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Высокоотражающее тонкопленочное покрытие на основе Ag для зеркала оптической диагностики токамака

ИТЭР испытано в условиях отжига при 250−310 ◦C и воздействия пара. Рост зерен Ag, вызванный

повышенной температурой, идентифицирован как основная причина ухудшения отражательной способности

и структуры покрытия. Коррозионное воздействие пара эффективно парируется наноламинатной барьерной

композицией SiNx /(SiOx /SiNx)
2 поверх слоя Ag.
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Внутривакуумная часть системы сбора рассеянного

излучения проектируемой диагностики томсоновского

рассеяния (ДТР) в диверторе токамака ИТЭР состоит

из семи крупногабаритных зеркал, разделенных на два

канала с пятью последовательными отражениями в каж-

дом. Оптический коэффициент передачи этой системы

при действии эксплуатационных нагрузок должен со-

храняться в течение всей работы ИТЭР (20 лет) на

уровне ≥ 0.5 в полосе 540−1100 nm. Для этого тре-

буется обеспечить коэффициент зеркального отражения

всех зеркал, кроме
”
первого“, не ниже R = 0.9 [1].

В отличие от
”
первого“ зеркала, подверженного за-

грязнению потоками материала эродирующей первой

стенки и эрозии потоками быстрых частиц, условия

эксплуатации последующих
”
вторых“ зеркал потенци-

ально допускают использование тонкопленочных по-

крытий, для которых достижимо R ≥ 0.9. Основные

эксплуатационные риски для покрытия в вакуумном

объеме ИТЭР — многократное термоциклирование в

диапазоне 70−250◦C и гидротермальная коррозия при

30−250 ◦C при аварии с выбросом пара охлаждающей

воды.

Жесткие условия эксплуатации ограничивают пере-

чень материалов, применимых для оптических поверх-

ностей внутри вакуумного объема ИТЭР. Хорошо иссле-

дованные в этом качестве Rh, Mo, нержавеющая сталь

имеют R ≤ 0.8. Высокую эффективность показывают

многослойные интерференционные диэлектрические по-

крытия [2], однако их применение для крупногабаритных

зеркал ДТР сопряжено со значительными технологиче-

скими сложностями.

Высокоотражающие тонкопленочные покрытия на ос-

нове Ag много лет исследуются и успешно применяются

в оптических приборах, работающих в коррозионной

среде, либо при тепловых нагрузках: геофизическая, аст-

рономическая, орбитальная оптика, солнечная энергети-

ка [3]. Наиболее стойкие из упоминаемых в литературе

покрытия такого рода состоят из отражающего слоя Ag

и интерфейсных слоев NiCr или NiCrNx , защищенных

барьерной композицией из одного или нескольких слоев

прозрачных диэлектриков [4,5]. Антикоррозионная функ-
ция покрытий этой структуры строится на бездефектно-

сти и инертности барьерной композиции [6]. Барьерная
функция значительно усиливается при использовании

так называемых наноламинатов — большого количества

тонких слоев [7]. Известные исследования устойчивости

к гидротермальной коррозии оптических покрытий на

основе Ag с барьерной защитой проводились при тем-

пературах не выше 100 ◦С, в то время как поликристал-

лическая пленка Ag подвержена деградации вследствие

роста зерен при температуре, приближающейся к ∼ 0.36

температуры плавления (0.36Tm ≈ 170 ◦С) [8].

В настоящей работе представлены некоторые резуль-

таты исследования трех вариантов отражающего по-

крытия на основе Ag с интерфейсными слоями NiV и

наноламинатной барьерной композицией (см. таблицу).
Все слои осаждали при помощи высокочастотного маг-

нетрона на подложку Ø20mm из стали 316L(N)-IG, от-
полированную до среднеквадратической шероховатости

Sq ∼ 3 nm. Толщина барьерной композиции в каждом

случае составляла 30 nm. Образцы отжигали в вакууме,

а затем экспонировали в водяном паре с температурным
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Исследованные конструкции серебряных зеркал

Образец Конструкция покрытия Толщины слоев, nm Режим отжига

A Подложка/NiV/Ag/NiV/SiNx 50/190/0.5/30
310 ◦С, 3 hB Подложка/NiV/Ag/NiV/SiNx/SiOx /SiNx 50/190/0.5/10/10/10

C Подложка/NiV/Ag/NiV/SiNx/(SiOx /SiNx )
2 50/120/0.5/6/(6/6)2 250 ◦С, 5 h
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Рис. 1. a — температурный профиль экспозиции зеркал в водяном паре, моделирующий аварию с прорывом пара в ИТЭР;

b — спектральная характеристика зеркального отражения образцов A, B , C до и после испытаний.

профилем, моделирующим аварию с прорывом пара в

ИТЭР [9] и приведенным на рис. 1, a.

Зеркальное отражение (рис. 1, b) образцов A и B в

полосе 500−900 nm до испытаний было выше, чем для

образца C, однако в отличие от последнего в результате

испытаний снизилось на ∼ 8−10%, в то время как у

образца C отражение снизилось на 2.5%.

