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Исследовано влияние величины натекания в вакуумной камере на разрядное напряже-

ние магнетрона в процессе реактивного нанесения покрытия оксида титана на ПЭТФ-

пленку, скорость осаждения и показатель преломления покрытия. 
Показано, что величина начального натекания в вакуумной камере может оказывать 

значительное влияние на параметры процесса реактивного магнетронного нанесения и 
оптические свойства покрытия оксида титана. Установлено, что при уменьшении ве-
личины начального натекания в вакуумной камере перед нанесением покрытия оксида 
титана среднее значение разрядного напряжения магнетрона уменьшается, а скорость 
реактивного магнетронного осаждения и показатель преломления покрытия оксида 
титана увеличиваются. 
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INFLUENCE  OF  THE LEAKAGE VALUE  IN  THE  VACUUM  CHAMBER 
ON  THE  PARAMETERS  OF  REACTIVE  MAGNETRON  DISCHARGE 
AND PROPERTIES  OF  TITANIUM  OXIDE  COATINGS 

 
The influence of the magnitude of leakage in the vacuum chamber on the discharge voltage 

during reactive magnetron sputtering of titanium oxide coatings on the PET film, the deposition 
rate and refractive index of the coating are investigated. 

The article shows that the initial value of leakage in the vacuum chamber can have a signifi-
cant impact on the process parameters of reactive magnetron sputtering, and optical properties 
of the titanium oxide coating. It is found that in case of reducing the initial quantity of leakage 
in the vacuum chamber prior to applying the titanium oxide coating, the mean value of the dis-
charge voltage of the magnetron decreases, while the reactive magnetron deposition rate and 
refractive index of the coating titanium oxide increase. 

Keywords: magnetron reactive deposition, optical coating, titanium oxide, polyethylene-

terephthalate, magnetron sputtering parameters, leakage into the vacuum chamber. 
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Введение 

В современной авиационной технике широко применяются многофункциональ-

ные композиционные материалы, сочетающие высокую прочность, низкую плотность, 

а также специальные свойства [1–5]. Например, полимерные слоистые материалы 

остекления со специальными оптическими покрытиями наряду с высокими прозрачно-

стью и удельной ударной прочностью позволяют обеспечить защиту экипажа и авио-

ники от воздействия избыточных потоков излучения наземных и бортовых радиолока-
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ционных станций, а также теплового солнечного излучения [6]. В настоящее время для 

нанесения оптических покрытий на полимерные материалы остекления применяют 

низкотемпературные методы магнетронного нанесения [7–12]. В состав специальных 

оптических покрытий, как правило, входят тонкие слои оксидов металлов, в частности 

оксидов титана и кремния, а также оксида индия, легированного оловом. К наиболее 

перспективным методам нанесения тонких слоев оксидов на полимерные материалы 

относится метод реактивного магнетронного распыления [9–14]. Этот метод позволяет 

получать покрытия высокого качества на полимерных материалах при высокой произ-

водительности и низкой энергоемкости процесса, что объясняет большой интерес ис-

следователей к нему [15–22], несмотря на ряд технологических сложностей, связанных 

с эффектом «отравления» металлической мишени продуктами химической реакции ма-

териала мишени с реактивными газами [23–25]. 

Метод магнетронного распыления стремительно развивался в последние десяти-

летия и стал использоваться в качестве основного метода осаждения покрытий в раз-

личных областях науки и техники. Движущей силой при этом являлся высокий спрос 

на высококачественные функциональные покрытия. К настоящему времени магнетрон-

ное распыление превосходит по многим параметрам другие технологии так называемо-

го физического осаждения в вакууме, к тому же с помощью магнетронного распыления 

возможно получать толстые покрытия (˃1 мкм). Как следствие, магнетронное распыле-

ние оказывает существенное влияние на развитие таких материалов, как упрочняющие, 

водостойкие, антикоррозионные, антифрикционные покрытия и покрытия со специаль-

ными оптическими и электронными свойствами [23–25]. 

