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РЕФЕРАТ

Отчет содержит  42 страниц, 12 рисунков, 10 таблиц, 23 источника литературы.
МЕТОДЫ ПОЛУЧЕНИЯ НАНОМАТЕРИАЛОВ, ИМПУЛЬСНАЯ ПЛАЗМА, ВАКУУМНАЯ ТЕХНИКА, ДИАГНОСТИКА ПЛАЗМЫ, НАНОРАЗМЕРНАЯ СТРУКТУРА.
Целью работы является расчет вакуумной камеры и разработка методики распыления материалов импульсными потоками плазмы.
Новизна исследования состоит в том, что были получены образцы нержавеющей стали с  наноразмерной модифицированной субповерхностной структурой и разработана методика распыления  и осаждения и материалов  потоками  импульсной плазмы.
Объектом исследования являются вакуумная плазменная установка, образцы конструкционных материалов.
Научно-исследовательская работа была выполнена на базе лаборатории импульсного плазменного ускорителя КазНУ им. аль-Фараби площадью 130 кв.м., оснащенной необходимым научным, вспомогательным оборудованием и техническими средствами (КПУ-30, ВДУ) и аналитическом оборудовании в Национальной нанотехнологической лаборатории.  Методы исследования: рентгеноструктурный, электронно-микроскопический и металлографический методы.
Результаты исследования: проведен расчет параметров вакуумной системы; разработана схема вакуумной системы и узлов технологической оснастки; разработана методика распыления материалов импульсными потоками плазмы.
Область применения: результаты исследований могут быть применены в производстве наноматериалов, машиностроении и в индустрии строительных материалов.
Базы апробации – результаты исследований были апробированы (сделаны доклады с личным участием) на следующих международных конференциях: 
1) 5-я Международная научная конференция «Современные  проблемы  физики конденсированного состояния, наноматериалов и нанотехнологий» (Алматы)
2) 11-th International conference on Advanced Nanomaterials  (Portugal)
3) IX Ежегодная Конференция Нанотехнологического общества России (Москва)
4) 16-th International conference on the Physics of Non-ideal plasmas (France)
5)  10thInternational conference on Education and new learning Technologies (Spain)
6) Международная научная конференция «Абдильдинские чтения: актуальные проблемы современной физики» (Алматы)


РЕФЕРАТ

[bookmark: _GoBack]Есеп беру 42  беттен, 12 суреттен, 10  кестеден, 23 әдебиеттерден тұрады.
НАНОМАТЕРИАЛДАРДЫ АЛУ ӘДІСТЕРІ, ИМПУЛЬСТІ ПЛАЗМА, ВАКУУМДЫҚ ТЕХНИКА, ПЛАЗМА ДИАГНОСТИКАСЫ, НАНОӨЛШЕМДІ ҚҰРЫЛЫМ.
Жұмыстың мақсаты вакуумдық камераны санау және материалдарды плазманың импульсты ағындарымен тозаңдау әдісін жасақтау.
Зерттеудің жаңалығы наноөлшемді модифицирленген құрылымы бар баспайтын болаттан жасалған үлгілер алынған және материалдарды импульстік плазма ағындарымен бүрку және тұндыру әдістемесі жасалды.
Зерттеу объектісі вакуумдық плазмалық қондырғы, конструкциялық материалдардың үлгілері.
Ғылыми зерттеулер аль-Фараби атындағы Қазақ Ұлттық университетінің ауданы 130 м2 ғылыми  зерханасында импульстік плазмалық үдеткіштер  лабораториясының КПУ-30 және ВДУ қондырғыларда, және. Ұлттық нанотехнологиялық лаборатрия құралдарымен жасалған. 
Зертеу әдістері – рентген құрлымдық, электронды-микроскопиялық және металлографиялық әдістер.
Зерттеу нәтижелері: вакуумдық жүйенің параметрлеріне есептеу жүргізілді; вакуумдық жүйенің схемасы және технологиялық керек-жарақтар тораптары жасақталды; материалдарды плазманың импульсты ағындарымен тозаңдау әдісі жасақталды.
Қолданылатын облыс: зерттеулер нәтижелері наноматериалдар өндірісінде, машина жасау және құрылыс материалдары өнеркәсібінде қолданылуы мүмкін.
Есеп беру кезеңінде зерттеулер нәтижелерібойынша келесі халықаралық  конференцияларда  баяндама жасалды:
1) «Конденсацияланған физика, наноматериалдар және нанотехнологиялардың қазіргі заманғы мәселелері» атты 5-ші Халықаралық ғылыми конференцияда  (Алматы қ.)
2) «Advanced Nano Materials»  бойынша 11-ші халықаралық конференцияда  (Португалия)
3) Ресейдің нанотехнологиялық қоғамының IХ Жылдық сайынғы конференцияда (Мәскеу қ.)  
4) Идеал емес плазманың физикасы бойынша 16 -шы халықаралық конференция (Франция)
5) 10th International conference on Education and new learning Technologies (Испания)
6) «Әбділдин оқулары: қазіргі заманғы физиканың өзекті мәселелері» Халықаралық  ғылыми конференциада   (Алматы қ.)

ОПРЕДЕЛЕНИЯ, ОБОЗНАЧЕНИЯ И СОКРАЩЕНИЯ

В настоящем отчете о НИР применяют следующие термины с соответствующими определениями и обозначениями: 
n – количество импульсов;
Р – давление рабочего газа; Q – плотность потока энергии плазмы;
t – длительность импульса; Uзар - напряжение заряда; 
HV – микротвердость; 
 − удельный поток газа, десорбирующийся с единичной поверхности материала при комнатной температуре;.− площадь поверхностей стенок камеры и устройств, обращенных» в вакуумную полость;
. − вероятность наличия течи; − число соединений;
.− наименьший поток газа, регистрируемый течеискателем; 
.−удельный поток газа из материала при температуре, заданной технологическим процессом;  − площадь поверхности изделий;
− быстрота газовыделения; .− давление для вакуумного дугового напыления; 
 – максимальное значение быстроты откачки высоковакуумного насоса; 
− предельное давление газа, поддерживаемое в сечении впускного патрубка вакуумного насоса;  − рабочий вакуум, задаваемый условиями технологического процесса.

