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Исследована возможность обработки пленок Nb−Sn, осажденных на медную подложку методом магне-

тронного распыления, импульсным электронным пучком в источнике с плазменным катодом. Электронно-

пучковая обработка покрытий приводит к формированию фазы Nb3Sn. Пленки облучались с разной

плотностью энергии пучка и длительностью импульса. Исследованы морфология поверхности и фазовый

состав облученных пленок.
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Большой интерес к пленкам Nb3Sn обусловлен ин-

тенсивным развитием ускорительной техники, а дан-

ное соединение обладает более высокой критической

температурой перехода в сверхпроводящее состояние

(18.3K) [1,2], чем чистый Nb (9.2K) или V3Ga (16.8K).
В связи с этим тонкие пленки станнида триниобия могут

применяться в качестве покрытий в сверхпроводящих

радиочастотных резонаторах [3,4].

Цель настоящей работы — изучение возможности

формирования фазы Nb3Sn с помощью электронно-

пучковой обработки пленок системы Nb−Sn, получен-

ных магнетронным распылением на медных подложках.

На данный момент известно, что пленки Nb3Sn тре-

буемого состава (19−26 at.% Sn) успешно получают

как физическими, так и химическими методами [5,6].
Магнетронное распыление обладает такими преимуще-

ствами, как высокая скорость напыления (до 10µm/h),
хорошая адгезия осаждаемых пленок и возможность

формирования пленок на подложках различной формы

и размера. Использование композитной мишени удобно

с точки зрения контроля состава, так как изменение ра-

бочего давления при постоянной мощности приводит к

изменению соотношения потоков распыленных атомов,

что влияет на концентрацию элементов в пленке [7].
В настоящей работе используется режим осаждения,

полученный ранее [8].

Для достижения лучших свойств сверхпроводника

необходимо получать покрытия с наибольшим содер-

жанием необходимой фазы, крупными кристаллитами

и малым количеством дефектов. Поскольку зачастую

сразу после формирования пленка имеет аморфную или

мелкозернистую структуру, принято проводить терми-

ческую обработку, способствующую образованию фазы

Nb3Sn и росту зерна. Сегодня основным таким методом

является вакуумный отжиг при высоких температу-

рах [9,10]. Недостатками данного метода являются его

энергозатратность и длительность процесса.

Альтернативой вакуумному отжигу может служить

электронно-пучковая обработка (ЭПО) покрытия [11,12].
Возможность метода порционно вводить энергию в

покрытие обеспечивает нагрев поверхностного слоя до

сотен-тысяч градусов Кельвина, что может приводить к

образованию требуемой фазы за меньшее время. Также

существует возможность обработки изделия электрон-

ным пучком и осаждения покрытия в едином вакуумном

цикле [13,14].

Пленки напылялись с использованием вакуумной

ионно-плазменной установки при рабочем давлении ар-

гона 0.3 Pa с помощью магнетронной распылительной

системы при мощности 1 kW в течение 1 h. В качестве

распыляемого материала использовалась дисковая ком-

позитная мишень Nb3Sn. Подробное описание процесса

получения пленок представлено в [8].

Для ЭПО использовалась вакуумная импульсная

электронно-пучковая установка
”
СОЛО“ с электронным

источником с плазменным катодом на основе дугового

разряда низкого давления [15].

ЭПО пленок Nb3Sn, осажденных на медные подложки,

осуществлялась со стороны покрытия в среде аргона.

Схема ЭПО представлена на рис. 1.

Применялись два режима ЭПО с использованием

длительности пучка 50 и 150 µs. Для обоих режимов

были выбраны диапазоны изменения плотности энергии

пучка: для 50 µs — 10−25 J/cm2 с шагом 5 J/cm2, для

150 µs — 30−60 J/cm2 с шагом 10 J/cm2. В каждом режи-

ме выполнялось по три импульса воздействия с интерва-

лом 3 s. Далее режимы обработки обозначаются следу-
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Рис. 1. Схема обработки изделия электронным пучком. 1 —

плазменный катод, 2 — труба дрейфа, 3 — катушки магнитно-

го поля, 4 — подложка с покрытием, 5 — двухкоординатный

манипулятор, 6 — безмасляная откачка.

ющим образом: длительность импульса (µs)-плотность
энергии (J/cm2).

Исследование поверхности образцов до и после

ЭПО производилось с помощью металлографического

микроскопа Альтами МЕТ 3С при увеличениях от

345 mm 4.28 mm

50-10 ´50 50-10 ´800 150-30 ´50 150-30 ´800

50-15 ´50 50-15 ´800 150-40 ´50 150-40 ´800

50-20 ´50 50-20 ´800 150-50 ´50 150-50 ´800

50-25 ´50 50-25 ´800 150-60 ´50 150-60 ´800

Рис. 2. Фотографии поверхности после обработки при увеличении ×50 и ×800.

