairāk jonu atstarojas no katoda kā neitrālas daļiņas [84. 85]. 

Mūsu gadījumā, acīmredzot, Xe atsūknēšanu var izskaidrot ar Xe jonu sor-
bciju katodu virsmā, difundēšanu, kā arī "iemūrēšanu" oglekļa atomu plēve, kas 
izveidojas uz katodiem, jo Xe atommasa (131.30). salīdzinot ar oglekļa atommasu 
(12,011). ir liela un arī vidējais krišanas leņķis mūsu gadījumā ir neliels, tāpēc 
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varbūtība atstaroties no katoda ir ļoti niecīga. Mēs izmantojām oglekļa katodus, 
kuriem ir poraina struktūra. Pietiekoši augstā spiedienā (vairāk par 10~ 3 tori) 
jonu strāvas sadalījums pa katoda virsmu ir tuvs vienmērīgam [67], un katodus 
bombardējošo jonu enerģija samazinās. Tādējādi samazinās izputināto oglekļa 
atomu skaits attiecināts uz vienu jonu. Sī iemesla dēļ pēc izlādes iedegšanās 
sākotnēji notiek jonu difundēšana katodu pievirsmas slāni un atbilstoša spie­
diena samazināšanās. Procesam turpinoties uz katoda izveidojošos kārtiņu iz­
putināšanas process dominē pār to veidošanās procesu, kā rezultātā izputinoties 
katodam notiek agrāk absorbētās gāzes izdalīšanās un atbilstošs spiediena pie­
augums. Spiedienā 1 0 - 4 tori jonu strāvas sadalījums pa katodu virsmu mainās 
(maksimālais lielums - katoda centrā), uz katodu ejošo jonu enerģija pieaug, kā 
rezultātā notiek gāzes jonu iemūrēšana oglekļa plēvē periferiālajos (tālos no cen­
tra) katoda apgabalos. Sakarā ar to, jonu sorbcija un iemūrēšana uz katoda 
izveidojošajās kārtiņās sākotnēji dominē. Tālāk sorbcijas un desorbcijas pro­
cesi nolīdzsvarojas, kā rezultātā dp /dt tiecas uz nulli. Tam par iemeslu ir jonu 
strāvas samazināšanās un atbilstoši oglekļa atomu skaita samazināšanās, kas ir 
nepieciešami difundējošo Xe atomu iemūrēšanai. Bez tam. mainās arī attiecība 
starp jonu sorbciju un iemūrēšanos, jonu plūsma uz katodiem sāk pieaugt un 
notiek katodu pievirsmas slāņa piesātināšanās ar Xe atomiem, kā arī agrāk ab­
sorbētās gāzes izdalīšanās, kā rezultātā desorbcijas process turpmāk sāk dominēt 
un notiek spiediena pieaugums darba kamerā. Ja pirms izdalīšanās procesu pār­
trauc, tad daļa gāzes jonu izlido atpakaļ kamerā, bet daļa difundē dziļāk katoda 
iekšienē, pie kam, difundējušo jonu skaits ir lielāks nekā izdalījušos, par ko liecina 
katoda piesātināšanās laika gaitā, kas samazina tā atsūknēšanas spējas. Tās ir 
iespējams atjaunot, ja katodus izkarsē vakuumā. 

3.3.4. Kārtiņu uzputināšanas metodikas izstrādāšana 

Kārtiņu iegūšanai tika izstrādāta sekojoša metode. Darba gaitā kamerā tiek 
iegūts augsts vakuums - līdz 10~ 9 tori. Pirmajā etapā kamera tiek atsūknēta 
ar ceolītu sūkni vai ar eļļas difūzijsūkni, pēc tam tiek izmantots magnētizlādes 
sūknis HMjļ-04. Atsūknēšanas procesā tiek veikta vakinimkaineras karsēšana līdz 
423-473 K. Spiediens kamerā tiek noteikts ar jonizācijas vakuumnietru BH-12, 
kuram pievienots Alperta - Baijarda jonizācijas devējs. 

Kamerā ir novietoti 5 pamatņu turētāji, kas ļauj vienā eksperimenta procesa 
uzpūt ināt piecu veidu 20 paraugus (uz vienas pamatnes - 4 paraugi) (3.3.4.1. 
zīm.). 
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3.3.4.1. zīmējums. 
Vakuumkameras YSY -4 šķērsgriezums. 

1 - vakuumkameras siena, 2 - uzputināšanas iekārta, 3 - paraugu turētājs, 4 - aizsargvairogs, ō 

- atkvēlināšanas iekārta, 6 - Peninga šūnu sūknis, 7 - vakuumkamera, 8 - pastāvīgie magnēti. 

Vajadzīgais pamatņu turētājs pretī uzputināšanas iekārtai vakuumā tiek nos­
tādīts ar pagriešanas mehānisma palīdzību. Inertā gāze tiek ielaista ar augstva­
kuuma adatveida ielaidēju. Inertās gāzes spiediens darba režīmā ir 7 • 10~ 4 tori. 
Tas tiek regulēts ar modificētu Peninga šūnu ar oglekļa katodiem. Darba gāzes 
patēriņš ir aptuveni 3 • 1 0 - 5 litri vienā procesā, tātad līdz pat 3 • l()~ f i 1 uz vienu 
paraugu. 

Uzputināšanas iekārta - modificētā Peninga šūna atrodas magnētiskajā laukā, 
kas ir paralēls paraugu paliktņiem un ir « 70 Oe. Katodiem tiek pievadīts sprie­
gums 1.0 - 2,0 kV, bet anodi ir iezemēti. Vielu uzputināšanas ātrumi šādā spie­
dienā ir 0,4 A / s - 2,8 A / s . 
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4. Kartiņu fizikālo īpašību pētīšana un 

modificēšana 

4 .1 . Kartiņu kristalografiskas struktūras pētījumi 

4.1.1. Rentgenstruktūranalīzes metodika 

Mūsu laboratorijā rentgenstruktūranalīzes veikšanai tiek izmantots rentgen-
difraktometrs DRON - 3M. Ierīces pamatsastāvdaļa ir rentgenlampa 2BSV28Cu 
- aizlodēta elektronlampa (4.1.1.1. zīm.). 

4 . 1 . 1 . 1 . zīmējums. 
Rentgenlampas 2BSY28Cu uzbūve. 

1 - katods, 2 - fokusējoša uzmava, 3 - rentgenstarojuma izlaišanas logi. 

4 - anods, 5 - aizsargcilindrs. 

Tā sastāv no stikla balona, kurā ievietoti divi elektrodi: katods - volframa 
spirāle un anods - masīva vara caurule. Stikla balonā ir augsts vakuums, kas no­
drošina brīvu elektronu kustību no anoda uz katodu, katoda siltuma un ķīmisko 
izolāciju, kā arī neļauj notikt izlādei starp elektrodiem. Katoda izstarotie elek­
troni paātrinās lampas polu elektriskajā laukā, ietriecas anodā. kur tiek strauji 
bremzēti, kā rezultātā apmēram 1% to kinētiskās enerģijas tiek pārvērsts ren­
tgenstaros. Izstarotais starojums iedalās "'mīkstajā" starojumā ar nepārtrauktu 
spektru un "cietajā" jeb raksturīgajā starojumā ar dažām spektra līnijām. Mīk­
stais starojums labi absorbējas stiklā, tāpēc rentgenstaru izlaišanai tiek izmantoti 
vieglo metālu (berilijs, litijs, bors) sakausējumu vai metāliska berilija logi. Cieta 
starojuma katrai līnijai atbilst noteikts viļija garums, kas atkarīgs no anoda ma­
teriāla. Šīs līnijas sadalās grupās, kuras sauc par sērijām un apzīmē: K.L. M 
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u.t.t. Vislielākā intensitāte ir K sērijai, tā satur tikai trīs līnijas ar ievērojamu 
intensitāti un mazu viļņa garumu. No tām divas visspēcīgākās veido dupletu KQļ 

un Ka2, kas ir salīdzināmi pēc intensitātes: KQi ~ 2KQi. Bieži difrakcijas ainā 
dupletu nevar izšķirt, tad par viļņa garumu pieņem: 

Trešā līnija šajā sērijā tiek saukta par Kg, tās viļņa garums ir mazāks par 
10%, bet intensitāte ir 1/7 no Kūi intensitātes. 

Par rentgenlampas barošanas avotu izmanto barošanas ierīci, kas vienlaicīgi 
ir arī difraktometra operatīvais galds. Uz šī galda ir novietots mehānisms, kas 
saista rentgenlampu ar goniometru un aizsargapvalku. Lampas spraugas tuvumā 
ir iebūvēts rentgenstarojuma izejas aizbīdnis. Lampai tiek pievadīts spriegums 
30 kV un strāva 25 mA. 

Lai iegūtu difrakcijas ainu jeb difraktogrammu - difraģētā stara intensitātes 
maksimumu atkarību no difrakcijas leņķa, mūsu iekārtā tiek izmantota kvazifo-
kusējošā Brega -Brentano (4.1.1.2. zīm.) shēma. 

4.1.1.2. zīmējums. 
Kvazifokusējoša Brega - Brentano shēma. 

F - rentgenlampas fokuss, P - paraugs. S - detektora sprauga. R - goniometra rādiuss. 

Tā pamatojas uz ievilkto leņķu, kuri balstās uz vienu un to pašu loku. vienā­
dību: rentgenlampas fokusam F, reģistrējošā detektora spraugai S un plakanam 
paraugam P jāatrodas uz vienas riņķa līnijas. Pagriežot paraugu par leņķi (-). 
ir nepieciešama detektora spraugas pārvietošanās pa goniometra riņķa līniju par 

(43) 
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leņķi 2 0 , tas nozīmē, ka parauga leņķiskās kustības ātrumam ir jābūt divas reizes 
mazākam nekā detektoram. 

Šajā fokusēšanas shēmā fokusēšana notiek tikai vienā - horizontālā plakne. 
Vertikālā plaknē (perpendikulārai 4.1.1.2. zīmējuma shēmai) fokusēšanas neno­
tiek, tāpēc kūļa izkliede šajā virzienā ir jāierobežo, lai samazinātu tā ietekmi 
uz difrakcijas maksimuma profilu un atrašanās vietu. Ierobežošanu var veikt ar 
Sollera spraugām (paralēli novietotu plāksnīšu sistēma) un ar horizontālu spraugu 
palīdzību, kuras ierobežo kūlīša augstumu (4.1.1.3. zīm.). 

4.1.1.3. zīmējums. 
Difraktometra DRON - 3M rentgenoptiskā shēma. 

1 - rentgenlampas fokuss; 3,7 - horizontāli ierobežojošas spraugas; 2,6 - Sollera spraugas: 

4,8 - vertikāli ierobežojošas spraugas; 5 - paraugs. 

Difraģētais starojums iziet caur sekundāro Sollera spraugu sistēmu un analī­
tisko spraugu un nokļūst detektorā. 

Kā detektors tiek izmantots scintilāciju skaitītājs, signāls no kura nonāk blokā 
KUD-1, kur tiek pastiprināts, tiek veikta amplitūdu selekcija dažādu blakus-
parādību novēršanai un tālāk tiek izmantots kā informācijas signāls impulsu 
skaitīšanas ātruma noteikšanai. Signāls tālāk tiek novadīts uz datoru, kur in­
formācija tiek saglabāta failos un veikta turpmāka datu apstrāde. 

4-1 '2. Difraktometrisko datu apstrādes 
datorprogrammas izstrāde 

Difraktometrisko datu apstrādei tika izveidota datorprogramma, ar kuras 
palīdzību var tikt veikta iegūto difrakcijas maksimumu apstrāde: dupleta sa­
dalīšana, starpplakņu attāluma noteikšana, integrālā platuma noteikšana, polik-
ristālisko bloku izmēru un mikrodeformāciju noteikšana. 
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Iepriekš tika minēta problēma par dupleta KQi un Ka2 līniju pārklāšanos 
difrakcijas ainā, kas apgrūtina precīzu difrakcijas maksimuma leņķa noteikšanu. 
Viena no šo līniju atdalīšanas metodēm ir Rečingera [86] metode, kas balstās uz 
sekojošiem pieņēmumiem: 

1. eksperimentālās līknes intensitātes sadalījums ir līkņu Iāļ un Ia2 summē­
šanās (4.1.2.1. zīm.); 

2. divu dupleta komponenšu intensitātes attiecas kā 2/1 un savstarpēji nobī­

dītas par leņķi 5 (29 ) , kuru var atrast: 

<5(20) = 2 ( A Q 2 - A Q l ) 
tan 0 . 

A 
(44) 

kur A Q l - līnijas Kaļ viļņa garums, A Q 2 - līnijas KQ.Ž viļņa garums, 0 m a i - leņķis, 
kurš atbilst eksperimentālās līknes difrakcijas maksimumam. 

'<>i<>/ 

4.1.2.1. zīmējums. 

Difrakcijas līkņu sadalīšana. 

Interferences līkne Ia2 ir precīzs līknes / Q ] atveidojums, tikai ar divreiz sa­
mazinātām ordinātām un tā ir nobīdīta attiecībā pret līkni / a i par leņķi 5 (20) . 
Ja (20 ) ir funkcija, kas nosaka intensitātes sadalījumu līknē, tad funkcijai, kura 
noteiks intensitātes sadalījumu pārklātās līknēs / „ , un IQ2, ir sekojošs izskats: 

1(20) = i ( 20 ) + ķ{W - 5). (45) 

Dupleta dalīšanu sāk no abscisas 2 0 ! (4.1.2.1. zīm.), kura atrodas interfe­
rences līknes krustošanās punktā ar fona līniju A. Šajā punktā var pieņemt, ka 
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7(26—«5) = 0, līdz ar to / ( 2 0 ) = t (20 i ) . Šis pieņēmums ir spēkā, līdz sasniedzam 
leņķi 2 0 i + a. Eksperimentālo līkni šajā apgabalā nosaka tikai līknes Ia.\ inten­
sitātes sadalījums. Pamatojoties uz to, var konstruēt līkni ^z(20 — 5). Sadalīsim 
abscisu zem eksperimentālās līknes vienādās daļās. Šāda sadalījuma gadījumā 
katram punktam, kas atrodas virs nogriežņa AB, nosaka ordinātas z(20) , dala 
tās uz pusēm un atliek šos lielumus attālumā (5(20). Šo operāciju turpina līdz 
punktam B. Pēc šī punkta summārā līkne 7(20) ir divu līkņu / (20 ) un |i(2@—S) 

pārklājums. Tad intervālā BC atņem no eksperimentālās līknes ordinātām jau 
konstruētās (intervālā AB) ordinātas ^i(2Q — 6) un konstruē līkni 7 Q l līdz galam. 
Šīs līknes ordinātas dala uz pusēm un atliek attālumā 5(20) konstruējot līkni / 0 2 . 
Šādā veidā notiek pilnīga dupleta atdalīšana. Izmantojot Brega vienādojumu: 

2 < W s i n 0 = A, (46) 

kur duKL - starpplakņu attālums, A- rentgenstara viļņa garums, 0 - difrakci­
jas leņķis, var noteikt starpplakņu attālumu, ņemot atdalīto līkņu maksimumu 
leņķus un atbilstošos viļņa garumus. Indeksi HKL ir interferences indeksi, kuri 
ir vienādi ar plakņu kopas indeksu hkl, atstarojums no kurām rada doto līkni 
rentgenogrammā, reizinājumu ar atstarojuma kārtu n: H = n/i; K = nk: L = nl. 

Zinot dotās līknes indeksus HKL, var noteikt, no kādām plaknēm un kuras kārtas 
atstarojums tas ir. 

Starpplakņu attālumu var noteikt arī izmantojot eksperimentālās līknes sma­
guma centru [87]. Leņķi, kurš atbilst šim centram, atrod: 

2 0 = ^ + 2 0 , . (47) 

i=l 

kur / ( / ) - i-tā līknes punkta intensitāte, T(i) - i-tā punkta leņķis, 2 0 ! - leņķis, 

kurā difrakcijas profils pārklājas ar fonu. 

Šo leņķi ievieto formulā (46), par viļņa garumu ņemot vērtību, ko atrod pēc 
formulas (43). 

Difrakcijas maksimuma līknes platums ir svarīgs lielums, kurš ir atkarīgs gan 
no polikristālisko bloku izmēriem, gan mikrodeformācijām. gan citiem lielumiem. 
T ā kā līknes platuma noteikšana ir apgrūtināta līknes saplūšanas ar fonu dēļ, tiek 
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ieviests jēdziens integrālais platums [88]. To var atrast pec formulas (48): 
2 ( e m + e ) 

/ I(2(Qm±e)d(2e) 

^ = 2 ( Q m " £ ) r r 9 P ) ^ ' ( 4 8 ) 

kur /? (20) - līknes integrālais platums, /max(20 m ) - maksimuma intensitāte, 
2 0 m - maksimālās intensitātes leņķis, 7 ( 2 ( 0 m ± e) - funkcija, kas apraksta 

intensitātes sadalījumu pa leņķiem 2 0 . 
2 ( e m + £ ) 

Lielums f I(2(Qm ± s)d(2e) ir difrakcijas līknes laukums. Šo laukumu tu-

vināti var atrast kā daudzu trapeču summu. Ja līknes punktu skaits ir liels, tad 

šī metode ir pietiekoši precīza. 
Ja paraugs ir bez mikrodeformācijām (mikrodeformācijas - ^ r , kur d - starp­

plakņu attālums), un līknes instrumentālais platums (līknes platums, ko nosaka 
virkne citu faktoru - sākotnējā kūla izkliede, rentgenstaru iespiešanās paraugā 
dzijums, kūla dabiskais platums u.c.) ir salīdzinoši mazs, tad parauga bloku 
lielumu var noteikt pēc Seļakova [88] formulas: 

D cos (-)„, 
kur D - parauga bloku lielums. 

Savukārt, ja parauga bloku izmēri ir lieli un difrakcijas maksimuma līknes pla­
tumu ietekmē tikai mikrodeformācijas, tad tās var atrast no formulas (50): 

0 ( 2 6 ) = 4 = ^ t a n 0 m . (50) 
d 

Reālos gadījumos integrālais platums ir platums B, kas ir atkarīgs gan no difrak­
cijas platuma (5, gan no instrumentālā platuma b. Un difrakcijas platums ļ3, sa­
vukārt, ir atkarīgs gan no bloku izmēra, gan mikrodeformācijām. Šādā gadījumā, 
vispirms ir jāiegūst instrumentālais platums b. Šim nolūkam izgatavo etalonpa-
raugu, kura bloku izmēri ir lieli (virs 1 pin) un tajā nav mikrodeformāciju. Šādu 
paraugu var iegūt, izgatavojot to no tā paša materiāla, ka pētāmais paraugs, 
un labi atkvēlinot to. Šī etalonparauga integrālais platums arī būs platums b. 