ИПУ – импульсный плазменный ускоритель; ВДУ - вакуумный дуговой ускоритель;  РК – Республика Казахстан; ОКР – опытно-конструкторские работы; ИПП – импульсные плазменные потоки; ХФТИ АН УССР – Харьковский физико-технический институт академии наук Украинской Советской Социалистической Республики; КПУ-30 – коаксиальный плазменный ускоритель с рабочим напряжением 30 кВ; ЭД – электродинамический клапан;  КП – катодное пятно; ГЦК – гранецентрированная кристаллическая решетка; ИВПУ-60  – импульсная вакуумная плазменная установка.
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ВВЕДЕНИЕ

В мире широко применяются механические, молекулярные, лазерные, плазмохимические и другие технологии для получения наноматериалов. В последние десятилетия уделяется большое внимание перспективным исследованиям в области вакуумных и плазменных (ионно-плазменных) технологий получения наноматериалов, а также для нанесения металлических покрытий [1-4]. Особенностью этих технологий является высокое качество производимых материалов в вакууме, низкая стоимость сырья и высокая стоимость технологии в конечном продукте. 
Работы по созданию вакуумных установок для нанотехнологий ведутся в США, Японии, Германии и др. странах. Лучшие мировые аналоги вакуумного плазменного оборудования – продукция компаний Balzers (США), Metaplass Corporation (Германия), Ulvac (Япония), Булат (Россия) и др. Стоимость оборудования таких компаний составляет $1,2-1,45 млн (немецкая установка СС800 - $1,2 млн, японская UBMS-707 компании KOBE STEEL Co. – $1,45 млн, голландская HTC-1000 – $1,2 млн). Однако практически все они работают в стационарном режиме и предназначены для научного или мелкосерийного производства. Для производства наноматериала в промышленном масштабе применяются в основном механические и химические методы, так как они обеспечивают приемлемую производительность по выпуску наноматериалов. Если речь идет о нанопорошках, то это порядка 1 кг в смену, если про покрытия, то это квадратные метры на партию изделий. Таким образом, высокотехнологичные и наукоемкие методы еще далеки от успешного внедрения в производство.
Принципиальное отличие идей данного проекта в том, что мы разрабатываем  новый подход, связанный с импульсным характером воздействия. Мы предлагаем использовать импульсные ускорители плазмы, которые технологически более эффективны за счет большой плотности энергии потока и высокой скорости частиц [5-8]. В предыдущие годы авторами были созданы различные импульсные плазменные установки, разработаны уникальные технологии импульсного плазменного напыления и обработки. Следует отметить, что плазменные ускорители большой мощности как в Казахстане, так и в других странах [9-16] являются уникальными установками, обладающими совокупностью параметров, не имеющих аналогов в мире. Импульсные плазменные ускорители (ИПУ) обеспечивают следующие параметры плазмы: температура плазмы от 104 до 106 К, плотность от 1012 до 1018 см-3, скорость потока заряженных частиц 104÷105 м/с. С применением этих ускорителей была разработана технология создания новых материалов на основе метода импульсной обработки поверхности с применением потоков плазмы. Эта технология апробирована и показала высокую эффективность для упрочнения материалов и создания покрытий. Работы были завершены в 2004-2012 гг. В 2012-2014 г. в Лаборатории ИПУ была разработана новая  технологическая установка – импульсный вакуумный дуговой ускоритель (ВДУ) и проведены предварительные работы по ее автоматизации. 
Таким образом, промышленных плазменных установок высокой производительности нет как в мире, так и в Казахстане. Импульсные системы находятся все еще в стадии разработок.  Но для промышленного применения они более предпочтительны, так как в импульсном режиме меньше энергопотребление. Регулируя ток дуги и количество катодов можно в принципе добиться указанной выше производительности. На сегодняшний день ставится задача разработать вакуумную дуговую установку для выработки порядка 0,5 кг порошка в смену при энергопотреблении одного катода около 1 кВт/час.
Установки типа ВДУ могут быть использованы для получения нанопокрытий, однако имеется ряд особенностей [17-19]. Одним из первых методов получения сверхтвердых покрытий было использование вакуумного дугового разряда с холодным катодом, освоенного в 1964 году в ХФТИ АН УССР.  Затем в 1970 году вакуумно-дуговым способом впервые были получены покрытия нитрида молибдена с микротвердостью 32-36 ГПа и алмазоподобного углерода. Применение покрытий из нитрида молибдена, а затем и нитрида титана увеличили стойкость режущих инструментов из быстрорежущей стали в 5÷6 раз, что позволило сократить их объемы почти в два раза, увеличить производительность станочного оборудования на 30%. Однако разработанные вакуумно-дуговые технологии обладали определенными недостатками. В частности, из-за относительно высокой температуры синтеза твердых керамических покрытий (около 500 °C) способ их нанесения был пригоден только для изделий из твердых сплавов и быстрорежущих сталей. Очередным шагом в развитии вакуумно-дуговых технологий является осаждение покрытий с плазменной ионной имплантацией в процессе нанесения. Метод плазменной ионной имплантации при осаждении реализуется при приложении к подложке постоянного отрицательного потенциала и однополярного отрицательного импульсного потенциала с изменяемой частотой и амплитудой. 
Новые перспективы использования вакуумной дуги для нанесения покрытий связываются с использованием импульсного режима работы дугового разряда. Использование импульсного режима работы дугового разряда  позволяет более точно управлять энергетикой разряда при меньших энергозатратах. Благодаря более эффективным параметрам, применение  импульсного вакуумно-дугового разряда является оптимальным вариантом для создания сверхтвердых и защитных  покрытий.  Например,  эта технология эффективна для нанесения нитрида титана на все типы конструкционных и инструментальных сталей, включая и те марки, которые имеют низкие температуры отпуска. В Казахстане в данном направлении участниками проекта разработан вакуумный импульсный дуговой ускоритель (ВДУ)  с током дуги до 50 А. Были исследованы особенности формирования плазмы дуги и проведена технологическая апробация установки. Дальнейшим этапом развития этой технологии является переход на получение сверхтвердых покрытий. К таковым можно отнести, получение наноструктурных покрытий из углерода и титана.
На сегодняшний день в области строительных материалов в РК мало товаров с высоким уровнем инноваций, практически отсутствует экспорт таких товаров.  Данная проблема может быть решена созданием высокотехнологичного производства  на базе предлагаемого к разработке  авторами   технологии импульсного плазменного распыления. Наличие вакуума обеспечивает высокое качество продукта. Использование импульсного режима генерации плазмы обеспечивает высокие технико-экономические показатели технологии. В результате  коммерциализации идей проекта в будущем  будет организовано промышленное  производство новых  товаров с высокой добавленной стоимостью для строительной отрасли. Предполагаем, что на рынок будут выводиться следующие новые товары – нанопорошки чистых металлов с  размером 5÷100 нм и нанокраски на их основе. Другой тип товара – строительные изделия с покрытиями из нитрида титана, никеля или бронзы. При применении нанопорошков диоксида титана в фасадной краске укрывистость возрастает до 3 раз, при этом стоимость краски увеличивается лишь на 60 %, а ее  износостойкость возрастает  до 5 раз. Применение нанопорошков на основе цинка, меди и серебра в защитной краске увеличивает ее антибактериальные свойства, а применение иттриевых порошков увеличивает стойкость краски  к ультрафиолетовым лучам. Изделия с нанопокрытиями из нитрида титана, бронзы и никеля обладают высокими эстетическими и функциональными характеристиками. Добавленная стоимость для таких изделий составляет от 50 до 500 %. Востребованность в нанопорошках очень высока в таких отраслях как энергетика, металлургия, строительство,  медицина и др. [20, 21]. При продвижении на мировой рынок нанопорошки играют огромную роль в энергетике для производства топливных элементов и аккумуляторов, аддитивных технологиях [22].
В настоящем отчете в главах 1-2 приводятся результаты расчетов и экспериментальных исследований, в главе 3  приведены результаты ОКР. Календарный план приведен в приложении А, а список опубликованных работ в приложении Б.



