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Вплив відпалу у вакуумі на диспергування нікелевих 
наноплівок, нанесених на оксидні матеріали 

І. І. Габ, Т. В. Стецюк, Б. Д. Костюк, Ю. В. Найдіч  

Інститут проблем матеріалознавства ім. І. М. Францевича НАН України, 
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Досліджено поведінку нікелевих наноплівок завтовшки 150 нм, нанесе-
них на алюмооксидну кераміку, лейкосапфір та диоксидноцирконієву 

кераміку та відпалених у вакуумі за температур до 1100°С протягом різ-
ного часу (5–20 хв) за кожної температури. Виявлено, що плівки на всіх 

оксидах після відпалу за температури до 1000°С поводять себе ідентично і 
переважно зберігають свою суцільність. З підвищенням температури від-
палу до 1100°С плівка починає інтенсивно диспергувати. Побудовано кі-
нетичні криві розпаду плівок на всіх оксидах залежно від температури 

відпалу та часу витримки за кожної температури. 

Ключові слова: кінетика, диспергування, нікелева наноплівка, відпал, 

оксидний матеріал. 

The behaviour of nickel nanofilms 150 nm thickness deposited onto alumina 

ceramics, leucosapphire and zirconia ceramics and annealed in vacuum at 

temperatures up to 1100°C for different times (5–20 min) at each tempera-
ture was studied. As found, the films onto all oxides after annealing at tem-
peratures up to 1000°C behave identically and preserve their integrity pre-
dominantly. With an increase in the annealing temperature up to 1100°С, the 

film begins to disperse intensively. The kinetic curves of films decomposition 

on all oxides are constructed depending on the annealing temperature and the 
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exposure time at each temperature. 

Key words: kinetics, disintegration, nickel nanofilm, annealing, oxide material. 

Исследовано поведение никелевых наноплёнок толщиной 150 нм, нане-
сённых на алюмооксидную керамику, лейкосапфир и диоксидноцирко-
ниевую керамику и отожжённых в вакууме при температурах до 1100°С в 

течение разного времени (5–20 мин) при каждой температуре. Обнаруже-
но, что плёнки на всех оксидах после отжига при температурах до 1000°С 

ведут себя идентично и преимущественно сохраняют свою целостность. С 

повышением температуры отжига до 1100°С плёнка начинает интенсивно 

диспергировать. Построены кинетические кривые распада плёнок на всех 

оксидах в зависимости от температуры отжига и времени выдержки при 

каждой температуре. 

Ключевые слова: кинетика, диспергирование, никелевая наноплёнка, 

отжиг, оксидный материал. 

(Отримано 20 лютого 2019 р.) 
  

1. ВСТУП 

Для отримання паяних з’єднань як металевих, так і неметалевих 

деталей часто використовують металізацію поверхонь, які підля-
гають паянню, різними металами. Особливо ця операція важлива 

для з’єднання неметалевих матеріалів, зокрема кераміки, сапфіру, 
нітриду кремнію тощо [1–10]. Для металізації як металевих, так і 
неметалевих матеріалів часто застосовують нікелеві та хромові по-
криття різної товщини [11–13], які можуть бути нанесені різними 

способами: електролітичним, хімічним, магнетронним розпилен-
ням тощо. 
 Для паяння кераміки та інших неметалевих матеріалів між со-
бою та з металами перспективними є хром та нікель у вигляді тон-
ких плівок, зокрема наноплівок. Ці два метали у вигляді покриттів, 
у тому числі нанопокриттів, знаходять широке застосування у та-
ких галузях, як напівпровідникова техніка, магнітооптика, сенсо-
рні пристрої та магнітні пристрої збереження інформації [14–16]. 
На основі використання цих плівок створено такі напрями в техні-
ці, як тонкоплівкова електроніка, спеціальні розділи оптики. Зага-
лом через тонкі плівки можлива практична реалізація нанокриста-
лічного стану матеріалів з метою досягнення стійкості матеріалів 

проти зношування, корозії тощо. 
 Тонкі плівки металів (в інтервалі нанотовщин), що нанесені на 

