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Аннотация. На сегодняшний день особую значимость имеют исследования, ориентированные на разработ-
ку и усовершенствование методов изготовления тонкопленочных перезарядных фольг, применяемых в 
ускорительной технике для извлечения ускоренных пучков ионов. Одной из приоритетных задач является 
увеличение срока службы таких фольг, что связано с существенной сложностью процесса их замены. Данная 
работа посвящена экспериментальному определению с помощью методов электронной микроскопии тол-
щины углеродной пленки, изготовленной методом вакуумно-дугового нанесения углерода на стеклянную 
подложку в результате распыления графитового стержня. В качестве объектов анализа рассматривались об-
разцы углеродной пленки как в исходном состоянии, так и подвергнутой воздействию пучка ускоренных 
электронов. Для предварительной оценки поверхностной плотности изготовленной фольги применялся гра-
виметрический метод, при этом делалось допущение о равномерности осаждения углерода на поверхность. 
Анализ исследуемых образцов проводился с использованием двух подходов, основанных как на анализе 
электронно-микроскопических изображений, полученных при расположении объекта в плоскости, перпен-
дикулярной направлению основного электронного пучка, так и на измерениях при размещении объекта на 
предметном столике, установленном под углом 52° по отношению к направлению первичного электронного 
пучка. На полученных изображениях отчетливо наблюдаются два сформированных слоя пленки с толщиной 
от 0.4 до 0.9 мкм, при этом суммарная толщина пленки составила от 1.2 до 2.0 мкм при среднем значении 
1.4 мкм. Также был проведен расчет плотности материала пленок, оказавшейся немногим больше плотности 
технического углерода и менее плотности графита. Полученные двумя способами результаты определения 
толщины образца согласуются между собой, а также соответствуют расчетной толщине пленки. 
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Abstract. To date, research focused on the development and improvement of manufacturing methods for thin-
film stripper foils used in accelerator technology to extract accelerated ion beams is of particular importance. 
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One of the priorities is to increase the service life of such foils, which is associated with the significant complexi-
ty of the replacement process. This work is devoted to the experimental determination using electron micros-
copy methods of the thickness of a carbon film produced by vacuum-arc deposition of carbon on a glass sub-
strate as a result of spraying a graphite rod. Samples of a carbon film, both in the initial state and exposed to an 
accelerated electron beam, were considered as objects of analysis. For a preliminary assessment of the surface 
density of the manufactured foil, the gravimetric method was used, while the assumption was made about the 
uniformity of carbon deposition on the surface. The analysis of the studied samples was carried out using two 
approaches based both on the analysis of electron microscopic images obtained when the object was posi-
tioned in a plane perpendicular to the direction of the main electron beam, and on measurements when the 
object was placed on a slide table mounted at an angle of 52° with respect to the direction of the primary elec-
tron beam. The obtained images clearly show two formed film layers with a thickness from 0.4 to 0.9 μm, while 
the total film thickness ranged from 1.2 to 2.0 μm with an average value of 1.4 μm. The density of the film ma-
terial was also calculated, which turned out to be slightly higher than the density of carbon black and less than 
the density of graphite. The results obtained by the two methods for determining the thickness of the sample 
are consistent with each other, and also correspond to the calculated thickness of the film. 
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Введение. На сегодняшний день особую зна-
чимость имеют исследования, ориентированные 
на разработку и усовершенствование методов 
изготовления тонкопленочных перезарядных фольг, 
применяемых в ускорительной технике для из-
влечения ускоренных пучков ионов [1]. В частно-
сти, одна из приоритетных задач – увеличение 
срока службы таких фольг, определяемой пара-
метрами ионного облучения, в частности энерги-
ей, интенсивностью пучка, а также скоростью 
деградации материала, связанной с термическими 
и радиационными нагрузками [2], [3]. Замена от-
работавшей свой срок фольги связана не только с 
необходимостью временного вывода ускоритель-
ной установки из эксплуатации, но и последую-
щим длительным восстановлением рабочего ре-
жима, а также с повышением радиационных рис-
ков при выполнении таких операций [4]. Систе-
матизация экспериментальных данных по 
углеродным фольгам с различной поверхностной 
плотностью, а также изучение морфологических 
особенностей их поверхности имеют принципи-
альное значение для решения задач увеличения 
срока их службы [5]. 