Опыт работ по реактивному магнетронному нанесению покрытий показывает, 

что во время проведения технологического процесса наблюдается изменение парамет-

ров магнетрона, причем эти изменения неодинаковы для разных циклов нанесения по-

крытия. К таким изменениям относится изменение скорости распыления металличе-

ской мишени. Причина этого заключается в том, что степень «отравления» металличе-

ской мишени в процессе нанесения покрытия зависит от ряда труднопредсказуемых 

внешних факторов, таких как рабочее давление, температура внутри вакуумной каме-

ры, влажность окружающей среды и др., которые влияют на количество и состав ад-

сорбировавшихся на внутренней поверхности вакуумной камеры газов в период, когда 

вакуумная камера открыта для загрузки подложек. Задача отработки технологических 

режимов обычно сводится к определению такого диапазона изменения технологиче-

ских параметров, при котором получаются покрытия с заданными характеристиками и 

с наибольшей повторяемостью. 

Перечисленные внешние факторы непредсказуемо влияют на зависимость нате-

кания (скорость десорбции газов со стенок вакуумной камеры) от времени в процессе 

создания вакуума. Одним из способов учета влияния перечисленных факторов на ре-

жим вакуумного осаждения является контроль величины начального натекания, т. е. 

величины натекания перед началом технологического цикла. Увеличение времени 

предварительной откачки позволяет свести к минимуму начальное натекание и теоре-

тически позволяет максимально стабилизировать процесс реактивного осаждения по-

крытий. Однако такой подход приводит к неоправданному увеличению трудоемкости и 

энергоемкости технологического процесса, а следовательно, и себестоимости продук-

ции. В настоящее время не разработаны методики определения величины начального 

натекания, обеспечивающей оптимальное соотношение «цена–качество» при реактив-

ном осаждении покрытий. 

Цель данной работы состояла в исследовании влияния величины натекания в ра-

бочей камере перед началом технологического цикла на параметры магнетронного раз-

ряда и оптические свойства покрытия оксида титана, получаемого методом реактивно-

го магнетронного нанесения в вакуумной камере. 
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Материалы и методы 

Исследование влияния величины натекания в рабочей камере перед началом 

технологического цикла на параметры магнетронного разряда и оптические свойства 

покрытия оксида титана выполняли на вакуумной установке УНИП-900П, схема кото-

рой приведена на рис. 1. 

 

 
Рис. 1. Принципиальная схема установки УНИП-900П: 

1 – комбинированная система реактивного магнетронного распыления; 2 – система ионной 

очистки; 3 – заслонка; 4 – откачной пост; 5 – смотровое окно; 6 – крышка вакуумной камеры;  

7 – подложка 

 

Вакуумная установка оснащена турбомолекулярным насосом типа Alcatel 

PR2300, форвакуумным агрегатом АВР-150, двумя регуляторами расхода газа РРГ-9, 

датчиком давления в рабочей камере марки АР2004 фирмы Adixen, комбинированной 

системой реактивного магнетронного распыления, системой ионной очистки и автома-

тизированной системой управления технологическим процессом (АСУТП). Объем ва-

куумной камеры составляет 900 литров. 

Вакуумные насосы обеспечивали откачку в рабочем объеме вакуумной камеры 

до остаточного давления не более 0,01 Па. Устройство для крепления и перемещения 

подложек было выполнено в виде барабана с вертикальной осью вращения. Скорость 

вращения барабана с образцами регулировалась от 0 до 20 об/мин. 

Комбинированная система реактивного магнетронного распыления включала 

планарный магнетрон и источник ионов холловского типа [26, 27]. Размер катода-

мишени планарного магнетрона составлял 730×70 мм. Источник ионов комбинирован-

ной системы реактивного распыления создавал в зоне подложки ионный пучок протя-

женностью 700 мм. Электропитание к магнетрону и источнику ионов комбинированной 

системы подводили от блоков питания типа ИВЭ-145. Двухканальная система подачи 

рабочих газов обеспечивала контролируемый напуск смеси аргона и реактивного газа 

(воздуха) через систему газораспределения источника ионов комбинированной систе-

мы. Плазмохимическую обработку полимерной подложки перед нанесением покрытия 

проводили вторым источником ионов холловского типа при разрядном напряжении до 
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2,5 кВ и токе разряда до 0,5 А с использованием блока электропитания ИВЭ-343 в те-

чение 2–5 мин [6]. 

