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Представлены результаты исследований влияния термической активации на  элементный состав газопоглощаю-
щих пленок Ti-V. Показано, что нагрев образцов сопровождается диффузией кислорода вглубь материала и сниже-
нием концентрации кислорода на поверхности. Результаты работы могут быть использованы при создании газопо-
глощающих материалов на основе сплава Ti-V.
Ключевые  слова: микросистемная техника; газопоглощающие материалы; Ti-V-пленки; элементный анализ; 
оже-спектроскопия.
The paper presents the results of studying thermal activation infl uence on the elemental composition of Ti-V getter fi lms. It has 
been shown that heating of the samples is accompanied by diff usion of oxygen deep into the solid and decrease in oxygen surface 
concentration. The results of the work can be used to create getters based on Ti-V alloy.
Keywords: microsystem technology; getters; Ti-V fi lms; elemental analysis; Auger spectroscopy.

Для функционирования геттерных материалов в составе вакуум-
ных приборов необходима операция активирования, чаще всего 
для этого используется высокотемпературный нагрев []. Нагрев 
способствует подготовке поверхности и дальнейшему поглощению 
геттером газов в условиях низкого давления. Для многих приложе-
ний, в том числе для микросистемной техники, актуальной задачей 
является снижение температуры активирования. Для этих целей 
используются двойные, тройные и четверные системы, а также 
многослойные структуры [, ].

В  настоящей работе было исследовано влияние термиче-
ской обработки на элементный состав газопоглощающих пленок 
на основе сплава Ti-V, напыленных на кремниевые подложки маг-
нетронным распылением. Использовалась составная мишень, гео-
метрия которой рассчитывалась таким образом, чтобы обеспечить 
стехиометрическое соотношение TiV (ат. %).

Элементный состав пленок исследовался методом энерго-
дисперсионной рентгеновской спектроскопии, использовался 
специализированный детектор сканирующего электронного 
микроскопа. Было показано, что соотношение компонентов Ti 
и V близко к требуемому значению TiV.

Для определения структуры и элементного состава пленок 
использовался метод рентгеновской дифрактометрии. При-
бор работал с фокусировкой по Брэггу — Брентано, расстояние 
от фокуса рентгеновской трубки до образца и от образца до при-
емной щели детектора составляло  мм, режим гониометра 
-, шаг  = ,°, время экспозиции в каждой точке —  с. 

Данные дифрактометрии (рис.  ) говорят о том, что процесс 
кристаллизации пленки не закончен, основной фазой является 
аморфная (сильное рассеяние излучения в области углов до °). 
Дифракционный сигнал от кристаллической фазы металлов Ti 
и V отсутствует. Дифракционные пики, вероятнее всего, при-
надлежат оксидным фазам Ti и V. Уширение дифракционного 
пика Si() свидетельствует о наличии существенных механи-
ческих напряжений в пленке.
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Рис. 1. Дифрактограмма пленки Ti-V на кремниевой подложке
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На рис.  представлены изображения поверхности и торца 
исходных пленок Ti-V на кремниевой подложке, полученные 
с помощью сканирующей электронной микроскопии. Пленки 
имеют структуру столбчатого типа, характерную для пленок, 
получаемых методами физического испарения в вакууме []. 
Гранулированные пленки обладают повышенной сорбционной 
емкостью по сравнению с плотными покрытиями [].

С  применением электронной оже-спектроскопии и  ион-
ного травления был проведен профильный анализ элемент-
ного состава пленок Ti-V, подвергшихся термической обра-
ботке. Образцы нагревались на воздухе при температуре  °C 
в течение  минут, часть образцов затем нагревалась в ваку-
уме ( мм рт. ст.) при температуре  °C в течение  минут. 
Нагрев на воздухе обеспечивает интенсивное взаимодействие 
поверхности с  кислородом и  образование пассивирующего 
слоя, нагрев в вакууме имитирует процедуру активирования 
газопоглотителя. Для определения скорости ионного травления 

проводились измерения глубины кратера травления на контакт-
ном профилометре. Параметры процессов ионного травления 
и оже-спектроскопии: ускоряющее напряжение ионного пучка 
Ar+ —  кВ; ток ионного пучка — , мкА; ускоряющее напря-
жение первичного электронного пучка —  кВ; ток первичного 
электронного пучка —  нА; область усреднения регистрации 
оже-сигнала —   мкм.

На  рис.   представлены графики распределения элемен-
тов по глубине для двух образцов, прошедших процедуры тер-
мической обработки. Расчет концентрации проводился в рам-
ках модели гомогенного распределения элементов в точке ана-
лиза с  использованием коэффициентов обратной элемент-
ной чувствительности, представленных в []. По результатам 
профильного анализа можно сказать, что Ti и V распределены 
равномерно по толщине, соотношение Ti и V близко к ожидае-
мому значению (: ат. %). По всей толщине пленок наблю-
дается карбидная фаза углерода. После окисления на воздухе 
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Рис. 2. РЭМ-изображения пленки Ti-V на кремнии: а) поверхность, б) торец
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Рис. 3. Результаты профильного элементного анализа пленок TiV на кремниевой подложке после термической обработки: а) выдержка 
на атмосфере при 150 °C, б) последующий вакуумный отжиг при 300 °C
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сигнал кислорода в пленке наблюдается примерно до глубины 
 нм (рис. а), после прогрева в вакууме при  °C — примерно 
до  нм (рис. б).

Авторы считают, что в  данной работе новыми являются 
результаты исследования влияния термической обработки 
на элементный состав газопоглощающих пленок на основе Ti-V. 
Можно заключить, что нагрев Ti-V на воздухе приводит к обра-
зованию пассивирующего оксидного слоя. Температурная 
выдержка в вакууме сопровождается перераспределением кис-
лорода, который диффундирует вглубь материала.

Это, в свою очередь, связано с образованием твердых раство-
ров кислорода в двойных системах Ti-O и V-O. Наличие кисло-
рода на поверхности после вакуумного отжига связано с услови-
ями подготовки образцов к исследованиям: образцы контакти-
ровали с атмосферой перед загрузкой в камеру оже-спектроме-
тра. Результаты работы могут быть использованы при создании 
газопоглощающих материалов.

Работа выполнена при финансовой поддержке Фонда 
содействию инновациям, проект № ГУ/.
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