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Формирование покрытий на основе Al2O3 на полипропилене  
электронно-лучевым методом в форвакуумной области давлений  

 

Представлены результаты использования электронного пучка для испарения и нанесения керамических покры-

тий на полипропилен. В качестве испаряемого материала использовали керамику на основе Al2O3. Для генера-

ции электронного пучка применялся форвакуумный плазменный электронный источник, необходимость ис-

пользования которого обусловлена высокой эффективностью при обработке диэлектриков. Показано, что при 

нанесении покрытий таким методом на материалы с низкой теплостойкостью необходим точный контроль вре-

мени и скорости испарения керамики. Определены оптимальные режимы нанесения покрытий, при которых 

температура полимера не поднимется выше 80 °С. Даны фотографии нанесенных покрытий, где отражены их 

оптические и поверхностные свойства. 
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Полимеры находят применение в различных 

отраслях промышленности и быту. Благодаря опти-

мальному соотношению между массой и прочност-

ными свойствами полимеры все чаще вытесняют 

металлы и их сплавы в таких отраслях промышлен-

ности, как авиационная, автомобильная, космиче-

ская и др. [1, 2]. Полимеры применяются и в микро-

электронике [3]. Так, при изготовлении сепараторов 

в литий-ионных аккумуляторных батареях встает 

вопрос об обеспечении температуростойкости поли-

пропиленовых мембран, используемых в качестве 

разделителей. Такие разделители предотвращают 

физический контакт положительного и отрицатель-

ного электродов, обеспечивая при этом свободный 

перенос ионов внутри элемента [4]. Защитные по-

крытия на полимерах позволяют снизить их нагрев и 

повысить механическую прочность [5, 6].  

Для пищевой промышленности полимерные 

материалы прочно закрепились как упаковочный 

материал, не вступающий во взаимодействие с про-

дуктами и защищающий их от воздействия окружа-

ющей среды, в частности, попадания влаги и кисло-

рода, а также ультрафиолетового излучения [7]. Для 

защиты от ультрафиолетового облучения полимер-

ные пленки, как правило, покрывают тонким слоем 

алюминия, который не пропускает излучение, одна-

ко обладает недостатками. К недостаткам можно 

отнести отсутствие видимости продукта и невоз-

можность использования в микроволновой печи.  

Устранение таких недостатков возможно при 

использовании в качестве барьерного покрытия ок-

сида алюминия (обычно называемого AlOx, посколь-

ку точная стехиометрия обычно не измеряется). При 

нанесении таких покрытий на полимеры обеспечи-

вается видимость продукта при сохранении барьер-

ных свойств. Для получения покрытий используется 

метод вакуумного осаждения (pvd), при котором 

испаряется алюминий в атмосфере кислорода [8]. 

Скорость роста покрытия остается достаточно низ-

кой. Альтернативным методом получения покрытий 

на основе оксида алюминия может являться метод 

электронно-лучевого испарения и осаждения из па-

ровой фазы в форвакуумной области давлений [9]. 

При таком рабочем давлении в 10–50 Па на пути 

транспортировки электронного пучка до мишени 

образуется плотная плазма. Ионы из такой плазмы 

нейтрализуют отрицательный заряд, приносимый 

электронами пучка на облучаемую поверхность ди-

электрика [10]. Скорость испарения материала до-

стигает 0,4 г/мин.  

Электронные пушки, способные функциониро-

вать при таких давлениях, успешно применяются 

для различной обработки керамики – такие как 

сварка, спекание, испарение и нанесение покрытий 

на металлы и сплавы [11, 12]. Сложность работы с 

полимерными подложками в их низкой термостой-

кости, в связи с чем возникают проблемы при рас-

положении их вблизи нагреваемой до высокой тем-

пературы керамической мишени. В настоящей рабо-

те исследована возможность использования элек-

тронно-лучевого метода для нанесения барьерного 

покрытия из оксида алюминия на полипропилен. 

Материалы и схема эксперимента 

В качестве материала подложки использовались 

пластинки полипропилена в виде квадрата с разме-

рами 20×20 мм и толщиной 1 мм. Подложки предва-

рительно промывались в ультразвуковой ванне и 

очищались спиртом.  

Мишень для получения оксида алюминия пред-

ставляла собой паллету из алюмооксидной керамики 

диаметром 10 мм и высотой 4 мм. Элементный со-

став мишени и ее электрофизические данные пред-

ставлены в табл. 1. 
Т а б л и ц а  1  

Режимы электронно-лучевой обработки 

№ образца Время обработки Температура керамики 

1 30 с 

2 200 ˚С 2 60 с 

3 90 с 

4 30 с 

2 300 ˚С 5 60 с 

6 90 с 

7 Без обработки  
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Схема экспериментальной установки представ-

лена на рис. 1. Установка включает вакуумную ка-

меру с системой откачки, плазменный источник 

электронов на основе разряда с полым катодом, си-

стему установки мишени и подложек, а также диа-

гностическое оборудование. В работе использован 

форвакуумный плазменный электронный источник, 

специальная конструкция которого позволяет ему 

работать в условиях среднего вакуума.  
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Рис. 1. Схема экспериментальной установки:  