неметалеві неорганічні матеріали, мають першорядне значення в 

процесах з’єднання (паяння) неметалів (кераміка, скло, монокрис-
тали, вуглецеві матеріали, надтверді матеріали). Металізація пове-
рхонь таких матеріалів забезпечує достатнє змочування їх розплав-
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леними металами, що визначає саму технологічну можливість фо-
рмування паяного з’єднання, а також зумовлює міцність та інші 
властивості з’єднань. 
 Оскільки в процесі паяння або зварювання тиском металізовані 
неметалеві деталі мають бути нагрітими до досить високих темпе-
ратур (1000°С і навіть більше), вивчення процесів диспергування – 

коагулювання, які відбуваються під час відпалу в цих металевих 

наноплівках завтовшки 100 ÷ 150 нм, становить не тільки пізнава-
льний інтерес, але й практичне значення для розробки технологіч-
них режимів з’єднання неметалевих матеріалів. 
 Отже, метою даної роботи є дослідження кінетики диспергування 

хромових наноплівок завтовшки 150 нм, які нанесені на алюмоок-
сидну та диоксидноцирконієву кераміку та відпалені у вакуумі за 

температури до 1100°С. 

2. МАТЕРІАЛИ ТА МЕТОДИКА ЕКСПЕРИМЕНТУ 

В даній роботі використано електронно-променевий спосіб напи-
лення металевих та неметалевих наноплівок, яким наносили хро-
мові наноплівки завтовшки 150 нм на оксидні матеріали за допомо-
гою електронно-променевого устаткування ЕЛУ-5. 
 Товщину нанесених наноплівок вимірювали двома методами: 
1) метал заданої маси (розрахованої для плівок потрібної товщини) 
повністю випаровують, тоді товщину плівки можна легко розраху-
вати за законом Ламберта [17, 18]; 2) за допомогою спеціального 

кварцового датчика, який знаходиться у вакуумній камері напи-
лення безпосередньо біля зразку, на який напилюють плівку. 
 Тверді неметалеві підкладки виготовлені з лейкосапфіру, алюмо-
оксидної та диоксидноцирконієвої керамік і являють собою неве-
ликі тонкі пластинки розмірами 4×3×2 мм. Одна з пласких повер-
хонь кожного зразка добре відполірована до шорсткості Rz = 0,03 ÷ 

÷ 0,05 мкм. Після полірування всі зразки ретельно знежирені та ві-
дпалені в вакуумі за температури 1100°С протягом однієї години. 
 Якість всіх нанесених наноплівок контролювали за допомогою 

металографічного мікроскопу XJL-17. 
 Зразки з нанесеними на них металевими плівками відпалювали у 

вакуумній камері протягом різних проміжків часу (від 5 до 20 хв) та 

за різних температур (від 900 до 1100°С) у вакуумі не гірш, ніж 

2⋅10−3
 Па. Відпалені зразки досліджували за допомогою скануючих 

електронних мікроскопів JSM-6700 F та Superprobe-733, отримую-
чи мікрофотографії. З використанням цих мікрофотографій були 

визначені площі острівців металу на поверхні неметалевих зразків 

планіметричним методом, тобто визначення маси вирізаних з папе-
рових відбитків мікрофотографій елементів металізованих повер-
хонь зразків [19]. Отримані експериментальні дані були оброблені у 
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вигляді графіків, які демонстрували залежність площ поверхонь 

зразків, вкритих металевими наноплівками, від параметрів відпалу 

(температура, час). 

3. РЕЗУЛЬТАТИ ДОСЛІДЖЕНЬ ТА ЇХ ОБГОВОРЕННЯ 

Вихідна плівка нікелю на лейкосапфірі товщиною 150 нм. Відпал 

цієї плівки при 900°С протягом п’яти та десяти хвилин майже не 

змінив її вигляду і тільки після двадцятихвилинного відпалу вона 

дещо втратила свою цілісність, вкриваючи при цьому близько 85% 

площі поверхні керамічної підкладки (рис. 1, а; 2). Відпал при 
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Рис. 1. СЕМ зображення плівки нікелю завтовшки 150 нм на лейкосапфі-
рі, відпаленої у вакуумі протягом 20 хв при різних температурах, ×3000: 
а — 900°С; б — 1000°С; в — 1050°С; г — 1100°С. 

