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Статья посвящена рассмотрению особенностей получения вакуумноплотных спаев 
сапфира с металлами. Выявлено влияние на механическую прочность профилирован-
ного сапфира количества блоков и угла разориентации их границ, обоснована темпе-
ратурная зависимость предельного напряжения разрушения труб, проанализированы 
причины появления огранки у выращенного кристалла, влияние механической обра-
ботки (шлифовки и полировки) и высокотемпературного отжига на внутренние 
напряжения. Показано, что для получения надежного токоввода в сапфировую раз-
рядную трубку, наполненную плазмообразующей средой на основе паров щелочного 
металла необходимо использовать сплав ниобия НбЦу и стеклокерамический припой 
на основе системы окислов CaO–Al2O3. Подробно исследованы структурные изменения 
в сплавах ниобия и в слое стеклокерамического припоя при различных температурах 
пайки, распределение концентрации ниобия в переходной зоне, выявлен оптимальный 
режим пайки стеклоцементом. Рассмотрен новый способ получения спая сапфира с 
металлом комбинацией методов предварительной металлизации и активной пайки. 
Реализация предложенного способа получения спая осуществляется посредством ис-
пользования двух магнетронов с медной и титановой мишенями. Разработана мате-
матическая модель магнетронного напыления покрытий на вращающийся цилиндри-
ческий образец. Проанализирован механизм взаимодействия титана с сапфиром, рас-
смотрены результаты исследований процессов в глубине слоя металлизации и на гра-
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материалов. Подтверждением этому факту яв-
ляется применение в качестве конструкцион-
ного материала монокристаллического оксида 
алюминия (сапфира, корунда) в виде пластин, 
труб и различных профилей [1, 2]. Поскольку 
для большинства приборов являются важны-
ми такие уникальные свойства сапфира как 
оптическая прозрачность в широком спек-
тральном диапазоне от 0,2 до 6,0 мкм, высо-
кие диэлектрические свойства, химическая 
стойкость, механическая прочность и т. д., то 
возникает актуальная конструкторская и тех-
нологическая задача получения вакуумно- 
плотного спая корунда с металлической дета-
лью, входящего в конструкцию изделия. При 
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этом создаваемый прибор зачастую предна-
значен для эксплуатации в условиях цикличе-
ского изменения температуры, синусоидаль-
ной вибрации, ударных нагрузок, воздействия 
климатических факторов при сложных режи-
мах работы прибора, связанных с высокими 
градиентами температур, внутренних и внеш-
них давлений, наличием химически активных 
веществ, например, щелочных металлов [1, 3]. 
Таким образом, актуальность проведения ис-
следований, направленных на создание 
надежного вакуумноплотного спая сапфира с 
металлом (СМС), не вызывает сомнения.  

Реализовать указанную проблему одним 
универсальным техническим решением не-
возможно. В каждом конкретном случае при-
менения приборов вводятся свои ограничения 
на режимы эксплуатации спая. Поэтому пред-
лагаемая публикация представляет собой 
научный анализ результатов, полученных ав-
торами на протяжении более 30 лет в области 
конструирования источников излучения с раз-
рядом в парах щелочных металлов, ограни-
ченного сапфировой оболочкой [3]. 

 
 

Особенности сапфира как конструкционного 
материала спая 

 

Для понимания сложностей, возникающих 
при конструировании спая металлов с сапфи-
ром, необходимо проанализировать некоторые 
его свойства, исходя из требований, предъяв-
ляемых к соединяемым деталям. В различных 
областях техники (приборы СВЧ, газоразрядные 
лампы, гермовводы и т. д.) основные техниче-
ские требования, предъявляемые к материалам 
спаев, совпадают – низкие газовыделение 
(0,510-3 лмм рт.ст/см2) и газопроницаемость 
(по гелию менее 10-12 см3мм/(ссм2кгс/см2)), вы-
сокий тангенс диэлектрических потерь ((0,5–
20)10-4), удельное электрическое сопротив-
ление (1012–1013 Ом см) и оптическая про-
зрачность диэлектрика до 6 мкм (t = 95 %), 
низкие эмиссионные свойства материалов  
( более 3,0 эВ), широкий диапазон рабочих 
температур (-150 ºС до +1000 ºС), механиче-
ская прочность (150–500 МПа на изгиб), хи-
мическая стойкость к воздействию агрессив-
ных сред (кислоты, пары щелочных металлов 
и т. д.), технологичность изготовления и т. д. 
[4–6]. Всем перечисленным требованиям мо-

нокристаллический сапфир полностью удо-
влетворяет [2, 6, 7]. 

В то же время основная сложность полу-
чения спая сапфира заключается в особен- 
ностях его физико-химических свойств, обу-
словленных кристаллографической структу-
рой. К сожалению, в настоящее время кроме 
монографий [2, 7] и нескольких работ Физико-
технического института им. А. Ф. Иоффе [8–11], 
посвященных анализу влияния на прочность 
сапфира дефектов структуры (наличие блоков, 
разориентации блочных границ, огранение 
поверхности и т. д.), практически нет. С дру-
гой стороны, именно механическая прочность 
сапфира определяет надежность его спая.  
Поэтому рассмотрению этих вопросов в ста-
тье уделяется основное внимание. 

 
 

Механическая прочность 
 

Ранее в наших работах [12–14] приводи-
лись результаты исследований механической 
прочности от структурного совершенства мо-
нокристалла сапфира, но для понимания про-
цессов в спае некоторые данные мы повторим, 
рассмотрев их с позиций новых научных ра-
бот [8–11]. На рис. 1 представлена технологи-
ческая цепочка, отражающая основные про-
цессы выращивания и подготовки сапфирово-
го изделия к пайке. Как следует из приведен-
ной блок-схемы, для спаев сапфира с метал-
лом используют несколько способов выращи-
вания корунда (методы А. В. Степанова, Ки-
ропулоса, Вернейля), отличающиеся по меха-
низму формирования кристаллической струк-
туры [1, 2]. Каждый из перечисленных мето-
дов имеет свои преимущества и недостатки. 
Например, метод Вернейля из-за отсутствия 
контакта расплава с металлической оснасткой 
позволяет получать беспримесные кристаллы. 
При этом наличие температурного градиента 
приводит к образованию значительной плот-
ности дислокаций (до 106 см-2) и к остаточным 
напряжениям в кристалле [1]. В случае спосо-
ба Киропулоса используется неограниченный 
расплав, что обеспечивает также отсутствие 
примесей, но во избежание высоких градиен-
тов температур, скорость выращивания выби-
рается очень низкой. Придание требуемой 
формы изделия (рис. 1) из сапфира, получен-
ного описанными методами, осуществляется 
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резкой и сверлением, что влечет к значитель-
ным технологическим потерям сырья. 

 

Выращивание 
сапфира 

Методы Киропулоса, 
Вернейля 

Метод Степанова 

Резка Сверление, резка 

Шлифовка,  
полировка 

Контроль 

Отжиг 

Подготовка к пайке 

 
 
Рис. 1. Технологическая схема изготовления сапфи-
ровых изделий для спая. 

 
Наибольшее применение для промышлен-

ного производства нашел метод капиллярного 
выращивания (метод А. В. Степанова), кото-
рый позволяет выращивать сапфировые изде-
лия требуемой конфигурации, определяемой 
конструкцией формообразователя [1, 2, 8–12]. 
Поэтому в дальнейшем изложении мы будем 
рассматривать свойства монокристаллов сап-
фира, выращенного способом А. В. Степанова, 
сравнивая с характеристиками корунда, полу-
ченного другими методами. 

Основным видом дефектов, приводящим к 
снижению механической прочности, является 
наличие блочной структуры. Подробно мето-
дики контроля блочной структуры рассмотре-
ны в работах [10, 12]. Блочная структура мо-
жет быть заимствована как из кристалличе-
ской затравки, так и сформирована в процессе 
роста. Причем одним из основных факторов, 
влияющих на образование блочной структу-

ры, является кристаллографическая ориента-
ция затравочных кристаллов. Поэтому при 
выращивании кристаллов сапфира методами 
Вернейля или Киропулоса безблочные кри-
сталлы получают при выращивании в направ-
лении [1120], перпендикулярном оптической 
оси [0001] [8]. В то время как выращивание по 
методу А. В. Степанова производится вдоль 
оптической оси, то в сапфировых изделиях, 
например, трубах или стержнях, формируется 
блочная структура. Причем, как показано в 
работе [10], имеющиеся в кристаллах блоки 
разных размеров имеют как радиальную, так и 
вертикальную составляющие поворота. 

На рис. 2 приведена зависимость механи-
ческой прочности сапфировой трубы с раз-
личной толщиной стенки от количества бло-
ков.  
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Рис. 2. Зависимость предельного напряжения разру-
шения от количества блоков для корундовых труб с 
толщиной стенки: 1 – 1,35 мм; 2 – 1,4 мм; 3 – 1,45 мм. 