1 МАТЕРИАЛЫ, ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ УСТАНОВКИ И МЕТОДЫ АНАЛИЗА 

1.1 Материалы мишеней и подложек

В качестве материалов для исследования были выбраны нержавеющая сталь  марки AISI 201 в качестве подложки, а также медь технической чистоты, графитовый электрод в качестве мишеней. Выбор материалов мишеней обоснован, в первую очередь, их доступностью для экспериментов, удобством для анализа, а также реализуемостью получения нанопорошков и покрытий – основных видов промышленно значимых наноматериалов.
Сначала проведены работы по изучению структуры и свойств промышленно значимых материалов, среди которых различные стали (нержавеющая, углеродистая и инструментальная виды стали и алюминий).  Для выбора данных материалов учитывались следующие критерии: высокое сопротивление окислению и коррозии, прочность материала, надежность и долговечность при обработке плазмой. 
Для изучения внутреннего строения металлов и сплавов проводился металлографический анализ поверхности материалов. Предварительно для всех металлографических исследований были изготовлены специальные образцы из исследуемого материала размерами 1,5×1,5 см и толщиной 2 мм. Шлифование осуществлялось путем истирания поверхности образца с применением абразивного материала. 
Для определения состава и микроструктуры материала проводилось рентгеноспектральный анализ на микроанализаторе Pegasus 2000. Результаты исследований указаны в следующих таблицах и рисунках. На рисунке 1.1а и в таблице 1.1 приведены результаты определения элементного состава и структуры поверхности нержавеющей стали марки АISI 201.

Таблица 1.1 - Химический состав нержавеющей стали 201
	Элемент
	Wt%
	At%

	C
	2.29
	9.73

	Cr
	16.92
	16.57

	Fe
	80.79
	73.70









Структура поверхности нержавеющей стали приведена на рисунке 1.1 б.

                 а                                                                               б 
а) спектроскопический анализ состава нержавеющей стали, б) микроструктура исходной поверхности нержавеющей стали при увеличении 5000

Рисунок 1.1 - Результаты анализа поверхности нержавеющей стали марки АISI 201

По своему составу необработанные (исходные) образцы нержавеющей стали близки к хромомарганцевой аустенитной стали. Обработка поверхности металлических материалов импульсными плазменными потоками проводилась на ускорителях  КПУ-30 и ВДУ в КазНУ им. аль-Фараби. 

1.2 Импульсные плазменныеускорители КПУ-30 и ВДУ

Обработка поверхности металлических материалов импульсными плазменными потоками (ИПП) проводилась на ускорителе КПУ-30 КазНУ им. аль-Фараби [11,12]. Блок-схема экспериментальной установки представлена на рисунке 1.2.
Экспериментальная установка КПУ-30 состоит из собственно ускорителя, системы заземления и защиты, пульта управления, вакуумной системы, диагностической аппаратуры и коммуникаций. Принцип действия установки основан на ускорении плазменного сгустка, сформированного в межэлектродном пространстве при электрическом разряде. Для этого к электродам прикладывается высокое напряжение, а в рабочей камере создается вакуум, достаточный для развития разряда. Основные элементы ускорителя – это рабочая камера с двумя коаксиальными электродами (плазмопровод) и накопительные конденсаторы. 
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1 – рабочая камера ускорителя, 2 – баллон с плазмообразующим  газом, 3 - манометр,
 4 - электродинамический клапан,5 - вакуумный разрядник, 6 - батарея высоковольтных конденсаторов, 7 - коаксиальные электроды, 8 - система откачки,
9 - держатель образцов, со встроенной системой калориметров – 10, 
11- плазменный сгусток, 12 - клапан для запуска газа при работе со сплошным наполнением газа, 13 – дополнительная секция с вводами-выводами для диагностики плазмы

Рисунок 1.2 - Блок-схема импульсного плазменного ускорителя

Технические характеристики ускорителя КПУ-30 приведены в таблице 1.2 [13].
Работа экспериментальной установки происходит в следующей последовательности: с пульта управления на зарядное устройство подаются управляющие сигналы, по которым батареи ИПУ, соленоида и ЭД клапана заряжаются до заданных напряжений. Затем с использованием генератора синхроимпульсов оператор с пульта управления запускает схемы поджига разрядников и измерительную аппаратуру в такой последовательности, что сначала срабатывает разрядник соленоида, затем разрядник ЭД клапана, далее разрядник цепи электродов и затем запускается измерительная аппаратура. В межэлектродном зазоре, в районе отверстий для напуска газа, происходит пробой и образовавшийся плазменный сгусток, ускоряясь за счет электродинамических сил, выбрасывается в плазмопровод. В некоторых экспериментах использовали так называемый режим со сплошным заполнением, который дает более однородный поток плазмы и при этом легко регулируется плотность потока энергии [10, 11]. Данный режим работы запатентован авторами. 

Таблица 1.2 - Технические характеристики ускорителя КПУ-30
	Параметры
	Значение величин

	Напряжение разряда
	7÷30 кВ

	Разрядный ток
	100÷350 кА

	Емкость накопительной системы
	до 70 мкФ

	Материал электродов
	медь

	Диаметр электрода
	Внешний
	0,09 м

	
	Внутренний
	0,03 м

	Газ
	Воздух при постоянном давлении

	Плотность потока энергии
	0,1÷1,5×105 Дж/м2

	Длительность импульса
	10÷20 мкс

	Температура плазмы
	104÷105 К

	Скорость частиц плазмы
	(1÷15)×105 м/с

	Концентрация частиц в плазме
	108÷1013 м-3



Вакуумно-дуговое нанесение покрытий — это метод физического испарения и осаждения тонких плёнок в вакууме, при котором происходит генерация потоков материала из катодного пятна вакуумной дуги и, впоследствии, их конденсация на подложке. На установке ВДУ, в отличие от КПУ, где поток плазмы имеет относительно более высокую температуру, формируется так называемая холодная плазма [13, 14]. Это связано с различными физическими механизмами формирования плазмы в установках. Если в КПУ плазма формируется за счет ионизации газа, то в ВДУ для этого используется электрическая дуга.
Вакуумная дуга уникальна тем, что весь достаточно высокий (100А и более) разрядный ток концентрируется на катоде в микроскопических (~10 мкм) катодных пятнах (КП), в которых плотность тока и мощность, концентрация и давление образующейся плазмы может достигать экстремально высоких значений: 100 МА/см2 и 109 Вт/см2, 1020 см-3 и 1010 Па соответственно при длительности существования КП ~10-7 c.
Для осуществления процесса конденсации частиц ионизированного материала, температура подложек соответственно должна быть ниже, что обеспечивается автономной системой охлаждения наружной поверхности вакуумной камеры и электродуговых испарителей. Схема установки ВДУ и лабораторная установка показаны на рисунке 1.3 и 1.4.
[image: ]

1 - поджигающий электрод, 2 - катод, 3 - катодная ножка, 4 - анод, 5 - источник питания

Рисунок 1.3 – Принципиальная схема ускорителя ВДУ
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Рисунок 1.4  - Экспериментальная установка  ВДУ