С помощью растрового электронного микроскопа

(РЭМ) выявлены наиболее часто встречающиеся дефек-

ты покрытий, возникшие после испытаний: 1) отслоение

барьерного покрытия; 2) локальные прорывы барьерного

покрытия с последующей коррозией слоя Ag; 3) рост

зерен в поликристаллическом слое Ag с образованием

пустот между зернами и отдельных крупных и особенно

крупных зерен (до 1µm), но без сплошного разрушения

барьерного покрытия.

Явное отслоение барьерного покрытия произошло

только на образце A (вставка на рис. 2). Локальные

прорывы барьерного слоя наблюдались на образцах A
и B , в то время как на образце C они выявлены не

были даже в местах образования крупных зерен Ag.

Авторы полагают, что многослойная барьерная компо-

зиция лучше релаксирует тангенциальные напряжения,

возникающие при повышении температуры на границе

со слоем Ag из-за разности коэффициентов теплового

линейного расширения и роста зерен [10]. Кроме того,

увеличение количества интерфейсов повышает устойчи-

вость структуры к сквозному прорастанию дефектов,

возникающих при осаждении покрытия [11].

Причиной появления локальных дефектов (рис. 2, a)
может быть как развитие трещин, изначально при-

сутствовавших в барьерном покрытии, так и его по-

вреждение из-за напряжений, возникающих при росте

отдельных особенно крупных зерен Ag или десорбции

рабочего газа, накопленного в пленке Ag в процессе

осаждения. Отдельные частицы Ag размером ∼ 1µm

также встречались на поверхности слоя Ag и до испы-

таний и представляют собой, по-видимому, микрокапли

материала мишени магнетрона, возникающие при дей-

ствии на ее поверхность микродуг в процессе осаждения.

Протекание коррозионных процессов возле локальных

дефектов подтверждается следами Cl и S, регистриру-

емыми вблизи них с помощью энергодисперсионного

спектрометра.

Рост зерен Ag при повышенной температуре наблю-

дался как на поверхности (рис. 2, b), так и в объеме.

На образцах A и B , которые отжигали при температуре

310 ◦C, этот эффект был выражен сильнее, чем на

образце C, который отжигали хотя и дольше, но при

температуре 250 ◦C (в ∼ 2 раза для образцов A и B
и в ∼ 1.5 раза для образца C согласно результатам

рентгеноструктурного анализа). Увеличение шерохова-

тости и образование полостей на поверхности Ag при-

вели к снижению зеркального отражения [12]. Площадь

таких дефектов составляет ∼ 5% площади поверхности

образца B , что сопоставимо с величиной снижения

отражения и намного больше площади, занимаемой хотя

и крупными, но локальными дефектами на образце A.
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Рис. 2. РЭМ-изображение поверхности образцов A, B и C после испытаний. На вставках: a — локальный прорыв барьерного

покрытия с коррозией слоя Ag; b — эволюция пустот в слое Ag при росте зерен; с — сферические частицы (1) размером ∼ 20 nm

на границах зерен Ag (2).

На образце C полости практически отсутствуют, что

можно объяснить тем, что температура отжига влияет на

рост зерен сильнее, чем время. Нарушение барьерного

покрытия может приводить к доступу кислорода, что

увеличивает скорость поверхностной диффузии Ag в

100 раз [13], а значит, как и повышенная температура,

увеличивает скорость роста зерен.

В последнее время активно исследуется механизм

термодинамического подавления роста зерен поликри-

сталла с помощью зернограничной сегрегации примеси.

Зернограничная сегрегация примеси в поликристалле —

превышение ее концентрации в границах зерен над

концентрацией в зерне — сильно выраженное явление в

системе Ag(Ni) [14]. Внедрение примеси Ni происходит

либо из содержащих его интерфейсных слоев, либо

путем соосаждения Ag : Ni. Известные теоретические

модели этого явления предсказывают, что Ni является

одним из элементов, введение которого в поликристалл

Ag способно подавить рост его зерен [14]. Однако с

увеличением длительности отжига Ni будет диффунди-

ровать в более глубоколежащие границы зерен, и его

концентрации может не хватить для подавления роста

приповерхностных зерен. Также при этом существует

возможность преципитации Ni, т. е. образования зерен

кристаллического Ni (рис. 2, c), которая приведет к

уменьшению его концентрации в сегрегированном со-

стоянии и ослаблению эффекта подавления роста зерен

Ag.

Круг явлений, наблюдаемых в результате испытаний

образцов покрытия, достаточно широк. При дальней-

ших исследованиях следует стремиться изолировать

их: например, выполнять диагностику после
”
острой“

фазы воздействия (T > 170 ◦C) и несколько раз на

протяжении более продолжительной
”
спокойной“ фазы

(рис. 1, a), а также изучить влияние описанных факторов

на слои покрытия по отдельности.

Авторы полагают, что рост зерен Ag является наи-

более сложноустранимым фактором деградации барьер-

ного слоя. Наноламинатная барьерная композиция пред-

ставляется предпочтительной для применения в услови-

ях циклических тепловых нагрузок.

Для следующего цикла исследований выполняется мо-

дернизация установки для нанесения покрытий, направ-

ленная на снижение парциального давления O в остаточ-

ной атмосфере, ведется развитие теоретической модели

сегрегации Ni в Ag с целью определения оптимальной

его концентрации, а также исследование технологиче-

ских приемов его внедрения в поликристаллическую

пленку Ag.
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