 
Как видно из рисунка, на кривых 1–3 ме-

ханическая прочность с уменьшением числа 
блоков повышается и у безблочных труб она 
достигает максимума. В наших исследованиях 
при разрушении образцы вели себя по-
разному в зависимости от характера блоков. 
Например, сапфировые трубы безблочной 
структуры или с блочной мозаикой разруша-
лись, в основном, на многочисленные мелкие 
сегменты. В случае нескольких блоков, грани-
ца между которыми проходила через всю 
стенку трубки, разрушение происходило 
вдоль этой границы. При этом наблюдалась 
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некоторая закономерность в поведении раз-
рушающего напряжения от угла  ориентации 
межблочной границы. Из представленной на 
рис. 3 зависимости следует, что если угол 
межблочной спайности мал, т. е. граница про-
ходит вдоль радиуса, то напряжение разруше-
ния максимально. Наоборот, если граница 
ориентирована перпендикулярно радиусу об-
разца, то разрушение происходит при мини-
мальном усилии. 
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Рис. 3. Зависимость разрушающего напряже-
ния от угла разориентации межблочной гра-
ницы. 

 
Данный результат можно объяснить сле-

дующими соображениями. При росте моно-
кристаллов его регулярная структура наруша-
ется возникновением большого числа разо- 
риентированных областей условно макроско-
пических размеров, т. е. блоков мозаики. 
Внутри блоков могут наблюдаться блоки с 
более слабой дезориентацией, называемых 
субструктурой. Стык блоков мозаики и фраг-
ментов субструктуры друг с другом осуществ-
ляется при помощи двумерных дефектов – се-
ток, образованных дислокациями (плоскости 
двойникования). 

Наличие дефектов в кристаллах вызывает 
появление в них внутренних напряжений.  
Основными источниками макроскопических 
внутренних напряжений служат как индиви-
дуальные дислокации, возникающие при ро-
сте кристалла, так и дислокационные скопле-
ния (сетки), образующие границы блоков мо-
заики. Если границы плоскопараллельных 

двойниковых прослоек совпадают с плоско-
стями двойникования (т. е. когерентны), то на 
границах дефектов упаковки внутренние 
напряжения не образуются. Они возникают на 
некогерентных границах клиновидных двой-
никовых прослоек, т. е. по той границе, кото-
рая отклоняется от плоскости двойникования. 
По границам блоков мозаики внутренние 
напряжения возрастают с ростом угла разори-
ентации  между смежными блоками, что при-
водит к снижению прочности кристалла [16]. 

С другой стороны, существенное значение 
имеет направление прикладываемой нагрузки 
по отношению к плоскости двойникования. 
Если угол ориентации межблочной границы 
 = 0º, то прикладываемые растягивающие 
трубчатый образец напряжения действуют по 
нормали к границе и напряжение разрушения 
максимально. При  = 90º действие приклады-
ваемых нагрузок вызывает сдвиговые процес-
сы, что требует меньших энергетических за-
трат. 

Исходя из вышеизложенного можно за-
ключить, что, чем больше блоков и выше  в 
кристалле, т. е. чем напряженнее его состоя-
ние, тем выше вероятность разрушения стенки 
сапфировой трубки под воздействием механи-
ческой нагрузки, что подтверждается данны-
ми рис. 2 и 3. 

Прочность корунда, как и других хрупких 
материалов, зависит от многих факторов: ско-
рости нагружения, температуры, качества по-
верхности образца, среды, направления при-
кладываемой нагрузки по отношению к кри-
сталлографической ориентации сапфира. Для 
обеспечения надежности спая требуется со-
хранение целостности сапфира при рабочих 
температурах изделия. Особенно это актуаль-
но в случае тонкостенных трубчатых образ-
цов, у которых даже при комнатной темпера-
туре наблюдаются поверхностные напряжения 
до 20 МПа [10]. 

На рис. 4 показана полученная в наших 
экспериментах температурная зависимость 
механической прочности безблочных труб с 
толщиной стенки 1,4 мм, выращенных по спо-
собу Степанова, с кристаллографической ори-
ентацией [000Ī] (кривая 1) и [1012] (кривая 2) 
в интервале температур 200–1100 С. Несов-
падение минимума прочности на кривых свя-
зано с тем, что разрушение проводилось в 
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разных кристаллографических плоскостях. 
Несмотря на некоторое различие в показаниях 
механической прочности, ход кривых иденти-
чен. Из рис. 4 видно, что в температурном ин-
тервале (400–700 С) имеется явно выражен-
ный минимум прочности. 
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Рис. 4 Температурная зависимость предельного 
напряжения разрушения корундовых труб, вы-
ращенных в кристаллографических направлени-
ях: 1 – [0001]; 2 – [1012]. 

 
Наличие спада зависимости разрушающе-

го напряжения от температуры свойственно 
многим хрупким материалам и связано с 
наличием перенапряженных участков, харак-
теризуемых коэффициентом сp/en    , где 

ср = P/S (Р – сила, S – площадь сечения об-
разца), е – распределенные по объему ло-
кальные перенапряжения, которые зависят от 
микроструктуры образца. 

Причины аномальной зависимости проч-
ности лейкосапфировых труб от температуры 
объясняются наложением процессов пласти-
ческой деформации и разрушения. На низко-
температурном участке деформационные про-
цессы замедлены, коэффициент перенапряже-
ния велик и почти постоянен. Повышение 
температуры до 800 °С ускоряет деформацию, 
за время испытания локальные напряжения 
успевают снизиться, а с повышением темпера-
туры коэффициент n резко падает, поэтому с 
ростом температуры ср также растет. Следо-
вательно, на температурно-силовую зависи-
мость сапфировой трубы в первую очередь 
влияет коэффициент локальных перенапряже-

ний. Полученные нами результаты важны для 
расчета напряжений в соединениях сапфир–
металл при температурах спая до 600 ºС. 

 
 

Геометрические размеры 
 

Важным технологическим требованием 
получения согласованного спая является со-
блюдение фиксированного зазора между со-
единяемыми деталями, обеспечивающего 
устойчивое затекание расплава припоя под 
действием капиллярных сил. Как следует из 
работы [11] для монокристаллов характерно 
развитие на поверхности естественных граней, 
которые в итоге определяют результирующую 
форму кристаллического изделия. Поэтому в 
случае выращивания сапфировых труб, нали-
чие плоских граней приводит к отклонению от 
цилиндрической формы. 

Основным стабилизирующим фактором в 
процессе выращивания является положение 
фронта кристаллизации над торцом формооб-
разователя. Высота фронта определяет устой-
чивость формообразования, геометрию рас-
тущей трубки и оказывает существенное вли-
яние на ряд свойств полученного кристалла. 
Авторами [1, 12] определена оптимальная вы-
сота фронта кристаллизации – 0,2 мм. Подбо-
ром размеров торца формообразователя и ста-
билизацией режима обеспечивается получение 
заданных размеров сечения трубок с точно-
стью 0,1 мм. Высокий фронт кристаллизации 
способствует получению трубок (стержней) с 
более совершенной поверхностью, однако при 
этом увеличивается вероятность проявления 
их кристаллографической огранки. 

Разные авторы пытались установить ко-
личественную связь между основными пара-
метрами столба расплава и поперечным раз-
мером растущего кристалла. Это достигалось 
чаще всего численным решением капиллярно-
го уравнения Лапласа. Но в большинстве пуб-
ликаций полученные результаты охватывают 
ограниченное число частных случаев, почти 
все аналитические решения имеют довольно 
сложную математическую форму, а их точ-
ность и область применения недостаточно из-
вестны. Поэтому на сегодняшний день экспе-
риментальный подбор конструкции формооб-
разователя остается основным способом сниже-
ния дефектности выращиваемого кристалла [11]. 
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В заключение данного раздела необходи-
мо сделать следующие замечания. Поскольку 
дефекты поверхности формообразователя во 
многом отражаются на форме фронта кри-
сталлизации, то для получения более совер-
шенных кристаллов (без включений) необхо-
дима тщательная полировка поверхности 
формообразователя. Предпочтительнее также 
выращивать кристаллы в низкоиндексных 
направлениях, когда на фронте кристаллиза-
ции проявляется плотноупакованная грань. 
Кроме естественной огранки на поверхности 
выращиваемых изделий появляются цепочки 
пузырей [12], которые вносят дополнительные 
напряжения и снижают оптическую прозрач-
ность сапфира. Для устранения перечислен-
ных дефектов и придания цилиндрической 
формы изделия подвергаются дополнительной 
шлифовке и полировке [17, 18].  

