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Представлен компактный источник мягкого рентгеновского излучения для работы в диапазоне длин волн

2−5 nm с частотой следования импульсов более 500Hz. Проведена оптимизация параметров источника для

уменьшения интенсивности абляции стенки разрядного объема и получения максимальной интенсивности

спектральных линий многозарядных ионов CV — 4nm и Ar IX — 4.87 nm. Полученные результаты могут

быть использованы при разработке микроскопа для задач клеточной микроскопии на просвет с нанометровым

разрешением.
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Введение

Микроскопия в области прозрачности воды (
”
водя-

ном окне“), т. е. в диапазоне длин волн 2.3−4.4 nm,

является уникальным методом исследования живых и

подготовленных клеточных культур и различных нано-

и биообъектов. Этот метод позволяет получать важную

информацию о внутренней структуре клеток (органел-
лах) с высоким латеральным разрешением, достигаю-

щем ∼ 10 nm [1]. Область 4.5−5 nm является областью

прозрачности углерода, так называемым
”
углеродным

окном“ [2], в данном диапазоне азот- и кислородсодержа-

щие соединения имеют сильное поглощение. Применяя

эти два диапазона длин волн, появляется возможность

детальной диагностики (томографии) внутренней струк-

туры биообъектов в режиме на просвет за счет получе-

ния контрастных снимков и их последующей сшивки.

Получить излучение в указанном диапазоне длин волн

можно на синхротроне, но работа на установках такого

уровня не доступна для широкого круга исследователей.

Кроме того, использование синхротрона для решения

рутинных биомедицинских задач является, очевидно,

необоснованным. Поэтому в настоящее время актив-

но разрабатываются компактные настольные источники

мягкого рентгеновского излучения (МРИ) для последу-

ющей реализации на их базе микроскопа с помощью

дифракционной и многослойной рентгеновской оптики.

В настоящей работе проводится исследование и опти-

мизация параметров компактного источника излучения

на основе наносекундного капиллярного разряда для

его работы в области диапазонов длин волн 2.3−4.4 и

4.5−5 nm.

1. Экспериментальная установка

Конструкция разрядной полости источника мягкого

рентгеновского излучения на основе капиллярного раз-

ряда представлена на рис. 1.

Возбуждение разряда происходило в объеме бороси-

ликатного капилляра, длина которого составляла 20mm,

внутренний и внешний диаметры 1.5 и 8mm соответ-

ственно. При выборе параметров капилляра мы основы-

вались на собственных предварительных экспериментах

и результатах авторов работы [3]. Известно, что при-

менение капилляров с большим внутренним диаметром

приводит к резкому падению плотности тока и, как

следствие, существенному уменьшению интенсивности

линий ионов в области
”
водяного окна“. Использование

капилляров с диаметров меньшим, чем 1.5mm — к

сильной абляции стенки. Диаметры отверстий в катоде

и аноде составляли 0.8 и 1.6mm соответственно, газ

непрерывно натекал со стороны катода через игольчатый

натекатель. Давление газа на входе в капилляр составля-

ло ∼ 1−4Torr, на выходе ∼ 10−3 Torr в зависимости от

вида газа. Откачка всей системы осуществлялась тур-

бомолекулярным насосом. Таким образом, в капилляре

формировался градиент давления газа (рис. 1, а), что

давало условия для образования катодной плазмы —
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Рис. 1. Конструкция капиллярного узла (a): 1 — боросиликатный капилляр, 2 — изолятор, 3 — керамический конденсатор,

4 — инжектор плазмы, 5 — направление потока газа, 6 — импульс МРИ; C, A — катод и анод соответственно; расчетные

распределения скорости (b) и давления газа в капилляре (c).

эффект
”
полого катода“ [4], стабильности самого про-

цесса пробоя и уменьшения поглощения излучения в

остаточном газе.