Pieņemsim, ka eksperimentālo līkni apraksta funkcija h(x), instrumentālo līkni -
g{x), bet funkcija f(x) apraksta difrakcijas līkni, jeb līkni, kuru iegūtu bez ins­
trumentālā līknes paplašinājuma ietekmes. Šeit x = A ( 2 0 ) - attālums no līknes 
maksimuma līdz apskatāmajam punktam. Tad saikni starp B, b un ii var izteikt: 

3 _ Jf(x)g(x)dx 

B fg(x)dx ' 1 0 ) 
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b_ 
B 

ff(x)g(x)dx 
(52) 

ff(x)dx 

Ja ir zināmas funkcijas g(x) un f(x), tad var atrast 0/B un b/B. Bet eksperi­

mentāli var noteikt tikai g(x) un h(x), un / ( z ) ir atkarīga gan no bloku izmēra, 

gan mikrodeformācijām. Tāpēc dažādu faktoru ietekmes sadalīšanai izmanto vai 

nu aproksimāciju metodi, vai harmonisko analīzi [88]. 

Aproksimāciju metode balstās uz funkciju g(x) un f(x) izvēli. Sākotnēji ir 

nepieciešams atrast līknes f(x) integrālo platumu. 

Parasti difrakcijas līknēm atbilst sekojoša veida funkcijas: c' : , , 2 vai 
o — K.,X 

( ī-t-ni 2 ) 2 • ^ a r p i e i ) e m t > ka funkcijas g(x) un f(x) ir Gausa funkcijas: g(x) = e * 2 

un f(x) = e - * ' * 2 , tad no (51) un (52) seko: 

b = ļ g(x)dx = j ŗ , 0 = I tt*)dx = ļļ^> 

P_ k2 b fc, 
B 

no šejienes 
b2 + (32 = B2. 

Atbilstošās formulas, ja tiek izvēlētas citas funkcijas, dotas tabulā 4.1.2.1. 

(53) 

g(x) 
-k2T2 

(l+*2*2)2 

1 
\+k2x2 

1 
l+k2*2 

1 
( 1 + / C 2 I 2 ) 2 

1 
1 + f c i z 2 

1 

(l+fcn2)2 

1 
1 + fcli2 

1 
( 1 + t ļ i 2 ) 2 

Sakarība starp 6, B un 0 

0/B =y/l- b2/B2 

/J/B = l ( l - f + ^ 3 j + l ) 

0/B = l - b/B 
R _ lb+B)3 

u (b+n)3+bn 

4.1.2.1. tabula. 

Formulas lielumu b. B un /? atrašanai. 

Eksperimentāli nosakot jB un 6 ir jāveic A'n dupleta sadalīšana, jo līnijas Ķa 

nemonohromatisma dēļ tās forma mainās. 

Ja ir atrasts /?, tad var atrast bloku izmērus pēc formulas (49) vai mikro­

deformācijas pēc formulas (50), ja difrakcijas paplašinājums notiek tikai bloku 

izmēru vai mikrodeformāciju dēļ atbilstoši. Ja līknes paplašināšanās notiek abu 

faktoru dēļ, tad jāveic šo efektu atdalīšana. Šeit var izmantot 4.1.2.1. tabulā dotās 

formulas, tikai B vietā ir jāievieto 0, b vietā - m (integrālais platums, ko rada 
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bloku izmēri) un 0 vietā - n (integrālais platums, ko rada mikrodeformācijas). 
Šoreiz ir zināms tikai lielums 0, bet ir divi nezināmie - m un n. Tādēļ ir jāiegūst 
atbilstošo plakņu pirmās un otrās kārtas atstarojumu integrālie platumi 0\ un 02, 

tad, rēķinot divu vienādojumu sistēmu, var atrast nepieciešamos lielumus [88]. 

4-1-3. Kristalogrāfiskās struktūras pētījumu rezultāti. 

Pašreizējā laikā vairākos darbos eksperimentāli ir noteikts, ka kārtiņu, kuras 
iegūtas ar vakuuma metodēm, kristāliskā struktūra ir atkarīga no apakšslāņa 
veida starp paliktni un uzklājamo plēvi [30-33]. Mēs noskaidrojām, ka dzelzs 
kārtiņu kristalogrāfiskā struktūra arī ir atkarīga no apakšslāņa veida. 

Kristāliskā tekstūra tika noteikta salīdzinot mūsu datus ar atbilstošiem hao­
tiski orientētu pulverveida paraugu datiem (ASTM FILES). Tika analizēta Fe 
atbilstošo difrakcijas maksimumu intensitāte, pie tam tika iegūti difrakcijas mak­
simumi vismaz no četriem vienādiem paraugiem visu veidu kārtiņām un atrast as 
maksimumu intensitāšu vidējās vērtības. No iegūtās difraktogrammas tika iegūti 
arī kārtiņu starpplakņu attālumi pēc formulas (46). 

Šajos mērījumos KQ duplets netika sadalīts, jo nebija nepieciešama ļoti precīza 
starpplakņu attāluma noteikšana. Tika izmantota A vērtība, kuru atrod pēc 
formulas (43). 

Dzelzs kārtiņu difraktogrammas tika reģistrēti tikai difrakcijas maksimumi 
[110] un to otrā kārta [220]. Tas liecina par to, ka kārtiņām ir spēcīga plakņu 
{110} noteicošā orientācija (kristalogrāfiskā tekstūra) paralēli paliktņa virsmai. 
Līdz ar to, Fe kārtiņu tekstūras pakāpi un struktūras defektu koncentrāciju 
(kristāliskās struktūras pilnīguma pakāpi) vienam un tam pašam kārtiņu biezu­
mam var raksturot ar difrakcijas maksimumu intensitāti [88]. Fe difrakcijas mak­
simumu [110] intensitātes atkarība no apakšslāņa biezuma redzamas sekojošajos 
zīmējumos (4.1.3.1. - 4.1.3.6.). Punktētā līnija rāda Fe difrakcijas maksimuma 
[110] intensitāti bez apakšslāņa. 
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; i 2 o o -

A ļ l k l l l b ! • z A 

4.1.3.1. zīmējums. 

20 nm biezas Fe kārtiņas [110] difrakcijas maksimuma intensitātes atkarība no Ti apakšslāņa. 

1 5 0 0 0 — 

1 0 0 0 0 -

A p s k s s l b i e z i 

4.1.3.2. zīmējums. 

100 nm biezas Fe kārtiņas [110] difrakcijas maksimuma intensitātes atkarība no Ti apakšslāņa. 
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7 0 0 -

iOO -

5 0 0 -

2 0 0 -

1 0 0 

4.1.3.3. zīmējums. 

20 nm biezas Fe kārtiņas [110] difrakcijas maksimuma intensitātes atkarība no Zr apakšslāņa. 

E 6 0 0 0 — 

A p a k s s l b l e z A 

4.1.3.4. zīmējums. 

100 nm biezas Fe kārtiņas [110] difrakcijas maksimuma intensitātes atkarība no Zr apakšslāņa. 
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A p a k š s I . b i a z . A 

4.1.3.5. z ī m ē j u m s . 

20 nm biezas Fe kārtiņas [110] difrakcijas maksimuma intensitātes atkarība no Hf apakšslāņa. 

- 8 0 0 0 -
a 

E 
6 0 Q 0 -4 

O 2 0 0 0 -

N H t / F e 1 0 0 0 

A p a k i s I b i e z . A 

4.1.3.6. zīmējums. 

100 nm biezas Fe kārtiņas [110] difrakcijas maksimuma intensitātes atkarība no Hf apakšslāņa. 
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Kā redzams, likumsakarīga Fe [110] difrakcijas maksimuma intensitātes iz­
maiņa ir novērojama tikai kārtiņai ar Ti apakšslāni. Izmantojot citu metālu 
apakšslāņus likumsakarīga izmaiņa nav novērojama. Tomēr, visos gadījumos Fe 
[110] difrakcijas maksimuma intensitāte ir lielāka, ja dzelzs uzklāts uz apakšslāņa. 
Tas ir izskaidrojams ar to, ka apakšslānim arī ir kristalogrāfiskā tekstūra, kas ie­
spaido Fe kārtiņas augšanu. Mēs atradām, ka Ha apakšslānim ir tekstūra {002} . 
Zr - {100} un {002}. Ti apakšslāņa gadījumā difrakcijas maksimuma intensitāte 
bija ļoti vāja, un nebija iespējams raksturot tekstūru. 

Mūsu rezultāti rāda, ka Fe kārtiņām un arī apakšslāņiem ar vienādiem para­
metriem, kas ir iegūti vienā uzputināšanas procesā, ir liela atšķirība starp atbil­
stošo difrakcijas maksimumu intensitāšu vērtībām. Tas liecina par to, ka kārtiņas 
tekstūras formēšanai un struktūras defektu koncentrācijai ir gadījuma raksturs. 
Tai pašā laikā mēs ieguvām skaidru augšējā slāņa difrakcijas maksimumu in­
tensitātes atkarību no apakšslāņa maksimumu intensitātes. 4.1.3.1. tabulā ir 
parādīta sakarība starp 100 nm Fe kārtiņu difrakcijas maksimuma [110] inten­
sitāti un 100 nm Zr un 100 nm Hf atbilstošajiem difrakcijas maksimumiem. Doto 
kārtiņu Fe/Zr un Fe/Hf paraugi tika iegūti vienā atbilstošajā uzputināšanas pro­
cesā. Redzams, ka veidojas Zr un Hf apakšslāni ar atšķirīgu atbilstošo difrakcijas 
maksimumu (DM) intensitāti, kas ietekmē augšslāņa (Fe) maksimuma intensitāti. 

Zr [100] DM 
int. imp/sek 

Fe [110] DM 
int. imp/sek 

Hf [002] DM 
int. imp/sek 

Fe [110] DM 
int. imp/sek 

1. paraugs 500,0 708,3 1500,0 4583,3 

2. paraugs 66,6 416,6 458,3 2083.3 

4.1.3.1. tabula. 

100 nm biezas Fe kārtiņas difrakcijas maksimuma (110) atkarība no apakšslāņa atbilstošajām 

intensitātēm. 

Apakšējā slāņa struktūras veidošanās gadījuma raksturs un kristāliskās struk­
tūras pilnīguma pakāpes lielā ietekme uz augšējo slāni, viena un tā paša apakš­
slāņa gadījumā, nejauj atrast sakarību starp apakšslāņa materiālu, tā biezumu 
un Fe kārtiņu kristāliskās struktūras pilnīgumu. 
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4.2. Termiskas apstrādes ietekme uz kartiņu īpašībām 

Pārklājumu termoapstrādei jeb atkvēlināšanai ir liela nozīme to īpašību mo­
dificēšanā un veidošanā. Atkvēlināšana ietekmē virkni pārklājumu īpašību 
vadītspēju, spriegumu, deformāciju, kristālisko tekstūru, izraisa dažādas fāzu 
pārejas u.tt. [89-94] Liela daļa šo parādību ir saistītas ar defektu skaita sa­
mazināšanos atkvēlināšanas procesā. 

Galvenie teorētiskie aspekti, kas saistīti ar defektu atkvēlināšanu. tika ap­
skatīti darbā [95]. Teoriju, kas apskata plānu kārtiņu īpatnējās pretestības maiņu, 
ko izsauc defektu atkvēlināšana, pētīja Vends. Viņš izvirza nosacījumu, kas ap­
galvo, ka deformāciju, kuras samazināšanās ir novērojama atkvēlināšanas laikā, 
rada vakances un starpmezglu defekti, kas atrodas tuvu viens otram. Lai šie 
defekti saplūstu un līdzsvarotos, ir nepieciešama raksturīgā enerģija E. Tiek 
uzskatīts, ka enerģija, kas nepieciešama, lai defekti pārvietotos viens pie otra, 
ir ļoti neliela. Šī enerģija var mainīties no nulles līdz aktivācijas enerģijai, kas 
nepieciešama pašdifūzijai [54]. 

Atkvēlināšana ietekmē arī difūzijas norisi kārtiņās [96 98]. Tiek uzskatīts, ka 
plānās kārtiņās ar graudu izmēru apmēram 100 nm pārsvarā notiek difūzija pa 
graudu robežām [99 101]. Bet polikristāliskos paraugos graudu robežām bieži ir 
minimāla enerģija, kā rezultātā atkvēlināšana var stipri ietekmēt kristalogrāfisko 
tekstūru un veicināt daudzslāņu sistēmu sajaukšanos [102]. 

Ņemot vērā to, ka tādās daudzslāņu kārtiņās slāņu biezums ir neliels (daži 
simti nm), lai nenotiktu slāņu termostimulēta sajaukšanās plēvju iegūšanas pro­
cesa laikā, pamatnes temperatūra ir tuva istabas temperatūrai, vai nedaudz 
pārsniedz to. Sakarā ar to, svarīgi ir izpētīt daudzslāņu sistēmas termisko stabi­
litāti un termiskās atkvēlināšanas ietekmi uz kārtiņu īpašībām. 

4.2.1. Atkvēlināšanas vakuumā ietekme uz kārtiņu 
krist alogrāfisko tekstūru 

Ir iegūtas grūti kūstošu metālu \V. Mo. kā arī Fe un Ni plānās kārtiņas bie­
zumu diapazonā 50 - 500 nm, veikta to atkvēlināšana 20 min līdz 1 h vakuumā 
(~ 1 0 - 6 tori) pie dažādām temperatūrām diapazonā (573-773)K. Ar difrakto-
metru tika veikta paraugu rentgenstruktūranalīze. 

Grūti kūstošo metālu paraugu atkvēlināšana radīja difrakcijas maksimumu 
stāvokļa izmaiņas, platuma samazināšanos (struktūras defektu samazināšanos), 
to intensitātes palielināšanos un neietekmēja kristalogrāfiskās tekstūras tipu. bet. 
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atkvēlinot Fe plēves, notika ne tikai norādītas izmaiņas, bet arī tekstūras iz­
maiņas, t.i., koherentās izkliedes bloku pārorientācija. Tā, piemēram, 500 nm bie­
zai Fe kārtiņai pirms atkvēlināšanas tika novērots maksimums [110] (zīm. 4.2.1.1. 
(a)), bet pēc atkvēlināšanas šis maksimums vairs netika novērots, toties, parādījās 
intensīvs maksimums [200] (zīm. 4.2.1.1. (b), (c)) . 

Tāpat tika novērota rentgendifrakcijas maksimumu intensitātes nelineāra at­
karība no plēves biezuma tās atkvēlinot. Tā , piemēram, pie 673 K un 773 K 
atkvēlinātai 70 nm Fe kārtiņai difrakcijas maksimumu intensitāte ir augstāka kā 
100 nm un 200 nm plēvēm pie tādām pašām temperatūrām (skat. tabulu 4.2.1.1.). 

Biezums Difrakcijas maksimumu relatīva intensitāte Biezums 
[200] [110] 

Biezums 

neatkv. 573 K 673 K 773 K neatkv. 573 K 673 K 773 K 

70 nm 0 104 840 1808 0 0 0 0 

100 nm 0 1 H) 111 616 0 0 0 o 

200 nm 164 336 752 1184 0 0 0 0 

500 nm 200 324 3440 16800 360 440 0 0 

4.2.1.1. tabula. 

Fe kārtiņu difrakcijas maksimumu relatīvā intensitāte. 

Novērotajām īpatnībām par iemeslu varētu būt kristalītu augšanas īpatnības. 
Acīmredzot vispirms izputinātā viela uz pamatnes nogulsnējas amorfā plānā slānī, 
uz kura veidojas kristalītu slānis (200). Uz šī kristalītu slāņa var veidoties 
nākošais slānis ar citu tekstūru (110). Ja virsējais slānis (110) ir pietiekoši plāns, 
kā tas ir 70 nm plēves gadījumā, tad slānis (200) ir spējīgs vairākkārtīgi uzlabot 
savu teksturizācijas pakāpi. 100 nm un 200 nm biezu plēvju gadījumā nākošais 
slānis (110) vēl nav pietiekami biezs, lai to novērotu ar rentgendifraktometra 
palīdzību, bet ir par iemeslu sliktākai plēves teksturizācijas pakāpei. Atkvēlinātu 
Fe plēvju difraktogrammu īpatnība ir arī KQ dupleta sašķelšanās difrakcijas mak­
simumiem (200), kas liecina par augstu defektu atkvēlināšanas pakāpi atbilstošas 
tekstūras kristalītos. 

Ni kārtiņām šāda veida tekstūras maiņa netika novērota. Tika iegūts tikai 
maksimums [111], kura intensitāte pieauga un integrālais platums samazinājās 
(skat tabulu 4.2.1.2.), pieaugot atkvēlināšanas temperatūrai, kas liecina par de­
fektu atkvēlināšanos un teksturizācijas (kristalītu orientēšanās vienā virzienā) 
palielināšanos. 
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5 0 0 n m F e 
7 7 3 K 

(c) 
4.2.1.1. zīmējums. 

500 nm Fe kārtiņas difrakcijas maksimumi (a) - pirms atkvēlināšanas [110], (b) - pēc 

atkvēlināšanas [110], (c) -pēc atkvēlināšanas [200]. 
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Biezums Difrakcijas maksimumu relatīva intensitāte Biezums 
neatl. 573 K 673 K 773 K 

50 nm 48 152 2130 3040 

70 nm 180 2280 2400 3488 

100 nm 160 1680 3600 3980 

200 nm 768 1808 4800 5640 

4.2.1.2. tabula. 

Ni kārtiņu difrakcijas maksimumu relatīvā intensitāte. 

No atomspēka mikroskopa (ASM) datiem var secināt, ka atkvēlinātām Ni 
kārtiņām pieaug arī virsmas graudu izmēri (zīm. 4.2.1.2. un 4.2.1.3.). Tā piemē­
ram, neatkvēlinātām 70 nm biezām Ni kārtiņām vidējie un maksimālie virsmas 
graudu izmēri ir 0,45 nm un 0,65 nm, bet atkvēlinātām 573 K grādos - 0,53 nm 
un 1 nm, atkvēlinātām 673 K - 0,68 nm un 1,07 nm. 

4.2.1.2. zīmējums. 

70 nm biezas Ni kārtiņas ASM attēls. 
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4.2 . 1 .3. zīmējums. 

Līdz 673 K atkvēlinātas 70 nm biezas Ni kārtiņas ASM attēls. 

4-2.2. Atkvēlināšanas vakuuma ietekme uz kartiņu 
magnētiskajām īpašībām 

Pēdējos gados liela uzmanība tiek veltīta plānu magnētisku kārtiņu pētīju­
miem, tai skaitā daudzslāņu sistēmu, sastāvošu no magnētisku un nemagnētisku 
materiālu sekojošām submikronu biezuma kārtām. Tas ir saistīts ar to, ka šādos 
objektos tika atklātas tādas unikālas īpašības kā lielā perpendikulārā magnētiskā 
anizotropija. ļoti izteikts magnētoptiskais Ķerra efekts (MOKE), nelineārais mag-
nētoptiskais Ķerra efekts (NOMOKE), gigantiskā magnētpretestība. apmaiņas 
mijiedarbības starp fero-magnētiskajiem slāņiem caur nemagnētisku starpslāni 
oscilējoša daba, u.c. [103-109]. 

Kārtiņu magnētisko īpašību pētīšanai var izmantot magnētoptiskos efektus. 
Maikls Faradejs atklāja pirmo magnētoptisko efektu 1845. gadā. Viņš novēro­
ja parādību, ka magnētiskais lauks pagriež polarizācijas plakni caur borsilikātu 
stiklu izgājušai gaismai [110]. Faradejs mēģināja eksperimentēt arī ar gaismu, 
atstarotu no metāla virsmas, bet rezultāts nebija apmierinošs sakarā ar virsmas 
neregularitātēm. Trīsdesmit divus gadus vēlāk (1877) Džons Kerrs atklāja šo 
efektu, kad pētīja polarizāciju no pulēta elektromagnēta pola atstarotai gais­
mai [111]. Mūsdienās šim efektam ir liela nozīme, sakarā ar pielietojumu datu 
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glabāšanā [112-116]. 