 
 

Влияние механической обработки  
на прочность сапфира 

 

Механическая обработка монокристалли-
ческого корунда производится в присутствии 
различных жидкостей, которые используются 
как смазочно-охлаждающие (обработка свя-
занным абразивом) или являются дисперсион-
ной средой (обработка несвязанным абрази-
вом). Применение сред существенно влияет на 
деформационные процессы, протекающие при 
обработке монокристаллического корунда, и, 
следовательно, на качество получаемой по-
верхности. Механическая обработка монокри-
сталлического корунда связанным или сво-
бодным абразивом представляет собой одно-
временное множественное воздействие сосре-
доточенной нагрузки, сопровождающееся пе- 

ремещением кромок абразива. Картина нару-
шения поверхностных слоев при этом зависит 
не только от удельных нагрузок на зерно, но и 
от величины и геометрии зерен абразива, ма-
териалов абразива и притира, скорости вра-
щения образца и инструмента и т. д. Тем не 
менее, условия механического воздействия в 
каждом из этих случаев обладают сходным 
характером. Поэтому можно ожидать, что при 
механической обработке наряду с хрупким 
разрушением монокристаллического корунда 
возможна его пластическая деформация. Такое 
допущение становится более оправданным, 
если учесть, что при больших относительных 
скоростях перемещения обрабатываемой де-
тали и инструмента, значительных удельных 
давлениях возможно возникновение высоких 
температур в зоне контакта с зерном абразива. 
Подробно структура нарушенного приповерх-
ностного слоя изучена в монографии [2]. По-
казано, что структура механически обрабо-
танной поверхности состоит из трех зон: тре-
щиноватого поверхностного слоя, зоны по-
вышенной плотности дислокаций (зоны пла-
стической деформации) и монокристалличе-
ской структуры. Из монографии [2] и сказан-
ного выше можно предположить, что наруше-
ние выращенной поверхности сапфировой 
трубы посредством механической обработки 
приведет к снижению ее прочности. 

Проведенные нами эксперименты под-
твердили это предположение. Исследовались 
образцы выращенных по методу А. В. Сте- 
панова корундовых труб, часть из которых 
подвергалась двусторонней шлифовке и поли-
ровке алмазным свободным абразивом.  
Результаты наших исследований приведены в 
таблице. 

 
Таблица 

 

Зависимость напряжения разрушения необработанных и полированных корундовых труб  
от блочности 

 

Количество блоков, шт. 1 2 3 4 5 6 

Напряжение 
разрушения, 

МПа 

Выращенная 
труба 

320 310 290 280 275 275 

Труба после 
двусторонней 
обработки 

250 240 230 215 200 200 
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Приведенные в таблице данные можно 
объяснить тем, что в случае шлифовано-
полированных образцов под воздействием 
приложенной нагрузки происходит расшире-
ние трещин и движение дислокаций к поверх-
ности трубы. При этом преимущественный 
механизм разрушения, а именно, треск или 
пластическая деформация определяются тол-
щиной стенки, качеством и методами обра-
ботки на каждом этапе изготовления оболочки 
лампы. 

 
 

Влияние высокотемпературного отжига  
на напряжения в сапфире 

 

В ряде работ показано, что частичное сня-
тие внутренних напряжений может быть вы-
полнено тепловым воздействием [2, 7, 12]. 
Термическая обработка предполагает выдерж-
ку сапфира при температуре отжига Тотж, до-
статочной для протекания с необходимой ско-
ростью релаксационных процессов. Измене-
ние структурного совершенства кристаллов 
связано с уменьшением их свободной энергии, 
благодаря структурной перестройке: движе-
нию одиночных атомов, дислокаций и их ан-
самблей, границ блоков и т. д. Существует 
мнение [2], что чем выше Тотж. и чем дольше 
изотермическая выдержка, тем выше долго-
вечность и работоспособность изделий.  
Однако это не всегда соответствует реальной 
ситуации. 

Для кристаллов, выращенных методом 
А. В. Степанова, необходимость в отжиге воз-
никает при выращивании крупногабаритных 
кристаллов или изделий сложной формы, 
например, труб. Как уже отмечалось, в про-
цессе механической обработки образуется де-
фектный приповерхностный слой, который 
является зоной напряженного состояния кри-
сталла. 

В сапфире объемные напряжения релак-
сируют при достаточно высокой температуре 
2000 К (рис. 5). Повышение Тотж увеличивает 
скорость снятия напряжений преимуществен-
но у образцов с большими исходными напря-
жениями, причем релаксация напряжений 
происходит в первые часы отжига, дальней-
шее увеличение времени незначительно ска-
зывается на этой величине. Этот факт под-
тверждают полученные нами результаты, при-
веденные на рис. 6. 
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Рис. 5 Зависимость напряжения разрушения 
сапфировой трубы от температуры отжига. 
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Рис. 6. Зависимость термоупругих напряжений в 
сапфире от продолжительности отжига. 

 
При высокотемпературном отжиге с 

уменьшением внутренних напряжений в сап-
фире изменяются плотность одиночных дис-
локаций, протяженность границ блоков и углы 
их разориентации. Причем, чем выше темпе-
ратура отжига, тем меньше плотность дисло-
каций в структуре сапфира (рис. 5). 

Полученные нами результаты удовлетво-
рительно согласуются с данными других ав-
торов, которые подробно представлены в 
списке литературы монографии [2]. В этих 
работах показано, что при термообработке 
сапфира уменьшается не только плотность 
объемных дефектов, но и существенно изме-
няется структура дефектного приповерхност-
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ного слоя. При 1500–1600 ºС может происхо-
дить рекристаллизация наклепанного слоя, 
возникшего при механической обработке [2]. 
Рекристаллизация способствует частичному 
снятию напряжений в приповерхностном 
слое. Повышение температуры до 1800–
1900 ºС улучшает структуру слоя, но не 
устраняет всех дефектов. Дальнейшее увели-
чение температуры до 2000–2200 ºС может 
приводить к частичному испарению рекри-
сталлизованной поверхности, что снижает оп-
тическое пропускание сапфира. По этой при-
чине отжиг сапфировых оболочек после меха-
нической обработки не рекомендуется произ-
водить при температурах выше 1900 ºС. 

 
 

Общие сведения о спаях сапфира  
с металлами 

 

Некоторые технические решения, реали-
зованные в рассматриваемых соединениях 
сапфира с металлами, были заимствованы из 
технологии производства металлокерамиче-
ских узлов (МКУ), но доработаны с учетом 
теплофизических особенностей поведения 
монокристаллического оксида алюминия.  
Подробное рассмотрение вопросов конструи-
рования и расчета МКУ выполнено в моно-
графиях [4–6]. 

В зависимости от условий эксплуатации к 
спаям сапфира (керамики) предъявляются 
различные требования. Однако, применяемые 
в газоразрядной лампе с разрядом в парах це-
зия соединения сапфира в полной мере удо-
влетворяют всем возможным ограничениям по 
характеристикам. Это достигается выбором 
материалов и конструктивных решений для 
спаев. 

1. Высокая термическая и механическая 
надежность соединения с сапфиром достига-
ется в том случае, когда рассогласование КТР 
паяемых деталей в интервале температур от 
комнатной и до температуры пайки (затверде-
вание припоя) не превышает 510-7 1/оС. 

2. Используемые металлы и припои обла-
дают малым пределом текучести, низким мо-
дулем упругости и высокими значениями от-
носительного удлинения. В этом случае «мяг-
кость» металлической манжеты, спаянной с 
сапфиром, а также «податливость» припоя 
приводит к релаксации напряжений, возника-

ющих в спаях при охлаждении узлов. Поэтому 
такие конструкционные металлы, как медь, 
никель (его сплавы), и припои (серебро, медь, 
медно-серебряная эвтектика), несмотря на вы-
сокие значения КТР, с успехом могут быть 
использованы в СМС. 

3. Металлы и припои должны обладать 
хорошими вакуумными свойствами, быть га-
зонепроницаемыми при минимальных толщи-
нах (0,2–0,5 мм), иметь малое газоотделение, 
обладать минимальной упругостью паров и 
низкой скоростью испарения при температу-
рах до 1000 °С. Ограничения по типам кон-
струкционных металлов и припоев, пригод-
ных для использования в МКУ и СМС, свя-
занные с напылением металлов на поверх-
ность диэлектрика из-за значительных скоро-
стей испарения, имеют место только в том 
случае, если узлы работают при повышенных 
температурах, например, в случае газоразряд-
ных ламп. Поэтому упругость паров кон-
струкционных металлов и припоев при мак-
симально возможных температурах прогрева 
или эксплуатации узла должна быть на 1–2 
порядка ниже разряжения в вакуумной по- 
лости узла. 