1 – плазменный электронный источник, 2 – электронный 

пучок, 3 – пучковая плазма, 4 – пирометр, 5 – мишень,  

6 – теплозащитный экран, 7 – полипропилен 

 

Источник формировал сфокусированный элек-

тронный пучок диаметром 1 мм и плотностью мощ-

ности до 105 Вт/см2. Для равномерного нагрева ми-

шени использовалась развертка пучка по квадрату, 

сторона которого подбиралась меньше диаметра 

испаряемой мишени. Мишень устанавливалась в 

графитовый тигель, расположенный на расстоянии 

30 см от источника электронов на оси пучка.  Нагрев 

керамической мишени осуществлялся в течение  

5–8 мин расфокусированным электронным пучком. 

Температура, до которой нагревалась мишень, со-

ставляла 2 200–2 300 °С. При превышении темпера-

туры в 2400 °С керамика кипела с образованием 

большого количества крупной капельной фракции. 

Размеры капель достигали 1 мм. 

Полипропиленовые подложки закреплялись 

вертикально на держателях, которые, в свою очередь, 

располагались на устройстве перемещения. Устрой-

ство перемещения позволяло переместить подложки 

ближе или дальше от испаряемой мишени. Для за-

щиты подложек от перегрева в процессе нагрева 

керамической мишени до температуры испарения 

использовались защитные тепловые экраны. При 

температуре мишени 2400 °С температура за экра-

нами не поднималась выше 30 °С. До достижения 

требуемой температуры подложки располагались на 

устройстве перемещения и на расстоянии 25 см от 

мишени за тепловыми экранами. При достижении 

требуемой температуры испарения подложки пере-

мещались на расстояние 7 см к мишени поочередно. 

Для измерения температуры мишени и поли-

пропиленовых подложек использовались инфра-

красные пирометры RAYTEK 1MH (Raytek Corp., 

Santa Cruz, CA, USA) с диапазоном измерений  

550–3 000°С и с диапазоном измерений 50–800°С 

соответственно. Расположение пирометров показано 

на рис. 1. Время нанесения покрытий на подложки 

полипропилена составляло 30, 60 и 90 с. Режимы 

напыления для каждого образца представлены в 

табл. 1. 

Для исследования зависимости коэффициента 

пропускания образцов полимера от длины волны 

излучения был использован спектрофотометр 

Genesys 2 фирмы «Thermo Spectronic» с рабочим 

диапазоном длин волн 200–1100 нм. Гидрофильные 

свойства поверхности исследовались методом ле-

жащей капли. Выбор такого метода обусловлен от-

носительной легкостью, с которой угол контакта 

может быть измерен на подходящих подготовлен-

ных твердых поверхностях [14]. Контактный угол 

определяется через 1–2 мин после нанесения капли 

геометрическим методом по высоте h и радиусу r 

капли в предположении сферической модели ее 

формы [15]. 

Результаты и дискуссия 

Напыление покрытий электронно-лучевым ме-

тодом, при котором электронный пучок использует-

ся в качестве источника тепла, сопряжено с соблю-

дением двух взаимоисключающих условий. С одной 

стороны, высокая скорость нанесения покрытий 

требует большой температуры на поверхности ми-

шени. С другой стороны, полимер обладает низкой 

температуростойкостью [16] и расположение его 

вблизи источника тепла может привести к его дегра-

дации при нагреве более 95 °С в случае использова-

ния полипропилена, например.  

Как и следовало ожидать, температура поли-

пропиленовой подложки в процессе испарения ке-

рамической мишени повышается. Скорость повы-

шения температуры зависит от температуры мишени 

и расстояния от подложки до мишени. Основной 

механизм передачи тепла от мишени к подложке в 

условиях хоть и не высокого, но вакуума – это теп-

ловое излучение. Принимая источник и теплового 

излучения точечным и равномерное распределение 

теплового излучения во все стороны, могут быть 

даны простые оценки температуры мишеней. По-

скольку процесс нагрева керамики и нанесения по-

крытий происходит в вакууме, то теплопередачей за 

счет конвекции можно пренебречь. Расчет нагрева 

подложки осуществлялся лишь с учетом теплового 

излучения. Были проведены расчёты по нахождению 

зависимости температуры полипропилена от време-

ни, расстояния между керамикой и полипропиленом, 

температуры керамики. 

Энергия теплового излучения с поверхности 

мишени равна 
4

изл к кQ T S t   ,  (1) 

где Qизл – энергия теплового излучения, Дж; α – по-

глощательная способность, равная 0,8 для керамики; 
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Tк – температура керамики, К; Sк – площадь керами-

ки, м2; t – время нанесения покрытия, с. 

В предположении того, что тепловая энергия 

излучается во все стороны от нагретой мишени, 

энергия излучения, попадающая на поверхность 

полимера, рассчитывалась пропорциональной отно-

шению площади полимера к площади сферы радиу-

сом, равным расстоянию от полимера до мишени из 

керамики: 

погл изл 2
,

4

пS
Q Q

l
 


  (2) 

где Qпогл – теплота поглощения; Sп – площадь поли-

мера, м2; l – расстояние между образцом керамики и 

подложкой полимера, м; mп – масса полимера, кг;  

Cп – теплоёмкость полипропилена, Дж/кг·К; ∆Tп – 

температура полимера, К. 