Существует ряд современных технологий 
производства углеродных фольг [6], [7]. В рамках 
данных исследований сверхтонкая фольга из уг-
лерода изготавливалась поэтапно. В качестве ме-
тода осаждения был выбран вакуумно-дуговой 
способ, при котором углерод наносился на стек-
лянную подложку в результате распыления гра-

фитового стержня [8]. Полученная в ходе экспе-
римента фольга обладала, согласно расчетам, по-
верхностной плотностью 290 мкг/см2, что рас-
сматривалось как перспективный показатель для 
применения в ускорителях, производимых АО 
«НИИЭФА им. Д. В. Ефремова» и применяемых 
для наработки ряда радионуклидов для ядерной 
медицины, в частности для бор-нейтронозахват-
ной терапии, радионуклидной диагностики и ра-
дионуклидной терапии [9]. При этом, учитывая, 
что поверхностная плотность фольги 100 мкг/см2 
соответствует ее толщине порядка 1 мкм, можно 
оценить толщину данной фольги примерно в 
2.8…3.0 мкм. Можно отметить, что оптимальная 
толщина фольги подбирается опытным путем для 
каждой конкретной установки [10]. 

Следует подчеркнуть, что существует воз-
можность применения набора из нескольких пле-
нок с малой толщиной вместо создания одно-
слойной плотной фольги. Данный метод позволя-
ет продолжать работу ускорителя даже в случае 
повреждения одной из таких пленок. Кроме того, 
он способствует увеличению срока службы каж-
дого слоя фольги благодаря меньшему нагреву 
под воздействием пучка ионов, снижению числа 
накопленных дефектов и замедлению процесса 
растрескивания поверхности и, в итоге, приводит 
к более длительному сохранению работоспособ-
ности. В связи с этим целесообразно рассматри-
вать возможность выращивания тонких пленок с 
подбором толщины экспериментальным путем, 
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при этом чем больше энергия пучка в ускорителе, 
тем с более высокой поверхностной плотностью 
может использоваться фольга. Тем не менее, как 
было отмечено, особенности технологии произ-
водства фольги со значительной толщиной, а 
также условия ее последующей эксплуатации в 
режиме термоциклического воздействия могут 
привести к ее преждевременному разрушению. 

Настоящее исследование направлено на опре-
деление толщины углеродной пленки, изготов-
ленной по разработанной в АО «НИИЭФА им. 
Д. В. Ефремова» методике с применением ваку-
умно-дугового технологического оборудования. 
Режим напыления пленок характеризуется време-
нем процесса, током дуги, зажигаемой между 
стержнями, и расстоянием между ними. Расстоя-
ние между стержнями регулируется специальным 
приспособлением, в которое помещается один из 
электродов. При этом, как было отмечено по ре-
зультатам экспериментов, недостаточное время 
охлаждения камеры и структуры пленка–под-
ложка приводит к значительному локальному пе-
регреву, который, в свою очередь, вызывает рас-
слаивание формируемой фольги с нарушением ее 
целостности. В перерывах между напылениями, 
требуемых для замены стержней, осуществляется 
опосредованный промежуточный контроль полу-
ченной толщины наносимой структуры за счет 
измерения поверхностной плотности пленки, 
осуществляемого взвешиванием. 

Методы исследования и описание образцов. 
В рамках данного исследования были применены 
методы электронной микроскопии (ЭМ), реализо-
ванные с использованием оборудования микроско-
пического комплекса FEI Quanta 200 3D [11]. 

В качестве объектов анализа рассматривались 
следующие образцы: 

– образец № 1, углеродная пленка с поверх-
ностной плотностью 290 мкг/см2; 

– образец № 2, углеродная пленка с поверхност-
ной плотностью 290 мкг/см2, подвергнутая в тече-
ние часа воздействию пучка ускоренных электронов, 
моделирующего воздействие ионного пучка в про-
цессе работы циклотронного ускорителя [12], [13]. 

Реализация таких экспериментов дает воз-
можность исследовать воздействие различных 
факторов на срок службы перезарядных углерод-
ных фольг без необходимости использования 
собственно ускорителя заряженных частиц, что 
способствует выявлению оптимальных парамет-

ров процесса их производства и существенно со-
кращает расходы [14]. 