4. Температура плавления припоев долж-
на быть, по меньшей мере, на 80–100 оС ниже 
температуры плавления сочленяемых деталей 
(металла, металлизационного покрытия). Это 
требование ограничивает выбор припоев со 
стороны высоких температур. Со стороны 
низких температур выбор припоев ограничи-
вается режимами термической обработки 
СМС и приборов в целом в процессе их от-
качки и эксплуатации. Обычно это соответ-
ствует температурам 500–900 оС. 
 
 

Пайка стеклокерамическими припоями 
 

В данном разделе на примере импульсных 
ламп с разрядом в парах цезия [3] приводится 
опыт конструирования спаев сапфира с метал-
лами, устойчивыми к агрессивным средам, в 
частности, щелочным металлам. Для получе-
ния таких соединений нами были  
использованы стеклокерамические припои 
(стеклоцементы, заварочные материалы), 
представляющие сплав оксидной системы 
CaO–Al2O3 с добавлением редкоземельных 
металлов (MgO, CaO, SrO, BaO) [19–21]. До-
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бавление в припой небольшого количества 
окислов ZrO, B2O3, Na2O понижает темпера-
туру образования расплава и уменьшает его 
вязкость. 

Стеклоцементы для целей герметизации 
токовводов в разрядной оболочке из поликри-
сталлического оксида алюминия (поликора) 
впервые были использованы в производстве 
натриевых ламп высокого давления (НЛВД) 
[19, 20] еще в 70-х годах прошлого века. Ос-
новным требованием к герметизирующему 
составу являлось обеспечение устойчивости к 
парам щелочных металлов и обеспечение ра-
ботоспособности спая в условиях высоких 
температур до 1000 ºС. В ходе наших даль-
нейших разработок было выявлено, что стек-
лоцемент должен обладать дополнительными 
свойствами. 

1. После расплавления и охлаждения 
необходимо создать слой стекла, обеспечива-
ющий такую герметичность, чтобы величина 
утечки щелочных металлов сквозь соединения 
припоя с сапфиром и ниобием была меньше 
10-10 мм рт.ст. см2/с [6]. Поэтому нами исполь-
зуются припои, в которых составляющие 
окислы берутся в эвтектических или почти 
эвтектических соотношениях. 

2. Промежуточный слой стеклокерамиче-
ского припоя должен иметь коэффициент теп-
лового расширения, близкий к КТР монокри-
сталлического оксида алюминия и металла.  
В противном случае в результате быстрого 
нагрева в период зажигания и быстрого охла-
ждения после выключения лампы (скорость 
нагрева и охлаждения около 400 °С/мин) про-
исходит разрушение зоны соединения [4]. 

3. При работе газоразрядной лампы дав-
ление внутри колбы составляет около 3 атм., 
поэтому стеклокерамический припой должен 
выдержать указанное давление при наличии 
термоупругих напряжений в спае. Для этого 
необходимо иметь на границах раздела при-
поя с сапфиром переходные слои, в которых 
происходило бы уменьшение внутренней 
энергии [19, 20]. 

4. Стеклоцемент должен иметь более вы-
сокую работу выхода электронов, чем матери-
ал электрода. В противном случае после зажи-
гания лампы разряд будет контактировать с 
зоной размещения припоя, что приведет к ло-
кальному перегреву спая и взрыву лампы [22]. 

Выбор металлов для использования в спа-
ях, работающих в парах щелочных металлов, 
определяется следующими ограничениями.  
Из работы [23], следует, что температура в 
зоне соединения сапфира с металлом в газо-
разрядной лампе достигает 700 °С. В таких 
тепловых условиях давление паров веществ 
ниже 10-5 мм рт.ст. имеют следующие метал-
лы: медь, железо, ниобий, титан, ванадий, мо-
либден, вольфрам, кобальт, никель. Из пере-
численных веществ, устойчивыми к длитель-
ному воздействию щелочных металлов при 
рабочих температурах СМС являются ниобий, 
титан, молибден, вольфрам, никель [4]. Сопо-
ставление коэффициентов линейного расши-
рения сапфира и перечисленных выше метал-
лов [4] показывает, что наиболее близким к 
сапфиру КТР имеют ниобий и титан. При этом 
наиболее часто используемые в вакуумной 
технике сплавы [4, 5] по химическим свой-
ствам не пригодны для использования в каче-
стве материала СМС в разрядной горелке. Как 
отмечалось выше, важную роль в обеспечении 
герметичности (согласованности) СМС имеет 
пластичность конструкционного металла спая. 
Из литературных данных [4, 5] известно, что 
ниобий подвержен более высокой пластиче-
ской деформации, чем титан. Поэтому в силу 
перечисленных причин окончательный вари-
ант конструктивного исполнения токоввода 
(спая) в разрядную горелку представляет со-
бой соединение ниобия с сапфиром (СНС). 

 
 

Механизм взаимодействия  
стеклокерамического припоя с ниобием  

и сапфиром 
 

Как выявили наши эксперименты, приме-
нение чистого ниобия не обеспечивает каче-
ственного получения СНС. Проведенный тер-
модинамический анализ показал, что ни один 
из компонентов системы не взаимодействует с 
ниобием (рис. 7), так как энергия Гиббса ок-
сида ниобия выше аналогичного параметра 
компонентов стеклоцемента. 

В то же время введение небольшого коли-
чества присадки циркония существенно влия-
ет на механизм реакции в спае: 

 

2/3 Al2O3 + Zr  ZrO2 + 4/3 Al     (1) 
 

2 MgO + Zr  ZrO2 + 2 Mg   (2) 
 

2 BaO + Zr  ZrO2 + 2 Ba.   (3) 
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Рис. 7. Температурная зависимость 
энергии Гиббса оксидов, соответ-
ствующих компонентам стеклокера-
мического припоя (пунктирные ли-
нии) и оксидов компонентов НбЦУ 
(сплошные линии). 

 
Так как критерием самопроизвольного 

прохождения реакции является rG
0 < 0, из 

рис. 8 видно, что реакции (1) и (2) начинают 
самопроизвольно протекать при 900 и 1200 К 
соответственно, в то время как реакция (3) 
может самопроизвольно идти во всем диапа-

зоне температур (кинетику всех реакций мы 
не рассматриваем). При рабочих температурах 
нагрева 1723–1823 К для реакций (1)–(3) rG

0 
равны минус 45, минус 80 и минус 180 кДж на 
1 моль О2. Таким образом, введение присадки 
ниобия повышает надежность СНС. 
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Рис. 8. Температурная зависимость 
энергии Гиббса реакций оксида цир-
кония. 

 
Одновременно использование сплава нио-

бия с небольшой добавкой циркония, дает до-
полнительный положительный эффект. Одним 
из основных процессов, протекающих в твер-
дых металлах при пайке, является термически 
активированная миграция границ зерен. Этот 
процесс составляет основу многих происхо-
дящих в металлах явлений, включая первич-
ную рекристаллизацию, нормальный рост зе-
рен, вторичную рекристаллизацию и развитие 
текстур отжига. В [24] предложено уравнение, 
описывающее скорость миграции зерен G: 

 

2
AS Q

R Tl
G Fe

hN




   

где l,  – длина и толщина границы зерна; h –
постоянная Планка; N – число Авогадро; F – 
свободная энергия перемещения; SА – энтро-
пия активации перемещения границы; R – 
универсальная газовая; Q – энергия активации 
процесса миграции; Т – абсолютная темпера-
тура. 

Из приведенного уравнения следует, что 
скорость рекристаллизации зависит от темпе-
ратуры нагрева беспримесного металла, энер-
гии и энтропии активации перемещения гра-
ниц. Исследование миграции границ зерен в 
образцах особой чистоты показало уменьше-
ние скорости движения границ при введении в 
их состав малых концентраций добавок рас-
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творимых элементов [24]. При этом снижение 
рекристаллизации металлов связано с умень-
шением SА и Q под влиянием присадок. 

Поведение материала в условиях высоких 
температур в значительной степени определя-
ется диффузионной подвижностью атомов ос-
новы сплава, зависящей от легирующих эле-
ментов. Температура начала рекристаллиза-
ции повышается с увеличением размерного 
фактора, т. е. по мере возрастания разности 
атомных размеров ниобия и легирующего 
элемента. Наиболее перспективными легиру-
ющими элементами являются тугоплавкие ме-
таллы: вольфрам, молибден, тантал, ванадий, 
цирконий. Они заметно повышают температу-
ры плавления и рекристаллизации, прочность 
и жаростойкость ниобия при одновременном 
сохранении его достаточной пластичности.  
В наших исследованиях наибольшую надеж-
ность токового ввода, обеспечил ниобий с 
присадкой (1–1,2 вес. %) оксида циркония, 
позволивший поднять температуру рекри-
сталлизации этого сплава до 1500 оС. 