Fig. 1. SEM image nickel film 150 nm thickness onto leucosapphire which was 

annealed in vacuum during 20 min at various temperatures, ×3000: а—
900°С; б—1000°С; в—1050°С; г—1100°С. 
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1000°С незначно прискорив процес диспергування плівки (рис. 1, б; 
2). Підйом температури до 1050°С значно інтенсифікував процес 

зміни морфології плівки. Деякі ознаки зміни морфології можна 

спостерігати вже після п’ятихвилинного відпалу (рис. 2), а після 

десятихвилинної витримки плівка почала розпадатись на великі 
фрагменти, які вкривали близько 75% площі поверхні підкладки. 
Після двадцятихвилинної витримки при 1050°С плівка повністю 

розпалася на продовгуваті фрагменти, які вкривали майже 50% 

площі поверхні підкладки (рис. 1, в; 2), а після відпалу при 1100°С 

фрагменти плівки вкривали біля 70% площі поверхні після 

п’ятихвилинної витримки, а вже при десятихвилинному відпалі 
площа поверхні підкладки вкрита металом сягала всього 58%. При 

двадцятихвилинній витримці при 1100°С плівка продовжувала ін-
тенсивно на округлі та продовгуваті фрагменти, які вкривали бли-
зько 45% площі поверхні підкладки (рис. 1, г; 2). 
 Отже, процес з’єднання металізованого нікелем лейкосапфіра 

бажано виконувати при температурах не вищих за 1050°С з обме-
женням часу процесу до десяти хвилин, тобто, коли фрагменти плі-
вки ще вкривають більшу частину поверхні підкладки. 
 На рисунку 2 наведені криві швидкості та ступеню розпаду ніке-
левої плівки на лейкосапфірі в залежності від температури та часу 

відпалу. 
 Вихідна плівка нікелю на алюмооксидній кераміці, також як і на 

лейкосапфірі була суцільною. Відпал нікелевої плівки завтовшки 

 

Рис. 2. Залежність площі лейкосапфіру, вкритої нікелевою плівкою за-
втовшки 150 нм, від часу відпалу при різних температурах (900–1100°С). 

Fig. 2. Leucosapphire area covered by nickel film 150 nm thickness depending 

on annealing time at various temperatures (900–1100°C). 
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150 нм на алюмооксидній кераміці при температурах 900°С та 

1000°С дав майже такий же результат як і відпал цієї плівки на 

лейкосапфірі при тих же температурах (рис. 3, а, б; 4). Відпал плів-
ки при 1050°С незначно прискорив процес диспергування плівки 

після п’яти- та десятихвилинної, а от уже після двадцятихвилинної 
витримки ознаки диспергування плівки дуже помітні, оскільки во-
ни охопили всю площу плівки. Плівка при цьому вкривала близько 

75% площі підкладки (рис. рис. 3, в; 4). 
 З підйомом температури до 1100°С процес диспергування плівки 

дещо пришвидшився, і після двадцятихвилинного відпалу вона ди-
спергувала на великі фрагменти по всій площі, які поєднувались 

між собою, вкриваючи близько 70% площі поверхні (рис. 3, г; 4). 
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Рис. 3. СЕМ зображення плівки нікелю завтовшки 150 нм на алюмооксид-
ній кераміці, відпаленої у вакуумі протягом 20 хв при різних температу-
рах, ×3000: а — 900°С; б — 1000°С; в — 1050°С; г — 1100°С. 

Fig. 3. SEM image nickel film 150 nm thickness onto alumina ceramics which 

was annealed in vacuum during 20 min at various temperatures, ×3000: а—
900°С; б—1000°С; в—1050°С; г—1100°С. 
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Це дає можливість застосовувати нікелеву металізацію алюмоокси-
дної кераміки для подальшого з’єднання її навіть при температурі 
1100°С. 
 На рисунку 4 наведені криві швидкості та ступеню розпаду ніке-
левої плівки на алюмооксидній кераміці в залежності від темпера-
тури та часу відпалу. Якщо порівняти кінетику диспергування ні-
келевої плівки на алюмооксидній кераміці та лейкосапфірі, то мо-
жна побачити, що вони досить подібні, але на алюмооксидній кера-
міці плівка диспергує дещо повільніше, мабуть за рахунок пор та 

