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Исследовано влияние D2–N2-плазмы тлеющего разряда на отражательную способность монокри-
сталлических зеркал Мо (111). Поверхность каждого зеркала обрабатывали механической полиров-
кой алмазными пастами до шероховатости hq = 5 нм. Во время полировки частицы абразива внед-
рялись в поверхностный слой зеркала. Экспозиция до флуенса ионов 1.4 × 1024 м–2 приводила к уве-
личению hq = 7 нм. После облучения и удаления слоя Мо толщиной 30 нм коэффициент полного
отражения Rt в области 400−1000 нм увеличивался на 5–10% до стационарного значения (56–58)%.
Рост Rt может быть вызван преимущественным удалением углерода в процессе ионного распыления.
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ВВЕДЕНИЕ
Металлические зеркала являются важными

элементами всех оптических систем, используе-
мых для диагностики плазмы в строящемся во
Франции (г. Кадараш) международном термо-
ядерном реакторе (ИТЭР). Более 80 так называе-
мых “первых” зеркал планируется установить в
диагностических каналах ИТЭР, примыкающих
к главной камере. Примером оптической диагно-
стики плазмы с использованием зеркала является
упругое рассеяние мощного лазерного луча дли-
ной волны 1 мкм на свободных электронах плаз-
мы (томсоновское рассеяние света), позволяю-
щее определять температуру и концентрацию
электронов [1]. Оптические характеристики зер-
кал могут изменяться при осаждении на поверх-
ность частиц, поступающих из плазмы (главным
образом бериллия). Поэтому в ИТЭР предполага-
ется предусмотреть возможность “in situ” плаз-
менной чистки зеркал [2]. Отражательная спо-
собность зеркала не должна деградировать при
длительном воздействии на него чистящей плазмы.

В ИТЭР предполагают использовать азот [3]
для радиационного охлаждения плазмы вблизи
дивертора. Поэтому использование смесей D2–N2
для плазменной чистки первых зеркал мы счита-
ем естественным направлением исследований.

При моделировании в лабораторных условиях
возможного осаждения примесей на поверхность
первого зеркала возникают неопределенности
как с вероятными потоками частиц на входе диа-
гностического патрубка, так и с коэффициентами
конденсации и распыления Ве. Для типичного в
ИТЭР отношения длины патрубка к его радиусу,
равному 40, оценки, приведенные в работе [4], да-
ют скорость осаждения Ве на зеркале 0.001 нм/с.
При условии, что допустимый слой Be на поверх-
ности зеркала не должен превышать 4 нм [5], а
длительность одного рабочего импульса состав-
ляет 400 с, чистку окна или зеркала придется про-
изводить после 10-ти импульсов (условно один
цикл очистки). Ранее нами в работе [6] был
определен коэффициент распыления Ве (YВе =
= 0.02 ат./ион) в плазме тлеющего разряда в чи-
стом D2 и смеси D2–(2−4)% N2 при отрицатель-
ном смещении на мишени 100 В. В указанных
разрядах пленка Ве толщиной в 4 нм будет удалена с
поверхности зеркала при флуенсe 2.4 × 1022 м–2.

Считается [2], что после 2000 рабочих импуль-
сов (примерно 200 циклов очистки) токамак мо-
жет быть остановлен на техническую профилак-
тику с дополнительной возможностью обработки
зеркала плазмой. Это означает, что во время рабо-
чих импульсов зеркало придется чистить 200 раз.
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В рассматриваемых условиях очистки суммар-
ный флуенс ионов плазмы, падающих на зеркало,
составит 4.8 × 1024 м–2. Из-за возможного нерав-
номерного покрытия зеркала осаждающимся ме-
таллом и флуктуациям плотности ионного тока
отдельные области исходной поверхности зерка-
ла могут подвергаться облучению в процессе
чистки. В этой связи важно понять, могут ли из-
мениться оптические характеристики зеркала
при облучении низкоэнергетическими ионами
флуенсом указанного масштаба.

Монокристаллы Мо являются перспективным
материалом для “первых” зеркал из-за их доста-
точно высокой отражательной способности в ин-
тервале длин волн 300–3000 нм, сравнительно
низких (по сравнению с Ве) коэффициентов рас-
пыления при плазменных воздействиях, хорошей
теплопроводности и достаточно высокого порога
разрушения при тепловых и плазменных воздей-
ствиях.