 
 

Особенности конструкции спая 
 

В данном разделе рассматриваются осо-
бенности конструктивного исполнения охва-
тываемого спая сапфира с ниобием (рис. 9). 
Как отмечалось выше, в процессе направлен-
ной кристаллизации сапфировой трубы на 
внутренней и внешней ее поверхности наблю-
дается выход кристаллических граней (огран-
ка). Как следует из теории пайки, для получе-
ния надежного спая необходимо обеспечить 
строго фиксированный зазор между соединя-
емыми деталями [4, 5]. Поэтому для придания 
цилиндрической формы внутренняя поверх-
ность в зоне спая подвергается шлифовке на 
определенную глубину h, которая определяет-
ся, с одной стороны, полным устранением 
огранки и, с другой стороны, обеспечением 
максимальной толщины стенки [25]. Длина 
шлифовки L определяет удаленность зоны 
спая от скопления дефектов (микротрещин, 
сколов и т. д.) на торце трубки. 

Важной особенностью конструкции токо-
ввода является представленное на рис. 9 ис-
полнение герметизирующего элемента 3 [26]. 
Наличие конусной поверхности с углом  

позволяет повысить демпфирующие свойства 
детали и равномено распределить радиальную 
нагрузку на сапфир в зоне спая. Кроме этого в 
процессе пайки указанный угол обеспечивает 
затекание в зазор расплава порошка стеклоке-
рамического припоя, предварительно разме-
щенного на конической поверхности в виде 
суспензии. 

 

L 

1 4 
3

2

h 

 

 
 
Рис. 9. Конструктивное исполнение токоввода в га-
зоразрядную лампу с сапфировой оболочкой. 
1 – разрядная сапфировая трубка; 2 – токоввод; 3 – 
герметизирующий элемент; 4 – стеклокерамический 
припой; h, L – глубина и длина шлифовки внутренней 
поверхности сапфировой трубки, соответственно; 
 – угол конусной части колпачка. 

 
Герметичное соединение деталей 2 и 3 то-

коввода осуществляется сваркой или пайкой 
металлическим припоем. При этом в случае 
пайки этот припой и образовавшийся сплав на 
границе контакта деталей 2 и 3 должны иметь 
температуру плавления выше, чем стеклоке-
рамический припой. Для наших задач идеаль-
но подошел в качестве припоя титан, который 
при температуре пайки 1750 °С образует ме-
ханически прочные сплавы с ниобием и явля-
ется химически стойким к воздействию паров 
щелочных металлов. 

Таким образом, на основании изложенно-
го выше, можно сделать заключение, что вы-
бор состава стеклокерамического припоя яв-
ляется одной из важнейших задач. 

 
 

Процессы в конструктивных материалах 
при пайке 

 

Как отмечалось ранее основными компо-
нентами в составе стеклокерамического при-
поя являются оксиды алюминия и кальция. 
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Именно их соотношение между собой опреде-
ляет температуру плавления стеклоцемента, 
которая может иметь значения в интервале 
температур от 1350 оС до 1550 оС. Поэтому с 
учетом кристаллизационных процессов в нио-
бии и температуры плавления титана необхо-
димо выбрать заварочный материал. Подроб-
ное рассмотрение методики определения со-
става стеклокерамического припоя изложено в 
работе [27]. В данном разделе мы остановимся 
только на основных положениях. 

1. В ходе повышения температуры нагре-
ва полос чистого ниобия Нб-1 и сплава с цир-
конием НбЦу толщиной 0,4 мм наблюдаются 
рекристаллизационные процессы в структуре 
обоих металлов. Однако в случае Нб-1 рекри-
сталлизация начинается при 900 оС и при  
Т = 1600 оС зерно укрупняется настолько, что 
отдельные границы зерна пронизывают все 
сечение образца, нарушая герметичность. В то 
же время частичная рекристаллизация в спла-
ве НбЦу происходит при Т = 1100 оС и в ин-
тервале температур от 1300 до 1500 оС наблю-
дается довольно медленный рост зерна с со-
хранением тянутой структуры. Только при 
температуре Т = 1800 оС зерна становятся со-
измеримыми с сечением образца. Наблюдае-
мые процессы в данных исследованиях под-
тверждают сделанное выше теоретическое  
заключение о снижении миграции зерен в ме-
талле – основе (ниобии) при наличии малой 
присадки циркония. В итоге, мы получили 
первое температурное ограничение Т = 1500 оС 
при выборе состава стеклокерамического це-
мента. 

2. Составы стеклоцементов для выполне-
ния этого условия были выбраны в системах 
CaO–Al2O3, CaO–Al2O3–MgO в соотношении 
компонентов, близких к эвтектическим точкам 
[19–21]. 

 

Стеклоцемент CaO–Al2O3 (CaO – 48 %; 
Al2O3 – 52 %). 

 

Исследования шлифов образцов соедине-
ния сплав НбЦу–сапфир, спаянных при тем-
пературах 1380, 1480, 1520 ºС с выдержкой 5, 
10, 15 минут, проведенные на металлографи-
ческом микроскопе МИМ-7, показали, что при 
температуре пайки 1380 ºС происходит гомо-
генизация стекломассы, стеклоцемент приоб-
ретает поликристаллическую структуру, кото-
рая не зависит от времени выдержки. При по-

вышении температуры пайки до 1480 ºС и 
увеличении времени выдержки до 10 и 15 ми-
нут происходит появление областей, имею-
щих игольчатую структуру [27]. При дости-
жении температуры 1520 ºС происходит ин-
тенсивный процесс образования игольчатой 
структуры, которая начинает преобладать над 
гомогенной фазой. Выполненный рентгено-
фазный анализ и рентгеновский микроанализ 
стеклоцемента показал, что зерна, образую-
щиеся в заварочном материале, при спекании 
в оптимальном режиме (до 1480 ºС), представ-
ляют собой алюминат кальция типа CaO·Al2O3, 
а межзерновое пространство заполнено алю-
минатом кальция типа 12CaO·7Al2O3. 

 

Стеклоцемент CaO–Al2O3–MgO (CaO –
45 %, Al2O3 – 49 %, MgO – 6 %). 

 

Исследования проводились по вышеопи-
санной методике. Результаты практически 
идентичны, но имеется одно важное отличие. 
Сравнение микротвердости фаз в трехкомпо-
нентном стеклоцементе Al2O3–CaO–MgO и в 
двухкомпонентном заварочном материале 
Al2O3–CaO дает возможность сделать следу-
ющее заключение. Микротвердость зерен в 
двухкомпонентном цементе (900 кг/мм2) в 1,5 
раза выше, чем в случае зерен в трехкомпо-
нентном цементе (660 кг/мм2), в то время как 
микротвердость межзеренного пространства 
практически одинакова. Таким образом, вве-
дение в состав стеклокерамического цемента 
окиси магния позволяет снизить микротвер-
дость образовавшегося расплава припоя, и как 
следствие, повысить надежность спая. 

3. В результате исследований процессов, 
происходящих на границах ниобий–стекло- 
цемент–сапфир, выявлено, что у образцов, 
спаянных при температуре 1550 ºС и выдерж-
ке 2 мин наблюдается четкая граница взаимо-
действия цемента с сапфиром, ширина кото-
рой оценивается в среднем 40–60 мкм. Вели-
чина микротвердости переходной зоны у гра-
ницы цемент–сапфир составляет 1140 кгс/мм2, 
а на границе переходная зона – стеклоцемент 
750 кгс/мм2. По-видимому, в результате взаи-
модействия сапфира с цементом происходит 
обогащение последнего окисью алюминия и 
микротвердость переходного слоя на границе 
сапфир–цемент возрастает, что подтверждает-
ся данными рентгенофазвого и рентгеновско-
го микроанализа. 
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Исследования диффузии ниобия в стекло-
керамический припой показали, что состав 
стеклокерамического припоя не влияет на 
структуру переходной зоны, образовавшуюся 
после пайки. Однако для одинаковых темпе-
ратур пайки рассмотренных выше составов 
заварочных материалов концентрация раство-
ренного в цементе ниобия возрастает при до-
бавлении окисла магния. Этот факт объясня-
ется снижением краевого угла смачивания ни-
обия при добавлении в систему CaO–Al2O3 
окиси магния. 

В то же время наблюдается различная 
глубина проникновения ниобия в стеклоце-
мент по длине переходной зоны. При тща-
тельном исследовании было найдено, что по-
лученный результат связан с различной диф-
фузией ниобия в зерна и в межзеренное про-
странство. Так, изменение концентрации нио-
бия в цементе на расстоянии 20 мкм от гра-
ницы ниобий–припой составляет 3,5  0,5 % 
в зернах и 7,5  0,5 % – между зернами.  
Переходный слой цемент–сапфир образуется, 
очевидно, за счет растворения окиси алю- 
миния из сапфира в цементе, о чем свиде- 
тельствует уменьшение концентрации в нем 
кальция. 