Для образца № 2 можно утверждать, что при 
ЭМ-анализе визуально четко виден градиент мо-
дификации поверхности. Необлученная область 
поверхности достаточно гладкая, ее шерохова-
тость составляет 26 нм, видна слоистость струк-
туры. В свою очередь, для облученной области 
пленки шероховатость составляет 51 нм, отчетли-
во видны островки исходного вещества и адсор-
бата, а также каверны. 

Для промежуточной оценки поверхностной 
плотности изготовленной фольги применяется 
гравиметрический подход, позволяющий вычис-
лить удельную массу фольги по разности масс 
стеклянной подложки до и после нанесения по-
крытия [15]. При этом делается допущение о рав-
номерности осаждения углерода на поверхность, 
поскольку дуговой источник размещается на су-
щественном отдалении от подложки внутри ваку-
умной камеры [16]. 

Толщина углеродной пленки напрямую опре-
деляет ее поверхностную плотность, которая в 
случае пленочных и листовых материалов выра-
жается как отношение массы к единице площади 
[17]. При этом подразумевается, что площадь 
определяется по длине и ширине, которые суще-
ственно превышают по размерам толщину слоя. 
Для пленок с толщиной порядка 0.2 мкм характер-
на поверхностная плотность около 40 мкг/см2. 
Простые расчеты показывают, что такая плотность 
практически соответствует значениям плотности 
технического углерода (сажи) [24], которая состав-
ляет от 1.76 до 1.95 г/см3, и приближается к плот-
ности графита, равной 2.27 г/см3 (табл. 1) [18]. Это 
указывает на высокую степень однородности и 
уплотненности углеродного слоя. 

Табл. 1. Расчет поверхностной и объемной  
плотности углеродной фольги 
Tab. 1. Calculation of the surface  

and bulk density of carbon foil 

Толщина фольги, мкм 0.2 1.5 
Размеры листа (ширина × длина), см 1 × 1 1 × 1 

Плотность вещества, г/см3 2 2 
Объем вещества, см3 0.00002 0.00015 

Масса 1 см2 фольги, г 0.00004 0.0003 

Поверхностная плотность, мкг/см2 40 300 

* Параметры, полученные экспериментально и служащие 
отправной точкой для расчетов, выделены полужирным 
шрифтом. 
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Для того чтобы поверхностная плотность уг-
леродной пленки на уровне 300 мкг/см2 (харак-
терная для исследованных образцов) соответ-
ствовала указанным значениям объемной плотно-
сти сажи или графита, толщина пленки должна 
составлять приблизительно 1.5 мкм (табл. 1). Для 
верификации данной зависимости в рамках экс-
перимента были выполнены прямые измерения 
толщины методом электронной микроскопии 
[19]. Эта функция реализована в программном 
обеспечении, встроенном в систему управления 
сканирующего электронного микроскопа [20].  

Образец № 1 исследовался без алюминиевой 
рамки, небольшие фрагменты углеродной пленки 
крепились на предметном столике микроскопа с 
помощью двухсторонней проводящей углеродной 
ленты. Исследования пленки проводились с двух 
сторон.  

Образец № 2 крепился на предметный столик 
вместе с алюминиевой рамкой, так как в зоне воз-
действия электронов наблюдаются видимые из-
менения на поверхности углеродной пленки по-
сле облучения. В частности, невооруженным гла-
зом наблюдается светло-серое пятно диаметром 
около 5–6 мм, отличающееся по цвету и тону от 
окружающего материала. Исследования также 
проводились с двух сторон, как в зоне воздей-
ствия электронов, так и за ее пределами. 

Результаты исследования образцов угле-
родной фольги. Перед проведением ЭМ-анализа 
исследуемых образцов было принято решение 
проанализировать их состав с применением рент-
геноспектрального микроанализа (РСМ-анализ). 
Площадь сканирования при анализе, определяе-
мая кратностью увеличения ЭМ 500×, составляет 
515 × 597 мкм2.  

В табл. 2 приведены усредненные по пяти точ-
кам измерения значения содержания химических 
элементов для двух сторон (A и B) обоих образцов. 
Полужирным шрифтом в таблице выделены зна-
чения, которые на наш взгляд значительно измени-
лись после воздействия электронного пучка на 
центральную область образца № 2. При проведе-
нии РСМ-анализа было отмечено, что содержание 
алюминия в области пятна от воздействия облуче-
ния заметно различается для разных случайных 
поверхностей координатных зон возбуждения 
энергодисперсионных спектров при проведении 
анализа. Остальные химические элементы были 
обнаружены в примесных количествах, либо 
фрагментарно, что означает, что большинство из 
них, вероятно, случайны и относятся к поверх-
ностным загрязнениям. 