Наиболее широко используемыми методами
изготовления оптических поверхностей Мо явля-
ются методы механической или механохимиче-
ской полировки [7].

Глубина поверхностного деформированного
слоя при механическом полировании монокри-
сталлов Мо зависит от кристаллографической
ориентации поверхности, размеров и формы аб-
разивных частиц, их твердости. В полирующие
составы кроме абразива входят органические свя-
зующие и поверхностно-активные вещества (ПАВ).
ПАВ облегчают элементарные акты разрыва
атомных связей в деформируемом абразивом ме-
талле, облегчая охрупчивание и пластификацию
поверхностных слоев (понижают поверхностную
энергию вновь формирующихся поверхностей) [8].

ПАВ изменяют толщину, структуру и состав
деформированного слоя. Полирующие частицы и
ПАВ могут накапливаться и внедряться в поверх-
ностный слой в виде включений, внедренных
атомов и пленок [9].

Полностью устранить дефекты поверхности,
формирующиеся при полировании, чрезвычайно
сложно. В качестве альтернативной техники
можно рассматривать методику напыления тол-
стых слоев Мо на механически полированный
Мо [10, 11].

Однако производство зеркал из массивного
металла без использования процессов осаждения
остается наиболее желательным способом изго-
товления зеркал.

Целью настоящего исследования является
изучение взаимосвязи способа полировки зерка-
ла из монокристалла молибдена с ориентацией
Мо (111) с его отражательной способностью и оп-
тической стабильностью при длительном воздей-
ствии чистящей низкотемпературной дейтерие-

во-азотной плазмы (флуенс ионов, сталкиваю-
щихся с поверхностью, больше 1024 м–2).

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 
И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Изготовление зеркал и методы исследования
Макеты зеркал в форме дисков диаметром 15 мм

и толщиной 1 мм были изготовлены из молибде-
нового монокристаллического прутка диаметром
19–21 мм и длиной до 200 мм, выращенного мето-
дом электронно-лучевой безтигельной зонной
плавки.

Заготовки зеркал получали электроэрозион-
ной резкой латунной проволокой в керосине или
дистиллированной воде (рис. 1а). Далее заготов-
ки сначала шлифовали вручную, а затем полиро-
вали алмазными пастами. При полировке ис-
пользовали пасты, последовательно уменьшая
размер алмазных частиц от 5/3 к 3/2 и 2/1. Из-за
высокой прочности и твердости отдельные ча-
стички абразива внедрялись в обрабатываемую
поверхность. Нельзя было исключить и форми-
рование тонкого слоя оксида молибдена. Удален-
ный слой составил 15–25 мкм. Следы финишной
полировки в виде царапин, расположенных на
равных расстояниях одна от другой, были вытянуты
в одном направлении (рис. 1б). Полированная по-
верхность имела текстурированный рельеф.

Полное и диффузное отражение измерялось
методом интегрирующей сферы с использовани-
ем оптоволоконного комплекса производства
Avantes. В данной работе применялась сфера
AvaSphere-50-REFL. Внутренняя поверхность
сферы выполнена из высокоотражающего мате-
риала PTFE (специальный вид политетрафтор-
этилена) с полным коэффициентом отражения
более 98% в видимом диапазоне. Данная сфера
имеет четыре отверстия. Одно отверстие (диамет-
ром 10 мм) служит для установки образца. Напро-
тив него расположены отверстие диаметром 5 мм
(для входа света) и отверстие диаметром 10 мм,
закрываемое специальными заглушками. Колли-
мированный луч света диаметром 4 мм от галоге-
нового источника входил в сферу и падал на по-
верхность образца под углом 8°. В месте падения
на внутреннюю поверхность сферы зеркально от-
раженного луча устанавливалась заглушка из PT-
FE в случае измерения полного отражения Rt или
заглушка из поглощающего материала при изме-
рении диффузного коэффициента отражения Rd.
К четвертому отверстию присоединялся колли-
матор для вывода излучения через оптический
кабель в спектрометр AvaSpec-2048. В качестве
стандарта вместо образца устанавливался диск из
PTFE.