Pirmo fenomenologisko izskaidrojumu magnētoptiskajiem efektiem deva Mak-

svels. Viņš skaidroja lineāri polarizētu gaismu kā divu cirkulāri polarizētu kompo­

nenšu superpozīciju un Faradeja efektu var skaidrot kā divu cirkulāru modu kon­

sekvenci, kurām ir dažādi rotācijas ātrumi [117]. Tātad Faradeja rotāciju nosaka 

atšķirīgās dielektriskās konstantes pa kreisi un pa labi cirkulāri polarizētai gais­

mai. Pirmo magnētoptisko skaidrojumu no kvantu teorijas viedokļa deva Hulme 

1932. gadā. Viņš atzīmēja, ka dielektriskā konstante ir atkarīga no elektrona 

spina mijiedarbības ar tā orbītu, kas apvieno elektrona spinu ar tā kustību. Spin-

orbitālās mijiedarbības iemesls ir elektrona spina s mijiedarbība ar magnētisko 

lauku kustībā caur elektrisko lauku V V ar impulsu ~ (VV x ~f)s. Šī mi­

jiedarbība savieno magnētiskās un optiskās feromagnētiķa īpašības. Šī teorija 

bija nepilnīga, jo Hulme neņēma vērā viļņu funkcijas izmaiņu spin-orbitālās mi­

jiedarbības dēļ. To izdarīja Kittels, kas ļāva viņam iegūt precīzākus aprēķinus. 

Pilnīgu magnētoptiskā efekta feromagnētiķos aprakstu deva Argvres, izmantojot 

perturbāciju teoriju [118]. 

Mūsu paraugu magnētisko īpašību pētījumi tika veikti Maskavas Valsts Uni­

versitātes Magnētisma katedrā. Tilpuma magnētiskās īpašības tika noteiktas ar 

vibrāciju magnetometru. Pievirsmas magnētiskās īpašības tika mērītas izman­

tojot magnētoptisko mikromagnetometru, aprakstītu darbā [119]. Ir zināms, ka 

magnētoptiskais Ķerra efekts jūt magnetizāciju noteiktā pievirsmas dziļumā, kas 

atbilst gaismas iespiešanās vidē dziļumam tie. Lielumu tie nosaka no attiecības 

tie — A/47rA;, kur A - krītošā viļņa garums, A: - vides gaismas absorbcijas koefi­

cients. Saskaņā ar esošajiem eksperimentālajiem datiem [120], lieluma t{e vērtība 

feromagnētiķiem nepārsniedz 10 - 30 nm. ja krītošās gaismas kvantu enerģija 

ir robežās no 0,5 < hui < 5 eV. Dotajā gadījumā, tte bija aptuveni 15 nm. 

Histerēzes cilpas un magnetizācijas līknes tika izmērītas ar ekvatoriālā Ķerra 

efekta palīdzību. Tā kā mērījumu (metodikas) jutības paaugstināšanai tika lie­

tota magnētoptisko signālu modulācijas reģistrācijas metode, tad paraugs tika 

pārmagnetizēts ar mainīgu magnētisko lauku H ar frekvenci f=80 Hz. Lauks H 

tika pielikts paraugu plaknē perpendikulāri gaismas krišanas plaknei. Faktiski 

tika mērītas sakarības o(H)/os ~ M(H)/MS, kur a = (/ - I0)/IQ, I un I0 - at­

tiecīgi no magnetizētā un nemagnetizētā parauga atstarotās gaismas intensitātes, 

os - o lielums pie M = Ms, Ms - piesātinājuma magnetizācija. 

Mērījumi tika veikti divos ārējā lauka H virzienos, kas tika pielikts paraugu 

plaknē. Vienā gadījumā lauka virziens sakrita ar paraugu sagatavošanas laikā 
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pieliktā lauka virzienu (apzīmēts ar D l ) , otrā gadījumā H virziens bija perpen­
dikulārs Dl un ir apzīmēts kā virziens D2. 

Pētot Ni kārtiņu magnētisko īpašību atkarību no atkvēlināšanas temperatūras, 
tika iegūtas magnetizācijas līknes un histerēzes cilpas. Zīmējumos 4.2.2.1.-4.2.2.9. 
ir redzamas pievirsmas magnetizācijas līknes, iegūtas ar MOKE atkvēlinātiem un 
neatkvēlinātiem paraugiem virzienos Dl un D2. 

1,0 

0,5 

0,0 

Ni as-deposrted 
t = 70 nm 
H//D1 

30 60 90 120 
H(Oe) 

1,0 

JO 

|0,5 

0,0 

Ni as-deposited, 
t = 70 nm, 
H//D2 

30 60 90 120 
H(Oe) 

(a) (b) 
4.2.2.2. zīmējums. 

Neatkvēlinātu 70 nm Ni kārtiņu pievirsmas magnetizācijas līknes (a) - virzienā Dl , (b) 

virzienā D2. 

l i S 



Ni as-deposited 
t = 200nm 
H//D1 

30 60 90 
H(Oe) 

120 

Ni as-deposited 
t = 200 nm 
H//D2 

30 60 90 
H(Oe) 

120 

(a) (b) 
4.2.2.3. zīmējums. 

Neatkvēlinātu 200 nm Ni kārtiņu pievirsmas magnetizācijas līknes (a) - virzienā Dl, (b) 

virzienā D2. 

30 90 120 

(a) (b) 
4.2.2.4. zīmējums. 

573 K atkvēlinātu 70 nm Ni kārtiņu pievirsmas magnetizācijas līknes (a) - virzienā Dl , (b) 

virzienā D2. 

69 



4.2.2.6. zīmējums. 

673 K atkvēlinātu 50 nm Ni kārtiņu pievirsmas magnetizācijas līknes (a) - virzienā Dl , (b) 

virzienā D2. 

(a) (b) 
4.2.2.7. zīmējums. 

673 K atkvēlinātu 200 nm Ni kārtiņu pievirsmas magnetizācijas līknes (a) - virzienā Dl. (b) 

virzienā D2. 
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(a) (b) 
4.2.2.8. z ī m ē j u m s . 

773 K atkvēlinātu 50 nm Ni kārtiņu pievirsmas magnetizācijas līknes (a) - virzienā Dl , (b) -

virzienā D2. 

(a) (b) 
4.2.2.9. z ī m ē j u m s . 

773 K atkvēlinātu 100 nm Ni kārtiņu pievirsmas magnetizācijas līknes (a) - virzienā Dl , (b) -

virzienā D2. 

No zīmējumiem redzams, ka neatkvēlinātām un atkvēlinātām pie 473 K Ni 
kārtiņām laukā, kas pielikts virzienā Dl , magnetizācijas vērtības sākumā ir fak­
tiski nulle. Tālāk ir novērojams straujš magnetizācijas pieaugums un. sākot 
no kādas lauka vērtības, magnetizācijas lielums eksperimenta kļūdu robežās ne­
mainās. Magnētoptisko signālu analīze darbos [121] parādīja, ka lauks, pie kura 
notiek straujš magnetizācijas kāpums, atbilst parauga koercivitātes spēkam H,.. 

bet lauks, no kura magnetizācija nemainās, atbilst piesātinājuma laukam Ht. 

Laukā, kurš ir pielikts virzienā D2, šiem paraugiem ir novērojama faktiski lineāra 
magnetizācijas atkarība no H līdz pat piesātinājuma laukam Hs. Novērotā mag­
netizācijas līkņu atšķirība liecina par magnētiskās anizotropijas (MA) eksistenci 
neatkvēlinātos un pie 573 K atkvēlinātos paraugos. Pie 673 K un 773 K atkvēli-
nātiem paraugiem magnetizācijas līknes virzienos Dl un D2 praktiski ir vienādas. 
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kas liecina par paraugu izotropiju. 
Paraugiem tika iegūtas arī pievirsmas (MOKE) un dziļuma (VSM) histerēzes 

cilpas virzienos Dl un D2 (4.2.2.10.- 4.2.2.17. zīm.). 
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a s - d e p o s i t e d / 

/ 
» 

- 9 0 - 6 0 - 3 0 0 3 0 6 0 9 0 
H ( O e ) 

(c) (d) 
4.2.2.10. zīmējums. 

Neatkvēlinātu 70 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens Dl. (b) -

MOKE virziens D2, (c) - dziļuma (VSM) virziens Dl , (d) - VSM virziens D2. 

Histerēzes cilpu analīze apstiprina plaknes magnētiskās anizotropijas eksis­
tenci neatkvēlinātos un pie 573 K atkvēlinātos paraugos, kā arī pie 673 K un 773 
K atkvēlinātu paraugu izotropiju. Pie tam, var secināt, ka neatkvēlinātiem un pie 
573 K atkvēlinātiem paraugiem virzienā Dl ir faktiski taisnstūrainas histerēzes 
cilpas, bet virzienā D2 - izteikti lēzenas. Saskaņā ar pastāvošajiem priekšstatiem 
[120, 122] šāda plānās kārtiņas uzvedība ir iespējama pārmagnetizejot paraugu 
vieglās (EAM) un smagās (HAM) magnetizācijas ass virzienā. Tas nozīmē, 
ka, pateicoties kārtiņu uzputināšanas laikā paralēli parauga plaknei pieliktajam 
magnētiskajam laukam, paraugos rodas inducētā magnētiska anizotropija. 
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CC) (d) 
4 . 2 . 2 . 1 1 . zīmējums. 

Neatkvēlinātu 200 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens Dl , 

MOKE virziens D2, (c) - dzihima (VSM) virziens Dl , (d) - VSM virziens D2. 
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te) m 
4.2.2.12. zīmējums. 

573 K atkvēlinātu 50 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens Dl. 

(b) - MOKE virziens D2, (c) - dziļuma (VSM) virziens Dl , (d) - VSM virziens D2. 
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(c) (d) 
4 . 2 . 2 . 1 3 . z īmējums. 

573 K atkvēlinātu 70 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens Dl , 

(b) - MOKE virziens D2, (c) - dziļuma (VSM) virziens Dl , (d) - VSM virziens D2. 
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4 . 2 . 2 . 1 4 . z īmējums. 

573 K atkvēlinātu 200 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens 

(b) - MOKE virziens D2, (c) - dziļuma (VSM) virziens Dl , (d) - VSM virziens D2. 
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(c) (d) 
4.2.2.15. zīmējums. 

673 K atkvēlinātu 70 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens Dl . 

(b) - MOKE virziens D2, (c) - dziļuma (VSM) virziens Dl, (d) - VSM virziens D2. 
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4.2.2.16. zīmējums. 

673 K atkvēlinātu 200 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens Dl. 

(b) - MOKE virziens D2, (c) - dzihima (VSM) virziens Dl , (d) - VSM virziens D2. 
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(c) (d) 
4.2.2.17. z īmējums. 

773 K atkvēlinātu 200 nm Ni kārtiņu histerēzes cilpas (a) - pievirsmas (MOKE) virziens 

(b) - MOKE virziens D2, (c) - dziļuma (VSM) virziens Dl , (d) - VSM virziens D2. 
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Histerēzes cilpu parametru mērījumi ļāva iegūt koercitīvā spēka Hc un re­
ducētās paliekošās magnetizācijas MR/MS atkarības no kārtiņu biezuma un at­
kvēlināšanas temperatūras (4.2.2.18. un 4.2.2.19. zīm.) 

(a) (b) 

8 8 0 

•č 6 0 

4 0 
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/ - i- VSM (Dļ) 
/ - o - VSM (Dj) 

40 80 120 160 200 
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8 0 t ^ J J J 160 2 0 0 

(c) (d) 
4.2.2.18. zīmējums. 

Pievirsmas (MOKE) un dziļuma (VSM) koercitīvā spēka H,- atkarība no Ni kārtiņu biezuma 

virzienos Dl un D2 pie dažādām atkvēlināšanas temperatūrām: (a) - neatkvēlināts, (b) - 573 

K, (c) - 673 K, (d) - 773 K. 

Šo datu analīze parādīja sekojošo. Neatkvēlinātās un pie 573 K atkvēlinātās 
Ni kārtiņās koercitīvais spēks Hc pieaug, palielinoties kārtiņas biezumam, bet 
reducētā paliekošā magnetizācija MjļUr/Ms laukā, kas paralēls Dl . ir gandrīz 
konstanta. Tilpuma paliekošās magnetizācijas MR

ol/Ms atkarība ir līdzīga MR"r / 

Ms- Mļur/Ms un MR
/ol/Ms vērtības ir vienādas ar ~ 0,95 un 0,9 atbilstoši. 

Vislielākās pievirsmas un tilpuma koercitīvā spēka vērtību virzienā Dl un D2 
atšķirības ir novērojamas pie 573 K atkvēlinātām 200 nm biezām kārtiņām. 

Pie 673 K un 773 K atkvēlinātiem paraugiem ir faktiski identiskas magnētisko 
lielumu atkarības no biezuma virzienos Dl un D2. Koercitīvais spēks Hc abos vir-
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(c) (d) 
4.2.2.19. zīmējums. 

Pievirsmas (MOKE) un dziļuma (VSM) paliekošās magnetizācijas atkarība no Ni kārtiņu 

biezuma virzienos Dl un D2 pie dažādām atkvēlināšanas temperatūrām: (a) - neatkvēlināts. 

(b) - 573 K, (c) - 673 K, (d) - 773 K. 
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zienos ir vienāds, bet dažāds tilpumā un pie virsmas. Abos gadījumos tas pieaug, 
palielinoties kārtiņas biezumam (maksimālā Hc vērtība ir pievirsmas gadījumā 
200 nm biezai Ni kārtiņai). Paliekošā magnetizācija MR/MS palielinoties kārtiņas 
biezumam samazinās, pie kam ir vienāda tilpumā un uz virsmas. Šie rezultāti 
liecina par to, ka pēc atkvēlināšanas pie 673 K un 773 K Ni kārtiņas kļūst faktiski 
anizotropas un magnētiski cietākas. 

Novērotais koercivitātes pieaugums palielinoties kārtiņu biezumam un at­
kvēlināšanas temperatūrai var tikt skaidrots, izmantojot rentgendifrakcijas un 
ASM datus (skat. 4.2.1. nodaļu). Visām pētītajām Ni kārtiņām tika noteikta 
polikristāliska struktūra ar graudu lielumiem vienādiem ar kārtiņas biezumu. 
Pašreizējā laikā ir pierādīts, ka magnētiskā lauka daba plānās kārtiņās ir atkarīga 
no tādiem parametriem kā kristalogrāfisko graudu lielums, to kristalogrāfiskā 
orientācija un domēnu sienu mijiedarbība [123-125]. Kā jau tika minēts, pētītajos 
paraugos ar rentgendifraktometru tika novērots tikai maksimums [111], kas norā­
da uz graudu orientēšanos pārsvarā virzienā (111) paralēli parauga virsmai. Palie­
linot atkvēlināšanas temperatūru, maksimuma [111] intensitāte pieaug (skat ta­
bulu 4.2.1.2.). kas liecina par atkvēlināto Ni kārtiņu teksturēšanās palielināšanos. 

Saskaņā ar publicētajiem datiem [120, 126], koercivitāte palielinās pieaugot 
magnētisko kārtiņu biezumam, kas izskaidrojams ar kārtiņas tilpumu veidojošo 
graudu izmēru palielināšanos. Kopumā, mēs novērojām šādu magnētisko un 
strukturālo Ni kārtiņu datu korelāciju. 

Tuvā lauka Hc lieluma palielināšanās pieaugot atkvēlināšanas temperatūrai 
var arī tikt skaidrota ar pievirsmas graudu izmēru palielināšanos [127, 128]. Sa­
skaņā ar ASM datiem, pievirsmas graudu izmēri atkvēlinātām Ni kārtiņām pieaug 
(skat. 4.2.1. nodaļu). 

Iegūto datu salīdzināšana parāda, ka Hfw > H™ un Mļ^/Ms > MR
ol/Ms. 

Šāda tuvā lauka un tilpuma magnetizācijas raksturlielumu atšķirība ir tipiska 
magnētiskām kārtiņām ar iepriekšminēto biezumu [129]. Analoģiski eksistējošiem 
datiem [120, 125], šis fakts var tikt skaidrots gan ar pievirsmas tilpuma gan 
visas kārtiņas tilpuma raksturīgo domēnu struktūru, kā arī ar kārtiņas virsmas 
graudainības eksistenci. 

Fe kārtiņu magnētiskās īpašības tika mērītas divos virzienos Dl un D2. un. 
līdzīgi kā Ni kārtiņu gadījumā, tika konstatēta inducētā magnētiskā anizotropija. 
pie kam EAM sakrīt ar paraugu izgatavošanas laikā paralēli parauga plaknei 
pieliktā spēka H virzienu. Magnetizācijas līkņu un histerēzes cilpu, izmērītu 
pieliekot lauku paralēli EAM, analīze ļāva iegūt koercitīvā spēka atkarību no 
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plēves biezuma un koercitīvā speķa atkarību no termiskas apstrādes temperatūras 
(4.2.2.20. un 4.2.2.21. zīm.). 
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4.2.2.20. zīmējums. 

Koercivitātes atkarība no Fe parauga atkvēlināšanas temperatūras. 

5 0 

40 

1 0 

c 

—•—273 K 
— O - 573 K 

A 673 K 
• 773 K 

1° 

h • 

• 

0 100 200 300 400 500 
Fc kāniņu bie/ums. nm 

4.2.2.21. zīmējums. 

Koercivitātes atkarība no Fe parauga biezuma. 

No dotajiem zīmējumiem ir redzams, ka magnētisku plēvju termoapstradc 
stipri iespaido plēvju magnētiskās īpašības. Pie kam. biezākiem (70. 100. 200 un 
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500 nm) paraugiem ir novērojama koercivitātes samazināšanās ar nelielu pieau­
gumu 573 K rajonā (70 nm kārtiņai) un 673 K (100. 200 nm kārtiņām), 50 nm 
kārtiņai koercivitāte pieaug. Iespējams, ka tekstūras orientēšanās virzienā [200] 
(kas atbilst vieglās magnetizācijas virzienam masīvos paraugos) samazina koerci-
vitāti, bet kārtiņu graudu izmēru palielināšanās veicina koercivitātes pieaugumu, 
kā rezultātā rodas sarežģītas koercivitātes atkarības no temperatūras un kārtiņu 
biezuma līknes. Tā, piemēram 70 nm biezas kārtiņas koercivitātes samazināšanās 
pie 673 un 773 K atbilst lielai [200] difrakcijas maksimuma intensitātei pie šīm 
temperatūrām (4.2.2.22. zīm.). 
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4.2.2.22. zīmējums. 

Fe kārtiņu difrakcijas maksimumu relatīvā intensitāte atkarībā no atkvēlināšanas 

temperatūras. 

Plānākais Fe paraugs - 50 nm, bija rentgenamorfs, tāpēc ir grūti izskaidrot 
tā koercivitātes pieaugumu, pieaugot atkvēlināšanas temperatūrai. Iespējams, ka 
šeit lielāka ietekme ir virsmas graudainības samazinājumam vai izmaiņām domēnu 
struktūrā. 