Табл. 2. Сравнительные результаты  
РСМ-анализа образцов углеродной фольги 

Tab. 2. Comparative results of the EPM analysis  
of carbon foil samples 

Химический 
элемент 

Массовая доля, % 
Образец № 1 Образец № 2 

Сторона А Сторона В Сторона А Сторона В 
С 94.11 76.15 92.02 93.62 
О 4.50 22.69 1.52 2.15 
Cl 0.05 0.04 – – 
S 0.59 0.54 0.52 0.63 

Na 0.14 0.07 – – 
Al 0.04 0.03 4.85 2.15 
Si 0.10 0.10 – 0.14 
Cu 0.30 0.25 0.27 0.12 
Fe 0.15 0.13 0.04 – 
W – – 0.78 1.19 

ЭМ-анализ исследуемых образцов проводил-
ся с использованием двух подходов. Первый из 
примененных методов, – планарные измерения, 
основан на анализе ЭМ-изображений, полученных 
при расположении объекта в плоскости, перпенди-
кулярной оси электронной колонны, т. е. перпенди-
кулярной направлению основного электронного 
пучка (рис. 1). Такой режим наблюдения позволя-
ет фиксировать геометрию объекта в проекции 
сверху и использовать его для оценки линейных 
размеров и толщины пленки [21]. В этом случае 
объект находится в плоскости получаемого ЭМ-
изображения (на плоскости сканирования), в этой 
же плоскости реализуются измерения. Для данно-
го подхода был использован образец фольги № 1. 

 
Рис. 1. Расположение образца в камере микроскопа 

под прямым углом к электронному пучку 
Fig. 1. Position of the sample in the microscope chamber 

at right angles to the electron beam  

ЭМ-изображения были получены при макси-
мально возможном увеличении от 10 000× до 
60 000×, но при этом оставались достаточно ка-
чественными и информативными. Измерения 
проводили с помощью специализированного ин-
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струмента в интерфейсе программы управления 
микроскопом Quanta 200 3D, предназначенным 
для измерения линейных размеров (отрезков) 
[22]. На рис. 2 представлены ЭМ-изображения 
некоторых нативных сломов с программно нане-
сенными маркерами измерения толщины угле-
родной пленки. 

В случае, когда отчетливо различимы два сфор-
мированных слоя пленки суммарная толщина со-
ставляет 1.4…1.6 мкм. Это согласуется с оценкой 
толщины пленки с поверхностной плотностью 
300 мкг/см2 с плотностью вещества близкой к 
плотности технического углерода (сажи) и графита. 

Второй подход к измерениям заключается в из-
мерениях по ЭМ-изображениям объекта, разме-
щенного на предметном столике, который в свою 
очередь установлен под углом 52° по отношению к 

оптической оси электронной колонны (к направле-
нию первичного электронного пучка, рис. 3). 

 
Рис. 3. Расположение образца в камере микроскопа 

под углом 52° к электронному пучку 
Fig. 3. Position of the sample in the microscope  
chamber at an angle of 52° to the electron beam  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

            
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

        
Рис. 2. ЭМ-изображения образца фольги в алюминиевой рамке под прямым углом при увеличениях  

30 000× (а, в, г) и 60 000× (б) с указанием геометрических размеров 
Fig. 2. EM images of the foil sample in an aluminum frame at right angles at magnifications of 30 000× (а, в, г)  

and 60 000× (б) with indication of geometric dimensions 
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В этом случае торцевые поверхности объекта, 
ориентированные перпендикулярно поверхности 
предметного столика, соответствуют понятию «по-
перечные сечения». Если измерять их с учетом 
угла наклона столика (режим «tilt correction») и 
использовать опцию поперечного сечения (режим 
«cross section») при нанесении измерительного 
маркера, то измеряемый размер будет соответство-
вать высоте поперечного сечения, т. е. в данном 
случае толщине пленки. Для данного измерения 
использовались ЭМ-изображения образца № 2 с 
поверхностной плотностью 290 мкг/см2 подверг-
нутого облучению пучком заряженных электронов. 
Внешний вид фрагментов сопряжения пленки с 
поверхностью рамки представлен на рис. 4. 