Данная сфера относится к светомерному шару
типа замещения. При установке образца вместо
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диска PTFE коэффициент преобразования сфе-
ры уменьшается. Например, при установке об-
разца с низким (около 1%) коэффициентом отра-
жения коэффициент преобразования уменьшает-
ся в два раза. Это приводит к систематическому
занижению измеряемого коэффициента отраже-
ния. На длинe волны 630 нм для кремния эта по-
правка составила 4%, т.е. при табличном значе-
нии Rt = 35% сфера дает значение Rt = 31%. Для
алюминия поправка составила 2%: вместо Rt =
= 90% сфера показывает Rt = 88%. Таким обра-
зом, при небольших (несколько процентов) изме-
нениях коэффициента отражения исследуемого
образца сфера позволяла получить относитель-
ные данные об изменении отражательной спо-
собности образца в процессе плазменной обра-
ботки.

Для оценки характеристических параметров
сферы при измерении диффузного отражения
проводилось измерение диффузного отражения
от специального стандарта RS-2 (Avantes). Дан-
ный стандарт представляет из себя пленку алю-
миния, нанесенную на диск из оптического стек-
ла марки ВК7. Поверхность алюминия покрыта
защитной пленкой фторида магния. Диффузное
отражение от такой поверхности производителем
не регламентируется, но согласно литературным
данным о свойствах зеркал [2] Rd не превышает
1%. Тем не менее, измерения с помощью сферы
показывали величины Rd от 4 до 6% (конкретная
величина изменялась при повторных установках
коллиматора), что связано, вероятно, с наличием
рассеянного света при использовании коллима-
тора. Величина диффузного отражения от образ-
цов молибдена оказалась на 1% меньше чем от
RS-2, что можно объяснить уменьшением коэф-
фициента преобразования сферы, так как коэф-

фициент отражения на длине волны 600 нм от
RS-2 составляет Rt = 88%, а от молибдена 56–58%.
Таким образом, данная сфера не позволяла про-
следить за изменением отражательных свойств
зеркал в отношении диффузного отражения. По-
этому в настоящей работе приведены измерения
только полного отражения.

Структуру приповерхностных слоев Mo (111)
толщиной до 2.5 мкм анализировали с помощью
дифракции рентгеновских лучей на отражение
(ДРЛО) на дифрактометре ДРОН-3 по схеме
Брэгга-Брентано θ–2θ [12] в интервале углов 5°–
140° (излучение СuKα, λ = 0.154 нм). Сечение
рентгеновского пучка составляло 8 × 1 мм. Обра-
зец вращался вокруг оси, нормальной к поверх-
ности, со скоростью 1.5 об./с.

Примесный состав приповерхностных слоев
глубиной до 1.5 мкм, так называемые массовые
толщины ρm (мкг/см2) углерода и кислорода,
определяли методом рентгеноспектрального мик-
роанализа (РСМА). При этом энергия первично-
го пучка электронов составляла 25 кэВ, диаметр
зонда – 3 мкм, площадь сканирования – 100 ×
× 100 мкм.

Шероховатость и рельеф поверхности анали-
зировали с помощью атомно-силового микро-
скопа (АСМ) Enviroscope (фирма Bruker) в полу-
контактном режиме на частоте 380 кГц с кантиле-
вером HA_HR (фирма TipsNano), радиус иглы
которого составлял 10 нм, жесткость – 34 Н/м
[13]. Цифровую обработку изображений осу-
ществляли по программе Nanoscope Analysis фир-
мы Bruker.

Морфологию поверхности зеркал контроли-
ровали также с помощью оптического микроско-
па (ОМ) Neophot (Carl Zeiss).

Рис. 1. Поверхность зеркала Мо (111) в ОМ после электроискровой резки (а), финишной полировки алмазной пастой
(б) и после экспозиции в плазме в течение 16 ч (в).

(б) 12 мкм12 мкм30 мкм (в)(a)
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Для определения химического состава и при-
роды химической связи в поверхностных слоях
металла, содержащих углерод, азот и кислород,
использовали метод рентгеновской фотоэлек-
тронной спектроскопии (РФЭС) (излучение MgKα,
Е = 1253.6 эВ) [14]. Очистка и распыление анали-
зируемой поверхности производились пучком
ионов аргона с энергией 2 кэВ (ток 10 мкА/см2)
под углом 45° к поверхности образца. Скорость
распыления поверхностного оксида молибдена
составляла около 50 нм/ч. Базовый вакуум в ана-
литической камере во время измерений был луч-
ше, чем 10–6 Па.