1.3 Методы исследования поверхности подложек

В данном случае для изучения внутреннего строения исследуемых металлических образцов после плазменной модификации были применены широко известные методы, устанавливающие взаимосвязь между структурой и физико-механическими свойствами материала: растровая электронная и атомно-силовая микроскопия, рентгеноспектральный анализ и металлография и аналитическое оборудование Национальной нанолаборатории открытого типа.
Исследование микроструктуры поверхности модифицированных плазмой образцов методом растровой электронной микроскопии проводили на растровом электронном микроскопе Quanta 200i 3D (FEI Company, США). Информация об элементном составе исследуемых образцов была получена на микроанализаторе Pegasus 2000 по спектру возбуждаемого быстрыми электронами характеристического рентгеновского излучения (рентгеноспектральный и микрорентгеноспектральный анализ – РСМА). Анализ характеристического рентгеновского излучения может дать как качественную, так и количественную информацию о составе в областях образца диаметром в несколько микрометров.
Были также проведены металлографические исследования – измерена микротвердость. Испытание на твердость является одним из центральных и массовых способов определения механических характеристик материалов и стало незаменимой, наиболее распространенной операцией производственного контроля качества материалов изделий и их обработки, и способствовало развитию взглядов на природу и свойства металлов и сплавов, и на сущность процессов, происходящих при закалке, отпуске, дисперсионном твердении и т.д. [17].
В настоящей работе рентгеноструктурный анализ выполнялся на дифрактометре D8 ADVANCE (Bruker AXS, Германия) с использованием медного излучения и монохроматором на дифрагированном пучке. Прибор обладает высокоточным вертикальным гониометром усовершенствованной конструкции с интегрированными сервомоторами для улучшения надежности и точности позиционирования  с отличным угловым разрешением. Система сервопривода с инкрементными угловыми датчиками осуществляет как независимое, так и связанное вращение по осям. Кроме того, установка позволяет по методу Шеррера и использованием специальной компьютерной программы с высокой точностью идентификации фазы определять размеры кристаллитов (зерен). 
Образцы, подвергнутые обработке ионно-плазменными потоками при различных режимах работы КПУ-30, исследуются по методу Виккерса на инвертированном металлографическом микроскопе отраженного света "METAVAL" фирмы «Карл Цейс Йена» с устройством определения микротвердости "mgh 100" [18]. В качестве индентора использовалась четырехгранная алмазная пирамида с квадратным основанием и углом при вершине 1360.





2 РАСПЫЛЕНИЕ И ОСАЖДЕНИЕ ИМПУЛЬНЫМИ ПОТОКАМИ ПЛАЗМЫ

2.1 Эксперименты  по распылению материалов

В данном разделе приводятся результаты экспериментов пообработке материалов импульсными плазменными потоками на коаксиальном плазменном ускорителе КПУ-30.
Под обработкой понимается два разных метода воздействия потока плазмы на образец-мишень. В первом случае поверхность образца подвергается плавлению и последущему радиационному охлаждению. При этом плавится тонкий поверхностный слой толщиной в десять микрон. Поэтому в данном случае мы ожидаем модификации структуры поверхности с образованием наноразмерных дефектов. Другой  метод- распыление материала мишени и одновременное осаждение на рядом стоящую подложку. В этом случае поверхность мишени также расплавляется, но поверхность подложки – нет. Подложки располагаются несколько в стороне от пучка и продукты эрозии мишени осаждаются на ее поверхность. В этом  случае мы ожидаем осаждения нанопыли из поверхностной плазмы (рисунок 2.1). 
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1 - поток плазмы, 2 – мишень, 3 - поверхностная плазма, 4- подложки

Рисунок 2.1 -  Схема проведения экспериментов по распылению графита


Образцы из нержавеющей стали обрабатывались  на расстоянии 6-10 см от торца внешнего электрода ускорителя КПУ-30, так как в этом месте обеспечивается фокусировка плазменного потока к оси системы и обеспечивается  высокая плотность энергии потока. При использовании режима со сплошным заполнением, как ранее показали исследования, на оси системы формируется поток плазмы диаметром 6-9 см, поэтому реализуется полный захват потоком поверхности экспонируемого материала, что обеспечивает равномерность обработки. Для модификации материала использовали потоки воздушной плазмы в диапазоне плотностей энергии от 10 до 50 Дж/см2. При этом на образцах наблюдалось формирование микрорельефа поверхности в виде волн плавления и очагов травления плазмой. Установлено, что преобладание того или иного вида рельефа зависит, в первую очередь, от величины остаточной атмосферы перед выстрелом. Как было показано, от давления перед выстрелом зависит плотность формируемой плазмы, а также существенно зависит ее скорость. Образцы исследуемых материалов были подвержены импульсной обработке на коаксиальном плазменном ускорителе КПУ-30 при остаточном давлении воздуха 13,3 Па при средних параметрах обработки приведенных в таблице 2.1. Как видно из таблицы при напряжении 20-22 кВ плотность энергии плазменного потока изменялась в диапазоне 14,2÷15,4 Дж/см2. Во время эксперимента образцы помещались в рабочую камеру на расстоянии 7 см от торца центрального электрода в зону плазменного фокуса. В конкретных случаях обработки варьировалось количество выстрелов.

Таблица 2.1 -Параметры обработки образцов стали на КПУ-30
	Параметры
	Значение величин

	Газ
	Воздух

	Остаточное давление газа
	13,3 Па

	Напряжение заряда
	20÷22 кВ

	Плотность потока энергии
	14,2÷15,4 Дж/см2

	Длительность импульса
	10÷20 мкс

	Кратность импульсов
	2, 10



Для распыления мишени  при воздействии на них  горячих ИПП использовали режим работы ускорителя при остаточных давлениях 0,050,1 Торр. В этом режиме энергия плазменного сгустка, формируемого в КПУ-30, составляла 1050Дж/см2.  При такой энергии основными видами эрозии для всех материалов мишеней являлось плавление и испарение. Материал мишени испарялся, смешивался с плазмой и осаждался на поверхности подложек. В качестве подложек и мишени использовалась нержавеющая сталь 1218 мм, толщиной      3 мм. Анализ продуктов эрозии производился после 10 импульсов.
По аналогичной методике проводились распыление и осаждение плазмой дугового разряда на установке ВДУ. Только в этом случае образцы располагались в горизонтальной плоскости, хотя это не принципиально.




2.2  Модификация структуры поверхности подложки

Рентгенограммы образцов были получены на дифрактометре D8 ADVANCE. Режим съемки образца: напряжение на  рентгеновской трубке 40 кВ  при токе 40 мА. Шаг сканирования 2θ = 0.02o, время информации в точке при этом шаге – 1.0 секунда. Во время съемки  осуществлялось  вращение образца  в своей  плоскости со  скоростью 60 об/мин. В таблице 2.2 приведены рентгенометрические данные исходного образца AISI 201.

Таблица 2.2- Рентгенометрические данные исходного образца AISI 201
	Угол
	d
	Интенсивность
	Фаза

	2θ
	ангстрем
	а.е.
	%
	

	43.479
	2.07974
	543
	100.0
	(Fe,C) аустенит

	50.499
	1.80584
	126
	23.3
	(Fe,C) аустенит

	74.378
	1.27439
	159
	29.4
	(Fe,C) аустенит

	90.193
	1.08754
	120
	22.2
	(Fe,C) аустенит

	95.511
	1.04055
	23.8
	4.4
	(Fe,C) аустенит



Образец является монофазой аустенитной нержавеющей стали (рисунок 2.2). Значение этого параметра а=3.6057±0,0006 Å. Рентгенометрические данные обработанной  стали №3 AISI201 приведены в таблице 2.3 и его дифрактограмма представлена на рисунке 2.3. 