Пренебрежем теплоотводом через держатель 

полимерной подложки ввиду низкой теплопровод-

ности полимера. Тогда можно считать, что вся полу-

ченная за счет теплового излучения энергия идет на 

нагрев полимера 

тепл п п пQ m C T   .  (3) 

Приравняв энергию теплового излучения, полу-

ченную от керамики (4), к энергии, затраченной на 

нагрев полимера (3), найдем температуру полимера 

 
4

п к к
п к 2

п п

, ,
4

S S T t
T t T l

m С l

   
 

  
. (4) 

Исходные данные, необходимые для расчётов 

(характеристики полипропилена ГОСТ 26996–86, 

параметры и температура керамики, поглощательная 

способность и энергетическая светимость), пред-

ставлены в табл. 2. 
 

Т а б л и ц а  2  

Исходные данные 

Cп, 

Дж/кг·К 

Sп, 

мм2 
mп, г Tк, K Sк, мм2 

σ, 

Дж/с·м2·К4 
α 

1930 80 7,2 
2473 

20 5,67·10–8 0,8 
2573 

 

Такие оценки показали, что при расстоянии от 

мишени до подложки более 10 см температура под-

ложки может повышаться до критической в 95 °С в 

течение времени порядка полутора минут (рис. 2), 

чего может быть достаточно для формирования по-

крытия.  

Экспериментально измеренная температура 

подложек, расположенных на расстоянии 10 см от 

мишени, в зависимости от температуры мишени 

показана на рис. 3. 

Как видно, рост температуры происходит ли-

нейно, превышение 95 °С наблюдается только при 

длительности нагрева мишени порядка 75 с и ее 

температуре 2 400 °С. Скорость нагрева подложек 

составила от 0,4 до 0,8 °С/с. 

Для получения покрытий был выбран режим с 

температурой мишени 2 300 °С, поскольку при тем-

пературе 2 400°С наблюдалось интенсивное кипение 

керамики и образование капельной фракции, что не 

могло привести к снижению качества покрытия. 

Время испарения было задано от 30 до 90 с. На всех 

полученных подложках было сформировано тонкое 

покрытие, поскольку время нанесения его все же 

оказалось недостаточным для формирования покры-

тия с толщиной более 0,1 мкм. Фотография покры-

тия и часть подложки без него представлены на рис. 4. 
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Рис. 2. Зависимость температуры полипропилена  

от расстояния между подложкой и полимером. 

 Температура керамики 2 300 ˚С, время напыления: 

 1 – 120 с,   2 – 90 с,   3 – 60 с,   4 – 30 с 
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Рис. 3. Температура подложек в зависимости от времени  

и температуры мишени:  

1 – 2 200 °С,    2 – 2 300 °С,    3 – 2 400 °С 
 

 
Рис. 4. Покрытие (справа) на основе оксида алюминия  

на подложке из полипропилена (слева) 
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Адгезионные свойства покрытия детально не 

исследовались, но сформированное покрытие не 

отслаивалось при ручных манипуляциях. 

Исследование оптических свойств покрытий 

представлено на основе измерения коэффициента 

пропускания света. На рис. 5 представлены зависи-

мости коэффициента пропускания от длины волны 

света для подложек с покрытием, полученным при 

различном времени нанесения.  
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Рис. 5. Коэффициент пропускания исходного образца 1  

и в зависимости времени нанесения покрытия:  

2 – 30 с,   3 – 60 с,    4 – 90 с 
 

Как видно, коэффициент пропускания оказался 
существенно зависящим от времени нанесения по-
крытия. Причем уменьшение коэффициента пропус-
кания света наблюдается во всем диапазоне видимо-
го света. Для границы ультрафиолетового спектра 
380 нм уменьшение коэффициента пропускания со-
ставляет более чем 6 раз, что позволяет говорить о 
наличии защитных свойств такого рода покрытий. 

Заключение 
Электронно-лучевое испарение керамической 

мишени в области форвакуумного давления позво-
ляет наносить керамические покрытия на полимер-
ные материалы. Температура подложки во время 
электронно-лучевого осаждения керамического по-
крытия существенно зависит от времени осаждения. 
Скорость повышения температуры достигает 0,8 °C/с, 
что необходимо учитывать при данном способе 
нанесения покрытия. Было обнаружено, что с по-
вышением температуры керамики коэффициент 
пропускания полимера с керамическим покрытием 
уменьшается, следовательно, свойства упаковки, 
изготовленной из такого материала для пищевой 
промышленности, улучшаются, и упаковка будет 
меньше подвергаться воздействию ультрафиолето-
вого излучения. 

Исследование выполнено при финансовой под-
держке РФФИ в рамках научного проекта № 20-38-
90184, модернизация электронного источника осу-
ществлялась за счет гранта Президента Российской 
Федерации для молодых ученых – докторов наук, 
проект № МД-754.2021.4. 
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