Ионное травление Ar+ для удаления барьерного слоя анодного оксида алюминия
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Анодный оксид алюминия (АОА) является пористым материалом с цилиндрическими порами перпендикулярными поверхности. АОА широко используется в качестве темплата для получения металлических нанонитей и нанотрубок из различных материалов с помощью электроосаждения и других методов. Мембраны АОА также находят применение в качестве мембран для фильтрации и ультрафильтрации. Условия анодного окисления позволяют точно задавать геометрические размеры пористой структуры, такие как диаметр пор и расстояние между ними. Однако для использования АОА в качестве темплата и фильтрующей мембраны необходимо произвести удаление барьерного слоя, который закрывает поры с одной стороны мембраны. Для этого используют растворы кислот и, для более точного контроля процесса удаления барьерного слоя, двухсекционные ячейки с контролем протекающего в такой системе тока. Такой способ не позволяет точно воспроизвести диаметр полученных пор в связи с изотропным травлением стенок пор в кислоте. Также из-за отличия толщины барьерного слоя в различных порах происходит увеличение дисперсии распределения диаметра пор в связи с различным временем травления отдельных пор.
Цель данной работы заключалась в оптимизации параметров ионного травления Ar+ для полного удаления барьерного слоя селективно относительно стенок пор.
Получение пленок АОА производили путем анодирования алюминия в растворе 0,3 М щавелевой кислоты при 0-2 °С и интенсивном перемешивании. Напряжение анодирования увеличивали со скоростью 0,5 В/с до 120 В и затем выдерживали постоянным. Использовали ограничение по заряду, толщина итоговой пленки составляла 30 мкм. Алюминий удаляли в растворе 10 % Br2 в метаноле.
Барьерный слой удаляли ионами Ar+ при следующих параметрах: 580 эВ, угол наклона 45°, плотность тока 170 мкА/см2, 15 °С, скорость вращения 20 об./мин, давление 4*10-4 Торр. Длительность процесса составляла от 10 до 60 мин. При травлении для компенсации объемного заряда использовали электронный нейтрализатор с током на 3,3 % больше ионного.
По микрофотографиям, полученным методом растровой электронной микроскопии, был проведен анализ распределения пор по размерам. Построены гистограммы распределения диаметров пор при различных временах травления. Положение распределения сдвигается при увеличении времени травления. При 10 мин средний диаметр пор соответствует 43,5 нм, при 30 мин равен 60 нм и далее не изменяется с ростом времени обработки. Оптимальное время травления составило 30 мин при толщине барьерного слоя около 120 нм. Травление под углом 45 ° позволяет добиться пространственной селективности травления барьерного слоя и не затрагивать стенки пор внутри мембраны. При анализе данных микроскопии эффекта перепыления не наблюдалось.
Таким образом, ионное травление может использоваться для удаления барьерного слоя АОА, без изменения диаметра пор мембран.