 (
аустенит
исходная
Интенсивность, а.е.
0
200
400
600
2θ
, 
градусы
40
50
60
70
80
90
d=2.07974
d=1.80584
d=1.27439
d=1.08754
d=1.04055
)

Рисунок 2.2 - Дифрактограмма необработанного образца нержавеющей стали 
марки AISI 201 (12Х15Г9НД)
Как видно из дифрактограмм,  образец №3 имеет две фазы. Одна из этих фаз принадлежит аустениту с параметром кристаллической решетки  а=3,5958±0,0006 Å. Параметр аустенита несколько меньше, чем в исходном образце, что может быть связано с искажением кристаллической решетки стали при плазменной обработке.

Таблица 2.3 - Рентгенометрические данные стали  AISI 201  после  обработки (образец №3,   P = 13,3 Па, U = 20 кВ, Q = 15,7×104Дж/м2,  n = 10)
	Угол
	d
	Интенсивность
	Фаза

	2θ
	ангстрем
	а.е.
	%
	

	43.168
	2.09397
	327
	57.5
	(FeN0,076) нитрид железа

	43.531
	2.07737
	569
	100.0
	(Fe,C) аустенит

	50.777
	1.79662
	89.7
	15.8
	(Fe,C) аустенит

	73.902
	1.28142
	54.3
	9.5
	(FeN0,076) нитрид железа

	74.563
	1.27168
	119
	20.9
	(Fe,C) аустенит

	89.561
	1.09356
	20.1
	3.5
	(FeN0,076) нитрид железа

	90.581
	1.08389
	52.5
	9.2
	(Fe,C) аустенит

	94.734
	1.04702
	12.5
	2.2
	(FeN0,076) нитрид железа

	95.761
	1.03849
	38.0
	6.7
	(Fe,C) аустенит



Вторая фаза принадлежит нитриду железа FeN0,076 (карточка № 75-2131) с параметром решетки  а=3,6263±0,0007 Å.
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Рисунок 2.3 - Дифрактограмма образца №3 (AISI 201(12Х15Г9НД) 
после обработки (P = 13,3 Па, U = 20 кВ, Q = 15,7Дж/см2,  n = 10)

Из фрагмента дифрактограммы (рисунок 2.4) видно, что линия нитрида железа шире, чем линия аустенита. Из этого следует, что размеры кристаллитов у нитрида меньше, чем у аустенита. Грубая оценка размеров кристаллитов и микроискажений по программе WinFit дает следующие значения: для нитрида железа размеры кристаллитов равны  L=270 Å, микроискажения ε=0,00290, для аустенита размеры кристаллитов равны L=1900 Å, микроискажения  ε=0,00160.
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Рисунок 2.4 - Фрагмент дифрактограммы  образца № 3 в интервале 39о- 48о 2θ.

При сравнении между собой интенсивностей линий дифракции нитрида железа и аустенита для одинаковых плоскостей можно сделать вывод о том, что нитрид не является преобладающей фазой. Возможно, что нитрид железа находится в приповерхностном слое, а аустенит несколько глубже. В этом случае толщина нитрида мала, и это не удивительно, поскольку обрабатывается тонкий поверхностный слой. Для наглядности данные сравнительного анализа исходного и обработанного десятью импульсами образца приведены в таблице 2.4.

Таблица 2.4 - Данные РСА многократно обработанной стали AISI 201 (12Х15Г9НД)
	Состояние образца
	n
	Фаза
	a, Å
	L, Å

	Необработанный
	0
	Однофазная
	(Fe,C) аустенит
	3,6057±0,0006
	–

	Обработанный
	10
	многофазная
	(Fe,C) аустенит
	3,5958±0,0006
	1900

	
	
	
	(FeN0,076) 
нитрид железа
	3,6263±0,0007
	270


Таким образом, данные рентгеноструктурного анализа показывают,  что обработка поверхности исследуемой стали импульсной плазмой приводит к  формированию новой фазы FeN0,076 как предполагалось в ранних работах [10, 12]. Размеры формируемых дефектов составляют 190 и 27 нм.

2.3 Распыление графитовой мишени потоками горячей плазмы

Распыленный потоками горячей плазмы на установке КПУ-30 материал мишени –графит, был осажден на поверхности подложек из нержавеющей стали. При проведении диагностики поверхности материалов металлографическим и сканирующим электронным микроскопами, было выяснено, что продукты эрозии были представлены в виде тонких пленок, пыли и шаровидных образований (рисунок 2.5). Как видно из рисунка 2.5, на поверхности образуется тонкая пленка и на ней располагаются шаровидные образования. Размер шаровых образований на образцах варьируется от 110 до 450 нм. Таким образом, можно предположить, что в результате распыления материала мишени на подложках образуется тонкая пленка и углеродная нанопыль. Однако не все так просто как будет показано ниже.
Из анализа результатов можно сделать вывод, что на ускорителе КПУ всегда присутствуют эрозия материалов как мишени, так и подложки, которые попадая в плазму осаждаются на их поверхности. По параметрам энергии ускоритель КПУ может обеспечить достаточно эффективное распыление материалов, но для нанесения толстых слоев, не содержащих пыль, необходимо найти оптимальное давление при использовании сплошного режима.
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а) поверхности стальных подложек после 1 импульса, б)  после 5  импульсов, 
с) после 10 импульсов

Рисунок 2.5 -  Поверхность подложек после воздействия ИПП
Результаты спектрального анализана участках подложек и непосредственно шаровидных образований приведеныв таблице 2.5. Анализ результатов показывает, что содержаение углерода на поверхности подложек постепенно увеличивается с ростом количества обработок от 2.69 % (масс.) до 9.19%, а содержание железа падает от 80,29% до 75,4 %. Увеличение количества углерода объясняется распылением материала мишени и переносом плазмы на поверхность подложки, т.е. на подложке формируется слой углерода. Что касается железа, его уменьшение можно объяснить тремя причинами: 1) распылением поверхности подложки налетающей плазмой, 2) железо плохо видно анализатором из–за пленки углерода на поверхности, 3)   железо собралось в шаровидных образованиях.  

Таблица 2.5 - Состав поверхности подложек из сталипосле обработки горячей плазмой
	Кол. обр.
	С, масс. %
	Ft, С, масс. %
	Примечание

	1
	2,69
	80,29
	на поверхности

	
	7,35
	78,13
	на шаровидном обр.

	5
	4,00
	78,91
	на поверхности

	
	6,24
	77,21
	на шаровидном обр.

	10
	9,19
	75,4
	на поверхности

	
	13,5
	74,0
	на шаровидном обр.



В дополнение, анализ шаровидных образований показал, что эти частицы представляют собой смесь железа с углеродом, т.е. карбид железа. Причем, количество углерода в них изменяется  в пределах 7.35, 6.24 и 13.19 % соответственно, т.е. они становятся все более углеродными, а количество железа уменьшается. Таким образом, количество обработок напрямую связано с химическим составом шаровидных образований, и в некоторых пределах им можно управлять. Следует отметить, что ранее шаровидные образования наблюдались на поверхности графитовых мишеней, обработанных на КПУ горячей плазмой.  