Ni kārtiņām var novērot līdzīgu likumsakarību - 70 nm biezai Ni kārtiņai 
ir vismazākā koercivitāte bet difrakcijas maksimuma [111] intensitāte lielāka vai 
tuva 100 nm biezam paraugam. 50 nm kārtiņai pēc atkvēlināšanas pie 573 K 
koercivitāte samazinās (4.2.2.23. zīm.). 

Tas liecina, ka kristalītu orientēšanās virzienā, kas sakrīt ar vieglās magne­
tizācijas virzienu masīviem paraugiem (Ni tas ir [111]), var samazināt koercivitāti. 
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4.2.2.23. zīmējums. 

Ni kārtiņu koercivitātes atkarība no parauga atkvēlināšanas temperatūras. 

Biezākiem (100 -200 nm) paraugiem lielāku lomu spēlē graudu palielināšanās ie­
tekme, j o kristalītu orientācija virzienā [111] nebija tik izteikta, ka Fe kristalītu 
orientācija virzienā [200]. Tāpat, paraugus atkvēlinot, samazinās virsmas grau-
dainība, kas šajā gadījumā ir efektīvāka par kristalītu orientēšanās ietekmi uz 
koercivitāti, kā rezultātā, koercivitāte pieaug. 

Daudzslāņu sistēmām [Co/Fe/Ni]n pēc atkvēlināšanas vakuumā koercitīvais 
spēks Hc palielinās. Tā, piemēram, izejošajiem paraugiem ar biezumu 17,5 (24,5) 
nm, Hc vienāds ar 5 (2,5) Oe, atbilstoši, bet atkvēlinātiem paraugiem ar biezumu 
17,5 (24,5) nm, Hc ir vienāds ar 40 (15) Oe. 

4-2.3. Nanostrukturēto kārtiņu sistēmu termiskās 

stabilitātes novērtēšana 

Kā jau tika minēts, daudzslāņu sistēmās var notikt dažādu slāņu daļiņu difū­
zija citos slāņos, kā rezultātā var veidoties cietie šķīdumi un ķīmiski savienojumi 
[47]. Lai nodrošinātu šādu sistēmu stabilitāti, ir iespējams izmantot dažādus 
starpslāņus. Bieži par starpslāni izmanto oksīdu [47, 48], bet tiek izmantoti arī 
dažādi cita veida starpslāņi [49 53]. 

Lai izpētītu oksīda starpslāņu lomu termiskās stabilitātes nodrošināšanai, tika 
izmantoti ar mikrotriboloģisko metodi iegūtie paraugi. Šajā metodē izmanto 
metāla struktūru sagraušanas momentā - metāla daļiņas tiek atrautas no metāla 
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loksnes un pārnestas uz pamatni intensīvas dinamiskas bīdes deformācijas apstā­

kļos (4.2.3.1. zīm.). 

V 

4.2 .3 . 1 . zīmējums. 

Mikrotriboloģiskās metodes pārklājumu uznešanas shēma. 

1 - pārklājuma materiāla nanodahņu noraušana, 2 - šo daļiņu oksidēšanās un 3 - uzklāšana uz 

pamatnes. 

Mikroskopiski deformācijas shēma ir līdzīga berzes procesam raksturīgajai. 
Procedūra tiek veikta gaisa vidē, tādēļ notiek intensīva pārnesamo metāla daļiņu 
oksidēšanās. 

Tika pētīti AI pārklājumi uz AI, Cu un stikla pamatnēm ar biezumu 3-10 
mkm. Cietības mērījumi parādīja, ka mikrocietība ir 8-12 reizes augstāka kā 
izejmateriālam. Pārklājumiem ir augsta nodilumizturība un augsta adhēzija ar 
pamatni. 

Paraugiem tika veikta rentgendifrakcijas analīze ar 4.1. nodaļā aprakstīto 
metodi, atrasti graudu izmēri. Rentgendifrakcijas dati apstiprina oksīda slāņu 
eksistenci, kā arī sistēmu termisko noturību - pēc atkvēlināšanas vakuumā ir 
novērojamai oksīdu difrakcijas maksimumi un kārtiņu graudu izmērs nemainās 
tas ir robežās no 20 - 150 nm (4.2.3.2. zīm.). 
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(a) 

(b) 
4.2.3.2. zīmējums. 

Ar mikrotriboloģisko metodi uzklāta AI kārtiņas uz Cu pamatnes difrakcijas aina (a) - pirms 

atkvēlināšanas, (b) - pēc atkvēlināšanas vakuumā 773 K, 20 min. 
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Graudu izmērus apstiprina ari ASM dati (4.2.3.3. un 4.2.3.4. zīm.) 

robežās no 20 līdz 250 nm. 
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4.2.3.3. zīmējums. 

Ar mikrotriboloģisko metodi iegūta AI pārklājuma uz Cu pamatnes ASM attēls. 

I m a g e 
D a t a 
E n g a g 
E n g a g 

4.2.3.4. zīmējums. 

Ar mikrotriboloģisko metodi iegūta AI pārklājuma uz stikla pamatnes ASM attēls. 
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Zīmējuma 4.2.3.5. redzams graudu izmēru sadalījums, kas atrasts no ASM 
datiem. 

50 

0 200 400 600 800 
D aliņu izinēis. nin 

4.2.3.5. zīmējums. 

Ar mikrotriboloģisko metodi iegūtu paraugu graudu sadalījums pēc izmēra no ASM datiem. 

Mūsu iekārtā oksīdu kārtiņu iegūšana nav iespējama, tādēļ sistēmas stabi­
lizēšanai tika izmantoti oglekļa starpslāņi. Tika izgatavoti paraugi C / A l / x 15/C 
un C / T i / x l 5 / C ar slāņu biezumu 20 nm, C / F e / x 3 , A l / F e / x 3 ar slāņu biezumu 
30 nm gan uz stikla, gan sitāla pamatnes. Daļa no paraugiem tika atkvēlināti 
vakuumā pie 773 K 1 h. Rentgendifrakcijas pētījumi liecina par ķīmisku savieno­
jumu veidošanos jau pirms atkvēlināšanas kārtiņās ar oglekļa starpslāni veidojas 
karbīdi (4.2.3.6. zīm.). 

Kaut gan šādu savienojumu veidošanās parasti ir iespējama tikai pie « 1000 K 
[130], plānās kārtiņās, iegūtās plazmas uzputināšanā, šādi savienojumi var veido­
ties arī istabas temperatūrās [54], kam par iemeslu ir plazma kā ķīmiskas reakcijas 
aktivējošs faktors. Acīmredzot, šie savienojumi veidojas kārtiņu saskares vietās, 
kur izveidojas plāns savienojuma slānis. 

Pēc atkvēlināšanas savienojumu smailes kļūst izteiktākas, kas liecina par sa­
vienojumus veidojošā slāņa biezuma palielināšanos vai arī teksturēšanās un kris-
talizēšanās pieaugumu. Metāla difrakcijas maksimumu intensitāte palielinās ne­
daudz, kas apstiprina kārtiņu nanostruktūras saglabāšanos (4.2.3.7. zīm.). 
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4.2.3.6. zīmējums. 

C/Fe /x3 ar slāņu biezumu 30 nm uz sitāla pamatnes rengendifrakcijas aina neatkvēlinātam 

paraugam. 
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4.2.3.7. zīmējums. 

C / T i / x l ō ar slāņu biezumu 20 nm uz stikla pamatnes rengendifrakcijas aina atkvēlinātām 

paraugam. 

Šos rezultātus apstiprina arī kārtiņu cietības mērījumi - C / A l / x l 5 / C un 
C / T i / x l 5 / C tika novērota liela cietība (4.2.3.1. tab.), kas vairākkārt pārsniedz 
masīva metāla cietību. Ir zināms, ka graudu izmēram samazinoties, stiprība un 
cietība palielinās [131, 132]. Tas ir pazīstams kā Holla-Peča likums. Nanostruk­
turētas kārtiņās pieaug graudu robežu loma, kuras kalpo kā barjeras dislokāciju 
kustībai. Karbīdu veidošanās, kuriem ir loti augsta cietība, dod papildus ie-
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guldijumu novērotajā cietības pieauguma. 

Materiāli H, GPa 

A l /C 15,4 

T i / C Ki.O 

T i / C (atkvēl.) 18,5 

Si 10.(1 

AI (izejas) 0.2Ō 

Ti (izejas) 2,35 

4.2.3.1. tabula. 

C/Al/xl5/C un C/Ti/xl5/C uz Si pamatnes mikrocietības mērījumu rezultāti. 

Lielāka cietība atkvēlinātiem paraugiem apstiprina pieņēmumu par savieno­
juma slāņa palielināšanos. 

Var secināt, ka oglekli var izmantot kā nanostruktūru stabilizējošu starpslāni. 
Ir zināms, ka oglekļa nitrīda slānis tiek izmantots kā struktūru stabilizējošs starp­
slānis [53], mūsu gadījumā šādā nolūkā var tikt izmantots metālu (Ti, AI, Fe, Ni) 
karbīds . 

Citu materiālu izmantošana nedod tādus rezultātus kā ogleklis. Tā piemēram. 
Fe un AI daudzslāņu sistēmās notiek loti aktīva slāņu sajaukšanās temperatūras 
ietekmē (4.2.3.8. un 4.2.3.9. zīm.). 

2© 

4.2.3.8. zīmējums. 

Fe/Al/x3 ar slānu biezumu 30 nm uz stikla pamatnes rengendifrakcijas aina neatkvēlinātam 
paraugam. 
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4.2.3.9. zīmējums. 

Fe /Al /x3 ar slāņu biezumu 30 nm uz sitāla pamatnes rengendifrakcijas aina atkvēlinātām 

paraugam. 

Pēc atkvēlināšanas metālu smailes faktiski vairs nav novērojamas, bet ir izteik­
tas savienojumu smailes. Šo īpašību var izmantot, lai iegūtu dažādu savienojumu 
kārtiņas. 
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4.3. Lāzerapstrādes ietekme uz plānu kartiņu īpašībām 

4-3.1. Lāzerapstrādes metodika pārklājumu īpašību 
modificēšanai 

Materiālu lāzerapstrāde, arī tiešais lāzerieraksts, balstās uz intensīva lāzera 
starojuma mijiedarbību ar parauga virsmu un/vai atmosfēru, kas iekļauj šo pa­
raugu. To var klasificēt divās grupās: konvenciālā lāzerapstrāde un ķīmiskā 
lāzerapstrāde. Konvenciālā lāzerapstrāde notiek inertā atmosfērā un nenotiek 
nekādas materiāla ķīmiskā sastāva izmaiņas. Turpretī ķīmiskajā lāzerapstrāde 
notiek materiāla ķīmiskā sastāva izmaiņas, vai tiek ierosinātas ķīmiskās reakci­
jas. Reālos gadījumos bieži apstrādes iedalījums ķīmiskā vai neķīmiskā ir prob­
lemātisks vai vispār nav iespējams [133]. 

Mijiedarbības mehānisms starp lāzera gaismu un vielu ir atkarīgs no lāzera 
stara parametriem un fiziskajām un ķīmiskajām vielas īpašībām. Lāzera stara 
parametri ir viļņa garums, intensitāte, spatiālā un temporālā koherence. pola­
rizācija, mijiedarbības leņķis un laiks. Materiālu var raksturot ar tā ķīmisko 
sastāvu un mikrostruktūru. 

Konvencionāla lāzerapstrāde parasti tiek veikta ar infrasarkanā (IR) spektra 
lāzeru gaismu. Tas var ierosināt brīvus elektronus metālā, vai vibrācijas izolatorā. 
Pusvadītājos var notikt abu veidu ierosinājumi. Pamatā ierosinājuma enerģija 
pārvēršas siltumā laikā, kas ir īss salīdzinājumā ar citiem procesa laika posmiem. 
Sekojoši, lāzera stars ar nelielu vai vidēju intensitāti var tikt uzskatīts kā siltuma 
avots, kas ierosina temperatūras pieaugumu uz parauga virsmas. Temperatūras 
sadalījums ir atkarīgs no parauga materiāla optiskajām un termālajām īpašībām, 
un fāzu pāreju tuvumā - no pārejas enerģijas. Shematiski tas ir parādīts zīmējumā 
4.3.1.1.. 

Ja lāzera stara enerģija ir liela, var notikt parauga materiāla iztvaikošana. 
Pieaugot lāzera enerģijai, iztvaikojošo daļiņu skaits arī pieaug, un svarīga kļūst 
lāzera stara mijiedarbība ar šīm daļiņām, kā rezultātā daļiņas jonizējas un rodas 
plazma. Parasti plazma intensīvi absorbē lāzera gaismu. Sakarā ar procesa neli-
nearitāti, nelielas lāzera stara parametru izmaiņas var kardināli izmainīt procesa 
rezultātu. Neskatoties uz šīm grūtībām, lāzera ierosinātas morfoloģiskas, struk­
turālas un kompozicionālas materiālu virsmu un plānu kārtiņu izmaiņas rada lielu 
interesi. Populārākie konvencionālas lāzerapstrādes veidi ir lāzeratkvēlināšana. 
cietības transformēšana, rekristalizācija, glazēšana. pārklājumu iegūšana, ma­
teriālu rūdīšana u.c. Lāzera stara jauda šādos procesos parasti ir 10* — 10 8 
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III I ,,.,1111 
4 . 3 . 1 . 1 . zīmējums. 

Temperatūras sadalījums uz parauga virsmas, iedarbojoties uz to ar lāzera staru. 

1 - lāzera stars, 2 - temperatūras sadalījums, 3 - paraugs. 4 - virsmas ierosinājumi. 

W / c m 2 . Procesa dziļums ir no daži desmiti angstrēmi līdz vairāki centimetri, 
kas atkarīgs no parauga materiāla un lāzera parametriem [133]. 

Materiālu ķīmiskajā lāzerapstrāde tiek veidoti pārklājumi un fizikāli - ķīmiskas 
modifikācijas ierosinot ķīmisku reakciju. Apstrādājot paraugus ar lāzera staru 
dažādās atmosfērās var veikt virkni procesu: iegūt dažādus pārklājumus, kodināt, 
veikt ablāciju, sintēzi, dopēšanu, oksidēšanu, nitridizāciju, reducēšanu, mctalizā-
ciju, polimerizāciju u.c. 

Ķīmiskās reakcijas ierosinājums var būt netermāls vai termāls. Netermālus 
ierosinājumus sauc par fotoķīmiskiem un termālus - par termoķīmiskiem. Foto-
ķīmiski ierosinājumi var būt fotoelektroni pie metālu virsmas, elektrona-cauruma 
pāri pusvadītājos, virsmas polaritonu selektīvi ierosinājumi u.c. Tīri fotoķīmiskos 
procesos temperatūras pieaugums ir ļoti neliels un var tikt neievērots. 

Bieži fotoķīmiskie procesi notiek kopā ar termoķīmiskiem, kāds no tiem var 
dominēt, vai iesākties viens un turpināties otrs. 

Precīzai termāla vai netermāla lāzerapstrādes procesa definēšanai ir nepie­
ciešamas detalizētas zināšanas par fundamentālu gaismas mijiedarbību ar vielu 
un par daudziem relaksāciju laikiem. Šāda informācija ir pieejama tikai dažām 
speciālām sistēmām. Šī iemesla dēļ, definīcijas parasti nav ļoti striktas, vēl jo 
vairāk tādēļ, ka primārā gaismas mijiedarbība ar vielu vienmēr ir netermāla [133]. 
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Mūsu laboratorijā tika realizēts tiešais lāzerieraksts, kas nozīmē kādas struk­
tūras vai raksta izveidošanu parauga virsmā, uz to soli pa solim iedarbojoties ar 
lāzeru. Rezultātā uz parauga virsmas var iegūt noteikta veida līnijas vai līknes, 
kuru morfoloģija un ģeometrija ir stipri atkarīga no lāzera jaudas. 

Teorētiski izskaitļots temperatūras sadalījums uz parauga virsmas tiešā lāzer-
ieraksta laikā shematiski ir attēlots zīmējumā 4.3.1.2.. 

4.3.1.2. zīmējums. 
Temperatūras sadalījums uz parauga virsmas tiešā lāzerieraksta laikā. 

Koordinātu sistēmas sākums ir lāzera stara vidū, Tc - temperatūra p-tā x = 0, 

Te - temperatūra p-tā x = a. 

Lāzera stara pārvietošanās notiek pa x asi ar ātrumu vc, un iegūto līniju 
īpašības ir atkarīgas arī no šī stara pārvietošanās ātruma. 

Tiešais lāzerieraksts tiek plaši izmantots, jo ir iespējams iegūt dažādas mi-
krostruktūras ar labu morfoloģiju un citiem parametriem. Tā piemēram, tiešo 
lāzerierakstu izmanto omisko kontaktu veidošanai, ķēžu labošanai mikroelektro-
niskās ierīcēs, litogrāfisko masku defektu labošanai, mikrolēcu un dažādu trīsdi­
mensiju mikroskopisku objektu izgatavošanai [133]. 

Mūsu laboratorijā tika izveidota iekārta kārtiņu lāzerapstrādei, ar kuras palī­
dzību ir iespējams veikt dažādu paraugu lāzerapstrādi dažādās atmosfērās 
(4.3.1.3. zīm.). Paraugi tiek ievietoti kamerā ar logu, kura ir hermētiski izolēta 
un tajā tika uzturēta ūdeņraža atmosfēra ar 1 - 2 • 10 5 Pa lielu spiedienu. Kā 
starojuma avots tika izmantots CW YAG:Nd (viļņa garums 1064 nm) lāzers. 
Lāzera stars tiek fokusēts uz parauga virsmas, stara diametra izmērs pie 1/e 2 

intensitātes bija 2u>0 = 20/zm. Tiešam lāzerierakstam stars tika pārvietots per­
pendikulāri parauga virsmai ar programmējama x-y galda palīdzību. Iegūtās 
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* jcuuai pump 

4.3.1.3. zīmējums. 
Lāzerapstrādes iekārtas shēma. 

1 - lāzers, 2 - lēcu sistēma, 3 - spogulis, 4 - kustīga lēca, 5 - reakcijas kamera, 6 - paraugs. 

līnijas tika novērtētas ar optiska mikroskopa palīdzību, to pretestība uz garuma 
vienību tika noteikta ar standarta četru zondu metodi istabas temperatūrā. 

4.3.2. Lāzerapstrādes ietekme uz kārtiņu vadītspēju un 

magnētiskajām īpašībām 

Darbos [134, 135] tika ziņots par vadošu līniju lāzerierakstu Y-Ba-Cu-0 kera­
mikā. Līnijas tika iegūtas pēc augstāk aprakstītās metodikas (4.3.2.1.. zīm.). 

4.3.2.1. zīmējums. 

Tiešajā lāzerieraksta iegūta līnija Y-Ba-Cu-0 keramikā. 

Šī metode tika izmantota arī indija alvas oksīda (ITO) kārtiņu nietalizācijai. 
ITO ir viens no visplašāk lietotajiem vadošajiem oksīdiem, jo tas apvieno labu 
elektrovadītspēju, ko iespējams mainīt plašās robežās, mainot skābekļa daudzumu 
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kārtiņā, un labas optiskās īpašības. Šo oksīdu lieto dažādās optoelektroniskās 

ierīcēs, plakanajos displejos, sensoros u.c. ierīcēs [136 141]. 