Измерения микротвердости (микротвердомер
MXT70, Matsuzawa Seiki Co, LTD) производили с
целью определения толщины тонких упрочнен-
ных слоев поверхности, образовавшихся в ре-
зультате механической обработки. Форма отпе-
чатка представляла собой ромб с разновеликими
диагоналями. Твердость по Кнупу (HK) вычисля-
лась как: HK(ГПа) = 14510P(Н)/D(мкм), где P –
величина нагрузки на индентор, а D – длина
большой диагонали. Глубина погружения инденто-
ра x ≈ D/30 изменялась в диапазоне 0.5–10 мкм. Из-
мерения проводили по пять раз для каждой нагруз-
ки, которые были равны 0.1, 0.25, 0.5, 1, 2, 3, 5 и 10 Н.
Время нагружения индентора составляло 15 с.

Тлеющий разряд постоянного тока в смеси D2–N2

Источником ионов, бомбардирующих мише-
ни Мо (111), была плазма тлеющего разряда в га-
зовой смеси 0.96 D2 + 0.04 N2 [15, 16], используе-
мой в токамаках для уменьшения тепловой на-
грузки на вольфрамовый дивертор [17].

Подробно условия проведения экспериментов
в тлеющем разряде описаны в работах [15, 16]. Пе-
ред опытами кварцевый цилиндрический реактор
(внутренний диаметр 1.9 см, длина 110 см) отка-
чивали до давления 0.01 Па. Подачу D2 и N2 в зону
разряда осуществляли через полый катод регуля-
торами расхода газа. Во всех экспериментах дав-
ление смеси составляло 15 Па при массовой ско-
рости потока 10 см3(н. у.)/мин. Скорость натека-
ния воздуха не превышала 3 × 10–3 см3/мин.
В плазме тлеющего разряда на основе газовой
смеси D2–N2 образуется дейтерированный аммиак

ND3 и заряженные частицы , N2D+,  [18].
В тлеющем разряде при токе 50 мА облучению

подвергались одновременно два симметрично
размещенных по отношению плазменному стол-
бу образца Мо (111). На образцы подавали отри-
цательное смещение (100 В) по отношению к пла-
вающему потенциалу электрода [15], обеспечива-
ющее общий ионный ток около 1.2 мА. Средняя
энергия ионов вблизи поверхности Мо составля-
ла 40–60 эВ. Расчеты с помощью кода SRIM по-

3D+
4ND+

казали, что при максимальной энергии 100 эВ
длина пробега ионов дейтерия и дейтерирован-
ных ионов азота в молибдене не превышала
несколько нм.

После каждой четырехчасовой экспозиции в
разряде (флуенс 3 × 1023 м–2) образцы взвешивали
на микровесах Sartorius Supermicro S4 (разреше-
ние 0.1 мкг) с точностью ±0.5 мкг, вычисляли ко-
эффициенты распыления YМо = 0.002 ат. Мо/ион
[6]. Значительное различие в коэффициентах рас-
пыления Ве и Мо (на порядок величины) будет
способствовать преимущественному распыле-
нию Ве при минимальном воздействии чистящей
плазмы на зеркало.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Структура и состав поверхностного слоя 
полированного молибдена

В процессе механической полировки алмаз-
ными пастами частицы алмазного абразива по-
степенно устраняли неровности поверхности с
помощью среза и пластической деформации вы-
ступов, в конечном итоге образуя гладкую зер-
кальную поверхность. По данным РСМА после
финишной полировки молибден был обнаружен
в использованной пасте. Как показали наблюде-
ния в АСМ, в изготовленном зеркале средне-
арифметическая и среднеквадратичная шерохо-
ватости на площади 100 мкм2 были равны ha =
= 3.86 нм и hq = 5.1 нм соответственно (рис. 2а, 2б).

Морфологический рисунок поверхности пред-
ставлял комбинацию вытянутых в одном направ-
лении канавок шириной около 1 мкм и глубиной
5–10 нм, разделенных вытесненным на поверх-
ность материалом в виде бортиков высотой 4–
6 нм. Такой рисунок поверхности свидетельство-
вал о пластической деформации поверхностного
слоя металла при полировке (рис. 2в).