Таблица 1. Элементный состав пленок Nb3Sn

Режим обработки
Содержание, at.%

Nb Sn

50-10 77.98 22.02

50-15 77.11 22.89

50-20 77.35 22.65

50-25 81.45 18.55

150-30 77.09 22.91

150-40 83.62 16.38

150-50 89.24 10.76

150-60 88.97 11.03

×50 до ×800. Фазовый состав образцов определял-

ся с помощью дифрактометра Shimadzu XRD-7000S с

CuKα-излучением при ускоряющем напряжении рентге-

новской трубки 40 kV и токе 30mA. Шаг по углу θ

составлял 0.03◦ в диапазоне измерений 2θ от 10 до 90◦ .

Изображения пленок Nb3Sn после ЭПО показаны на

рис. 2. Для образцов, облученных при длительности

импульса 50 µs, характерно отсутствие зон плавления,

кроме режима 50-25. Для образцов, облученных при дли-

тельности импульса 150 µs, наоборот, характерны зоны

плавления для всех режимов, кроме режима 150-30.

На рис. 3 представлены рентгенограммы покрытий

после ЭПО.
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Рис. 3. Рентгенограммы пленок, облученных при длительности импульса 50 (а) и 150 µs (b).

Таблица 2. Рентгеноструктурный анализ пленок Nb3Sn

Режим обработки Фаза Содержание, vol.% Параметр решетки, �A

50-10
Nb3Sn 15.8 5.2787

Cu 84.2 3.6023

50-15
Nb3Sn 23.7 5.3092

Cu 76.3 3.6106

50-20
Nb3Sn 26.8 5.3061

Cu 73.2 3.6123

50-25
Nb3Sn 13.1 5.2939

Cu 86.9 3.6053

150-30
Nb3Sn 18.2 5.2984

Cu 81.8 3.6060

150-40
Nb3Sn 12.8 5.2947

Cu 87.2 3.6063

150-50
Nb3Sn 4.6 5.2828

Cu 95.4 3.6082

150-60
Nb3Sn 3.5 5.2896

Cu 96.5 3.6083

После обработки электронным пучком с целью изу-

чения элементного состава было проведено исследова-

ние пленок методом энергодисперсионной спектроско-

пии с использованием электронного микроскопа Hitachi

S-3400N. Полученные результаты приведены в табл. 1.

Для определения содержания фаз использовалась про-

грамма Powder Cell. При исследовании проводился ана-

лиз Nb3Sn и Cu. Полученные результаты представлены

в табл. 2.

После ЭПО покрытий при длительности импульса

50 µs рентгенограммы показывают наличие фаз Nb3Sn

и Cu3Sn, а также пик, соответствующий медной подлож-

ке. Пику с наибольшей интенсивностью соответствует

Cu3Sn, что свидетельствует о произошедшей взаимной

диффузии медной подложки и олова из покрытия. По-

крытие, облученное в режиме 50-10, имеет минималь-

ное количество пиков Nb3Sn, что может указывать на

недостаточную энергию пучка. Покрытие, облученное

в режиме 50-25, также имеет мало пиков Nb3Sn, что

может объясняться недостаточным содержанием олова,

которое испарилось вследствие плавления поверхности.

Рентгеноструктурный анализ образцов, облученных

в течение 150 µs, также показал наличие пиков, со-

ответствующих Nb3Sn, Cu3Sn и Cu. Для всех пленок

рефлексу с наибольшей интенсивностью соответству-

ет Cu3Sn. Интенсивность пиков Nb3Sn мала, так как

большая часть Sn могла диффундировать из пленки

в медную подложку и испариться вследствие сильно-

го разогрева, который привел к плавлению покрытия.

Наибольший пик Nb3Sn наблюдается для пленки, облу-
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ченной в режиме 150-30, на которой не видно следов

плавления.

Таким образом, пленки системы Nb+Sn были по-

лучены магнетронным распылением с использованием

композитной мишени. Формирование кристаллической

структуры Nb3Sn осуществлялось посредством ЭПО

покрытия импульсным электронным пучком. Использо-

вались два режима ЭПО образцов: с длительностью

импульса 50 и 150 µs и плотностью энергии элек-

тронного пучка 10−25 J/cm2 для 50µs и 30−60 J/cm2

для 150 µs. Для пленок, обработанных при большей

плотности энергии пучка (режимы 50-25, 150-40, 150-50,

150-60), наблюдаются области плавления. Вследствие

более сильного разогрева и плавления происходит ин-

тенсивное испарение олова из пленки, приводящее к

снижению содержания Nb3Sn, что подтверждается дан-

ными, представленными в табл. 1. Пленки, содержащие

максимальное количество фазы Nb3Sn, были получены

при режимах ЭПО 50-15 и 50-20.
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