Таким образом, с помощью рентгеновско-
го микроанализа можно подтвердить меха-
низм взаимодействия на границах ниобий–
цемент и цемент–сапфир осуществляется за 
счет диффузии ниобия в цемент с образова- 
нием переходного слоя и, соответственно, с 
уменьшением концентрации в нем кальция. 
При этом оптимальным режимом пайки явля-
ется диапазон температур 1400–1450 оС. 

В результате проведенных исследований 
нами была разработана промышленная техно-
логия получения спаев сапфира с ниобием  
посредством стеклокерамических припоев. 
Представленные на рис. 10 образцы спаев ши-
роко используются в различных сферах при-
менения от ламп накачки лазеров до специ-
альных источников ИК-излучения. Испыта- 
ния на воздействия механических и климати-
ческих факторов проводились в составе газо-
разрядной лампы с двумя сапфировыми обо-
лочками [3] и подтвердили правильность  
выбора технических решений спая сапфира с 
ниобием. 

 
 

Рис. 10. Конструктивное исполнение 
спаев сапфира с ниобием, используемых в 
серийных изделиях. 

 
 

Пайка металлическими припоями 
 

В настоящее время расширяются сферы 
применения соединений сапфира с металлами. 
Они широко используются для получения 
смотровых окон, гермовводов, внешних обо-
лочек газоразрядных ламп и т. д. Эксплуата-
ция таких изделий осуществляется в условиях 
атмосферного воздействия (соль, дождь, иней, 
мороз и т. д.). Следовательно, требования к 
таким спаям существенно отличаются от ха-
рактеристик соединений, получаемых пайкой 
стеклокерамическими припоями. Анализируя 
изложенные в данной статье результаты ис-
следований свойств сапфира и опыт констру-
ирования металлокерамических узлов (МКУ) 
[4], можно заключить, что для указанных вы-
ше условий эксплуатации наиболее приемле-
мым вариантом конструкции является охваты-
вающее цилиндрическое соединение сапфира с 
коррозионностойким металлом, например, 
сплавом 29НК (коваром), полученное пайкой 
пластичными припоями на основе меди. 

 
 

Анализ современного состояния вопроса 
 

Наибольшее распространение для созда-
ния МКУ получили два способа. 

1. Пайка припоями по предварительно 
металлизированной поверхности сапфира. 

2. Пайка активными металлами (титан, 
цирконий) в виде фольговых припоев. 

Если первый способ хорошо изучен и по-
лучил широкое распространение в производ-
стве МКУ на основе высокооксидной керами-
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ки [4], то второй метод практически не дове-
ден до промышленного применения. Это объ-
ясняется высокой химической активностью 
металлов, например, титана, приводящей к 
появлению оксидных пленок этого материала 
в остаточной атмосфере при вакуумной пайке. 
Вторая причина заключается в плохом (точеч-
ном) механическом контакте титановой фоль-
ги с сапфиром при сборке узла, что снижает 
эффективность его химического взаимодей-
ствия. На российский рынок поставляются ти-
таносодержащие припои (на основе Cu-Ag-Ti) 
зарубежных торговых марок, которые хорошо 
смачивают керамику. Однако сложность кон-
троля за составом припоя в процессе цикла 
пайки, который протекает за короткое время, 
ведет к неконтролируемому образованию из-
быточных интерметаллических соединений 
и приводит к растрескиванию паяного шва. 
Припои, изготовленные в виде аморфных 
лент, плохо формуются и к тому же имеют 
высокую цену [28]. 

По перечисленным причинам мы решили 
использовать способ магнетронного напыле-
ния, позволившего локально нанести на сап-
фировый баллон металлический слой титана. 
Затем, не извлекая из установки сапфировый 
баллон, при одновременной работе медного и 
титанового магнетронов напылить Cu–Ti 

пленку поверх титанового покрытия [29].  
По сути, разработанный нами способ включа-
ет в себя оба выше указанных метода и позво-
ляет исключить их основные недостатки. 
Магнетронное напыление металлизированно-
го слоя титана обеспечивает плотный контакт 
с сапфиром, а медно-титановое покрытие за-
щищает чистый титан от окисления при сбор-
ке узла. Регулируя скорость распыления ми-
шеней каждого из магнетронов, можно подо-
брать любой стехиометрический состав второ-
го слоя, что, в соответствии с диаграммой со-
стояния Cu–Ti [30], будет способствовать его 
расплавлению раньше медной фольги, приме-
няемой в качестве основного припоя. Напри-
мер, при соотношении Cu : Ti = 50 : 50 вес. % 
температура плавления образовавшегося слоя, 
согласно [30], составит 970 оС, что ниже тем-
пературы плавления чистой меди (1083 оС). 
Это позволит обеспечить хорошую смачивае-
мость как титанового слоя, так и медной 
фольги. Финальная операция соединения ко-
вара с сапфиром проводится путем расплавле-
ния медного припоя по технологии, идентичной 
пайке по металлизированной поверхности [4]. 

 Все происходящие процессы в ходе вы-
полнения пайки приведены на блок-схеме 
(рис. 11) и будут подробно рассмотрены в 
данной статье. 
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Рис. 11. Физико-химические процессы в процессе пайки медью металлизированного титаном сапфира. 
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Расчетно-теоретический анализ 
 

В основу предложенного нами метода за-
ложена способность некоторых металлов 
(цирконий, титан) образовывать при высокой 
температуре различного рода соединения с 
сапфиром [4, 28, 31–33]. В работе [32] приво-
дится следующая трактовка механизма обра-
зования связей титана с оксидом алюминия.  
В процессе взаимодействия титана с высоко-
глиноземистой керамикой происходит разру-
шение решетки Al2O3 и диффузия обоих эле-
ментов (кислорода и алюминия) в титан. Ато-
мы кислорода, обладающие значительной по-
движностью вследствие малого атомного ра-
диуса (0,6 А), уже при температуре 1150 оС 
уходят с границы соприкосновения реагентов 
и проникают вглубь титана, растворяясь во 
всем его объеме. Алюминий же из-за значи-
тельной величины атомного радиуса (1,43 А) 
при указанной температуре проникает в титан 
на небольшую глубину, сосредотачиваясь в 
близкой к алюмооксидной керамике области. 
Это создает необходимые и достаточные 
условия для образования вблизи керамики 
твердого раствора Ti (Al, O) с предельной 
концентрацией алюминия и даже интерметал-
лического соединения TiAl (точнее твердого 
раствора кислорода в TiAl). По мере повыше-
ния температуры изготовления спаев подвиж-
ность атомов алюминия и кислорода растет, 
что приводит к значительному увеличению 
глубины проникновения титана. 

Влияние припоя на протекание реакций 
взаимодействия титана с А12О3 было рассмот-
рено в работе [34]. При помощи рентгено-
структурного анализа прокаленных смесей 
порошков титана и оксида алюминия с припо-
ями показано, что в присутствии припоя титан 
и А12О3 реагируют с образованием тех же 
продуктов (твердые растворы кислорода и 
алюминия в титане), что и без припоя [32]. 
Однако припой не просто присутствует в зоне 
спая, но и может активизировать процесс вза-
имодействия титана с А12О3, облегчая взаим-
ное перемещение атомов. Установлено, что 
при прокаливании в вакууме порошковых 
смесей титана с А12О3 и серебром при темпе-
ратуре 1000 оС уже после 30-минутной пайки 
в продуктах реакции были обнаружены TiO и 
TiAl, т. е. припой способствует образованию 
интерметаллических соединений или твердых 

растворов с титаном при более низких темпе-
ратурах. 

Очевидно, что в зависимости от материа-
ла припоя и количественного соотношения 
титан–припой степень его влияния будет раз-
личной. Например, авторы работы [35] нашли, 
что прочность спаев керамики, полученных 
титан–медным припоем, уменьшается с уве-
личением количества титана. В связи с этим 
они не рекомендуют применять припой с со-
держанием титана свыше 20 %. Таким обра-
зом, литературные данные свидетельствуют о 
тесной связи оптимального режима пайки с 
количественным соотношением титан–припой 
и наоборот. Следовательно, во избежание 
ошибок нужно рекомендовать те или иные со-
отношения титан–припой с обязательным 
упоминанием требуемой температуры пайки. 
Режим пайки связан с физико-химическими 
процессами в спае таким образом, что каждой 
температуре должно соответствовать опти-
мальное количество титана, которое идет на 
связь с оксидом алюминия с небольшой до-
бавкой, необходимой для образования твердо-
го раствора титана в припое. 

Таким образом, суммируя все выше изло-
женное, можно сделать важное заключение, 
что при магнетронном напылении важно 
обеспечить равномерность (стехиометриче-
ский состав) слоев. В противном случае плав-
ление отдельных участков металлизированно-
го покрытия будет происходить при различ-
ных температурах. Экспериментальная опти-
мизация нанесения покрытий на цилиндриче-
ский сапфир является трудоемкой многофак-
торной задачей, поэтому в наших работах мы 
использовали математическое моделирование 
процесса магнетронного напыления. 