Отклонения поверхности от “идеально плос-
кой” может быть представлено функцией спек-
тральной плотности мощности (СПМ) [19]. СПМ
строится на основе топографических данных по
сечениям на анализируемой площади поверхно-
сти. СПМ показывает, какой вклад в общую ве-
личину эффективной шероховатости (hq) вносит
определенная пространственная частота или со-
ответствующий ей линейный размер. Интеграл от
функции СПМ в заданном интервале простран-
ственных частот позволяет вычислить  связан-
ную с выбранным интервалом частот. В случае
анизотропной полированной поверхности разли-
чают одномерные СПМ в вертикальном и гори-
зонтальном направлениях. Появление максиму-
мов на СПМ указывает на формирование упоря-
доченных структур на поверхности [20].

2,qh



ПОВЕРХНОСТЬ. РЕНТГЕНОВСКИЕ, СИНХРОТРОННЫЕ И НЕЙТРОННЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ  № 11  2019

ИЗМЕНЕНИЕ ОТРАЖАТЕЛЬНОЙ СПОСОБНОСТИ 37

В теории рассеяния картину диффузного рас-
сеяния видимого света оптически гладкой и чи-
стой отражающей поверхности связывают с
функцией СПМ от этой поверхности в интервале
пространственных частот 0.01–3 мкм–1. В пред-
ставленных АСМ-изображениях (рис. 2) при ана-
лизируемой площади 10 × 10 мкм минимальная
частота составляла 0.1 мкм–1.

При анализе функции СПМ зеркальной по-
верхности Мо (111) на рис. 3 можно выделить три
диапазона частот: низкочастотный (0.1–1 мкм–1),
среднечастотный (1–3 мкм–1) и высокочастот-
ный (3–25 мкм–1). В области пространственных
частот 0.1–1 мкм–1 виден максимум, отвечающий
упорядоченному массиву царапин с расстояния-
ми между ними около 1 мкм (рис. 3, кривая 1).
В диапазоне частот 0.1–1 мкм–1 массив царапин
создает эффективную шероховатость hq = 4.5 нм.
Шероховатость на нижних частотах приводит к
рассеянию света на малые углы [21–23]. Дефекты
поверхности на средних частотах (1–3 мкм–1) с
шероховатостью hq = 4.0 нм рассеивают падаю-
щий свет на большие углы (до 90°). В рассматри-
ваемом случае измерения полного коэффициента
отражения при использовании интегрирующей
сферы замещения регистрировали весь поток от-
раженного света. Высокие пространственные ча-
стоты (3–25 мкм–1) не дают вклада в рассеяние в
видимой спектральной области света, но важны
для рассеяния в области вакуумного ультрафио-
лета и мягкого рентгеновского зондирования
[21–23].

При рентгеновском анализе поверхностного
слоя зеркала практическое отсутствие рефлексов
в интервале углов от 5° до 110° свидетельствовало,
что эффективная шероховатость поверхности hq
значительно меньше глубины проникновения

Рис. 2. Топография поверхности Mo (111) площадью
10 × 10 мкм в АСМ после финишной обработки ал-
мазной пастой 2/1 мкм, максимальная высота шеро-
ховатости меняется от –20 до +20 нм (hq = 5.1 нм) (а);
изометрическая проекция (б); профиль сечения по
линии, показанной на рис. 2а (в). Масштаб по верти-
кальной оси увеличен в 1000 раз по сравнению с мас-
штабом на горизонтальной оси.
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Рис. 3. Вертикальные функции СПМ исходной по-
верхности зеркала Мо (111) (1) и поверхности, экспо-
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зондирующего излучения, т.е. меньше 500 нм. На
дифрактограмме был зарегистрирован только
один сильный рефлекс Мо (222) при угле рассея-
ния 115.8° (рис. 4), отвечающий межплоскостно-
му расстоянию d = 0.0909 нм. Причем разделение
компонент α-дублета не было обнаружено (рис. 4).