В качестве изолятора между катодом и анодом мы

использовали полиамидную втулку и вакуумную резину,

конструкция обжималась пластиковыми винтами, что

обеспечивало герметичность системы. Мы отказались

от использования жидкого диэлектрика в качестве на-

копителя энергии и изолятора, так как это приводит

к деградации внешней стенки капилляра и попаданию

воды в вакуумную систему, что было показано в ра-

боте [3]. В качестве накопителей на капиллярном узле

были установлены керамические конденсаторы общей

емкостью 8 nF.

Известно, что основной проблемой газоразрядных

источников является
”
загрязнение“ спектра спектраль-

ными линиями элементов, из которых сделан капилляр.

Другая проблема — загрязнение оптической системы

продуктами абляции — является частично решенной,

например, путем установки тонкопленочного фильтра

для МРИ в вакуумной системе на пути пучка или

системы улавливания частиц.

Тем не менее минимизировать интенсивность про-

цесса абляции стенки и, соответственно,
”
загрязнение“

спектра можно несколькими путями: 1) выбором матери-

ала капилляра такого, чтобы элементы, из которых сде-

лан капилляр, не имели спектральных линий в нужном

диапазоне излучения (или не возбуждались в плазме),
2) высокой скоростью ввода энергии в плазму, которая

обеспечивается малой индуктивностью разрядного кон-

тура и соответствующим увеличением скорости роста

тока. C другой стороны, чтобы уменьшить тепловую

нагрузку на капилляр и эрозию катода мы разработали

высоковольтный генератор, обеспечивающий быструю

зарядку блока конденсаторов за время ∼ 100 ns, что

на порядок меньше, чем у известных из литературы

газоразрядных компактных источников МРИ [5].

В работе [6] использовался капилляр из керамики

Al2O3 и было показано, что даже при вводимой энергии

1 J в плазму в районе 4−6 nm возникают линии ионов

Al VIII, IX, которые сложно отфильтровать с помощью

металлических фильтров. Поэтому в настоящей работе

использовался капилляр из боросиликатного стекла, так

как данный материал термостоек, а ионы кремния в этом

диапазоне трудно возбуждаемы. Также существенно, что

качество внутренней поверхности стекла намного выше,

чем у керамики Al2O3.

1.1. Высоковольтный генератор источника МРИ

Для увеличения скорости ввода энергии в плазму был

разработан импульсный высоковольтный генератор на

базе современного тиратрона ТПИ-10к/50. Особенно-

стью генератора является возможность получения нано-

секундных импульсов напряжения амплитудой до 35 kV,

поэтому энергия, вкладываемая в плазму, составляла

∼ 5 J. Электрическая схема показана на рис. 2.

Основная идея схемы высоковольтного генератора

состоит в том, чтобы заряжать накопитель генератора

тока капиллярного разряда (C2) за один колебательный

цикл при использовании промежуточного емкостного

накопителя с той же энергетикой, но при более низком

исходном напряжении, примерно равном удвоенному вы-

прямленному напряжению трехфазной сети. Централь-

ным узлом данной системы заряда является импульсный

трансформатор (T1), выполненный на ферритовом сер-

дечнике из материала N87, во вторичной и первичной

цепи которого используются емкости C1 и C2.

Питание схемы осуществляется от трехфазной сети

переменного тока 380V/50Hz через защитный автомат.

Трехфазный мостовой выпрямитель V B1 обеспечивает

заряд емкости фильтра C0 на электролитических кон-

денсаторах до напряжения Ud =
√
2Ul ≈ 530V (Ud —

напряжение зарядки конденсаторов, Ul — напряжение
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Рис. 2. Электрическая схема высоковольтного генератора источника МРИ.

питания сети). Для ограничения броска тока через

выпрямитель в момент включения используются демп-

фирующие резисторы R1−R3, далее шунтируемые кон-

тактором.