2.4 Распыление медного катода потоком холодной плазмы

Давление газа в рабочей камере поддерживалось около 10 Па, частота 5 Гц, напряжение 470 В, время обработки составило 40 мин, в качестве катода использовался образец меди. Один из трех образцов (№1) не подвергался процессу обработки на ВДУ и был использован для сравнения. Для определения диапазона и эффективности распыления образцы были помещены на держатель и обрабатывались одновременно. Морфология поверхности (рисунок 2.6) и твердость медных покрытий (таблица 2.6) изучались методами сканирующей электронной микроскопии и методом Виккерса.
На рисунке 2.6 видно образование сплошных пленок меди при распылении медного катода. Учитывая хорошую адгезию меди к стали, покрытие из меди можно использовать как промежуточный слой при хромировании и никелировании поверхности стальных изделий, например, отражателей лам и т.п. После осуществления экспериментальной части, чтобы определить химический состав распыленного материала был сделан рентгеноспектральный анализ поверхности подложек. Результаты рентгеноспектрального анализа поверхностей трех стальных подложек приведены на рисунке 2.7. Рентгеноспектральный анализ показал эффективность процесса осаждения, так как в химическом составе покрытия было обнаружено до 71,47% меди (образец №2) и 92,56% (образец №3) соответственно. Разница процентного содержания меди в образцах объясняется расположением образцов на держателе, во время эксперимента, образец №3 был помещен в центр. Это способствовало тому, что материал плазмы осаждался непосредственно на поверхность подложки (по прямой траектории), поэтому толщина медного покрытия на данном образце была выше, а значит и процесс осаждения прошел эффективнее. Кроме того, было обнаружено увеличение содержания углерода от 2,09 до 16,76% и уменьшение содержания железа и хрома ~7 и 10 раз у образцов №2 и №3, что свидетельствует о перестройках в структуре поверхности, во время осуществления процесса распыления и осаждения вещества катода на установке ВДУ. Вероятно, этих элементов не видно, так как они остались под слоем меди.

	[image: ]
	[image: ]
	[image: ]

	a
	б
	в

	
	
	



а) Исходная поверхность стальной подложки  б)  и в) пленки меди 
на образцах №2 и 3 соответственно

Рисунок 2.6 – РЭМ-изображения поверхности подложек после осаждения 
в холодной плазме
	Образец
	Спектральная диаграмма
	Таблица

	№1
	[image: ]
		Element
	Wt%
	At%

	  CK
	13.05
	39.95

	SiK
	3.63
	4.76

	CrK
	8.94
	6.32

	FeK
	74.38
	48.98

	Matrix
	Correction
	ZAF




	№2
	[image: ]
		Element
	Wt%
	At%

	  CK
	16.76
	47.78

	 OK
	4.21
	9.00

	CrK
	1.67
	1.10

	FeK
	5.89
	3.61

	CuK
	71.74
	38.51

	Matrix
	Correction
	ZAF




	№3
	[image: ]
		Element
	Wt%
	At%

	  CrK
	1.70
	2.05

	CuK
	92.56
	91.49

	FeK
	5.74
	6.46

	Matrix
	Correction
	ZAF






Рисунок 2.7 – Спектральные характеристики подложек из образцов №1, 2, 3 с медными покрытиями

Наличие в составе углерода объясняется тем, что: во-первых, до 1% углерода входит в состав нержавеющей стали – материала подложек; во-вторых, углерод попадает в плазму во время эксперимента от держателей образцов и деталей ускорителя, т.е. это надо учитывать при разработке промышленной модели технологической установки.

Результаты измерений микротвердости (таблица 2.6) на металлографическом микроскопе, производились при грузе F = 300 Н, время нагрузки t = 10 с. Результаты показывают, что слой меди является достаточно тонким и не влияет на твердость, но можно проследить изменения на образцах №2 и №3, один из которых был на периферии потока.

Таблица 2.6 -  Результаты измерения микротвердости образцов с медными покрытиями 

	Образец
	Микротвердость (НV), МПа

	№1
	2751

	№2
	2612

	№3
	2553

	
	







Очевидно, по сравнению с микротвердостью стали (порядка 2700 МПа), медь более мягкая. Результаты измерения микротвердости объясняются тем, что медь, покрывающая поверхность, является более мягким материалом по сравнению со сталью. Толщина медного покрытия на образце №3 была максимальной, поэтому при измерении микротвердости, отпечаток на данном образце был наиболее глубоким, и это повлияло на значение, измеренное прибором. 
Результаты проведенных  исследований подтверждают возможность получения как минимум трех видов наноматериалов с применением импульсных плазменных потоков: наноструктурированных модифицированных слоев на поверхности сталей,  наноразмерных частиц смешаного состава и нанопыли путем роаспыления  катодов и, наконец, тонких  слоев нанопокрытий. 

2.5      Методика распыления  материалов импульсными потоками плазмы

В данной работе оперируются два понятия плазмы: горячая и холодная. Горячая плазма – это поток импульсной плазмы, сформированной при высоковольтном разряде в газовой среде, скорость потока по порядку величины  (10100) км/с, и холодная плазма – поток импульсной плазмы, сформированной в парах материала катода дугового разряда, скорость порядка (110) км/с. Параметры, которые объединяют эти два  вида плазмы- фонтанирующая (вихревая) форма пучка,  ускорение электрическим полем объемного заряда электронов и условие формирования в вакууме порядка 10 Па. Более подробная информация о методах получения и других параметрах этих плазм приведены выше в разделе 1 п. 1.2. По результатам экспериментальных исследований была разработана методика распыления материалов импульсными потоками плазмы для получения тех или иных видов материалов с нано- и микроразмерной структурой (приложение В). Данная  методика заключается в следующем:
· для получения однородно обработанной, чистой поверхности подложек из конструкционных сталей, цветных металлов, а также керамических изделий круглой формы диаметром до 6 см, образцы изделий подвергаются воздействию потока  горячей плазмы  с плотностью энергии 512 Дж/см2 без расплавления и 1228 Дж/см2 с расплавлением (данные для ускорителя КПУ-30 с фокусным электродом). Количество обработок зависит от степени загрязнения поверхности  (15).
· для получения изделий из конструкционной стали  с упрочненным структурно-модифицированным  субповерхностным  слоем глубиной от поверхности до (1200) мкм, с уменьшением размеров структурных элементов (кристаллитов) до десятков нанометров, необходимо использовать импульсную плазменную обработку потоками горячей плазмы с расплавлением. Такой модификации подвергаются все виды обычной стали, инструментальной (углеродной) и нержавеющих сталей.  
· для получения нано- и микроразмерных частиц пыли из распыляемых плазмой материалов, необходимо использовать импульсное плазменное распыление мишени потоками горячей плазмы с одновременным осаждением на подложки,  расположенные  в одной плоскости перпендикулярно потоку. При этом  возможно формирование  тонких пленок  и шаровидных образований из химического состава материалов мишени и подложки. В некоторых пределах возможно регулирование  размеров объектов путем изменения количества обработок от 2 до 10.
· для осаждения  металлических сплошных пленок различной толщины из материала катодов  на поверхности металлических и керамических подложек, необходимо использовать распыление холодной импульсной плазмой катодов из цветных металлов или их сочетание. При этом, пленки формируются при давлении 5∙10-22∙10-3 мБар. Время осаждения от 20 до 40 мин. 
· для получения пылевых образований нано- и микронного размера необходимо использовать распыление импульсным потоком холодной плазмы  материала мишени и осаждение пыли из плазмы на масляную поверхность, либо другие методы. При этом производительность метода достаточно низкая и малопригодна для промышленного производства. Для увеличения выхода необходимо использовать несколько распылителей и организовать непосредственный сбор пыли в контейнер, без промежуточных операций.