Вид дифрактограммы позволяет считать, что
поверхностный слой зеркала Мо (111) толщиной в
десятые доли мкм был аморфным, по-видимому,
в результате наличия при полировке пластиче-
ской деформации. За ним располагался слой
сильно деформированного металла толщиной
2−3 мкм. Если предположить, что уширение ре-
флекса Δ(2θ) = 0.98° вызвано внутренними на-

пряжениями, то отношение усредненного напря-
жения к модулю Юнга σ/Е = [Δ(2θ)ctgθ]/4 =
= 0.0026. При модуле Юнга в направлении Мо 111,
равном 292 ГПа, величина σ = 0.76 ГПа.

При определении величины микротвердости
был обнаружен размерный эффект индентирова-
ния (РЭИ) – возрастание твердости при умень-
шении нагрузки (рис. 5). Для объяснения феномена
РЭИ к настоящему времени создано множество
моделей [24]. Согласно модели, предложенной в
работе [25], причиной РЭИ является наличие
пленки на поверхности. Для твердой пленки на
мягкой подложке HK = Hs + (Hf – Hs)exp{–x/k},
где HK – измеряемая твердость, Hf – твердость
пленки, Hs – твердость подложки, t – толщина

пленки. Безразмерный коэффициент k = Hs/

σs Hf, где Ef, Es – модули Юнга, σf, σs – преде-
лы текучести пленки и подложки.

Функциональная зависимость HK от x соот-
ветствующая рассматриваемой модели представ-
лена кривой на рис. 5. Определенные в программе
Origin 6.0 по методу наименьших квадратов пара-
метры этой кривой, Hf, Hs и kt, были равны (5.2 ±
± 0.2) ГПа, (2.00 ± 0.03) ГПа и (0.98 ± 0.07) мкм
соответственно. Предполагая, что Ef, Es, σf, σs на
поверхности и в объеме молибдена близки, тол-
щина поверхностного слоя будет равна t ≈ 2.6 мкм.
Деформированный упрочненный слой с σ =
= 0.76 ГПа не является реальной пленкой с чет-
кой фазовой границей. Нарушения структуры
монокристалла могут простираться глубже, обра-
зуя плавный переход от поликристаллической
“пленки” к монокристаллической “подложке”.
Отсутствием фазовой границы можно объяснить
некоторое отклонение кривой от измеренной
твердости при нагрузке 10 Н. Тем не менее оце-
ненная по измерениям микротвердости толщина
слоя близка к величине, определенной из ди-
фрактограммы.

Анализ характеристических рентгеновских
(рис. 6, спектр 1) и фотоэлектронных спектров
показал, что в верхнем разупорядоченном слое
толщиной в десятые доли мкм с повышенной
микротвердостью содержался углерод.

Спектр РСМА был представлен линиями
МоМz, MoL1, MoLα1 и т.д. Правое плечо линии
МоМz (рис. 6, спектр 1) с максимумом при энер-
гии 180 эВ и с полушириной 80 эВ частично пере-
крывалось с линией углерода СKα (Е = 277 эВ).
Линия кислорода ОKα (Е = 525 эВ) перекрывалась
с так называемой линией MoLescape. Энергии этой
линии (554 эВ) есть разность между энергией фо-
тона МоLα 2293 эВ, входящего в кремниевый де-
тектор, и энергией фотона SiKα 1739 эВ, образую-
щего в результате флюоресценции и покидающе-
го детектор. Из-за сильного коэффициента

0.5
f fEσ

0.5
sEРис. 4. Дифрактограммы зеркал Мо (111): исходного

(спектр 1) и экспонированного в плазме в течение
16 ч (спектр 2). Вставка – форма рефлексов Мо (222)
в интервале углов 114°–118°.
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поглощения излучения углерода, внедренного в
приповерхностный слой Мо, равного 1.8 × 105 см–1,
пик углерода выражен нечетко. Содержание угле-
рода в слое толщиной 0.1 мкм составило около
3 мкг/см2 (24 ат. %). Содержание кислорода не
превышало 1 мкг/см2.

Коэффициент полного отражения света ис-
ходной полированной поверхности был равен
Rt = 50%.

Экспозиция зеркал Мо (111) в плазме
Изготовленные зеркала помещали в плазму

положительного столба тлеющего разряда с при-
ложением отрицательного смещения 100 В. Экс-
позиции в плазме периодически прерывались для
измерения коэффициентов отражения, массы об-
разцов и анализа поверхностной топографии. На
изображении поверхности в оптическом микро-
скопе существенных изменений в топографии ре-
льефа не наблюдали, за исключением появления
черных точек диаметром 0.5–1 мкм (рис. 1в).