Заряд промежуточного накопителя C1 происхо-

дит по принципу резонансной перезарядки емко-

сти фильтра C0 на много меньшую емкость C1

при открытии по внешней команде управляющего

сигнала ICP транзистора V T1 на период времени

T/2 ∼ 0.5π((L0 + L1)C1/(1 + C1/C0)), где L0 — индук-

тиновность зарядного дросселя и L1 — индуктивность

первичной обмотки трансформатора T1. Ток заряда

проходит по цепи: дроссель L0, промежуточный на-

копитель C1, первичная обмотка трансформатора T1,
V T1. По истечении времени T/2 заканчивается первый

полупериод зарядного тока, емкость C1 будет заряжена

до напряжения ∼ 1000V.

Затем в момент времени T/2 производится запуск

тиристора V S1 внешним сигналом TCP . Время передачи

энергии из емкости C1 в накопительную емкость гене-

ратора C2 определяется коэффициентом связи обмоток

импульсного трансформатора T1, который составляет

≈ 0.995. Это приводит к хорошей передаче энергии в

этом узле. Время заряда емкости C2 до максимального

напряжения ∼ 32 kV составляло ∼ 5.7µs.

Далее тиратрон должен включаться с задержкой Tz

относительно запуска тиристора с учетом задержки сиг-

налов в драйверах каналов. После разряда накопитель-

ной емкости C2 на комплексную (активно-реактивную)
нагрузку (разрядный промежуток) выдерживается ин-

тервал времени, в течение которого затухает ток в

контуре тиристора и происходит подзарядка емкости

фильтра C0 выпрямителем до номинального действу-

ющего напряжения Ud (интервал времени не менее

интервала разряда C0, т.е. T/2). Последовательность

трех пусковых сигналов драйверов формируется во

времязадающем модуле, который запускается внешним

источником сигнала с требуемой периодичностью.

Во избежание аварий, вызванных сбоями зарядных

процессов, введен датчик срабатывания тиратрона, раз-

решающий работу первой ступени при обнаружении в

цепи газового коммутатора тока, превышающего уставку

(сигнал IEP).

2. Экспериментальные результаты

В нашей установке в качестве рабочих газов были

взяты смесь аргона с гелием (2 : 1) и углекислый газ,

так как ионы аргона излучают одиночные спектральные

линии в области
”
углеродного окна“, а ионы углерода

в
”
водяном окне“. В работе [3] было показано, что

добавка гелия в аргон увеличивает ресурс керамического

капилляра, поэтому мы воспользовались этими данными

для наших условий. О разряде в похожих условиях для

CO2 данных в литературе найдено не было, поэтому в

наших исследованиях мы взяли чистый CO2.

Для диагностики излучения в наших эксперимен-

тах использовался кремниевый фотодиод ФДУК-1 (ЗАО

”
Техноэксан“) c размером активной области 1mm2, что

давало возможность регистрировать временной профиль

импульса излучения с разрешением не хуже ∼ 1 ns,

темновой ток фотодиода не превышал 100 nA. Чувстви-

тельность фотодиода в области длин волн 2−10 nm

составляла 0.26A/W. Перед фотодиодом были установ-

лены два свободновисящих тонкопленочных фильтра —

первый Al, второй представлял собой композицию Ti−C;

толщины фильтров составляли ∼ 200 nm [7]. Для откло-

нения пучка электронов за анодом капиллярного узла

был установлен постоянный магнит. Фильтры ослабляли

видимое излучение в 106 раз, а их комбинация давала

выделить нужный диапазон излучения от 2.5 до 5 nm.
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Регистрация спектров капиллярной плазмы осуществ-

лялась с помощью спектрометра скользящего падения

GIS с дифракционной решеткой 1200mm−1 [8], в каче-

стве детектора использовалась ПЗС-камера с обратной

засветкой (BICCD) GreatEyes GE 1024 1024 BI UV1,

спектральное разрешение спектрометра λ/1λ составля-

ло ∼ 200.

Импульс тока регистрировался петлей Роговского,

установленной над капилляром у изолятора, разделя-

ющего вакуумные фланцы, для измерения импульса

напряжения использовался высоковольтный делитель.