Mūsu izmantotās ITO kārtiņas tika iegūtas reaktīvajā magnetronu uzputinā-

šanā no metāliska avota. Mērķis bija 20 cm diametrā In (92%) un Sn (8% pēc 

svara). Pārklājums ImSn tika izkausēts argona/skābekķi/ūdeņraža atmosfērā un 

400 nm biezumā tika uzklāts uz stikla (XC3) pamatnes. Paliktņi 10 minūtes 

tika tīrīti ultraskaņas tīrītājā ar acetonu un tad ar metanolu. Pirms ievietošanas 

sistēmā, visi paraugi tika nosusināti ar sausu slāpekli. ITO kārtiņu mikrostruk-

tūra ir mikrokristāliska, ar nelielām metāliskām (In) saliņām [142, 143]. Tika 

izmantoti paraugi ar pretestību 10 kfi-cm, kas ir 100 - 1000 reizes augstāka 

par metalizēto līniju pretestību. Kārtiņu gaismas absorbcijas spektrs redzams 

zīmējumos 4.3.2.2. un 4.3.2.3.. 

500 1000 1500 2000 2500 
Viļņa garums, nm 

4.3.2.2. z īmējums. 

ITO absorbcijas spektrs gaismas vilna garumu diapazonā 300 - 2500 nm. 

Lāzera stara izraisīto reakciju ITO kartiņa vienkāršoti var attēlot šādi: 

I n x S n l _ x 0 3 + 3 H 2 --^InISn,_I+3H20t 
Laser heating 
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4.3.2.3. zīmējums. 

ITO absorbcijas spektrs gaismas viļņa garumu diapazonā 300 - 800 nm. 

Rezultātā tika iegūtas metāliskas līnijas ITO kārtiņu virsmā (4.3.2.4. - 4.3.2.6. 
zīm.). 

Tika veikti eksperimenti ar dažādām lāzera jaudām un stara pārvietošanās 
ātrumiem ūdeņraža atmosfērā 1, 5 -10 5 Pa lielā spiedienā. Kā redzams attēlos, ja 
lāzera jauda ir neliela vai vidēja (1-7 W ) , tad tiek iegūtas līnijas ar pietiekami labu 
metalizācijas pakāpi. Ja lāzera stara jaudu palielina, notiek paliktņa destrukcija 
temperatūras gradienta dēļ, kas rada arī līniju vadītspējas samazināšanos. 
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Līniju pretestības atkarība no lāzera stara jaudas un skanēšanas ātruma pa­

rādīta zīmējumā 4.3.2.7.. 

0 2 4 j 8 10 12 50 100 150 200 230 

Li « I» p c m e i . \Y Beam scanning velocity. |im/s 

(a) (b) 
4.3.2.7. zīmējums. 

Metalizēto līniju pretestības atkarība no lāzera stara jaudas (a) un stara pārvietošanās ātruma 

(b). 

Eksperimentālie dati parāda, ka tiešajā lāzerieraksta iegūto līniju pretestība 
ir atkarīga gan no lāzera stara jaudas, gan stara pārvietošanās ātruma. Lielas 
vadītspējas līniju iegūšanai ir jāizmanto lielāka jauda un mazāks stara pārvietoša­
nās ātrums, jo reducēšanās reakcijai ir nepieciešams laiks un augsta temperatūra. 
Bet jāņem vērā parauga paliktņa izturība, kura plaisāšana temperatūras gra-
dienta dēļ var krasi samazināt līniju vadītspēju, vai arī pamatne var tikt pilnībā 
sagrauta. 

Šādu tehnoloģiju var izmantot dažādu sensoru ražošanai, kontakta nodro­
šināšanai u.c. mērķiem. Mūsu ideja ir izmantot šo tehnoloģiju magnētisku-
nemagnētisku mikrostruktūru izveidošanai magnētiskās kārtiņās. Viens no vei­
diem, kā iegūt šāda veida struktūras, ir iedarboties ar lāzera staru konvenciāli 
lokāli iztvaicēt magnētisko materiālu. Zīmējumā 4.3.2.8. ir redzamas iztvaicēta 
līnija daudzslāņu sistēmā /Fe /A l / x3 , kur Fe un AI slāņu biezums ir 30 nm. 

Kā tika parādīts iepriekš (skat. nodaļu 4.2.3.), šāda daudzslāņu sistēma tem­
peratūras ietekmē aktīvi veido savienojumu FeAl, kuram ir atšķirīgas magnētiskās 
īpašības. Ar lāzera palīdzību ir mēģināts panākt lokālu šāda savienojuma veidoša­
nos, kas ir vēl viena iespēja magnētisku-nemagnētisku mikrostruktūru izveidošana 
(4.3.2.9. zīm.). 
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4.3.2.8. zīmējums. 

Ar lāzera staru (defokusēts, jauda «9,5 W) iztvaicēta līnija /Fe/Al/x3 paraugā uz sitāla 

pamatnes. 

4.3.2.9. zīmējums. 

Ar lāzera staru (defokusēts, jauda « 1 W) izveidota līnija /Fe/Al/x3 paraugā uz sitāla 

pamatnes. 

Pagaidām mūsu rīcībā nav tehnikas, kas apstiprinātu ka iegūtā līnija ir 

savādākām magnētiskajām īpašībām, bet darbs tiek turpināts. 

103 



5. Promocijas darba galvenie rezultāti 

Darba veikšanai tika projektēta un izgatavota oriģināla iekārta - modificēta 
Peninga šūna nanostrukturētu vienslāņa un daudzslāņu kārtiņu iegūšanai plazmas 
uzputināšanas ceļā, un veikta tās izpēte iekārtā ar bāzes vakuumu 1 0 - 9 tori. 

Izmantojot datormodelēšanu, aprēķināts Peninga šūnas potenciālu sadalījums 
trijās dimensijās dažādām elektrodu konfigurācijām - ideālam Peninga slazdam un 
Peninga šūnai ar cilindrisku un stieņveida anodu. Peninga šūnas ar cilindrisku un 
stieņveida anodu potenciālu sadalījums maz atšķiras no ideālā gadījuma. Iegūtie 
dati tika izmantoti uzputināšanas iekārtu izveidošanā. Tika izveidotas modi­
ficētas Peninga šūnas ar stieņveida un T veida anodiem, kā arī ar atvērtu cilin­
drisko jeb V_/veida anodu. Visām katodu ģeometrijām tika iegūtas voltampēru 
raksturlīknes, secināts, ka vislabāk uzputināšanas iekārtai atbilst modificētā šūna 
ar VV veida anodu. 

Atklāta Peninga šūnas ar oglekļa elektrodiem spēja efektīvi atsūknēt inerto 
gāzi (ksenonu) [144]. Šāda spēja nav raksturīga parastajiem magnētizlādes va­
kuuma sūkņiem, kuros par katoda materiālu kalpo aktīvie metāli (Ti u.c.). 
Pētījumi parādīja, ka tā izmantojama kā inerto gāzu sūknis spiediena diapazonā 
2 • 1(T 3 - 2 • 1G- 4 tori. 

Izstrādāta vienslāņu un daudzslāņu nanostrukturētu kārtiņu uzputināšanas 
metodika. Darba gaitā kamerā tiek iegūts ultraaugsts vakuums - līdz 1 0 - 9 tori. 
Tad kamerā tiek ielaista tīra darba gāze, kuras spiediens darba režīmā ir 7 • 10 - ' 1 

tori. Tas tiek regulēts ar modificētu Peninga šūnu ar oglekļa katodiem [144]. 
Darba gāzes patēriņš ir aptuveni 3 - 1 0 - 5 litri vienā procesā, tātad līdz pat 3 - 1 0 - 6 

1 uz vienu paraugu. 

Modelēšanas ceļā novērtēts un eksperimentāli pārbaudīts iegūto kārtiņu 
biezuma vienmērīgums. Eksperimentālam kārtiņu biezuma vienmērīguma 
novērtējumam uz paliktņiem 60x60 mm trijos dažādos attālumos no elektroda tika 
uzputinātas puscaurspīdīgas AI kārtiņas un iegūts caur šīm kārtiņām izgājušās 
gaismas intensitātes sadalījums pa kārtiņas virsmu. Iegūtie eksperimentālie 
dati salīdzināti ar teorētiskajiem. Parādīts, ka katodu izputināšanā Peninga 
izlādē daļiņu sadalījumu pa izlidošanas leņķiem 0 var aproksimēt ar funkciju 
( (n + l)/27r) cos" 0 [59, 60], ja n = l (attālumam dx = 59 mm) un n=0.25 
(attālumam d2 = 104 un da = 129 mm). 

Pētījumiem tika izmantotas plazmas uzputināšanas ceļā iegūtas dažāda bie­
zuma (50 - 900 nm) vienslāņa AI, Fe, Ni, W, Mo; divslāņu Ti /Fe, Zr/Fe, Hf/Fe 
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un daudzslāņu C / A l / x l 5 / C , C / T i / x l 5 / C , C / F e / x 3 , A l / F e / x 3 , [Co/Fe/Ni]xn 
kārtiņas uz stikla, silīcija un sitāla pamatnēm kā arī ar mikrotriboloģisko metodi 
[145] iegūtas nanostrukturētas AI un Cu kārtiņas. 

Promocijas darbs veltīts nanostrukturētu (nanometru biezuma) kārtiņu 
struktūras un magnētisko īpašību izpētei un to modificēšanas iespēju no­
skaidrošanai. Pētīta 20 līdz 100 nm biezu Fe kārtiņu tekstūras atkarība no 
apakšslāņa biezuma, apakšslānim izmantojot metālus (Ti, Hf un Zr), kuru režģa 
periods ir tuvs Fe režģa periodam. Apakšslāņa biezums tika mainīts no 0,5 līdz 
300 nm. Dzelzs kārtiņu difraktogrammas tika reģistrēti tikai difrakcijas mak­
simumi [110] un to otrā kārta [220]. Novērota Fe kārtiņas difrakcijas maksi­
mumu intensitātes atkarība no apakšslāņa maksimumu intensitātes, kas liecina 
par apakšslāņa tekstūras ietekmi. Atrasts, ka Fe kārtiņu teksturēšanās pakāpe 
nav likumsakarīgi atkarīga no apakšslāņa biezuma. 

Atkvēlinot Fe kārtiņas, novērota koherentās izkliedes bloku pārorientācija: 
500 nm biezai Fe kārtiņai pirms atkvēlināšanas tika novērots maksimums [110], 
bet pēc atkvēlināšanas šis maksimums vairs netika novērots, toties, parādījās 
intensīvs maksimums [200]. Atrasta rentgendifrakcijas maksimumu intensitātes 
nelineāra atkarība no plēves biezuma: pie 673 K un 773 K atkvēlinātai 70 nm 
Fe kārtiņai difrakcijas maksimumu intensitāte ir augstāka kā 100 nm un 200 nm 
kārtiņām pie tādām pašām temperatūrām. Šie fakti tiek skaidroti ar jau uzklāto 
slāņu tekstūras ietekmi uz nākošo slāņu teksturēšanos. 

Fe kārtiņās novērota koercivitātes samazināšanās 1,5 līdz 4 reizes, pieaugot 
atkvēlināšanas temperatūrai no 273 K līdz 773 K. Iespējams, ka to rada izmaiņas 
paraugu kristāliskajā tekstūra. 

Pirmoreiz veikti sistemātiski pētījumi par atkvēlināšanas ietekmi uz Ni kārtiņu 
struktūru un magnētiskām īpašībām. Novērots magnētisku 50 - 200 nm biezu Ni 
kārtiņu, kā arī 17,5 un 24,5 nm biezu daudzslāņu [Co/Fe/Ni]n sistēmu koer­
civitātes pieaugums palielinoties kārtiņu biezumam un atlaidināšanas tempe­
ratūrai. Ni kārtiņām, pieaugot atkvēlināšanas temperatūrai no 273 K līdz 773 K. 
koercivitāte palielinās apm. 3 reizes. Daudzslāņu nanostrukturētai [Co/Fe/Ni]n 
sistēmai pieaugot atkvēlināšanas temperatūrai no 273 K līdz 773 K, koercivitāte 
palielinās 8 reizes. 

Visām magnētiskajām kārtiņām novērota inducētā magnētiskā anizotropija. 
par ko liecina ievērojama magnetizācijas līkņu un histerēzes cilpu, kas mērītas 
divos savstarpēji perpendikulāros lauka virzienos, atšķirība. To rada kārtiņu 
izgatavošanas procesā paralēli pamatnei pieliktais magnētiskais lauks. Pēc 
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atkvēlināšanas 673 un 773 K temperatūrā šī anizotropija zūd. Šo īpašību izmaiņu 
var skaidrot ar kārtiņu teksturēšanās pieaugumu, kristalītu izmēra palielināšanos 
un virsmas graudainības samazināšanos. 

Veikts pētījumu cikls par starpslāņu lomu daudzslāņu kārtiņu termiskās stabi­
litātes paaugstināšanā. Izmantoti alumīnija oksīda un amorfā oglekļa starpslāņi. 
Par amorfā oglekļa starpslāņu izmantošanas perspektīvu bija īpaša interese arī 
tehnisku iemeslu dēļ, j o Peninga šūnas ar oglekļa katodiem tiek izmantotas iz­
strādātajā uzputināšanas iekārtā. Pētāmo objektu lokā iekļauti arī ar oriģinālu 
mikrotriboloģisko metodi iegūti nanostrukturētie AI un Cu pārklājumi. Atrasts, 
ka ar mikrotriboloģisko metodi iegūtie Al /Al oksīda nanostrukturētie pārklājumi 
ir termiski stabili temperatūrās pat līdz 800 K, kas tuva alumīnija kušanas tempe­
ratūrai. Neparasti augsto nanostruktūras saglabāšanās spēju nodrošina alumīnija 
oksīda starpslāņi, radot barjeru difūzijas kontrolētai graudu augšanai. Atrasts, ka 
arī oglekļa starpslāņi nodrošina nanostruktūras saglabāšanos, nepieļaujot metāla 
graudu augšanu caur slāņiem. Taču konstatēts, ka gan uzputināšanas, gan 
karsēšanas laikā notiek starpslāņu modifikācija, uz to robežvirsmām veidojoties 
karbīdiem, ko apstiprina karbīdiem atbilstošu difrakcijas maksimumu parādīšanās 
rentgendifrakcijas spektros un kārtiņu mikrocietības ievērojams pieaugums. Šādu 
reakciju aktivēšanās jau uzputināšanas laikā ir raksturīga plazmas uzputināšanas 
procesam [54]. 

Pētītie nanostrukturētie Al /Al oksīda pārklājumi kā arī Ti un AI daudzslāņu 
plazmas pārklājumi ar amorfā oglekļa starpslāņiem sava nanostrukturētā 
stāvokļa, kā arī cieto oksīdu un karbīdu klātbūtnes dēļ uzrādīja augstu cietību, 
kura vairākkārt pārsniedz masīviem metāliem raksturīgo cietību. Augstās cietības 
dēļ šie pārklājumi varētu būt perspektīvi triboloģiskiem u.c. pielietojumiem. 

Pētīta kārtiņu modifikācijas iespēja lāzerstarojuma iedarbībā. Fe/Al daudz­
slāņu kārtiņās parādīta magnētiska materiāla lokālas iztvaicēšanas iespēja, kas 
ļauj mainīt magnētisko kārtiņu konfigurāciju un veidot tajā no kārtiņas brīvus 
celiņus vai apgabalus. Izmantojot indija alvas oksīda (ITO) kārtiņas kā modeļa 
materiālu, parādīta struktūras lokālas modifikācijas iespēja lāzerstarojuma in­
ducēto ķīmisko reakciju rezultātā. Tiešajā lāzerieraksta, kas veikts reducējošā 
ūdeņraža atmosfērā ar C W YAG:Nd (viļņa garums 1064 nm) lāzera palīdzību. 
ITO kārtiņās iegūti vadoši celiņi, kuru pretestība ir līdz pat 1000 reizes 
zemāka nekā neapstrādātai kārtiņai. Šīs tehnoloģijas izmantošana ir perspektīva 
daudzslāņu kārtiņās, inducējot reakcijas uz robežvirsmām. 

Tuvākajā nākotnē ir plānots turpināt un padziļināt pētījumus plāno kartiņu 
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modificēšanā ar lāzerstarojumu, kā arī veikt dažādu daudzslāņu kārtiņu kom­
bināciju meklējumus, lai radītu jaunus materiālus ar specifiskām magnētiskām, 
elektriskām un mehāniskām īpašībām dažādiem pielietojumiem (sensori, atmiņas 
u.c. funkcionālo elementi, antifrikcijas pārklājumi u.t.t.). 
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6. Promocijas darba tēzes 

1. Projektēta un izgatavota modificēta Peninga šūna nanostrukturētu 
vienslāņa un daudzslāņu kārtiņu iegūšanai un veikta izstrādātas teh­
noloģijas izpēte iekārtā ar bāzes vakuumu 1 0 - 9 tori, kā darba gāzi izman­
tojot Xe. Parādīts, ka šūna ar oglekļa elektrodiem izmantojama kā inerto 
gāzu sūknis spiediena diapazonā 2 • 1 0 - 3 - 2 • 10~ 4 tori. 

2. Pētīta Fe kārtiņu tekstūras atkarība no Ti, Hf un Zr apakšslāņa biezuma. 
Novērota Fe kārtiņas difrakcijas līniju intensitātes atkarība no apakšslāņa 
līniju intensitātes, kas liecina par apakšslāņa orientācijas ietekmi. Atrasts, 
ka Fe kārtiņu teksturēšanās pakāpe nav atkarīga no apakšslāņa biezuma. 

3. Visām magnētiskajām kārtiņām novērota inducētā magnētiskā anizotro-
pija, ko rada kārtiņu uzputināšanas procesā paralēli pamatnei pieliktais 
magnētiskais lauks, un kura izzūd pēc kārtiņu atkvēlināšanas. 

Ni un daudzslāņu [Co/Fe/Ni]n kārtiņās novērots koercivitātes pieaugums 
palielinoties kārtiņu biezumam un atkvēlināšanas temperatūrai. Ni kārtiņas 
kļūst magnētiski cietākas. Novērotās izmaiņas var skaidrot ar kārtiņu tek­
sturēšanās pieaugumu, kristalītu izmēra un virsmas graudainības palie­
lināšanos. 

Atkvēlinot Fe kārtiņas, novērota koherentās izkliedes bloku pārorientācija 
un atrasta rentgendifrakcijas maksimumu intensitātes nelineāra atkarība no 
kārtiņas biezuma, kas izskaidrojama ar jau uzklāto slāņu tekstūras ietekmi 
uz nākošo slāņu teksturēšanos. 

4. Pētīta Ti un AI daudzslāņu nanostrukturēto kārtiņu struktūras stabilizē­
šanas iespēja, izmantojot alumīnija oksīda un amorfā oglekļa starpslāņus. 
Atrasts, ka gan oksīda, gan oglekļa starpslāņi nodrošina nanostruktūras 
saglabāšanos temperatūrās līdz 800 K, radot barjeru difūzijas kontrolētai 
kristalītu augšanai caur slāņiem. Novērota oglekļa starpslāņu modifikācija, 
uz to robežvirsmām gan uzputināšanas, gan karsēšanas laikā veidojoties 
karbīdiem, ko apstiprina rentgendifrakcijas dati un kārtiņu mikrocietības 
ievērojams pieaugums. 