В результате плазменной экспозиции шерохо-
ватость поверхности возрастала, увеличивалась и
физическая площадь поверхности (табл. 1). От-
ношение превышения физической поверхности
(разность площадей) над геометрической поверх-
ностью составляло доли процента. При анализе
шероховатости (рис. 2в и 7в, 7г) следует учиты-
вать сильно увеличенный масштаб по вертикаль-
ной оси. На облученной поверхности кроме вос-
произведения первичного рельефа появились ям-
ки диаметром от 0.1 до 1 мкм (рис. 7а). Число
ямок, их диаметр и глубина возрастали со време-
нем экспозиции зеркала в плазме. Площадь, за-
нятая ямками, составила около 3% от анализиру-
емой площади (рис. 7а).

После шестнадцати часов экспозиции в разря-
де глубина некоторых ямок диаметром в 0.3 мкм
достигала 100 нм (рис. 7в, 7г) при усредненной
толщине удаленного слоя металла в 30 нм. В про-
цессе полировки частички абразива внедрялись в
обрабатываемую поверхность и оставляли глубо-

кие ямки, заполненные углеродом. Согласно из-
мерениям РСМА содержание углерода в поверх-
ностном слое уменьшилось (рис. 6, спектр 2)
примерно до 1 мкг/см2. Вероятно, во время экс-
позиции в плазме углерод удалялся из углубления
с большей скоростью, чем распылялась поверх-
ность металла. Появление глубоких ямок свиде-
тельствует, что толщина верхнего нарушенного
слоя составляет не менее 100 нм. Появившаяся в
результате плазменной экспозиции поверхност-
ная пористость не вносила существенных изме-
нений в общую площадь поверхности (табл. 1).

Рисунок складок рельефа на АСМ-изображе-
нии в режиме топографии, связанных с полиро-
вочными царапинами, не изменился по сравне-
нию с первоначальным рельефом. Однако эф-
фективная шероховатость возросла до hq = 7 нм.
Увеличение шероховатости привело к росту
функции СПМ в интервале частот 0.1–12.5 мкм–1

(рис 3, кривая 2). Вклад высокочастотной шеро-
ховатости в эффективную hq уменьшился, что

Рис. 6. Выделенный участок спектра РСМА поверх-
ности Мо (111): 1 – непосредственно после полиров-
ки, 2 – после 16 ч экспозиции в плазме (табл. 1).
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Таблица 1. Параметры поверхности зеркала Мо (111) после финишной полировки алмазной пастой и экспози-
ции в разряде плазмообразующей смеси (0.94 D2 + 0.04 N2) на площади 10 × 10 мкм по данным АСМ

Время облучения, 
часы/флуенс 

ионов, 1023 м–2

Толщина 
удаленного 

слоя, нм

Средне-
квадратичная 

шероховатость, 
hq, нм

Средне-
арифметическая 
шероховатость, 

hа, нм

Превышение 
физической 
поверхности 

над геометрической, %

Число ямок 
на площади 

100 мкм2

Исход. зеркало – 5.1 3.8 0.28 Нет
4/3 7 5.7 4.0 0.68 10
8/6 15 4.3 3.3 0.28 40
12/9 22 9.2 7.0 0.74 70
16/12 29 7.0 4.6 0.60 120
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указывает на возможный латеральный перенос
атомов металла по распыляемой поверхности.

В структурном плане выдержка зеркала в плаз-
ме привела к 50%-увеличению интенсивности ре-
флекса Мо (222) и уменьшению полуширины от
0.98 до 0.92° (рис. 4, спектр 2) при сохранении ин-
тенсивности фона во всем интервале анализируе-
мых углов. Возможно, что такое изменение фор-
мы брэгговского отражения связано с некоторым
уменьшением внутренних напряжений во время
облучения.

При флуенсах (9–14) × 1023 м–2 и возрастании
шероховатости до значений hq = 7–9 нм (рис. 1в)

поверхность оставалась гладкой без следов
формирования блистеров.