Все сигналы записывались четырехканальным осцилло-

графом Tektronix DPO-7104C на полосе пропускания

1GHz и усреднялись по 20 выстрелам. Отметим, что

все сигналы передавались по радиочастотным кабелям

серии Sukoform (производитель Huber+Suhner), име-

ющим внешний металлический экран, что позволяло

избежать наводок от высоковольтного генератора. C дру-

гой стороны сам генератор был помещен в специально

разработанный и изготовленный металлический корпус.

Как свидетельствуют экспериментальные данные, пред-

ставленные ниже, эти факторы позволили устранить

высокочастотные наводки, все сигналы в настоящей ра-

боте представлены без какой-то либо обработки, уровень

наводок по сигналу с фотодиода не превышал 1mV.

На рис. 3 представлены характерные осциллограммы на-

пряжения, тока и импульса излучения через два фильтра

(Ti−C и Al) при пробое в Ar : He, а также осциллограмма

работы источника на частоте 600Hz.

Как видно из рис. 3, амплитуда тока достигает 19 kA

при длительности переднего фронта ∼ 10 ns, скорость

нарастания фронта составила ∼ 2 · 1012 A/s. При та-

ких коротких импульсах тока происходит эффективная

ионизация рабочего газа, и нагрев стенок капилляра

становится минимальным. Вместе с тем величина ам-

плитуды тока позволяет достигать температуры плазмы,

достаточной для возбуждения переходов, спектральные

линии которых лежат в области 2−5 nm. Появление

импульса излучения с фотодиода через два фильтра

наблюдалось после максимума импульса тока, и его

длительность составляла около 100 ns. Таким образом,

генерация МРИ происходит на стадии рекомбинации

капиллярной плазмы. Аналогичные временные формы

имели осциллограммы при пробое в CO2 газе.

Для детального анализа излучения и процессов аб-

ляции стенки капилляра мы исследовали зависимость

интенсивности эмиссионного спектра плазмы и его со-

став от давления на входе в капилляр для обоих газов.

На рис. 4 представлены нормированные на максимум

эмиссионные спектры капиллярной плазмы при разряде

в Ar :He и CO2 газе для давлений на входе в катод,

при которых в плазме возникали ионы наибольшей
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Рис. 5. Зависимости интенсивности свечения линий многоза-

рядных ионов от рабочего давления при пробое в CO2 газе (a):
1 — CV 4.02 nm, 2 — Si VI 6.92 nm; при пробое в смеси

Ar :He (b): 3 — Ar IX, 4 — Si VI.

кратности, наиболее интенсивные линии были иденти-

фицированы с помощью базы данных NIST [9]. Также на

рис. 4 показаны спектры пропускания тонкопленочных

металлических фильтров, использованных в измерениях

с помощью фотодиода.

Как видно из рис. 4, в спектре присутствуют высо-

ковозбужденные ионы в диапазоне длин волн 2−10 nm.

В случае смеси аргон−гелий наиболее интенсивной

является линия Ne-подобного Ar IX 2p6− 2p5.3s на

длине волны 4.87 nm, лежащая в области
”
углеродного

окна“, также в спектре возникали линии ионов Ar X

2p5− 2p4.(3P).3d, 2p5− 2p4.(3P).3s , лежащие в обла-

сти
”
водяного окна“. Эти линии наблюдались во всем

диапазоне рабочих давлений газа на входе в катод от 0.7

до 4.5 Torr.

При разряде в CO2 наблюдалась достаточно интенсив-

ная линия He-подобного иона CV 1s2− 1s2p (с длиной

волны 4.02 nm), лежащая в области
”
водяного окна“, при

данном давлении газа также наблюдался H-подобный

ион CVI 1s − 2p (длина волны 3.37 nm) и He-подобный

ион кислорода OVII 1s2 − 1s2p (длина волны 2.16 nm)
лежащий вне области

”
водяного окна“. Отметим, что

при давлениях газа более 1 Torr линии ионов CVI, OVII

в спектре не наблюдались, а интенсивность линии CV

4.02 nm снижалась.