5. Pētīta kārtiņu modifikācijas iespēja lāzerstarojuma iedarbībā. Fe/Al 
daudzslāņu kārtiņās parādīta magnētiska materiāla lokālas iztvaicēšanas 
iespēja, kas ļauj mainīt magnētisko kārtiņu konfigurāciju. 
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Propenies of intcrfaces in solid state metal/oxide joints (Al/SiO?, A l /MgO, 
Al/glass. Mg/MgO. M g / S i 0 2 , In/glass etc) are rcported. The interfaces were formed at 
plastic dctbrmation of metai on the oxide surface at room temperature. Their struc-
ture, composition, and micromechanical properties vvere studied by the A F M , X-ray 
diffraction, SIMS, optical microscopy, and precision microindcntation techniques. A 
noticeable adhesion was observed for metāls with high affinity for oxygen and only in 
the reģions of ihc maximum shear stress. Formation of a reaction zone with an oxygen 
concentration gradicnt in which the metai near interface hardens is detected. The 
effect of mechanoactivation is considered as a result of physical and chemical inter-
action and formation of nanostmctures in deformed metal/oxide systems. 

Keywords: metal/oxide (meiaUceramic) interfaces, adhesion, mechano­

activation, micromechanical properties, nanostructure. 

1. INTRODUCTION 

Metal/oxide interfaces play a crucial role in many important present-day techno-
logical applications such as optoelectronic and microelectronic systems, heterogeneous 
catalysis, oxide dispersion-strengthened alloys, powder materiāls, solid state joint devices, 
anticorrosion and thermal insulation coating industry, etc; moreover, they have found 
important applications in medicine [1-3]. In such applications, often the properties of the 
heterophase interface, but not of the bulk materiāls, determinē the behaviour of a system. 
Mechanical properties, structure, and adhesion strength on metal/oxide interfaces are of the 
greatest concern. Most of studies in this area have been performed at high temperatures and 
are devoted to the role of diffusion processes in the formation of the structure and adhesion 
bonds [2-5]. At the same time, comparatively little attention has been paid to the obtaining 
of metal-oxide composites at room temperature, when thermoactivation of adhesion is 
negligible. Only few sources of detailed information in literature on this problem provide 
evidence of such possibility [6-8]. According to some theoretical works [9, 10], it is 
possible to enhance the adhesion at metal/oxide interfaces at room temperature by 
introducing the structural defects into oxide surface layers. 

The question about the role played by structural defects in the formation of a 
chemical bond at the solid-state interfaces is stili controversial. On the one hand, there are 
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c o n s i d e r E t i o n s about active centrēs of adhesion such as dislocations and vacancv groups 
[11]. Oa the other, experimental data on atomically-clean metal/metal, metal/Si and 
metal/Ge interfaces have shown that under the conditions of full contact the atomic 
interaction occurs with formation of chemical bonds, and no further activation of the 
surfaces is n e e d e d [12-14]. In this case, the mermodvnarnical gain in surface energy (AF) 
of two fiilly contacting materiāls could be expressed as follows: 

\vhere Yo I S ^* surface energy of the contacting metai A; yf! *s m e surface energy of the 

contacting metai B (or semi-conductor); and y^ is the interphase boundary energy. 
Evidently, the AF values for such systems as metal/metal, metal/Si and metal/Ge are high 
enough to form chemical bonding betvveen the contacting surfaces. For the systems metai/ 
oxide the influence of the oxide surface activation on the adhesion strength could be 
expected. One of the possible activation means is the mechanoactivation of oxide surface 
layers by plastic flow of metāls. However, experimental data on metal/oxide solid state 
joining at room temperature are seldom met in the literature. 

In the present work, the properties of interfaces in solid state joints of metal/oxide 
(Al/Si02, Al/MgO, In/glas*s, Mg/Si0 2, and others) formed by plastic flow of metāls at room 
temperature are investigated. 

; 2. EXPERIMENTAL PROCEDURE 

The metal/oxide solid-state joints vvere obtained by stātie compression of freshly 
prepared metai and oxide surfaces at room temperature. The contact experiments with 
atomically-cIean surfaces were performed in high vaeuum (10 - 6 Pa) and in air by the 
controlled rupture/cleaving of the samples. Right after the rupture of samples the surfaces 
of metai and oxide were brought into contact with each other. The interfaces vvere formed 
under the conditions of plastic flow of metai on oxide surface. For our studies, 
polycrystalline simple metāls (AI, Sn, Pb, Mg, Cd, In), boron-silica glass, and single crvstal 
oxides (Si02, AI2O3, MgO) vvere ehosen. The adhesion strengths of joints were determined 
in pull-off tests. The fracture mode was examined after the tests. The strueture and 
composition of fracture surfaces were studied by optical microscopy (NEOPHOT 30), 
AFM (Nanoscope), X-ray diffraction (DRON-3M), and SIMS (Secondary Ion Mass 
Spectrometry). For the SDMS method, Ar* ions with energy of 6keV vvere used, the ion 
sputtering rāte being "0.01-0.02 um/min. The peak intensity (I*, arbitrary units) of the 
investigated elements served as a vvorking Standard. The micromechanical properties v/ere 
determined by a microhardness tester allovving the measurements to be carried out at very 
small loading (3TO~3 N) [15]. The indentor vvas a Vicker's diamond pvramid. To reveal the 
presence of dislocations in MgO single crvstals the chemical etehant: 5 parts of saturated 
NH4CI solution, one part of H2SO4 and one part of distilled vvater - was used. 

3. RESULTS AND DISCUSSION 
1 1 

The results of mechanical tests have shovvn that the metāls AI, In and Mg have the 
strongest adhesion to the oxides (Table 1). Fractures of these joints occurred with the 
transfer of metai to the surface of oxide, being the evidence of a strong chemical bonding at 
the metal/oxide interfaces. The adhesion strength of Sn, Cd, Pb vvas much smaller than in 
the case of aluminium, indium or magnesium, and in many cases fractures occurred along 
the metal/oxide interfaces. The observed distinetion in the adhesion strength betvveen the 
investigated metāls can be explained in terms of the thermodynamics of chemical inter-
action betvveen metāls and oxygen of the oxide. 
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• '* • ! TABLE 1 

Adhesion strength (a, MPa), transfer of metai (+ or - ) to oxide surfaces in pull-off tests 
of metal/oxide joints, and metai oxide formation energies (-AZ293-10~*, J/kmol) 

Oxide cr, MPa Metai 
oxide 

AZ293-10"6, 

Metal\w Glass SiGj A1 2 0 i MgO 

Metai 
oxide J/kmol 

AI 60 + 62 + 65 + 60 + AI2O3 1675 

In 25 + 20 + 18 + 18 + In 2Oj 926 

Mg 22 + 15 + 20 + 25 + MgO 602 

Sn 2 + 10 + 0 10 + Sn02 581 

Cd 2 0 5 + 5 + CdO 260 
Pb 2 2 + 0 5 - PbO 219 

i 

Table 1 shows that the oxide formation energy increases from aluminium to lead. 
Metals with a high affinity for oxygen form stronger adhesive bonds with the surface o f 
oxides. T o verify this, more than one-set o f experiments were run. This result will be 
compared vvith the experimental data obtained by other authors who studied the adhesion 
on thin-film metals/oxide systems after the activation by electron or ion beam and in 
wetting experiments [16] . However, in our case the formation of strong adhesion in these 
systems occurs not over the whole contact area but only in the reģions o f the maximum 
shear stress (F ig .L,A) . • I 

a) b ) 

c ) 

Special experiments with the Al/glass system were performed so that plastic f l ow of 
AI o n the surface o f glass could be obtained under friction. In this case strong adhesion is 
observed over the whole surface o f ox ide (F ig . l , B). T h e A F M studies o f surfaces show that 
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:he transferred metāls (AI in this case) have a nanostructure wīth a grain size from 30 to 
100 nm (Fig.l, c), though the nanostructure is not homogeneous. This result was confirmed 
by our X-ray diffraction data and, in addition, it shovvs that the nanostructure of the 
transferred AI is stable after annealing in vaeuum. Thus, the action of the maximum shear 
stress leads to the formation of nanostructure in metai near the interface. The raised density 
of defeets on the grain boundaries characterizes this strongly deformed state of metai. It 
could be assuined tiiat the metāls with high affmity for oxygen and having nanostructured 
state form chemical bonds with the oxides more easily. 

If we consider the obtained result for some processes on the oxide surface, we can 
explain the metal/oxide chemical bonding at room temperature by mechanoactivation of the 
oxide surface. Also, the possibility exists of such mechanoactivation by plastic flovv of 
metai. Point defeets and dislocations may be treated as the main influencing structural 
factors. The energy of point defect formation in oxide is insignifieant (= 2 eV). Therefore, it 
is possible to assume vvith confidence that point defeets are formed in the near-surface 
kivers of oxide even at room temperature under the active plastic flovv of all investigated 
metāls. On the other hand, it vvas interesting to find out the role of dislocations of oxide in 
the formation of adhesive bonds. If dislocations in the zones of metai transfer to the oxide 
cause the oecurrence of adhesive bonds, then by etehing it vvould be possible to reveal this. 
We have studied the role of dislocations in In/MgO and Pb/MgO svstems, vvith different (as 
shovvn above in Table 1) adhesion and thermodynamics of metal/oxygen interaction (e.g 
indium shovved strong adhesion to a crystal, vvith transfer of metai to the MgO surface at 
the testing of joints). At the same time, adhesion of lead did not exceed the Ievel of physical 
adsorption, and no transfer of metai vvas observed. Except for mat, the hardness of soft In 
(about 16 MPa) vvas smaller than the value of starting stress for dislocations in MgO ( t 0 = 
2S-30 MPa), vvhereas the hardness of Pb (30 MPa) should be sufficient to create fresh 
dislocations in MgO [17]. Etehing experiments on the MgO crystal did not reveal the 
presence of nevv dislocations around and inside the area of the transferred In (Fig. 2, a). As 
concerns lead, groups of fresh dislocations are clearly visible in the field of its contact vvith 
the crystal in tiie area of the maximum shear stress in MgO, but vvithout any trace of Pb 
adhesion vvith MgO (Fig. 2, b). So, at present there is sufficient evidence that dislocations 
do not play ahy signifieant role in tiie formation of chemical bonding betvveen metal/oxide 
interfaces. Apparently, the high concentration of point defeets on oxide surface can be the 
primary mechanoactivation factor of adhesion vvith metāls. We can assume that the pre­
sence of point defeets facilitates the formation of metal-oxygen complex. 

a) 

| M g O | | M g O | 

20 um 

b) 

* t ļ W * j v v ; . - ; ^ , . . . 20um w 

FIG. 2. Micrographs of the etched MgO surface after contact vvith In (a) and Pb (b) 

The leading role of oxygen and point defeets in Uie formation of metal/oxide 
adhesion is confirmed by the theoretical data on adsorption and by the experimental data on 
thin film adhesion in metal/oxide systems [9, 10, 18]. To verify this hypothesis in our case 
the chemical compound of the metai transferred to oxide vvas experimentally traced level-
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by-level by the SIMS method. Here, as an example, the result obtained for aluminium 
transferred to glass is given in Fig. 3, which shovvs the presence of oxidized aluminium. 
This result testifies about the formation of a reaction Me-MeO zone (with a size of 0 5 -
1 um) spreading in the metai, with a gradient of oxygen concentration. The formation of 
such a zone is possible only for metāls with a high activity to oxygen and also because of 
many deformation defects and the nanostructure of metāls. The grain boundary diffusion 
coefficients in nanomaterials synthesized by means of severe plastic deformation are known 
to be an order of magnitude higher than in classical polyerystals [19,20]. 

Fig. 3. Depth profilē of the intensity of SIMS-signal of Al+ in the AI transferred to glass. 
The intensity of non-oxidized AI is pointed as 1*0 

Thus, in the reģions of maximum shear stress the processes of atomic diffusion of 
oxygen and formation of metal-oxygen complexes can take place. In turn, a change in the 
mechanical properties of metāls near the interface can also be expected. The presence of 
metai oxide - even nonstoichiometric one - should raise the hardness of metāls. We can 
compare the mechanical properties of metāls on the fracture surfaces at metal/oxide joints 
with those of deformed bulk metāls. The data on AI and In are presented in Table 2. As is 
seen, the microhardness of the two metāls noticeably increases in the fracture zone. At the 
same time, the strength value for aluminium decreases, while in the case of indium it 
remains high. Apparently, a brittle Al-Al x O y composite forms at Al/oxide interface (AI2O3 
is known to be a very hard and brittle material). For In2C»3 these properties are expressed 
weaker, and formation of such oxide causes increase both in hardness and in strength. 

' Table 2 
Microhardness (H, MPa) and strength (or, MPa) of the deformed bulk metāls and 
the metāls transferred to Si0 2 

Metai H, MPa 0, MPa Metai 

bulk metai tansferred metai bulk metai transferred metai 

AI 400 700 200 62 
In 16 150 9 15 

The change in mechanical properties of metai near the metal/oxide interface 
corresponds to the SIMS data and testifies about the formation of a reaction zone under 
influence of plastic deformation. '• 
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4. CONCLUSIONS 

The investigation carried out by us allows the conclusion to be drawn that a strong 
chemical adhesion arises on the metaI/oxide interface under plastic deformation of metai at 
room temperature. Mechanoactivation of the adhesion occurs in the metāls with low oxide 
formation energies only in the reģions of the maximum shear stress. In such reģions the 
metāls are nanostructured and noticeably hardened. Influence of dislocations on the oxide 
surface was found to be insignificant; at the same time, the nanostructural state of metai, 
together with the high concentration of point defects in the near-surface layer of oxide, can 
be the primary factors of interfacial chemical interaction in metal/oxide systems. 
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MEHANOAKTTVĀCIJAS IETEKME 
UZ METĀLA/OKSĪDA ROBEŽVIRSMAS MIJIEDARBI BU \ 

F. Muktepavela, G. Bakradze, V. Skvorcova, E. Tamanis, S. Stojarova 

• K o p s a v i l k u m s 

Pētīti metāla/oksīda (Al/Si0 2, In/MgO, Pb/MgO, Mg/Si0 2 , A1/A1 20 3 uc) robež-
virsmu adhēzijas procesi un mehāniskās īpašības. Metālu cietfāžu savienojumi ar oksīdiem 
tika iegūti aukstās metāla plastiskās deformācijas apstākļos. Tika izmantotas SIMS, AFM, 
X-ray optiskās un elektronu mikroskopijas un precīzās mikrocietības metodes. Atrasts, ka 
ievērojamā adhēzija notiek tikai bīdes deformāciju zonās, un tā vērojama sistēmām, kuras 
raksturojas ar augstu metāla radniecību ar skābekli. Uz robežvirsmas no metāla puses 
veidojas reakcijas zona, kas raksturojas ar nanostruktūru, skābekļa koncentrācijas gradientu 
un paaugstinātu mikrocietību. Mehānoaktivācijas ietekme tika izskatīta kā punktveida 
defektu izveidošanas oksīda virsmas slānī, struktūras pārvērtības metālā un ķīmisko reak­
ciju rezultāts. 
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The Use of Carbon-Cathode Penning Discharge Celis 
to Evacuate Xenon over a Pressure 

Range of 1(H-1<H Torr 
L. V. Kozlovskii and E. Tamanis 

University of Daugavpils, vieni bas ielā 13, Daugavpils, LV-5400 Latvia 
Receivcd April 20, 2004 

Abstract—Experimcntal data are presented as proof that the Penning discharge in a carbon-cathode celi can 
bc used to reducē (or rcgulate) the Xe pressure in the vvorking chamber of an ultrahigh vacuum syslem from 
2 x 10"3 to 2 x 10 - 4 Torr. Sorption of Xe is attributed to the implantation of accelerated ions in the porous 
structure of the surface carbon layers formed while the cathodes are being prepared from a povvdered material 
and under ion bombardmeni. As the Xe pressure is lowered within the above limits, mc cvacuation ratc 
decreases from =0.045 Us to zero. The time dependence of the evacuation ratc is governed by the initial Xe 
pressure. 

The bombardment of surfaces with accelerated ions 
of inert gases is used to study the surfaces of solid bod-
īcs and the interaction befween charged particles and a 
solid body; to deposit pure surface layers; and, in other 
experiments performed in an ultrahigh vacuum, to 
remove polluted surface lavers and apply film coatings. 
Among the noble gases, Xe atoms have the highest 
atomic weight and diameter, and the probability of 
implanting them in surface layers is minimal; hence, 
iinpurity atoms o f Xe minimally alter the properties of 
these surface laycrs. As a rule. ion treatment of a sur­
face in ultrahigh vacuum systems is performed over a 
range of inert gas pressures in which the particle colli-
sion probability is low (10" 3 -10" 5 Torr), and the ion cur-
rent density varies within wide limits. 

The diode magnetic discharge pumps convention-
ally used for the Xe evacuation at such pressures dis-
play instability that manifests itself as a cyclic rise in 
pressure. As a result, the inert gas pressure may 
merease uncontrollably to values of ~10~2-10~3 Torr; 
these exceed the limiting pressures of these pumps for 
inert gases. The experience gained in carrying out 
expcriments with the YCY-4 ultrahigh vacuum system 
^hovved that the instability of HMJļ-0 pumps when 
oxhausting Xe at a pressure ~5 x 1CH Torr is detected 
after 5-10 min o f operation. 

A noticeable sorption of Xe was observed in exper-
inients on the deposition of film coatings in a Penning 
discharge ļl ļ when the cathodes were made of carbon. 
Belovv, we present experimental data that characterize 
ihe process of Xe sorption (i.e., its evacuation) in a Pen­
ning discharge celi with carbon cathodes and dimen-
M o n s o f 20 x 40 x 5 mm. 

Zeolite pumps cooled with liquid nitrogen were ini-
iially used to evacuate the working vacuum chamber; 
iin HMJļ-04 magnetic-dischargc pump exhausted it 

further to a pressure of 5 x 10~9 Torr. The vacuum sys-
tem was thcn warmed to a temperature of 150-200°C. 
The gas pressure was mcasured by a BM-12 instrument 
with the help of an Alpert-Bayard ionization gauge. 
The anode voltage in the Penning discharge device was 
varied from 1.4 to 2 kV. 

The evacuation rate S was determined using the con-
stant volume mcthod |2|. This mcthod consists in mea-
suring the change in pressure from P, to P2 in a cham­
ber of constant volume Vover the time interval bctvveen 
r, and r 2: 

S = 23[V/(t2-ti)]]og(Pi/P2). (1) 

Figs. la and lb show the time dependences of the 
pressure and, hence, of the evacuation rate for two ini­
tial values of Xe pressure. The parameters of the dis­
charge had the follovving values: discharge current /, = 
/ , = 9.25 mA, aniKle voltage t/ a, = 1.4 kV and U& = 
1.8 kV. The volume of the vacuum chamber vvas =30 L. 