Коэффициент полного отражения Rt в интер-
вале длин волн 400–1000 нм механически поли-
рованных образцов был существенно ниже значе-
ний из базы данных [26] (рис. 8, спектр 1) (58%
при 660 нм и 66% при 1000 нм), что превышает си-
стематическую погрешность измерения с помо-
щью использованной в данной работе интегриру-
ющей сферы замещения. При первой же экспози-
ции в плазме (флуенс 3 × 1023 м–2, распыление
слоя толщиной 15 нм) коэффициент отражения Rt
возрастал до значения близкого к данным работы
[26] и при дальнейшей экспозиции до флуенсов

Рис. 7. Топография поверхности Mo (111) площадью 10 × 10 мкм в АСМ после флуенса 14 × 1023 ионов/м2 (16 ч экспо-
зиции в плазме). Максимальная высота шероховатости меняется от –20 до +20 нм (hq = 7 нм) (а); изометрическая про-
екция (б); перепады рельефа по линиям, показанным на рис. 5а (в, г). Перепады рельефа на вертикальной шкале при-
ведены в масштабе нм.
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9 × 1023 и далее до 14 × 1023 м–2 не изменялся
(рис. 8, спектры 2, 3).

Глубина проникновения света с длиной волны
600 нм в молибден составляет около 15 нм [26].
Рост полного коэффициента отражения Rt на на-
чальной стадии распыления связан, по-видимо-
му, с преимущественным удалением углерода из
поверхностного слоя молибдена толщиной до
100 нм. По данным РСМА содержание углерода в
Мо после заключительной экспозиции в плазме и
удалении 30 нм слоя металла снижалось с 3 до
1 мкг/см2. Однако согласно результатам РФЭС, в
процессе чистки в слое толщиной до 10–15 нм
(≈1017 ат. Мо/см2) накапливался азот в концен-
трации до 20 ат. % (2 × 1016 ат. N/см2), образуя
нитрид молибдена.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В заключение следует отметить, что в таких же
условиях облучения блистеры появлялись на по-
ликристаллическом зеркале из Мо (п-Мо) и
Мо-фольгах (ф-Мо). Однако, повторная поли-
ровка п-Мо [16] и ф-Мо алмазными порошками
подавляла процесс блистерообразования при по-
следующей экспозиции молибдена в D2–N2 плаз-
ме тлеющего разряда при энергии внедряемых
ионов 100–120 эВ.

Требование радиационной стойкости зеркал в
чистящей плазме влечет за собой определенные
изменения в технологии полировки. При воз-
можном плазменном распылении слоя зеркала
масштаба одного мкм и флуенсах 1025 м–2 его от-
ражательная способность не должна изменяться.

В представленной работе оптическая стой-
кость зеркала по отношению к чистящей плазме
тлеющего разряда обеспечивалась созданием де-
фектного слоя толщиной в 2–3 мкм при полиров-
ке алмазной пастой.

Таким образом, продемонстрирована возмож-
ность формирования с помощью полирования
алмазной пастой стойкого к длительному плаз-
менному воздействию зеркала из монокристалла
Мо (111) (флуенс ионов  и  с энергией до
100 эВ составляет до 1024 м–2).

Дальнейшие исследования предполагают уве-
личение так называемого “чистящего флуенса”
до 1025 м–2 и повышение селективности чистящей
плазмы, вносящей минимальные изменения в от-
ражательную способность, в процессе распыле-
ния пленок бериллия, осаждаемых на молибдено-
вые зеркала.
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The Modification of Reflectance Мо(111) Mirrors after in D2–N2 Plasma Exposure
А. Е. Gorodetsky, V. L. Bukhovets, А. V. Markin, V. L. Voytitsky, T. V. Rybkina,

R. Kh. Zalavutdinov, А. P. Zakharov, V. I. Zolotarevsky, I. A. Arkhipushkin, L. P. Kazansky

Effect of D2–N2 plasma on reflectivity of Mo(111) mirrors was studied. The mirror surface was prepared by me-
chanical polishing with diamond paste that provided the roughness parameter hq about 5 nm. Plasma exposure up
to a fluence of 1.4 × 1024 m–2 increased hq to 7 nm. The total reflectance in the range 400–1000 nm increases by
5–10% that might be explained by preferential removal of carbon impurities under ion sputtering.

Keywords: polishing single molybdenum, mirror, reflectance, deuterium, nitrogen, plasma, sputtering.
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