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Аннотация.

Поток частиц меди из плазмы полого катода исследован методом молекулярного пучка с осаждением на поверхность кремния. Установлено, что частицы меди размером десятки микрон покидают плазму катода в жидком состоянии и при взаимодействии с поверхностью образуют полые купола в результате десорбции газа. Наибольший поток зарегистрирован при давлении аргона p=3.5*10-2 Торр и токе разряда I=60 мА. Измерен электрический ток ​Ik частиц, покидающих полый катод через отверстие в торцевой части, и получена его зависимость от давления газа и тока разряда. При давлении Ar 0.1 - 0.15 Торр и I=10 - 60 мA, Ik составил 0.05 ‑ 6.8 мкA. Полученные плёнки Cu, Mo, Ta исследовались с помощью оптической, сканирующей электронной микроскопии, рентгеновского анализа, методики обратно ‑ рассеянных электронов. Отдельные опыты проведены с углеродом. Работа относится к физике газового разряда, плазмы и физике взаимодействия частиц с поверхностью.

1 Введение.

Газовый разряд с полым катодом (ПК) выделяют в самостоятельный тип газовых разрядов в связи с его особенностями [1Москалёв].
Известно, что в процессе горения разряда распыленные частицы в виде пара заполняют пространство внутри ПК и переносятся в различных направлениях. Этот эффект наблюдался, в частности, при возникновении страт в ПК, что приводило, при длительной работе, к изменению формы катодной полости вплоть до образования в ней замкнутых областей, разделённых перемычками[1]. С точки зрения физики, интересен механизм массопереноса вещества катода. Для этого необходимо исследовать свойства частиц в плазме, определить энергию частиц, покидающих ПК и их фазовое состояние. Возможно, что в результате столкновений происходит образование крупных частиц, в том числе и кластеров [15JVST]. Не исключается зарождение жидкой фазы на ионах [Смирнов-6. Кроме того, возможна генерация капель из катодных пятен [7,Бунич; 8, Анциферов]. Эти явления представляются важными, так частицы в плазме могут влиять на оптические и электрофизические характеристики разряда и ресурс приборов на основе ПК. 

В данной работе исследуется эмиссия металлических микрочастиц из плазмы газового разряда с полым катодом и их фазовое состояние.

2  Механизм образования частиц в плазме ПК

2.1 Процессы в катодных пятнах.

Во время горения тлеющего разряда рельеф поверхности электродов постоянно изменяется в результате распыления, и на поверхности возникают различные неоднородности (например, выпуклости, выступы или полости). Они и могут стать причиной резкого увеличения тока через небольшую поверхность [14, Месяц] ‑ возникает катодное пятно, подобное пятнам в дуговых разрядах, где плотность тока велика и вещество катода в этом месте плавится [7, Бунич]. Давление паров металла может быть достаточно высоким (до 300 атм. [8, Анциферов]), что приводит к разбрызгиванию металла в результате неустойчивости жидкой плёнки. Частицы осаждаются на поверхность катода, часть из них застывает, превращаясь в центры новых катодных пятен. Неоднородности, обусловленные механической обработкой поверхности (царапины, выступы), также являются центрами привязки катодных пятен. Микрочастицы (кластеры) могут зарождаться и в процессе конденсации при расширении металлического пара из области катодных пятен.

2.2 Распыление материала катода

В результате взаимодействия ионов аргона с поверхностью полого катода образуются частицы атомных размеров [2, Бериш]. Поверхность становится генератором атомов, ионов или кластеров в зависимости от энергии заряженных частиц, бомбардирующих поверхность [2, Бериш]. Объём полого катода заполняется разреженным металлическим газом, содержащим как нейтральные, так и заряженные частицы, перемещающиеся в области ПК в зависимости от градиентов давления газа и электрических полей. Крупные частицы могут объединяться или дробиться, в зависимости от их кинетической энергии и заряда.
2.3 Конденсация на заряженных частицах

В плазме газового разряда в результате флуктуаций постоянно возникают и распадаются комплексы (кластеры) из нескольких атомов или молекул. Для небольших комплексов скорость испарения атомов выше скорости конденсации, и они распадаются. Крупные (капли) наоборот - растут. При зарождении частиц на ионах, зависимость пересыщения пара над каплей от ее радиуса и заряда выражается [3, Амелин]:
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где q - заряд капли, p - давление пара, pнас - давление насыщенного пара, ( - молярная масса вещества, ( - плотность жидкости, ( - поверхностное натяжение, S ‑ пересыщение пара, r ‑ радиус капли, T ‑ абсолютная температура и R ‑ универсальная газовая постоянная. Уравнение описывает критическое соотношение параметров, при котором должно наблюдаться равенство скоростей испарения атомов или молекул с капли и конденсации молекул газа на капле. Заряженные капли, в отличие от незаряженных, могут существовать и в ненасыщенном газе, что характерно для газовых разрядов [6, Смирнов].

3 Экспериментальная часть

3.1 О методике измерений

Частицы, покидающие плазму, осаждались на подложку из монокристалла кремния, расположенную на некотором расстоянии от отверстия в катоде. Время напыления 60 мин. Плёнки анализировались на сканирующем электронном микроскопе, совмещённом с рентгеновским микроанализатором. Использовалась методика обратно - рассеянных электронов (BSE) для регистрации тонких слоёв частиц. Порог чувствительности составлял десятки ангстрем.