The expcrimental data were processed as follows: 
The approximating continuous funetion vvas deter­
mined from the time dependence of the pressure. Using 
this funetion and Eq. (1), vve calculatcd the values of the 
evacuation rate. The funetion approximating the empir-
ical dependence of pressure P on time t (Hg. la) is 
deseribed by the formula 

P(t) = P0 + (2A/7t)lw/(4(f - tQf + vv2)], 

vvhere P0 = 0.0034, r0 = 482.7713, W = 1602.07887. 
and A = -6.36674. 

The respective funetion for Fig. lb is 
P(t) = A 2 + ( A , - A2)l{ 1 + exp((/ - r 0)/S)), 

Aļ = 0.00591, A2 = 0.00037, 

f 0 = -306.17251, «=103 .78863 . 

0020-4412/05/4801-0127 © 2005 Plciades Publishing, Inc. 
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At initial pressure P ~ 1.6 x 10~3 Torr, the evacuation 
rate in the first five minūtes varied on!y slightly around 
a value of 0.045 L/s and then diminished to zero as a 
result of the Xe pressure reaching its minimum 
i=0.85 x 10~3 Torr) at t > 400 s and not changing further 
(Fig. la) . At starting pressure P = 0.65 x 10 - 3 Torr, the 
limitingpressureofXe vvas =0.37X 10~3Torr(Fig. lb) . 
and the time dependence of the evacuation rate differed 
significantly from the previous case. 

VVhen the cathodes vvere made of metāls having dif-
terent atomic vvcights and crystal structures (W, Ta, 
Mo. Hf. Zr. Nb, Ti. AI. Cu. Fe, and Ni). the absorption 
ofXe vvas not detected; over a time interval of 500 s, the 
measured pressure remained constant vvithin the error 
of measurements. In vievv of this. the Xe sorption 
observed in the case of carbon cathodes may be associ-
ated solely vvith the implantation of accelerated ions in 
ihe porous strueture of the cathode material. vvhich vvas 
manufacturcd from a povvdcr. In a Penning diseharge. 
two cathodes are sputtered; as a result, a film is depos-
ited on their surfaces through the sputtering of the 
opposite cathode. The deposition of the film proceeds 
simultaneously vvith its sputtering. The ion current den-
sity is distributed nonuniformly over the cathode sur­
faces: it is maximal at their centers, diminishing vvith 
the radial distance [3]. The Xc atoms contained in the 
pores are "immured" by the carbon film only in those 
reģions on the cathode vvhere the ion current dcnsity is 
rather lovv (i.e., vvhere the number of deposited carbon 
atoms exceeds that of those sputtered). 

The difference in behavior betvveen the time depen-
īlences of the evacuation rate at initial pressures of 
1.6 X 10 - 3 and 0.65 x 10"3 Torr resulted from the fact 
(hat. in the first case, the decrease in the Xe pressure 
was follovved by a 11% decrease in the diseharge cur­
rent, vvhereas, in the second case, the current vvas 
almost halved; the resulting change in the diseharge 
current vvas approximatcd by a linear funetion. The sta-
hilization of the Xe pressure indicates that the pumping 
process is govemed by the high concentration of pores 
i ii the cathode material, into vvhich the Xe atoms pene-
trate after their neutralization at the surface. and the 
amtribution of their "immurement" to the sorption is 
'«mali. After all of the pores in the cathode's surface 
layer are oecupied by Xe atoms. dynamic equilibrium 
is established betvveen the follovving processes: (1) the 
sputtering of atoms that vvere initially embedded in the 
pores, (2) the implantation of bombarding atoms in 
accessible pores, and (3) the elimination of pores and 
the simultaneous formation of nevv ones due to the ion 
bombardment o f the cathode material. 

At initial pressures of >2 x LO*3 Torr, the pressure 
dcciines over the first 3-5 min and then inereases; i.e.. 
instability appears in the pumping. This has been 
labelcd argonna instability. since it vvas first observed 
during evacuation of argon using magnetic diseharge 
pumps equipped vvith Ti cathodes. As a result, the pres­
sure in the vvorking chamber may exceed the original 

/>, 10-3Torr S,L/s 

F i g . 1. Time dependence of (7) pressure P and (2) evacua­
tion rate 5 at a start pressure of (a) =0.65 x 10~- and 
(b) =1.6 x 10" Torr. 

value of the Xe pressure. Under these conditions, the 
instability is causcd by the density of the ion current at 
the cathode surfaces inercasing vvith pressure. Initiallv. 
ions are implanted in the pores; subsequently. ionic 
etehing dominates over deposition (thanks to the sput­
tering of the opposite cathode), and the originally 
trapped gas atoms are relcascd. 

As is done in magnetic diseharge pumps. scveral 
diseharge celis may be used to avoid this instability. one 
substantial difference being that the anode voltage must 
be sequentially applicd to each celi after a certain time. 
during vvhich the evacuation rate is positive. If a single 
diseharge celi is used. the pressure of Xe can be lovv-
ered to the Ievel of 1.8 x lO"1 Torr. The experimcntal 
data presented in this paper are cvidcncc that the Pen­
ning diseharge in a chamber vvith carbon cathodes may 
be used to lovvcr (or rcgulatc) the pressure of the Xc gas 
in the vvorking chamber of an ultrahigh vaeuum systcm 
from 2 x 10~3 to 2 x 10"4 Torr. This range can bc 
extended by using morc than one celi and by optimizing 
the parameters of the diseharge chamber (the configu-

INSTRUMENTS AND £XPKRIMKNTAL TECHNIQUES Vol. 48 No. 1 21)05 
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ration of the elcctrodes, the anode voltage, and the mag­
netic field). It is common knovvledge that diffusion or 
iiirbomolecular pumps may also be used for this pur-
pose; in this case, hovvever, the vvorking vaeuum cham­
ber may be soiled vvith vapors from the oils used in 
these pumps, vvhich is impermissible in ultrahigh vae­
uum studies. 
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PACS 68.35.Gy, 68.35.Np, 68.37.-d 

Properties of interfaces in solid state metal/oxide joints (Al/SiO,, Al/MgO, Al/glass, Mg/MgO, In/glass, 
Mg/SiO,etc.) are reported. Interfaces were formed at plastic deformation of metai on the oxide surface at 
room temperature. Structure, composition. and micromechanical properties of the interfaces are studied 
by AFM, X-ray diffraction, SIMS, electron, optical microscopy, and precision microindentation. A no-
ticeable adhesion is observed in the reģions of maximum shear straki in case of metāls with low oxide 
formation energy. Formation of a reaction zone with oxygen concentration gradient is detected in which 
the metai near the interface hardens. The effect of mechanoactivation is considered as a result of physical 
and chemical interaction and formation of nanostruetures in deformed me/oxide systems. 

O 2005 WTLEY-VCH Verlig GmbH & Co. KGaA. Weinheim 

1 Introduction Metal/oxide interfaces play a crucial role in many important technological applications 
ineluding optoelectronic systems, oxide dispersion-strengthened alloys, catalyst, povvder materiāls, solid 
state joint devices, etc. [1, 2]. In such applications, frequendy the properties of the heterophase interface 
and not of the bulk materiāls, deteraiine behaviour of the system. Mechanical properties, structure, and 
adhesion on metal/oxide interfaces are of the greatest concera. Most studies have been made at high 
temperature and devoted to the role of diffusion processes. At the same time aitcntion has been paid to 
obtaining of metai-oxide composites under plastic deformation of metāls at room temperature, when 
thennoactivation is negligible. A few data relevant to the problem provide evidence of such a possibility 
[3, 4 ] . According to theoretical considerations [5, 6] , introducing of defects into the surface layer may 
inerease adhesion at room temperature. The present study is focused on properties of interfaces of metai 
/oxide (Al/SiO,, Al/MgO, In/glass, Mg/SiO,, and other) solid state joints obtained by plastic flow of met­
āls at room temperature. 

2 Experimental procedure Metal/oxide solid state joints vvere obtained by stātie compression of 
freshly prepared metai and oxide surfaces at room temperature. Experiments with atomically clean con-
tact surfaces vvere made by controlled rupture/cleaving of the samples in high vacuum (10 "Pa). The 
interfaces vvere formed under conditions of plastic flovv of metai on the oxide surface. Polycrystal]ine 
simple s-p metāls (AI, Sn, Pb, Mg, Cd, In), boron-silica glass, and single crystal oxides (SiO,, A1,0,, 
MgO) vvere ehosen for study as samples of high (99,99%) purity. Adhesion strength of joints vvas esti-
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mated by pull-off tests. The fracture mode vvas studied after the test. The strueture, composiuon and 
micTomechanical properties vvere studied by AFM, X-ray difiraction, SIMS, optical microscopy and by a 
microhardness testerallovvingcarrying out measurements at very small loading (3.IO^N) [7,8]. 

3 Results and discussion The results of mechanical test shovved that metāls AI, In and Mg have the 
strongest adhesion to oxides (Table 1). Fractures of these joints occurred vvith transfer of metai to oxide 
surface being the evidence of a strong chemical bonding. Adhesion strength of metāls Sn, Cd, Pb is 
much smaller and fractures in many cases occurred along the interface. The observed distinetion in adhe­
sion betvveen the investigated metāls may be explained in terms of thermodynamics of chemical interac-
tion of metāls vvith oxygen of the oxide. 

Table 1 Adhesion strength (<T, MPa), transfer of metai (+ or -) to oxide surfaces in the pull-off test of the 
metal/oxide joint, and metai oxide formation energy (- A Z ,,,10*, J/kmol). 

\ O x i d e a, MPa 
- A Z M 10"\ 
J/kmol Metai Glass Si0 2 AĻ0 3 MgO Metai 

oxide 
- A Z M 10"\ 
J/kmol 

AI 60 + 62 + 65 + 60 + ALO, 1675 
In 25 + 20 + 18 + 18 + I n A 926 
Mg 22 + 15 + 20 + 25 + MgO 602 
Sn 2 + 10 + 0 - 10 + SnO, 581 
Cd 2 - 0 - 5 + 5 + CdO 260 
Pb 2 - 2 + 0 - 5 - PbO 219 

Table 1 shovvs that the oxide formation energy inereases from aluminium to lead. Metals vvith a high 
affinity to oxygen form stronger adhesive bonds vvith the surface of oxides. Hovvever, formation of a 
strong adhesion in these systems does not occur over the vvhole contact area but only in the reģions of the 
maximum shear strain (Fig. la). Special experiments vvith the Al/glass system vvere performed so that 
plastic flovv of AI on the glass surface vvas obtained under fiietion. In this case a strong adhesion vvas 
observed over the vvhole surface of oxide (Fig. lb). The AFM studies of surfaces shovved that transferred 
metāls (in this case AI) have a nanostructure vvith a grain size from 30 to 100 nm (Fig. lc). Nanostructure 
is not homogeneous. This result is confirmed by X-ray diffraction the data of vvhich also shovv that the 
nanostructure of AI is stable after annealing in vaeuum. Thus, action of the maximum shear strain leads 
to the formation of nanostructure in metai near the interface. Nanostrucured metāls vvith a high affinity 
to oxygen form chemical bonds vvith oxides. 

We can explain the me/oxide chemical bonding at room temperature by mechanoactivation of the 
oxide surface. Let us consider the possibility of mechanoactivation of the oxide surface by plastic flovv of 
metāls. Point defeets and dislocations may be considered as the structural factors of influence. The point 
defect formation energy in oxide ( « 2 eV) is insignifieant. Therefore, it is possible to assume vvith confi-
dence their oecurrence in near-surface layers of oxide even at a room temperature under active plastic 
flovv of metāls. We have studied the role of dislocations in In/MgO and Pb/MgO systems in vvhich the 
thermodynamics of me/oxygen interacuon is different (Table 1). Etehing of MgO does not reveal pres-
ence of new dislocations around and inside the area of the transferred In (Fig. ld). The hardness of soft 
In being only 16 MPa is smaller than a starting stress for dislocations in MgO (X „ ~ 28-30 MPa). The 
hardness of Pb (30 MPa) should be sufficient to create dislocations in MgO. Really, a group of nevv dis­
locations is found in the area of the maximum shear stress but vvith no trace of adhesion or transferred Pb 
(Fig. 1 e). Apparendy, a high concentradon of point defeets on the oxide surface the presence of vvhich 
facilitates formation of metal-oxygen complex can be the primary factor of mechanoactivation. The 
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lcading role of oxygen and point defects in me/oxide adhesion is confirmed by theoretical data on ad-
sorption and by experimental data on thin film adhesion in metal/oxide systems [5,9] . 

To test the hypothesis of the leading role of oxygen the chemical compound of the metai trans­
ferred to oxide was experimentally traced level-by-level by SIMS (secondary ion masspectrometry) 
method. The oxidised aluminium in the AI transferred to the surface of glass is shovvn in Fig. 2. This 
result is an evidence of formation of a 0.5-1 um deep Me-MeO reaction zone spreading in the metai, with 
a gradient of oxygen concentration. 

O 2005 WTLEY-VCH V n h g GmbH * Co KGaA, Wcinhtim 
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The grain boundarv diffusion coefficients in nanomaterials svnthesized by means of severe plastic 
deformation are knovvn to be by an order of magnitude higher than in classical polycrystals. Thus, in 
reģions of maximum shear stress atomic diffusion of oxygen is promoted. A change of mechanical prop­
erties of metai near the interface may also be expected. Let us compare mechanical properties of metāls 
on fracture of metal/oxide joints vvith properties of deformed bulk metāls. The data on AI and In are 
presented in Table 2. 

Table 2 Microhardness (HaMPa) and strength ( C jVTPa) of deformed bulk metāls and metāls transferred to SiO, 

Metai 
H, MPa CT, MPa 

Metai bulk Transferred bulk Transferred 
AI 400 700 200 62 
In 16 150 9 15 

As it is seen, the microhardness of the tvvo metāls strongly inereases in the fracture zone. At the same 
time the strength of AI decreases vvhile in case of In remains high. Apparendy, a britde Al-Al i O ; com-
posite is formed at the Al/oxide interface. ALO,is knovvn to be a very hard and britde material. In oxide 
is not so hard and brittie. Therefore, the presence of ln,0, inereases the hardness and strength. 

4 Conclusions A strong chemical adhesion is obtained on the metal/oxide interface under plastic 
deformation of metai at room temperature. Mechanoactivation of adhesion oecurs in metāls vvith lovv 
oxidc formation energy in the reģions of maximum shear stress. In the Me-MeO reaction zone forrning at 
shear stress the metai is nanostructured and hardened. The nanostructured state of metai, together vvith 
high concentration of point defeets in the near-surface layer of oxide promote chemical interaction of the 
metai and oxide oxygen inereasing adhesion. 
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Investigarions on the laser-induced reduction of indium tin oxide (ĪTO) are presented. Here, the oxygen content of the 
material is locally decreased by CW YAG:Nd laser inadiation in hydrogen atmosphere. The dependences of resistance of 
metai lized stripes versus laser beam povver and beam scanning velocity are shown. Electrical conductivity of laser-written 
stripes was estimated 2-3 orders higher with respect to raw ITO film conductivity. 
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1. Introduction 

Indium tin oxide (TTO) is one of the most widely 
used transparent conducting oxides for optoelectronic 
devices, flat panei displays and sensors, as it combines 
good electrical conductivity with high transparency in 
the visible range [1-3]. 

Laser processing, including direct laser vvriting, is 
based on the interaction of intense laser radiation vvith 
either the material surface or/and vvith the ambient 
medium surrounding this material [4]. The micro-
scopic mechanism of excitation can be photothermal or 
photochemical in nature. 

We had reported that oxygen content of advanced ce­
ramie materiāls can be locally reduced by CW YAG:Nd 
laser irradiation in hydrogen atmosphere [5,6]. Here a 
similar method has been presented to producē metai-
lized stripes on to ITO surface. 

2. Experimental procedure 

Indium tin oxide thin films vvere obtained by reac-
tive magnetron sputtering from metallic source. The 
target vvas a 20 cm diameter In (92%) and Sn (8% by 
vveight). Alloy In-Sn vvas melt in argon atmosphere 
by using quartz crucible. Films (400 nm in thiekness) 
vvere deposited on glass (K-8) substrates. The sub-
strates vvere cleaned in an ultrasonic cleaner for 10 min 
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vvith acetone and then methanol. All substrates vvere 
blovvn dry vvith nitrogen gas before they vvere intro-
duced into the deposition system. The structure of a 
thin ITO film is microcrystallic, vvith small metallic 
(In) islands. 

For laser processing the ITO samples vvere placed 
into a reaction chamber, vvhich has been operated vvith 
constant pressure of hydrogen 1.5 bar. Laser-induced 
reduction and alloying vvas then aehieved by focus-
ing the irradiation of CW YAG:Nd (1064 nm vvave-
length) laser beam onto the sample surface. In the 
present experiments the diameter of the beam vvaist vvas 
2u>o = 20 ĻIM at 1/e2 intensitv. For direct laser vvriting 
the laser beam vvas translated perpendicularly to sam­
ple surface vvith PC programmable x—y stage. The 
conducting stripes vvere characterized by optical micro-
scope, the resistance per length of stripe vvas measured 
by using a Standard four-probe technique at room tem­
perature. 

The conducting stripes vvere characterized by op­
tical microscope, the resistance per length of stripe 
vvas measured by using a Standard four-probe tech-
nique at room temperature. We have used ITO sam­
ples vvith medium range conductivity (s;10 kfi-cm) 
100-1000 times lovver compared to laser metallized 
stripes. It allovvs one to use in the first approxima-
tion the four-probe method for resistance measure-
ments. 
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Fig. 2. Metallized stripes on ITO. The ambient atmosphere vvas 1.5 bar Hj. laser power ~6.5 W, and scanning velocitv (a) 84 / i m / s and 
(b)244|im/s. 

3. Results 

We have demonstrated laser-induced metallization 
of ITO (Figs. 1-3). The dependence of resistance of 
stripes from laser beam povver and beam scanning ve­
locitv; are shovvn in Fig. 4. The electrical conductiv-
ity of laser-vvritten stripes due to reduction in hydrogen 
ambient vvas estimated 2-3 orders higher vvith respect 
to ravv ITO film conductrvity. 

Here, the hydrogen pressure is 1.5 bar, different laser 
povver and scanning velocitv has been used. With lovv 
and medium laser povvers (1-7 W) strong surface re­
duction of material takes place. When the laser povver 
is further increased, destruction of the sample surface 

vvas observed (Fig. 3), vvhich evidendy leads to con-
ductivity decrease. 

Experimental data shovv that the resistance of the 
conducting stripes depends strongly upon from pro-
cessing parameters: laser beam povver and scanning ve-
locity. For higher eonducdvity of stripes it is necessarv 
to use higher light povver and longer reaction time vvith 
respect to diffusion processes and melring of reduced 
ITO. 