В спектрах были идентифицированы линии ионов

кремния Si VI переходы 2s22p5 − 2s22p4(1D)4d,
2s22p5 − 2s22p4(3P)3d, лежащие в области 7− 9 nm,

наличие которых говорит об абляции стенки капилляра.

В случае смеси аргон−гелий их интенсивность во всем

диапазоне давлений была всегда ниже интенсивности

линий рабочего газа (рис. 5), в случае CO2 газа их

интенсивность существенно снижалась при давлении

более 1.2 Torr. На рис. 5 представлены интегральные

зависимости интенсивности (площадь под контуром

спектральной линии) свечения ионов Ar IX, CV, Si VI

от рабочего давления.

Как видно из рис. 5, при увеличении давления интен-

сивность свечения всех компонент эмиссионного спек-

тра снижается, что объясняется уменьшением степени

ионизации плазмы и, возможно, поглощением излучения

в остаточном газе при повышении давления. Вместе с

тем при определенном давлении наблюдаются макси-

мумы излучения линий Ar IX при 1.5 Torr и CV при

1.2 Torr. Интенсивность свечения иона кремния Si VI

в случае смеси Ar−He резко падает при повышении

давлении более 2 Torr, в случае CO2 его интенсивность

падает практически линейно при увеличении давления.

Такая разница в поведении свечения ионов кремния

от давления, по-видимому, связана с ролью гелия в

газовой смеси, наличие которого увеличивает ресурс

капилляра за счет снижения интенсивности абляции

стенки. Таким образом, регулируя давление газа при

его пробое короткими импульсами напряжения, появ-

ляется возможность минимизации абляции стенки при

сохранении достаточно высокой интенсивности свечения

многозарядных ионов.

Отдельно отметим вопрос о ресурсе капилляра. В на-

стоящей работе после ∼ 50 000 импульсов в частотно-

пачечном режиме снижения интенсивности свечения

линий спектра в диапазоне 2− 10 nm не наблюдалось, их

интенсивность оставалась постоянной. Также не наблю-

далось существенного увеличения внутреннего диаметра

самого капилляра. Все это можно объяснить использо-

ванием коротких наносекундных импульсов напряжения

для инициирования плазмы, что, очевидно, снижает эро-

зию стенки капилляра. Однако дальнейшие исследования

времени жизни (ресурса) и влияния материала капил-

ляра на параметры плазмы требуют дополнительных

экспериментов.

Заключение

В работе были представлены результаты экспери-

ментов, проведенные на компактном газоразрядном ис-
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точнике МРИ. Показано, что быстрая зарядка нако-

пительной емкости на капилляре приводит к суще-

ственному увеличению скорости роста разрядного тока

(∼ 2 · 1012 A/s), что дает возможность достижения высо-

кой степени ионизации даже при пробое молекулярных

газов. Низкая индуктивность разрядного контура позво-

ляет достигать высокой амплитуды тока — в настоящей

работе более 18 kA. Эти факторы приводят к эффектив-

ному энерговкладу электрической энергии в плазму, а

короткие импульсы напряжения и тока снижают интен-

сивность процесса абляции стенки капилляра.

В работе проведена оптимизация рабочих давлений

для смеси Ar :He и CO2 газа. Показана возможность до-

стижения режимов генерации излучения без существен-

ного испарения стенки материала капилляра. В спектрах

капиллярной плазмы зарегистрированы линии много-

зарядных ионов, лежащие в области
”
углеродного“ и

”
водяного окна“: Ar IX — 4.78 nm, CV — 4.02 nm. Линии

могут быть выделены при помощи свободновисящих

тонкопленочных фильтров.

Источник позволяет генерировать импульсы МРИ с

частотой до 600Hz, более высокие частоты будут до-

стигнуты при встраивании системы охлаждения разряд-

ного узла. Полученные результаты могут в дальнейшем

быть использованы при создании микроскопа для иссле-

дования клеточных культур и других нано-биообъектов

в режиме на просвет.
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