Применение импульсных источников питания магнетронов также является не-

обходимым условием получения качественных покрытий, так как распыление при по-

стоянном токе плотных, бездефектных и изолирующих материалов, таких как оксид 

титана, крайне затруднено. Процесс ограничен низкой скоростью распыления и часты-

ми дуговыми пробоями, нарушающими структуру и морфологию мишени, в то время 

как при использовании импульсных источников, особенно среднечастотных (10–200 

кГц), процесс проводится практически при полном отсутствии пробоев, что сказывает-

ся на стабильности процесса и качестве покрытий. При этом скорость распыления та-

ких диэлектриков, как оксид титана, оказывается на уровне со скоростью распыления 

чистого металла [7]. В данной работе использовали систему с несбалансированным 

магнетроном и импульсным источником питания с частотой 40 кГц. 

Монтаж магнитной системы магнетрона и настройка регуляторов расхода газа 

комбинированной системы выполнены в соответствии с рекомендациями работ [24, 

25]. 

Для предварительных экспериментов выбраны следующие рабочие параметры 

реактивного магнетронного нанесения оксида титана: 

– рабочее давление в вакуумной камере – Р=0,25 Па (при данном давлении происхо-

дит стабильное зажигание плазмы магнетрона); 

– расход аргона – GAr=200 см
3
/мин (возможно отклонение от данной величины в за-

висимости от используемых насосов и вакуумной арматуры); 

– суммарный расход реактивного газа (воздуха) – Gв=35 см
3
/мин; 

– соотношение расходов реактивного газа через верхнюю, центральную и нижнюю 

секции газораспределителя – Gв.с=8,8 см
3
/мин, Gц.с=14,5 см

3
/мин, Gн.с=11,7 см

3
/мин со-

ответственно; 

– блоки питания ИВЭ-145 планарного магнетрона и источника ионов комбиниро-

ванной системы включены в частотно-импульсном режиме с длительностью импульса 

40 мкс и со стабилизацией тока разряда. 

Перечисленные параметры нанесения покрытия подбирали таким образом, что-

бы выполнялось условие прозрачности оксида титана в видимой области спектра, а по-

казатель преломления на длине волны 550 нм был приблизительно равен 2,4. 

Исследования проводили в диапазоне изменений величины натекания перед 

началом технологического цикла от 0,05 до 0,50 см
3
/мин. В качестве подложки для 

нанесения оксида титана использовали термостабилизированную полиэтилентерефта-

латную (ПЭТФ) пленку толщиной 100 мкм. 

Толщину и показатель преломления покрытий оксида титана определяли спек-

трофотометрическим методом по спектральным зависимостям коэффициентов пропус-

кания и отражения, полученным с помощью спектрофотометра Cary 5000. Методика и 

формулы для определения толщины и показателя преломления описаны в работах [24, 

28]. Оптические константы термостабилизированной ПЭТФ-пленки для расчетов брали 

из работы [25]. 

Скорость осаждения покрытия оксида титана рассчитывали как отношение тол-

щины покрытия к продолжительности его нанесения. 

 

Результаты 

При исследовании влияния величины начального натекания в рабочей камере на 

рабочие параметры комбинированной системы магнетронного распыления получены 

зависимости средней величины разрядного напряжения U и величины изменения ΔU 

разрядного напряжения магнетрона и источника ионов в процессе нанесения покрытия 

от величины начального натекания (рис. 2 и 3). 
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Рис. 2. Зависимость среднего разрядного напряжения магнетрона Uм (1) и источника ионов 

Uи (2) комбинированной системы магнетронного распыления от величины начального  

натекания 

 
Рис. 3. Зависимость изменения разрядного напряжения магнетрона ΔUм (1) и источника 

ионов ΔUи (2) комбинированной системы магнетронного распыления в процессе нанесения  

покрытия оксида титана от величины начального натекания 

 

Среднее значение разрядного напряжения магнетрона Uм, а также величина из-

менения ΔUм в процессе нанесения покрытия оксида титана уменьшается при умень-

шении величины начального натекания в вакуумную камеру. Это свидетельствует об 

уменьшении степени «отравления» поверхности титановой мишени в процессе нанесе-

ния покрытия оксида титана при снижении величины начального натекания в вакуум-

ной камере. «Отравлением» поверхности мишени магнетрона в процессе реактивного 

распыления называют образование на ней слоя химического соединения материала 

мишени с реактивным газом. Чем больше толщина этого слоя, тем больше степень 

«отравления» и меньше скорость нанесения. 