3.2 Экспериментальная установка

Экспериментальная установка (рис.1) представляет собой откачиваемый вакуумный объем в виде двух стеклянных трубок (5) диаметром 40мм, соединенных с катодным блоком (7). В нём крепится полый катод (4), выполненный в форме цилиндра (диаметр 30 мм, длина 120 мм), у которого в торце имеется отверстие диаметром 3 мм. Внутрь катода вставлялись фольги из Cu, Mo, Ta. Использовался и графитовый катод. Анод (3) устанавливался на расстоянии 3 см от катода. Подложки располагались на держателе (2), являющемся так же коллектором ионного тока. Объем откачивался форвакуумным насосом через патрубок (6) с краном (8). Рабочий газ (аргон) напускался в катодную область через натекатель (1).

Давление контролировалось в катодной области и в области подложки термопарными манометрами. Диапазон рабочих напряжений на аноде: 900-1200 В (катод заземлён); токов разряда 10-60 мА, давлений: 0,01-0,1 Торр.

3.3 Результаты и обсуждение

При равных потенциалах катода и коллектора между анодом и коллектором возникал несамостоятельный разряд. В результате поверхность коллектора распылялась потоком ионов и металлическая плёнка не напылялась.

При плавающем потенциале распыление коллектора существенно уменьшается: на поверхности образуется металлическая плёнка. Потенциал достигает установившегося значения 20 – 10В при расстояниях катод – коллектор: 1 - 3 мм.

Величина эмиссии металлических частиц из отверстия в катоде связана с потоком заряженных частиц к коллектору. Следовательно, можно определить условия горения разряда, при которых  коллекторный ток максимален.

Такие условия получены из зависимости коллекторного тока от произведения давления на расстояние между катодом и коллектором, рис. 5, аналогично обобщающей зависимости Пашена. С увеличением тока разряда коллекторный ток растет линейно в исследуемом диапазоне, рис. 6. Области наибольшего тока были выбраны для исследования потока металлических частиц из плазмы полого катода. 

3.При давлении в области разряда 0,035 Торр и расстоянии между катодом и подложкой L=10мм на поверхности кремния осаждались однородные плёнки меди, микронной толщины, исходя из относительных интенсивностей пиков кремния и меди на спектрограмме, рис.2., полученной с использованием рентгеновского диагностики. При L=3-5мм получены дисперсные плёнки с размером частиц до 10 мкм. Отдельные частицы имели размер сотни микрон. Крупные частицы имеют существенно меньшую скорость и не достигают подложки при больших L. При их исследовании методика BSE показала, что средний атомный вес частиц существенно меньше чем у меди. Установлено, что частицы полые и представляют собой купола (полусферы) застывшего металла, рис. 4, 9-1. 

Механизм образования таких куполов следующий. Жидкие микрокапли меди, при взаимодействии с подложкой растекаются по поверхности и нагревают адсорбированные газы. Это приводит к их взрывному расширению. В процессе расширения газа плёнка охлаждается и затвердевает. При определённых условиях плёнки лопаются, рис 9-2. Толщина разрушенной «скорлупы» порядка микрона. Оценка диаметра частиц, из которых образуются купола, даёт величину в несколько микрон. Некоторые частицы размером 1-10мкм, осаждённые на поверхность, рис. 9-3, не имели признаков разрушения. Возможно, они имели более низкую температуру и десорбированный газ не смог увеличить их поверхность.

Мы предполагаем, что крупные капли (размером 10-100 мкм и более) образуются в процессе распыления жидкой фазы, происходящем при горении микродуговых разрядов [4, Daalder; 5?] в полом катоде. Частицы могут образоваться и в процессе столкновений в плазме. При этом вероятность зарождения на ионах может оказаться определяющей [3, Амелин;  6, Смирнов]. Частицы атомных размеров (атомы, ионы, кластеры) образуются при распылении поверхности ПК ионами аргона [2, Бериш]. Из них формируются однородные плёнки.

При работе с катодами из Мо, Та напылялись однородные плёнки, не содержащие капель. Это связано с высокой температурой плавления этих веществ, в сравнении с медью.

4 Выводы

Установлено, что частицы меди размером десятки микрон покидают плазму катода в жидком состоянии и при взаимодействии с поверхностью образуют полые купола в результате десорбции газа.  Наибольший поток зарегистрирован при давлении аргона p=0,035 Торр и максимальном токе разряда I=60 мА. Измерен электрический ток ​Ik частиц, покидающих полый катод через отверстие в торцевой части, и получена его зависимость от давления газа и тока разряда. При давлении Ar 0.1 - 0.15 Торр и I=10 - 60 мA, Ik составил 0.05 ‑ 6.8 мкA.
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Рис.2 Рентгеновский спектр медной пленки.








Рис. 3. Плёнка меди с пузырьками.





Рис. 4. Фотография пузырька.
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Рис.9. ???.
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Рис.1 Экспериментальная установка
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Рис. 7. Участок катод - коллектор. (1 - стенка полого катода, 2 - место осаждения меди, 3 - медная фольга, 4 - подложкодержатель, 5 - кремниевая подложка, 6 - осажденные частицы меди).
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Рис. 5..Зависимость коллекторного тока от тока в катоде при давлении 0,14 torr (анод - катод 5см; катод - коллек�тор 0,5см). Газ - аргон.
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Рис. 6. Зависимость коллекторного тока от произведения давления в катоде на расстояние анод – коллектор (P*D) при фиксированных токах разряда (I). Газ - аргон.
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Рис.8. Целые и лопнувшие “пузырьки”.
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