домішок, які є в кераміці. 
 Згідно з отриманими результатами досліджень паяння металізова-
ної нікелем алюмооксидної кераміки можна виконувати при 1100°С 

навіть при тривалості процесу паяння протягом двадцяти хвилин, 
коли плівка ще вкриває більш, ніж 70% поверхні підкладки. 
 Суцільна вихідна нікелева наноплівка, нанесена на диоксидно-
цирконієву кераміку, в результаті відпалу її при 900°С (рис. 5, а, 6) 

та 1000°С мала такий же вигляд, як і на двох попередніх оксидах і 
залишалась майже суцільною за винятком двадцятихвилинного 

відпалу при 1000°С, коли вона диспергувала на безліч дрібних фра-
гментів, які вкривали майже 75% поверхні підкладки (рис. 5, б; 6). 
В результаті відпалу при 1050°С плівка частково втратила свою ці-
лісність вже після п’ятихвилинної витримки, а після десятихви-
линної витримки вона почала швидко розпадатись і після двадця-

 

Рис. 4. Залежність площі алюмооксидної кераміки, вкритої нікелевою 

плівкою завтовшки 150 нм, від часу відпалу при різних температурах (900–
1100°С). 

Fig. 4. Alumina ceramics area covered by nickel film 150 nm thickness de-
pending on annealing time at various temperatures (900–1100°C). 
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тихвилинного відпалу поверхня підкладки вкрилась мереживом 

поєднаних між собою фрагментів плівки, які вкривали біля 65% 

поверхні підкладки (рис. 5, в; 6). 
 Відпал при 1100°С призвів до повного розпаду плівки вже після 

п’ятихвилинної витримки, залишивши майже незмінну картину 

навіть після десятихвилинної витримки. Після двадцятихвилинно-
го відпалу плівка інтенсивно диспергувала на невеликі фрагменти, 
які вкривали не більш, ніж 45% поверхні підкладки (рис. 5, г; 6). 
Отже, температуру з’єднання паянням або зварюванням тиском ме-
талізованого нікелем диоксидноцирконієвої кераміки слід обмежи-
ти 1050°С і бажано, щоб час процесу паяння не перевищував десять 

хвилин. 

 
а 

 
б 

 

в 

 

г 

Рис. 5. СЕМ зображення плівки нікелю завтовшки 150 нм на диоксидно-
цирконієвій кераміці, відпаленої у вакуумі протягом 20 хв при різних те-
мпературах, ×3000: а — 900°С; б — 1000°С; в — 1050°С; г — 1100°С. 

Fig. 5. SEM image nickel film 150 nm thickness onto zirconia ceramics which 

was annealed in vacuum during 20 min at various temperatures, ×3000: а—
900°С; б—1000°С; в—1050°С; г—1100°С. 
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 Графіки залежності ступеню розпаду нікелевої плівки на диок-
сидноцирконієвій кераміці в залежності від температур відпалу та 

часу витримки при кожній температурі наведені на рис. 6. 

4. ВИСНОВКИ 

Виявлено, що плівки на  всіх оксидах після відпалу за температур 

до 1000°С поводять себе ідентично і переважно зберігають свою су-
цільність. З підвищенням температури відпалу до 1100°С плівка 

починає інтенсивно диспергувати, інтенсивність та ступінь диспер-
гування плівки на різних оксидах дещо відрізняються. Так, після 

двадцяти-хвилинного відпалу при 1100°С залишки нікелевої плів-
ки на лейкосапфірі та диоксидноцирконієвій кераміці вкривають 

лише близько половини площі поверхні підкладки, в той час, як 

залишки цієї плівки на алюмооксидній кераміці вкривають близь-
ко 70% поверхні підкладки. 
 Побудовано кінетичні криві розпаду плівки під час відпалу для 

всіх досліджених оксидів залежно від температури відпалу та часу 

витримки за кожної температури. Використовуючи ці графіки, 
можна визначити оптимальні параметри (температуру, час витри-
мки). 

 

Рис. 6. Залежність площі диоксидноцирконієвої кераміки, вкритого ніке-
левою плівкою завтовшки 150 нм, від часу відпалу при різних температу-
рах (900–1100°С). 

Fig. 6. Zirconia ceramics area covered by nickel film 150 nm thickness de-
pending on annealing time at various temperatures (900–1100°C). 
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