Разработанная математическая модель 
магнетронного напыления учитывает процес-
сы генерации атомов из мишени, транспорт 
распыленного вещества через слои плазмы и 
конденсацию металлов на поверхности ци-
линдрического образца. Модель построена 
для системы, представляющей собой комби-
нацию неподвижной плоской мишени и вра-
щающегося со скоростью б барабана, перио-
дически попадающего в зону напыления, с 
установленным на нем цилиндрическим об-
разцом, совершающим круговое вращение во-
круг своей оси с частотой о (рис. 12). В каче-
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стве параметра оптимизации в модели принят 
критерий неравномерности, представляющий 
собой отношение максимальной к минималь-
ной толщине покрытия на сегменте поверхно-
сти образца, выбранного для расчета. 
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Рис. 12. Геометрические параметры расчета магне-
тронного напыления (а) и размеры мишени (б). 
1 – цилиндрический образец, 2 – плоская мишень. 

 
В основу реализации модели заложен ал-

горитм расчета потока вещества мишени Fp и 
скорости напыления Vp в условиях прямопро-
летного режима нанесения покрытия: 
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где ,M MV   – скорость распыления и объем-

ная плотность материала мишени;  ,    – 

функция, осуществляющая селекцию ситуа-
ции с пересечением мишени линией OM1, за-
даваемой единичным вектором s  ,  . Углы 

представлены на рис. 12. 
При реализации модели получены следу-

ющие результаты:  
–  при малых угловых скоростях образца 

существует неравномерность покрытия по 
длине окружности цилиндра; 

–  при обеспечении дробного соотноше-
ния угловых скоростей б o/   (например, 

1/2.2) неравномерность можно ликвидировать 
за ограниченное число оборотов барабана; 

–  с ростом угловой скорости образца при 
фиксированной угловой скорости барабана 
неравномерность толщины напыления снижа-
ется (рис. 13) и при б o/   = 1/4 не превыша-

ет величину 1,08. При соотношении угловых 
скоростей б o/   = 1/10 максимальная степень 

неравномерности приближается к единице; 
–  неравномерность вдоль оси образца при 

заданных размерах системы, мишени и образ-
ца несущественна; 

–  приближение барабана к мишени силь-
но увеличивает производительность системы, 
толщина покрытия увеличивается в несколько 
раз при прочих равных условиях; 

–  затенение образца другими изделиями, 
расположенными на барабане, снижает ско-
рость роста пленки до полутора раз. 
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Рис. 13. Зависимость максимальной неравномерно-
сти толщины от угловой скорости вращения образ-
ца о при целочисленном соотношении угловых ско-
ростей. l = 30 см, h1 = 25,5 см, h2 = 11,5 см, R0 = 10 см, 
R1 = 1 см, z0 = 0 см, b = 1 об/мин. 

 
По результатам математического напыле-

ния были сформированы технические требо-
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вания и сконструирована установка магне-
тронного напыления слоев титана и меди на 
вращающиеся восемь цилиндрических образ-
цов (ADVAVAC VSM 100). Проверка полу-
ченных расчетных результатов проводилась 
экспериментально. В установке магнетронно-
го напыления на цилиндрические сапфировые 
образцы в течение 1,5 часа наносился слой ти-
тана. После чего в течение 1,5 часа на полу-
ченную пленку одновременно с двух магне-
тронов наносилась смесь титана и меди при 
оптимизированных режимах, а именно, при 
давлении аргона PАr = 3,310-3 мбар и напря-
жениях и токах разрядов на титановом и мед-
ном магнетроне (UTi = 235 В, ITi = 1,404 А,  
UCu = 356 В, ICu = 1,404 А). Толщину и со- 
став полученной пленки измеряли при помо-
щи рентгенофлуоресцентного анализатора 
FISCHERSCOPE X-RAY XAN 215. Средняя 
толщина пленки по итогам 17 измерений со-
ставила – 1,26 мкм, состав 91,0 масс. % Cu и 
9,0 масс. % Ti (соответствует 88,1 ат. % Cu и 
11,9 ат. % Ti). Данный результат полностью 
удовлетворяет рекомендациям авторов статьи 
[35] применять припой с содержанием титана 
не выше 20 %. 

 
 

Экспериментальные исследования  
процессов взаимодействия компонентов 

металлизации при пайке 
 

Медь–титан. Для изучения механизмов 
взаимодействия нами был изготовлен макет 
пресс-формы (рис. 14, а), позволивший со-
здать аналогию нанесенному переходному 
слою медь–титан на титановом покрытии 
(рис. 11). Для получения плотного прилегания 
смеси порошков меди и титана 3 к титановому 
пуансону 1 и матрице 2 осуществлялось сило-
вое воздействие (прессование) на пуансон с 
усилием 10 т. Затем полученная конструкция 
размещалась в вакуумную печь и подверга-
лась нагреву при температурах: 900 оС, 
1010 оС и 1110 оС. После температурного воз-
действия каждый из исследуемых образцов 
разрезался на две части по линии А–А, затем 
поверхность среза подвергалась полировке и 
проводился микрорентгеноспектральный ана-
лиз структуры сплава вблизи границ А и Б 
(рис. 14, а) на установке САМЕСА Microzonde 
M.S. 46. 
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Рис. 14. Блок-схема исследуемого образца сплава 
медь–титан (а) и структура расплава в области 
границ А и Б (б, в). 

 
В наших экспериментах изучалось рас-

пределение интенсивности рентгеновских ли-
ний титана и меди на внутренней поверхности 
А и Б (рис. 14, а). При термообработке в печи 
образцы размещали пуансоном 1 вниз, поэто-
му именно на нем должны находиться основ-
ные продукты реакции. На рис. 14, б показано 
распределение интенсивностей рентгеновских 
K линий титана и меди по сечению А–А с по-
верхности вглубь металла. 

Распределение изучалось по направлению 
из глубины пуансона 1 к расплаву 3. Хорошо 
видно, что при перемещении электронного 
зонда по сечению крышки вглубь расплава 3 
интенсивность рентгеновских линий титана и 
меди не меняется. Интенсивность K-линии Сu 
соответствует фону, так как медь отсутствует 



Успехи прикладной физики, 2019, том 7, № 5 
 

497

в титане из которого сделана крышка. При 
подходе к зоне взаимодействия сигнал от ти-
тана падает, но не до нуля и появляется чет-
кий сигнал от меди. Рассматривая этот уча-
сток кривых, нетрудно заметить, что имеет 
место диффузия меди в титан. Дальнейшее 
сканирование уже по материалу зоны взаимо-
действия меди с титаном показало неоднород-
ное распределение элементов на исследуемой 
глубине, что связано с образованием, по край-
ней мере, двух интерметаллидов различных по 
форме и размерам (рис. 14, в). 

Количественный анализ состава включе-
ния (рис. 14, в) этого образца дал следующие 
результаты: Ti 24,7–26,2 % и Сu 77,3–79,1 %. 
Таким образом, во избежание появления ин-
терметаллидов, при создании спаев сапфира с 
коваром температура пайки не должна пре-
вышать 1110 °С. 

Сапфир–титан. Взаимодействие титана с 
сапфиром – сложный физико-химический 
процесс. В нем большое значение будет иметь 
не только температура и время реакции, но и 
количество исходных материалов в зоне взаи-
модействия. Это связано с тем, что диаграммы 
состояний систем Ti–Al, Ti–O, да и Al–О 
чрезвычайно сложные, с большим количе-
ством химических соединений: окислов и ин-
терметаллидов. Поэтому для металлизации 
сапфира слоем титана необходимо знать ме-
ханизм взаимодействия этих материалов при 
различных условиях: температуре, времени 
термообработки и толщины слоя металлизации. 

Для выяснения одного из этих вопросов 
был приготовлен экспериментальный образец 
(рис. 15, а), в котором между двух полирован-
ных пластин сапфира 1 и 2 поместили кольцо 
титана 3 толщиной 2 мм. 

Для обеспечения плотного контакта спаи-
ваемых материалов использовался груз 4 фик-
сированной массы. Толщина сапфировых пла-
стин составляла 2–2,5 мм. Температуру тепло-
вой обработки выбрали близкой к температуре 
плавления титана 1750 оС, время температур-
ного воздействия 30 минут. По окончании 
времени тепловой выдержки образец охла-
ждался вместе с печью. Для вскрытия области 
взаимодействия титана с сапфиром образец 
был разрезан перпендикулярно плоскости 
пластин на полосы (плоскость А–А), шириной 
примерно 5 мм. Из полученных полос был 

приготовлен шлиф, который позволил увидеть 
зону контакта расплава титана с сапфиром, 
которая при нагреве до выбранной температу-
ры уменьшилась с 2 мм до 30 мкм. 
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Рис. 15. Блок-схема исследуемого образца спая 
сапфир–титан (а) и структура расплава в об-
ласти границ А и Б (б). 
 