При величине начального натекания в вакуумную камеру, не превышающей ве-

личину Gн=0,10 см
3
/мин, диапазон изменения величины разрядного напряжения магне-

трона в процессе осаждения покрытия оксида титана значительно меньше, чем при бо-

лее высоких величинах натекания, и составил ΔUм=8–13 В, в то время как при  

Gн=0,20 см
3
/мин изменение величины разрядного напряжения магнетрона в процессе 

осаждения покрытия оксида титана составило ΔUм=26–35 В, а при Gн=0,50 см
3
/мин – 

ΔUм=50–57 В. 

На изменение средней величины разрядного напряжения источника ионов (Uи) в 

процессе осаждения покрытия оксида титана начальное натекание в вакуумной камере 

практически не влияет. Во всем исследованном диапазоне начальных значений величи-

ны натекания от 0,05 до 0,50 см
3
/мин средняя величина разрядного напряжения источ-
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ника ионов и ее изменение оставались практически постоянными и составляли ~400 и 

~5 В соответственно. 

На рис. 4 показаны зависимости скорости нанесения и показателя преломления 

покрытий оксида титана от величины начального натекания в вакуумной камере, полу-

ченные на оборудовании, использованном в данной работе. 

Видно (рис. 4, а), что величина начального натекания в вакуумной камере может 

оказывать значительное влияние на скорость нанесения покрытия оксида титана. 

Например, рост величины начального натекания в вакуумной камере с 0,1 до 0,2 

см
3
/мин приводит к снижению скорости осаждения покрытия оксида титана приблизи-

тельно на 20%. В то же время при уменьшении величины начального натекания в ваку-

умную камеру наблюдалось увеличение показателя преломления оксида титана с вели-

чины 2,34–2,38 при Gн=0,5 см
3
/мин до величины 2,48–2,54 при Gн=0,05 см

3
/мин. 

 
Рис. 4. Зависимость скорости нанесения (а) и показателя преломления (б) покрытия оксида 

титана от величины начального натекания в вакуумной камере 

 

Наблюдаемое в экспериментах изменение скорости нанесения покрытия связано 

с изменением степени «отравления» поверхности титановой мишени. Известно, что ко-

эффициент распыления оксида титана в несколько раз меньше коэффициента распыле-

ния чистого титана, поэтому увеличение степени «отравления» поверхности мишени в 

процессе реактивного магнетронного нанесения, сопровождающееся ростом толщины 

оксидного слоя, приводит к уменьшению коэффициента ее распыления. 

Представленное на рис. 4, б изменение показателя преломления покрытия объ-

ясняется изменением стехиометрического состава оксида титана, который зависит от 

скорости нанесения покрытия. 

 

Обсуждение и заключения 

Экспериментальное исследование, выполненное в данной работе, показало, что 

величина начального натекания в вакуумной камере может оказывать значительное 

влияние на параметры процесса реактивного магнетронного нанесения и оптические 

свойства покрытия оксида титана. Установлено, что при уменьшении величины 

начального натекания в вакуумной камере перед нанесением покрытия оксида титана: 

– среднее значение разрядного напряжения магнетрона уменьшается; 

– скорость реактивного магнетронного осаждения и показатель преломления покры-

тия оксида титана увеличиваются. 

Применительно к вакуумному оборудованию, используемому в данной работе, 

минимальное отклонение, а следовательно, лучшая воспроизводимость технологиче-

ских параметров системы реактивного магнетронного распыления наблюдались при 

величине натекания в рабочей камере перед началом технологического цикла Gн≤0,10 

см
3
/мин. 

Следует отметить, что для уменьшения величины начального натекания с 0,2 до 

0,1 см
3
/мин требовалось увеличение продолжительности откачки вакуумной камеры на 
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25–30 мин, а для уменьшения начального натекания с 0,20 до 0,05 см
3
/мин продолжи-

тельность откачки увеличивается на 130–140 мин, что приводит к неоправданному 

снижению производительности технологического процесса. 

Таким образом, можно сделать вывод, что правильный выбор величины натека-

ния в вакуумную камеру для начала процесса реактивного нанесения тонкопленочных 

покрытий, в частности оптических покрытий оксида титана, позволяет снизить энерго-

емкость и повысить производительность процесса нанесения покрытия за счет сниже-

ния среднего значения разрядного напряжения магнетрона и увеличения скорости 

нанесения покрытия. 
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