3 ВАКУУМНАЯ ТЕХНОЛОГИЧЕСКАЯ УСТАНОВКА

3.1 Расчет параметров вакуумной системы

Вакуумная технологическая установка разрабатывалась для создания прототпипа опытно-промышленной установки по получению наноматериалов импульсными потоками плазмы. Размер проектируемой камеры прямоугольной формы  636394 см был выбран, исходя из возможности, обрабатывать изделия со стандартными размерами 1015, 1520, 3040 см и т.д., характерных для строительных материалов, на которые наносится декоративный слой металла. Максимальный размер детали составит  6090 см. Тогда объем камеры составит 373086 см3 или примерно 374 л.
Для разработки вакуумной камеры сначала был проведен расчет параметров на основе понятий физики вакуума и уравнений вакуумной техники [23]. Цель расчета состоит в том, чтобы исходя из технического задания, обоснованно выбрать средства откачки (вакуумные насосы) для обеспечения заданных параметров разреженной газовой среды в рабочей камере установки; составить схему вакуумной установки в условных обозначениях в соответствии с ГОСТ.
Разрабатываемое вакуумно-технологическое оборудование предназначено для обработки и нанесения тонких покрытий на изделия произвольной (сложной) формы выполненных из металлических и керамических материалов с применением распылительного оборудования – плазменных ускорителей. Основные этапы расчета вакуумной системы проводились в следующей последовательности:
1) Определение суммарного газового потока;
2) Выбор откачных средств (вакуумных насосов или агрегатов) и определение совместности их работы;
3) Составление схемы вакуумной установки в условных обозначениях;
4) Определение конструктивных размеров соединительных трубопроводов, арматуры и их проводимостей
5) Расчет эффективной быстроты действия выбранных вакуумных насосов.
При расчете газового потока, учитывались следующие составляющие: 
· газовыделение из конструкционных материалов, из которых изготовлена рабочая камера; 
· газовыделение из узлов и элементов, расположенных в камере, например, устройств перемещения или вращения изделий, источников излучения и т.д.; 
· натекание атмосферного воздуха через неплотности в разборных, сварных, паяных соединениях; 
· технологическое газовыделение, обусловленное интенсивным температурным воздействием на изделия в процессе вакуумной обработки.
Поток газовыделения со стенок рабочей камеры может быть найден по формуле

                                                              (1) 

где  − удельный поток газа, десорбирующийся с единичной поверхности материала при комнатной температуре, Па·м3/см2; .− площадь поверхностей стенок камеры и устройств, «обращенных» в вакуумную полость, м2.
Типичное значение параметра для нержавеющей стали, из которого выполнена вакуумная камера - 1,7510-4 Па·м3/с. Таким образом, при объеме камеры 0,4 м3 газовыделение со стенок составит 0,710-4 Па·м3 /с. Натекание атмосферного воздуха в объем рабочей камеры происходит по разборным, сварным, паяным соединениям, которые в ряде случаев не могут обеспечить полную герметичность. Величина возможного натекания воздуха в рабочую камеру определяется так

                                                      (2)

где .− вероятность наличия течи (сквозного микродефекта); − число соединений (фланцев, сварных швов, мест пайки); .− наименьший поток газа, регистрируемый специальным прибором (течеискателем); (.= 110-8 Па·м3/с). В данном расчете значение . полагаем постоянным и равным величине 5 10-7 Па· м3/с.
Технологическое газовыделение связано с типом обрабатываемого объекта и способом осуществления технологического процесса. В разрабатываемой установке технология обработки изделий предусматривает тщательное обезгаживание или отжиг деталей, целых узлов при высокой температуре в условиях вакуума. Другим примером может быть процесс нанесения тонких покрытий методом ионно-плазменного распыления. В обоих случаях газовыделение из изделий, находящихся при высокой температуре, происходит за счет диффузии газа, растворенного в объеме материалов. Если газовыделение из материалов, находящихся при высоких температурах представляется как поток газа с единичной поверхности материала, то технологическое газовыделение определяется по формуле

                                                          (3)

где .− удельный поток газа из материала при температуре, заданной технологическим процессом, Па·м3/ см2;  − площадь поверхности изделий, м2. 
Примем деталь цилиндрической формы с диаметром 30 см и высотой 40 см, с площадью поверхности 0,3 м2. Среди основных используемых в вакуумной установке материалов, а это - медь, сталь, алюминий, молибден и пр., нержавеющая сталь обладает максимальным газовыделением. При температуре 214 0С поток из этого материала равен 27,510-3 Пам3/см2, однако, при обработке изделия не будут подвергаться плавлению и высокотемпературному отжигу при температурах 200 0С и более. Тогда для суммарного потока примем значение Q, меньше чем 10-4  Пам3/с.
Выбор высоковакуумных насосов производился для установившегося режима откачки, который отличается фиксированным газовым потоком при заданном рабочем давлении. Условием установившегося режима откачки является равенство

                                                                          (4)

где − быстрота газовыделения, т.е. объем газа, выделяющийся в единицу времени со всех поверхностей, обращенных в вакуумную полость; . − рабочее давление  10-4 Па  − это давление для вакуумного дугового напыления. Тогда = 10-4 Пам3/с/10-4 Па = 1 м3/с = 1000 л/с. −быстродействие (скорость откачки) вакуумного насоса при давлении . Быстроту откачки  определяли из соотношения

                                                            (5)

где  − максимальное (паспортное) значение быстроты откачки высоковакуумного насоса, равное 2350 (л/с);  − предельное (минимальное) давление газа, поддерживаемое в сечении впускного патрубка вакуумного насоса, Па;  − рабочий вакуум, задаваемый условиями технологического процесса.
Приравняв значения  и, находим искомое расчетное значение быстродействия или скорость откачки высоковакуумного насоса

                                                              (6)

Подбираем высоковакуумный насос НВДМ-250, так как 

 .                                                         (7)

Выбор марки в/в насоса определялся условиями технического задания, а также учетом следующих факторов, к числу которых относятся:
· быстродействие (скорость откачки) вакуумного насоса;
· предельное разрежение или предельный вакуум, создаваемый выбираемыми средствами откачки;
· диапазон рабочих давлений, в пределах которого быстродействие в/в насоса или агрегата соответствует паспортному значению;
· селективность, т.е. различная скорость откачки по отдельным газам;
· чистота получаемого вакуума, т.е. минимальное содержание паров углеводородов;
· вероятность взаимодействия рабочих органов (или рабочих жидкостей, применяемых в насосах) с агрессивными технологическими средами;
· воздействие электрических и магнитных полей, механической вибрации и т.д.
По расчетным (6) и (7) и справочных данным был подобран  вакуумный насос, основные характеристики представлены в таблице 3.1:

Таблица 3.1 - Характеристики вакуумного агрегата
	Марка вакуумного насоса (агрегата)
	НВДМ-250

	Быстродействие насоса (агрегата), л/с
	2350

	Рабочий диапазон давлений, Па
	6,6 10-4 ÷ 1,6 10-1 Па

	Предельное давление, Па
	6,6 10-5 Па

	Диаметр входного патрубка, мм
	250

	Наибольшее выпускное
давление, Па
	33,3












Построение схемы вакуумной системы выбранной вакуумной установки в условных обозначениях выполнено в соответствии с ГОСТ 2.796-81 «Элементы вакуумных систем» и ГОСТ 2.797-81 «Правила выполнения вакуумных схем». При составлении схемы вакуумной установки должны быть указаны все элементы (вакуумные насосы, ловушки, затворы, клапаны, вакуумметры и т.д.). В приложении Г  приведена схема вакуумной системы на базе высоковакуумного диффузионного насоса НВДМ-250. В качестве вакуумного насоса предварительного разрежения выбрана модель 50 серии форвакуумных насосов компании Advavac. Вакуумная арматура использована от этой же компании, по стандартам KF 25 и КF 40.

3.2   Разработка вакуумной технологической камеры

Для изготовления вакуумной камеры была выбрана марка стали AISI 304, обладающая газовыделением в пределах, рассчитанных выше параметров, а также коррозионной стойкостью и химической инертностью по отношению к азоту, кислороду и другим активным газам, используемым в вакуумной технике. 
Вакуумная камера разрабатывалась с учетом указанных в таблице 3.2 требований при обеспечении параметров вакуума и с учетом технологического процесса. 

Таблица 3.2 - Параметры  вакуумной камеры
	Параметры
	Технические характеристики

	Вакуумные параметры
	Степень разрежения – 10-5 Торр (рабочий вакуум);
время откачки – не более 40 мин.









	Тип высоковакуумного насоса 
	НВДМ-250; 
быстродействие вакуумного насоса – 2300 л/с;
мощность 1800 Вт, 3 фазы

	Тип форвакуумного насоса
	Advavac 50;
быстродействие -  50 м3/ч;
мощность 1200 Вт.

	Технологические требования
	Постоянное поддержание (сохранение) рабочего вакуума в технологической камере; напуск атмосферного воздуха в рабочую камеру без остановки вакуумного агрегата; натекание в систему не более 0,01 см/с

	Технологические 
требования
	Возможность нанесения различных покрытий, в том числе алмазных и нитридных, на разнообразные основания, от плоских подложек до режущего инструмента сложной формы.



Эскиз вакуумной камеры объемом 374 л и размерами 636394 см приведен на рисунке в приложении B. Камера выполнена из нержавеющей стали марки AISI301 толщиной 6 мм. Фланцы ДУ 100-160-250 с трех сторон куба обеспечивают присоединение технологической оснастки, насоса НВДМ и стеклянной крышки смотрового окна. К фланцам КF25 присоединяются датчики вакуума, напуск газа, а через патрубок KF 40 обеспечивается запуск атмосферы и второй контур откачки.

3.3  Технологическая оснастка вакуумной установки 

Установку для импульсной плазменной обработки и напыления решено было назвать ИВПУ-60 – импульсная вакуумная плазменная установка (60 – диаметр дверцы в см). На данной установке будут проводиться операции для нанесения покрытий на основе распыления дугой металлических катодов. Установка снабжена двумя ПУ торцевого холловского типа с магнитной стабилизацией катодного пятна и системой ионизации дуги путем электрического взрыва металлической пленки на поверхности поджигающего электрода. Рабочий вакуум составляет 2×10-32×10-4 Па. В проекте  катодного узла сразу были внесены изменения по сравнению с имеющимся оборудованием, устраняющим  такие явления как паразитное дугообразование, каплеобразование и уменьшены массогабаритные показатели (рисунок 3.1). 
Технологический процесс нанесения наноструктурного покрытия должен обеспечивать максимальную скорость напыления, которая возможна при данном методе получения пленки, и одновременно заданную однородность по толщине покрытия в пределах напыляемой зоны. Учитывая размеры предполагаемых изделий, решено было использовать сразу два вида электродов – обычные круглые диаметром 50 мм и плоские продолговатые длиной до 60 см.  На периферийных участках подложки толщина молибденового покрытия должна быть не менее 70 % относительно максимума, полученного на оси плазменного ускорителя.

[image: C:\Works\Отчеты\2018 отчет\Без имени-4.jpg]
Рисунок 3.1 – Чертеж катодного узла технологической установки

Технологический процесс обеспечивается выбором оптимальных режимов конденсации покрытия: тока дуги, фокусировки плазменного потока, напряжения смещения на подложке, его температуры и т.д. Для этого разработаны специальные блоки питания для дугового источника.










ЗАКЛЮЧЕНИЕ

По результатам выполненных работ можно сделать выводы, что импульсные плазменные потоки являются достаточно мощным и универсальным инструментом для создания широкого круга наноматериалов. Непосредственно по пунктам календарного плана можно сделать следующие заключения:
· после обработки с расплавлением импульсной плазмой поверхности мишени из аустенитной стали происходит плазменное травление поверхности с  перераспределением размеров кристаллитов. Наблюдается измельчение кристаллитов аустенита до размеров 190 нм  и формирование новых кристаллитов нитрида железа размерами 270 нм. Таким образом, формируется субповерхностный структурно-модифицированный  слой.
· при распылении поверхности графитовой мишени потоком горячей импульсной плазмы на поверхности подложек из стали 201 формируются тонкие пленки и шаровидные образования карбида железа с размерами от 110 до 430 нм. При увеличении количества обработок до десятикратной, увеличивается дисперсность размеров порошка.
· при распылении холодной импульсной плазмой медного катода и осаждении меди на поверхности стальных подложек наблюдается формирование толстой сплошной пленки с наличием капель металла. Толщина пленок по первым оценкам составила 20 мкм за время 40 мин. 
· при распылении импульсным потоком холодной плазмы  медной мишени в дуговом разряде и осаждении пыли на масляной поверхности выявлено образование малого количества пылевых образований нано и микронного размера. Однако данные результаты являются предварительными.
· разработана вакуумная камера объемом 374 л для опытно-промышленного производства наноматериалов с технологической оснасткой улучшенной конструкции.  
Таким образом, при использовании горячей импульсной плазмы достигаются более мелкие размеры пыли, чем при холодной плазме, однако производительность дугового метода выше, поскольку частота следований может достигать десятков герц. Высоковольтный плазменный ускоритель не может работать в таком «темпе», так как нужно время для зарядки конденсаторов до 30 кВ. Однако его можно и нужно эффективно использовать для предварительной очистки поверхности, а также для формирования субповерхностной модифицированной микро– наноструктуры, служащей твердой основой для нанесения тонкого слоя нанопокрытия уже дуговым способом, т.е. низковольтным плазменным ускорителем. 
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Методика распыления материалов
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[image: ]ПРИЛОЖЕНИЕ Г

Рисунок Г – Схема вакуумной системы
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