Исследования структуры переходных сло-

ев проводили методом локального рентгено-
спектрального анализа и металлографии с ис-
пользованием измерений микротвердости 
продуктов реакции в зоне контакта. 

На рис. 15, б приведено распределение 
интенсивности рентгеновских K-линий Ti и Al 
по сечению образца. Как видим, алюминий 
проник в титан на всю глубину до 30 мкм, его 
концентрация без учета поправок 11  2 % 
равномерно распределена во всей области 
взаимодействия. Не исключено, что в этой об-
ласти присутствует и какое-то количество 
кислорода, которое на микроанализаторе 
САМЕСА определить невозможно в силу осо-
бенностей прибора. Таким образом, получен-
ный результат позволяет предположить, что 
исследуемая зона взаимодействия представля-
ет собой либо -Ti, либо интерметаллид Ti3Al 
с незначительной концентрацией кислорода. 
Последнее предположение согласуется с дан-
ными работы [32], в которой авторы показали, 
что кислород понижает растворимость алю-
миния в -Ti, способствуя образованию со-
единения Ti3Al. Последующие измерения 
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микротвердости должны помочь разобраться в 
том, что это -Ti или интерметаллид. 

Близкий результат был получен в работе 
[33]. В ней авторы использовали титан неиз-
вестной толщины, но зона реакции у них по-
лучилась более 100 мкм. В этой работе темпе-
ратуры эксперимента были ниже: 1350 и 
1550 ºС, время нагрева – 1 час. Оказалось, что 
и в этих условиях алюминий проник в титан 
на всю глубину. Такое поведение алюминия в 
титане наталкивает на мысли о реактивной 
диффузии, т. е. диффузии которая сопровож-
дается образованием химических соединений, 
интерметаллидов. Во-первых, скорость реак-
тивной диффузии на порядок больше обычной 
под действием градиентов концентрации, по-
этому мы и наблюдаем алюминий во всем 
слое титана. Во-вторых, отсутствуют плавные 
переходы концентрации алюминия на границе 
раздела слоев. Для обычной диффузии харак-
терен плавный переход от одной концентра-
ции химического элемента к другой. На ри-
сунках, приведенных авторами работы [32], 
мы наблюдаем по два слоя на каждой стороне 
пластинок сапфира со ступенчатым распреде-
лением интенсивности рентгеновских линий 
Ti, Al и О, как на границе с сапфиром, так и 
между слоями. По их мнению, «вблизи сап-
фира образуется TiAl с некоторым содержа-
нием кислорода, а внутри твердый раствор 
Ti(AlO)», но количественных оценок резуль-
татов анализа полученных слоев авторы рабо-
ты [32], к сожалению, не дают. Вместе с тем, 
переход от одного твердого раствора к друго-
му может быть и должен быть плавным (если 
в них существует область гомогенности), и в 
этом случае не должно быть расслоений меж-
ду слоями. По правилу Вегарда свойства слоев 
твердых растворов должны плавно переходить 
от одного слоя к другому, в то время как авто-
ры работы [32] наблюдают расслоение по гра-
ницам слоев.  

В наших экспериментах получено под-
тверждение правилу Вегарда. По линии спада 
интенсивности рентгеновской линии K-Ti на 
границе раздела (сапфир–продукты реакции), 
показанной на рис. 15, б, можно сделать за-
ключение о диффузии титана в сапфир на глу-
бину примерно 10 мкм. Оценки его концен-
трации в одном из сечений дали следующие 
результаты: на глубине 3 мкм – 1,07 %, на 

глубине 6 мкм – 0,72 %, на глубине 10 мкм –
 0,5 %. Однако сделанное предположение тре-
бует тщательной проработки. 

 
 

Надежность разработанных спаев 
 

В результате проведенных нами исследо-
ваний была разработана промышленная тех-
нология получения спаев сапфира с коваром 
посредством пайки медью по нанесенному 
металлизированному покрытию сложного со-
става магнетронным способом. Представлен-
ные на рис. 16 образцы спаев широко исполь-
зуются в различных сферах применения от 
выходных окон оптических систем до специ-
альных газоразрядных источников ИК-излу-
чения с двумя сапфировыми оболочками [2, 3].  

 

 
 
Рис. 16. Конструктивное исполнение спа-
ев сапфира с коваром, используемых в 
серийных изделиях. 

 
Так как спаи подвергаются влиянию мно-

жества теплофизических процессов, происхо-
дящих в разряде, сапфире и пространстве 
между двумя оболочками, то надежность спа-
ев исследовалась непосредственно в газораз-
рядной лампе при испытаниях на воздействие 
многократных ударов с пиковым ускорением 
400 м/с2, синусоидальной вибрации в интерва-
ле частот 100–2000 Гц, циклического измене-
ния температуры в диапазоне от –60 оС до 
+80 оС и т. д. Испытания газоразрядных ламп 
с разработанными спаями на устойчивость 
указанным воздействующим факторам дали 
положительные результаты и подтвердили ра-
ботоспособность в течение 250 часов с числом 
включений изделия не менее 50. 
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Заключение 
 

В данной статье подробно рассмотрены 
основные свойства и особенности технологии 
подготовки монокристаллического оксида 
алюминия к пайке, которые, прежде всего, 
определяют механическую прочность сапфи-
ра, и, как следствие, надежность спая. Показа-
но, что при изготовлении токовводов в сапфи-
ровую разрядную трубку, наполненную плаз-
мообразующей средой на основе паров ще-
лочного металла, например, цезия, необходи-
мо использовать сплав ниобия НбЦу и стекло-
керамический припой на основе системы 
окислов CaO–Al2O3. В результате исследова-
ния структурных изменений в сплавах ниобия 
и в слое стеклокерамического припоя при раз-
личных температурах пайки, а также глубин-
ного распределения концентрации ниобия в 
переходной зоне выявлен оптимальный режим 
пайки стеклоцементом (состава CaO – 45 %, 
Al2O3 – 49 %, MgO – 6 %) ниобиевого сплава 
НбЦу с сапфиром при температуре 1400– 
1450 оС в среде аргона. 

Рассмотрен способ получения спая сап-
фира с металлом комбинацией методов пред-
варительной металлизации и активной пайки 
титаном. Реализация предложенного способа 
получения спая осуществляется посредством 
использования двух магнетронов с медной и 
титановой мишенями. Разработана математи-
ческая модель магнетронного напыления по-
крытий на вращающийся цилиндрический об-
разец. Проанализирован механизм взаимодей-
ствия титана с сапфиром, рассмотрены ре-
зультаты исследований процессов в глубине 
слоя металлизации и границе с сапфиром.  

В завершение статьи авторы выражают 
надежду, что полученные расчетные и экспе-
риментальные результаты будут полезны раз-
работчикам вакуумных и газоразрядных при-
боров, использующих в качестве конструк-
тивного материала монокристаллический 
сапфир. 
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The article is devoted to the consideration of the properties of sapphire as a structural mate-
rial of brazing with metals. The effect on the mechanical strength of the shaped sapphire of 
the number of blocks and the angle of misorientation of their boundaries is shown; the tem-
perature dependence of the ultimate stress of pipe fracture is justified. The paper analyzes 
the reasons for the appearance of a faceting in the grown crystal, the effect of mechanical 
processing (grinding and polishing) and high-temperature annealing on internal stresses.  
It is shown that in order to obtain a reliable current supply to a sapphire discharge tube 
filled with a plasma-forming medium based on alkali metal vapor, it is necessary to use the 
niobium alloy Nb-Zr-C and glass-ceramic solder based on the CaO-Al2O3 oxide system. The 
work examined in detail the structural changes in niobium alloys and in the layer of glass-
ceramic solder at various brazing temperatures, the distribution of niobium concentration in 
the transition zone, and the optimum mode of brazing by glass cement was revealed.  
The paper presents a method for producing a brazing of sapphire with metal by a combina-
tion of methods of preliminary metallization and active brazing with titanium. Implementa-
tion of the proposed method for producing a brazing is carried out by using two magnetrons 
with a copper and titanium target. A mathematical model of magnetron sputtering of coat-
ings on a rotating cylindrical sample is developed. The mechanism of interaction of titani-
um with sapphire is analyzed, the results of studies of processes in the depth of the metalli-
zation layer and the border with sapphire when brazing with copper solder are considered. 
 
Keywords: brazing, sapphire, single crystal, structure, blocks, strength, internal stresses, miso-
rientation angle, block border, faceting, glass-ceramic solder, niobium, metallization, active 
soldering, kovar, magnetron sputtering, solder, copper, titanium. 
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