На рис. 5 представлены ЭМ-изображения 
фрагментов пленки в местах сопряжения с рам-
кой с нанесенными измерительными маркерами. 
На изображениях при увеличениях 6 000× и 
12 000× можно оценить толщину пленки. Видно, 
что образец в данной области рассмотрения ме-
стами состоит из двух слоев. Толщина всей плен-
ки по изображениям при 6 000× составляет от 
1.42 до 2.03 мкм, при этом среднее значение тол-
щины составляет 1.69 мкм. Толщина слоев по 
изображению фрагмента пленки при 12 000× в 
местах измерения равна от 0.956 до 1.63 мкм, при 
этом среднее значение толщины составляет 
1.4 мкм. Полученные результаты согласуются с 
данными измерений по первому способу и с рас-

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
а       б 

Рис. 4. Внешний вид фрагментов сопряжения пленки с поверхностью рамки при различных увеличениях  
(предметный столик под углом 52°): а – 100×; б – 400× 

Fig. 4. Appearance of fragments of the film interface with the frame surface at various magnifications 
(slide table at an angle of 52°): а – 100×; б – 400× 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
а      б 

Рис. 5. ЭМ-изображения образца фольги со стороны облучения под углом 52° при увеличениях 6 000× (а)  
и 12 000× (б) с нанесенными измерительными маркерами 

Fig. 5. EM images of the foil sample from the irradiation side at an angle of 52° at magnifications of 6 000× (а)  
and 12 000× (б) with applied measuring markers 
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четной толщиной пленки с поверхностной плот-
ностью 300 мкг/см2. 

Толщина одного верхнего слоя (среднее зна-
чение по двум измерениям) составляет 478.2 нм, 
толщина нижнего слоя, также измеренного по 
двум областям – 832.6 нм. Получать изображения 
с еще большим увеличением оказалось нецелесо-
образным из-за затруднительной фокусировки, 
при которой грани поперечного сечения пленки 
получались «размытыми», а границы – нечетки-
ми. В этих условиях относительно точные изме-
рения, по понятным причинам, невозможны. 

В процессе анализа поперечной структуры 
образцов фольги были обнаружены участки с 
трещинами и сколами, которые предоставляют 
информацию о внутренней структуре, видимой на 
упомянутых дефектах, открывающих внутрен-
нюю поверхность. Судя по характеру этих дефек-
тов, можно предположить, что в структуре пленок, 
помимо подложки, которая значительно отличает-
ся от основной пленки по множеству параметров, 
присутствует выраженная многослойность, состо-
ящая как минимум из двух слоев. Не следует ис-
ключать возможность того, что углеродная фольга 
может расслоиться при возникновении деформаций 
под действием случайных изгибающих усилий, ко-
торые предшествуют или сопровождают образова-
ние сколов. Трудно утверждать, что многослойность 

и способность к расслоению характерны для всех 
пленок, изготовленных по данной технологии, од-
нако на представленных фрагментах обоих образ-
цов явно заметно наличие нескольких слоев. 

Заключение. В исследованиях был проведен 
анализ структуры углеродной фольги с использова-
нием методов ЭМ: были измерены толщины от-
дельных слоев, различимых на микрофотографиях, 
а также определена суммарная толщина покрытия. 

Был проведен расчет плотности материала 
пленок и показано, что плотность материала со-
ставляет порядка 2 г/см3. Это значение немногим 
больше плотности технического углерода (сажи) 
1.76…1.95 г/см3 и меньше плотности графита 
2.27 г/см3. Проведено измерение толщины пленки 
с плотностью 290 мкг/см2, которая составила 
1.2…2.0 мкм (в среднем 1.4 мкм) для суммарной 
структуры и 0.4…0.9 мкм для ее отдельных слоев, 
толщину которых удалось измерить. Полученные 
данные по измерениям толщины фольги хорошо 
согласуются с расчетными значениями, получен-
ными с учетом плотности материала пленок. 

Полученные в результате исследования дан-
ные будут использованы для оптимизации режи-
мов напыления различных видов тонкой углерод-
ной фольги, что позволит лучше контролировать 
толщину и качество получаемых пленок. 
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