4 . Conclusions 

We have presented single-step direct laser vvriting of 
electrically conducting patterns onto indium tin oxide 
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ļ. 3. Metallized stripes on ITO. The ambient atmosphere vvas 1.5 bar Hj, laser power 
(b) 127 um/s. 

s9.5 W, and scanning velocity (a) 51 um/s and 
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Fig. 4. Resistance of metallized stripes vcrsus (a) laser beam povver and (b) beam scanning velocitv. 

urface. The process is believed to be based on pho-
3thermally activated diffusion and removal of oxygen 
rom the sample surface. Because of strong influence 
I oxygen content on the resistance of ITO, this tech-
'•que permits one to dravv conducting electrode struc-
ures. 
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Santrauka 

TLrta indžio alavo oksido redukcija Svianant lazerio spindu-
liu. Deguonies koncentrācija. pavyksta lokaliai sumažinti švitinant 
YAG:Nd lazeriu vandenilio atmosferoje. Gauta metalizuotu juoste-

I114 varžos priklausomybe nuo lazerio spinduliuotes galios ir spin-
dulio slinkties greičio. Rasta, kad lazeriu išdegintu juosteliti lai-
dumas yra 2-3 eilemis didesnis. nei pradines nešvitmtos plēve-
lēs. 
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A B S T R A C T 

Investigations on the laser-induced reduction of advaoced ceramie materiāls, ineluding hīgh-temperature supereonduetive 
(HTSC) ceramies, are presented. Here, the oxygen content of the material is locallv decreascd by CW YAG: Nd laser 
irradiation in H 2 atmosphere. Direct laser-vnitten metallic stripes into the weakly conducting sample surface had been 
tested by Standard 4-point-probe technknte in He devvar. New dala about resistance temperature dependences of 100% laser 
reduced stripes of HTSC Y-Ba-Cu-0 ceramies has been detniiaued. Our expaimcntal data are in good agreement witb 
Maohiasen's lavv vvith respect to laser-vvrrtten dectrodes as YCu3 allovs. As for high resistive stripes in HTSC ceramies 
being vvritten into the surface under incotnplete reduction regune we have found similar resistance behavior to randorn 
netvvork of Cu rme particles cormncted 2D through thin oxide barriers, In the case of Bi - based HTSC ceramies a 
controvcrsial pieture takes place - lcw melting temperature of Bi oxide grves rise to segregation of Bi microspheres along 
the stripes coriesponding to incotnplete eieetroding. Afthough the laser-essisted surface ailoving and metallization of 
bieceramics has been performed. 

Kevvvords: Laser \vriting, ceramies, eieetroding 

1, I N T R O D ū C n O N 

Laser ptorrming, ineluding direct laser vvriting, is based on the interaction of intense laser radiation vvith either the material 
surface orrand vvith the arnbient medium surrounding this material '. The microscopic mechanism of excitation can be 
phototherma! or photochemical in nature. As for novel ceramie HTSC and bioceramics, vvhich are highly absorbing in the 
visible region of spectrum and are very sensītive to the changes of axygen concentration, there exist many possibilities to 
perform direst laser vvriting (structure modificatioti, eieetroding). Our previous detaīled rescarch * 3 of laser-induced 
oxidation and reduction of HTSC materiāls and IrvjCh - gl*ss svstems 4 had been applied for eieetroding and gas sensor 
oevices. The present work reports the more detaīled investigations of the resistance of laser-reduced stripes vvith respect to 
completeness of the process. 

2. EXPERIMENTAL 

For laser processing the samples (polithed ceramie pellets) vvere placed into a reaction chamber, vvhich vvas operated vvith 
constant pressure of hvdrogen or oxygen up to 2000 mbar. Laser-induced oxidariorweductiori or ailoving vvas then aehieved 
by fbcusing the 532 nm or 1064 nm vvavdengm CW Y A & Nd laser beam onto the sample surface. For direct laser vvriting 
the reaction chamber vvas translated perpendiculariy to the laser beam vvith PC programrnable x-y stage. The conducting 
stripes vvere characterized by dc electrical rneasurements vs temperature (from He to room temperature) and optical 
microscope. The resHtance per length of stripe at room temperature vvas measured by using a Standard four-probe technique. 
As for HTSC ceramie samples the prereduenon in oven (nitrogen arnbient) has been performed (in order to obtain high!y 
resistive reterence nost). 
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3. RESULTS AND DISCUSSION 

W e have de te rmined new data about resistance temperature depeadences o f 1 0 0 % taser-raduced stripes o f Y - B a - C u - 0 , 
vvhich are in good i g r e e m e n t vvith o u r eariier vvork . A c c o r d m g t o rcsearch 5 o f 4 d transātion meta i impur i t ies in C u and 
classic Mat th iasen 's lavv and o u r exper irnentt l data vve have u j u c e t n e d that taoer-written conduct ive str ipes are Y C u j al loys. 
T h e temperature dependences o f the resistivirv o f laser-rcduced Y - B » - C u - 0 H T S C stripes c iear ly demonstrate t rue metal l ic 
o r ig in (F ig .1 . ) - For t h e high resistance stripes re lated to insufEcient reduetion o f Y - B * - C u - 0 w e have appl ied I n R vs 1 / T 
analvsis vvith respect to 2 0 conduct iv i tv modei o f coupted fine p a r o e k s o f C u ' . F igurē 2 shovvs the resisuvi tv in Ar rhen ius 
ccordinates o f the ineompie te reduced stripe cfaaractertzed vvith energy barrier « 0 , 4 e V . A s fo r B i -based H T S C ceramies 
(composi t ion B i i S r i C a i C u j O O vve h a v e seen eontroversial pieture — absence o f compiete laser- induced reduet ion duc to lovv 
me l t ing temperature o f B i oodde correspondmg vvith earry segregarion o f B i microspheres a l o n g the stripes. D i r e c t X - r a y 
microp iobe a n a l v s i s o f re fe ieucehoa t and laser p r o c e s s e d z o o e c o n f i n n s B i aearegation (F ig .3 . , T a b . l . ) . 

A s for t h e laser processing o f bioceramics vve have p o l u m c d p r d i m i n a r y expeiunents o f laser-induced reduet ion and 
e teh ing o f b ioceramics . 

• -

- •) 
• - 1 • i • R-

••• ii* ie* il« T . K 

Fig. 1 . Temperature rtrpfaoance (rfresabvrtv for canpktery laser-reduced stripes in Y - B » - C u - 0 ceramies, a) - 240 mW, 1800 
m b a r , 4 a/j, b) - 520 m W , 18O0mb»r, 40 u / s , c) • 2 4 0 m W , I t O O o b a r , 4 0 u/s, d) - 240 m W , 1800 mbar^OO u/s, e ) -
52OmW,3O0mbar ,10O u/s, f) - 400 mW, 500 m b * , 1 0 0 \XH. 

« r e * * ) 

F i g . 2 . A r rhen ius p lo t fo r resistiviry o f incompletely laser- reduced stripe o f Y - B a - C u - 0 ceramies. 
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E l e m e n t L i n e ( e V ) C o u n t s 

1 2 3 
9 2 0 6 9 4 1 0 0 109 

C u 9 4 0 7 4 9 1 0 0 129 
9 6 0 6 7 9 1 0 0 119 
1 8 0 0 4 7 1 4 • 9 3 8 6 9 2 
1820 4 9 0 8 1 0 0 9 7 6 2 

S r 1 8 4 0 4 9 7 8 1 0 7 0 8 9 2 
1 8 6 0 4 7 4 3 1 1 1 3 8 8 6 
1 8 8 0 4 0 0 5 1 1 2 0 9 9 8 
2 4 2 0 6 6 5 4 9 1 9 0 8887 

D l 2 4 4 0 7 1 9 2 9 9 7 5 9 3 5 8 
3 6 8 0 3 5 9 4 5 4 1 375 

C a 3 7 0 0 4 0 2 9 5 6 4 366 
4 0 0 0 1103 3 8 9 4 0 0 
4 0 2 0 1097 3 8 9 3 3 9 

Tab. I . X ray u u u u u u d a line iMtmitifi for rtifTiim area (icfacuce kost—1, bouad«ry —2, B i ricfa microspberes — 3) 

Fig. 3. Segregauon o f B i paticies after laser-naiuctioo « p t r i m e n t on B i i S r i C a ^ C D j O . ceramies . Numcra t i cm corresponds to 
the X OŅ microprobe data in T a b l e 1 . 1 - reference nost, 2 - boundarv , 3 - laser processing central zone . T h e 
stripe w i d t h - 2 0 u m . 

CONCLUSION 

W e have determined metal ic type o f resistavitv o f completely laser-reduced str ipes o f Y - B a - C u - 0 ceramies. A s f o r 
insuf f ic tent degree o f reduet ion vve have exp lored 2 D C u micropar t ide netvvork eondueti v i ty m o d e i . B i centaining H T S C 
ceramies are not useml for U M e r - a s s i s t e d electroding duc t o eariy B i segregation in rhe process. 
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Abstract—The nonuruformitv of thickness of films obtained by ion sputtering in the Penning discharge is eval-
uated by calculations and measured experimentally. The calculated and expcrimental data agree if the angular 
distribution of the sputtered particles used in calculations has the form (n + l/27t)cos'ie, vvhere n = 0.25-1, 
depending on the distance to die substrates. The dependence observed is explained by the effect of collisions of 
the sputtered AI atoms vvith Xe atoms of the vvorking gas at a pressure of 7 x lOr4 Torr. 

The vvorking gas pressure plays an important role 
during ion sputtering. If the pressure is such that X/D < 1 , 
vvhere X is the free path of the sputtered particles and 
d is the target-substrate distance (for vvhich the dis­
tance betvveen the target and substrate centers can be 
taken), due to collisions, the panicle energy becomes 
comparable to their thermal energv. Sputtering devices 
based on the Penning discharge [ 1 ] make it possible to 
deposit films in a vvide pressure range, ineluding the 
case of XĻD> 1 . The lovv-pressure conditions can be 
employed for depositing multilaver films vvith layer 
thieknesses of up to several nanometers, vvhen high 
deposition rātes are unnecessarv. In order to obtain 
films vvith a minimum vvorking gas content, the heavi-
est inert gas, Xe, must be used. 

Tvvo cathodes are sputtered in the Penning dis­
charge. The influence of the angular distribution of the 
sputtered particles on their deposition rate has been 
studied for substrates positioned in parallel or normally 
to the cathode [2]. This vvork considers the case of a 
planē substrate arbitrarily oriented vvith respect to the 
cathodes (Fig. 1 ) . 

The number of particles N sputtered per unit time 
from an area element dx'DY' in the vicinity of the point 

y', 0) onto the cathode surface is 

N = KJ{x',Y')le. ( 1 ) 

vvhere K is the sputtering coefficient of the cathode 
material by Xe ions, j(x', Y) is the current density for 
single-charge ions, and e is the electron charge. 

The number of particles dN entering inside the solid 
angle dO. is deterrnined by the formula 

DN = NLDN. (2) 

vvhere T is the funetion deseribing the angular distribu­
tion of the sputtered particles. \Vhen polycrystalline 
targets are sputtered, the distribution of the sputtered 
particles in the escapē angles 6 measured from the nor­

mai to the target surface is approximated bv the cosine 
lavv 

((n + 1 V 2 t c ) c o s " 8 . (3) 

We assume that x is independent of the azimuthal 
angle and has the form (3). Such a funetion x is used for 
deseribing particle flovvs in apparatuses for film depo­
sition. Let da be an element of the substrate surface 
area in the vicinity of point T. Then, 

dSl = «facosiuvlreļ2, (4) 
vvhere iy is the angle betvveen the normai to the substrate 

surface and TS. In vievv of this fact, the number of parti­
cles dN/da falling on the unit area of the substrate per unit 
time in the vicinity of point T during sputtering of a single 
cathode is deterrnined by the expression 

Fig. 1 . Layout of the cathodes and substrate. 
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Fig. 2. Sy mmetric arrangement of the cathodes with respect 
to the substrate. 

vvhere G is the cathode surface. The ion current densitv 
j(x\ y ) vvas considered to be constam in dN/da calcula-
tions. 

In our experiments. the cathodes vvere positioned sym-
metrically vvith respect to the substrate planē (Fig. 2). 
The geometric parameters of the sputtering system are 
characterized by the value of d. cathode vvidth a, and 
distances s, and ss betvveen the parallel straight lines 
confimng the cathodes in the form of a rectangle. 

Note that, for a sputtering svstem symrnetric vvith 
respect to the Oyz-planē, the partiele flovv arriving at 
the point (x, y , 0) during second cathode sputtering is 
equal to the particle fiow from the first cathode at the 
point (-x, y, 0). Thus, vvheu conducting computahons, 
one may calculate the flovv of condensing particles 
from a single cathode. In this case. the particle adhesion 
coefficient vvas assumed to be 1 [3]. Note that in order 
to calculate the relative condensate thiekness it is suffi­
cient to assume that the adhesion coefficient is con­
stam. Integral (5) is calculated numerically. 

AI films vvere deposited vvith the follovving dis­
eharge parameters: p = 7 x lO - 1 Torr (Xe pressure), 
Ut = 2 kV (anode voltage), and 5 mA (diseharge cur­
rent). The geometric parameters of the sputtering sys-
tem are as follovvs: a = 25 mm. b = 50 mm (cathode 
length), Sļ = 50 mm, and s 2 = 57 mm. Glass substrates 
vvith dimensions of 60 x 60 mm vvere used. Films vvere 
deposited a t d = 59. 104, and 129 mm. The film depo­
sition rate vvas determined from the mass of the coating 
deposited in a given time interval. 

The thiekness nonuniformitv vvas studied vvith the 
photometry technique. First, a calibration curve vvas 
measured, i.e., the povver of laser radiation vvith a vvave-
length of 70 nm transmitted through films vvas measured 
as a funetion of film thiekness in a range of 5-60 nm. An 
MT4042 semieonduetor laser and a CBL instrument 

Fig. 3. Relative film thiekness T/TNIX as a funetion of the 
coordinates X and y in the substrate planē: (ai experiment 
and (b) calculations ai N = 0.23 and D = 104 mm. 

(Texas Instruments) vvith an appropriate sensor vvere 
emploved. Cubic splines vvere used for interpolating 
experimental data [4]. Then, the transmitted light 
povver vvas measured at the nodēs of a 2 x 2-mm grid on 
the surface of a substrate measuring 60 x 60 mm vvith a 
deposited film. The thiekness values vvere computed by 
using the calibradon curve. 

Experimental data vvere compared to the calculated 
ones obtained at different n (0, 0.25, 0.5. 1. 1.5, and 2) 
in formula (3). VVe found that, for d = 59 mm and 
d = 104, 129 mm, the best fitted n are 1 and 0.25, 
respectively. As an example. Fig. 3 shovvs 3D plots of 
the relative film thiekness t/t^ as a funetion of coordi­
nates x and y in the substrate planē ford- 104 mm. The 
value of n = 0.25 deseribed vvell the experimental data 
for Cu films deposited at an Ar pressure of 8 x 10"3 Torr 
[5]. The fact that the funetion deseribing the špati al dis­
tribution of the sputtered particles changes its form 
vvith inereasing d is, apparently, associated with colli-
sions bervveen these particles and atoms of the vvorking 
inert gas. 
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0.6 1 1 1 1 1 

0 10 20 30 40 50 60 
x, mm 

0 10 20 30 40 50 60 
>•, mm 

Fig. 4. Relahve film thickness i / r^ as a funetion of the 
coordinaie (a) t in the planē v = 0 and ib) y in the planē j : = 0 
aid= 104 mm: (7) experimēntal dau: i2) calculations with-
out an exponential factor. and (5) calculations with an expo-
nentīal factor. 

The free path X of a particle can be calculated from 
the formula 

X"1 = Jlnn/tl + (Kn.(a, + at):)/4)Jl + mjmv (6) 

vvhere n, and nx are the numbers of the sputtered atoms 
and gas atoms per unit volume, and m„ mK, a„ and a, 

Table 1. Relative values of the film deposition rātes and aver-
age densities of the sputtered-particle flovvs on a substrate vvith 
dimensions of 20 x 20 mm at d = 104 and 129 mm 

(dN/daV(dN/dc)i9** 

d, mm viv„* the exponential 
factor is taken into 

account 
the exponenūal fac­

tor is neglected 

104 0.17 0.23 0.34 
129 0.13 0.12 0.22 

* 1/59 is the expenmencai valueof the film deposmon rate at<i= 59 mm. 
'*{dNlda)ļ9 is the calculated flow of AI atoms atd = 59 mm. 

INSTRUMENTS 

are the masses and diameters of the corresponding 
atoms. It is obvious that ns« nŗ 

The free path for the sputtered atoms, vvhose kinetic 
energy is much higher than the thermal energv of the 
working gas atoms, is - 40% longer than that calculated 
from formula (6) [6]. The X. value for the sputtered AI 
atoms calculated from (6) vvas 105 mm, demonstrating 
that interatomic collisions must be taken into account at 
d - 104 and 129 mm. This can be done if we assume 
that the particle flovv at the distance r from the point 
S(x\ y', 0) decreases by a factor of exp(rA) [7]. 

Table 1 presents the relative film-deposition rātes 
obtained experimentally and the relative values of 
dNIda calculated vvith and vvithout an exponential fac­
tor in integral (S) at various d values. These data shovv 
that, if collisions are taken into account in such a simple 
form, a much better agreement vvith the experimental 
data is observed in comparison to the collisionless 
modei. 

Figurē 4 presents the relative film thieknesses t/t^ 
as a funetion of coordinate _v in the planē x = 0 and coor-
dinate x in the planē y = 0 for d = 104 mm. These data 
shovv that the introduction of an exponential factor does 
not significantly change the curve shapes. The calcu­
lated and experimental data agree vvell for d = 59 mm. 
This is probably due to the fact that this d value is 
smaller than the free path of the particle. It is obvious 
that the introduction of an exponential factor is insuffi-
cient for deseribing collisions, and their consideration 
is a separate problem [6], vvhich vvas not examined in 
this study. 

The ion current flovving to one cathode can be con-
sidered to be equal to approximately half of the discharge 
current By using the data calculated for d = 59 mm (vvhen 
collisions can be neglected) and measured film deposi­
tion rātes, vve calculated the coefficient of sputtering 
polycrystalline AI by Xe ions, vvhich vvas found to be 
2.9. The TRIM program vvas used for these calculations 
[ 8 ] . The average energy of Xe ions in the Penning dis­
charge can be approximately evaluated as 0.5et7 u = 
1000 eV, taking into account that the ionization in the 
discharge oecurs in the entire discharge gap at pres­
sures of ~10~* Torr and vveak magnetic fields. The sput­
tering coefficients at angles of ion incidence of 90°, 
45°, and 60° vvere found to be 0.74, 2.3. and 4.0, 
respectively. For the celi geometry used in experiments, 
the angles of incidence of Xe ions on cathodes lie 
w i thin a vvide range, thus yielding a sputtering coeffi­
cient value characteristic of an oblique ion incidence on 
the cathodes. 

A characteristic of the film's thickness nonunifor-
mity is the parameter 5 defined by the relation 

5 = ( W - f m « ) / ( ' m « + ' m i n ) . 

vvhere and are the maximum and minimum 
thickness values, respectively. Table 2 presents experi-
mental and calculated 5 values. 
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Table 2 . Values of 8 for various d 

8,<* 

d, mm experimental 
value 

the exponenual 
factor is taken i rī­

to account 
the exponenual 

factor is neglected 

59 57.8 73.5 66.9 
104 19.5 26.9 22.5 
129 16.3 19.8 15.9 

Comparing the results of measurements to the cal­
culated data, we see that the cosine lavv in the form (3) 
can be applied to evaluating the film thiekness nonuni­
formitv/ for Penning sputtering devices as vvell. 
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