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ИССЛЕДОВАНИЕ ОТРАЖАТЕЛЬНЫХ ХАРАКТЕРИСТИК 
КРИОКОНДЕНСАТОВ ЗАКИСИ АЗОТА И ЭТАНОЛА

В данной работе представлены экспериментальные результаты исследований отражательных 
характеристик криоконденсатов закиси азота и этанола в диапазоне температур Т=16-130К. 
Получены ИК спектрометрические данные в диапазоне частот 400 – 4200см-1. Изучено влияние 
температуры отогрева тонких пленок криоконденсатов закиси азота и этанола на форму и 
положение полос поглощения, соответствующих деформационному и продольным колебаниям 
молекулы закиси азота, и ОН связи молекулы этанола. Проведены исследования влияния 
температуры конденсации для закиси азота и этанола, на структурные переходы в криоконденсатах. 
Выявлена особенность положения полос поглощения на термостимулированные превращения в 
криоконденсатах тонких пленок в зависимости от температуры конденсации образцов. Основные 
параметры проведения измерений были следующими: температура конденсации Т=16 К при 
начальном вакууме в камере P=10-6 Торр. В качестве исследуемых веществ нами использовались 
закись азота (чистота 99,99%) и этанол (чистота 99,99%).

Ключевые слова: Вакуум, закись азота, этанол, ИК спектры, криоконденсат, Кельвин, 
подложка.
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Investigation of reflective characteristics of nitrogen oxide and 
ethanol cryocondensates

This paper presents experimental results of studies of the reflective characteristics of cryoconden-
sates of nitrous oxide and ethanol in the temperature range T=16-130K. IR spectrometric data were 
obtained in the frequency range 400-4200 cm-1. The influence of the temperature of heating of thin 
films of nitrous oxide and ethanol cryocondensates on the shape and position of absorption bands 
corresponding to the deformation and longitudinal vibrations of the nitrous oxide molecule and the 
OH bond of the ethanol molecule is studied. Investigations of the influence of the condensation tem-
perature for nitrous oxide and ethanol on structural transitions in cryocondensates were carried out. 
The feature of the position of the absorption bands on the thermally stimulated transformations in the 
cryocondensates of thin films is revealed, depending on the condensation temperature of the samples.
The main parameters of the measurements were as follows: condensation temperature T = 16 K at 
initial vacuum in the chamber P=10-6 Torr. We used nitrous oxide (purity 99.99%) and ethanol (purity 
99.99%) as the test substances.
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Азот қышқылымен этанолдың криоконденсаттарының 
шағылтқыш сипаттамаларын зерттеу

Бұл жұмыста T = 16-130K температуралық диапазонда азоттың шала тотығы және этанол 
криоконденсаттарының рефлексивті сипаттамаларын зерттеулер эксперимент нәтижелері 
ұсынылды. 400 – 4200см-1 жиілік диапазонында алынған ИҚ спектрометриялық деректер 
дайындалған. Азоттың шала тотығы және этанол жіңішке криоконденсаттарының еріту 
температурасының азот тотығы және этанол молекулаларының OH байланысының деформациялық 
және бойлық діріліне тиісті сіңіру жолақтарының пішіні мен қалпына әсері зерттелген. Азот 
шала тотығы мен этанол криоконденсаттарының конденсация температурасының құрылымдық 
өтпелеріне әсерін зерттеулері жүргізілді. Үлгілердің конденсация температурасына байланысты 
жұқа пленкалардың криоконденсаттарындағы термоынталандырылған айналымдармен 
байланысты жолақтарының сіңіру орындарынының ерекшелігі анықталды. Басты өлшеу 
параметрлері төмендегідей: конденсация температурасы T = 16 K бастапқы вакуум кезінде 
камерада P = 10-6Торр болды. Зерттеу заттектер ретінде азот қышқылы (тазалығы 99,99%) және 
этанол (тазалығы: 99,99%) пайдаланылады.

Түйін сөздер: Вакуум, азоттың шала тотығы, этанол, ИҚ спектрлер,

Введение

Развитие и широкое использование крио-
генных технологий требует все более широко-
го объема знаний о процессах криоконденсации 
газов и свойствах образующихся криовакуум-
ных конденсатов. С этой целью проводятся как 
экспериментальные исследования, так и моде-
лирование указанных процессов. Одним из на-
правлений такого рода исследований является 
изучение влияние условий образования тонких 
пленок криоконденсатов газов на оптические 
характеристики рабочих поверхностей криоген-
но-вакуумного оборудования. Результаты таких 
исследований имеют как фундаментальный ин-
терес, так и важное практическое значение. В 
частности, говоря о получении фундаменталь-
ных знаний, речь идет о изучении влияния тем-
пературы криоконденсации на структурные ха-
рактеристики конденсированной фазы, а также 
определение параметров структурно-фазовых 
превращений в твердых телах при низких тем-
пературах. 

Предлагаемые в настоящих исследованиях 
результаты в основном имеют важное приклад-
ное значение. Известно, что ряд наукоемких 
криогенных технологий сопровождаются явле-
нием криоконденсации газов. В ряде случаев, 
таких как криогенная откачка высоковакуумных 
систем, этот процесс является основополагаю-
щим, т.к. именно криоконденсация включает в 
себя процесс откачки. 

С другой стороны, существуют криогенные 
технологии, в которых процессы криоосажде-
ния и образования тонких пленок твердых газов 
являются побочными, и, в ряде случаев, крайне 
нежелательными явлениями. В частности, в ка-
честве примера можно привести системы дис-
танционного зондирования Земли как в граж-
данских, так и в военных интересах. В такого 
рода устройствах зачастую используются ох-
лаждаемые оптические системы, что позволяет 
значительно повысить соотношение полезного 
сигнала к шуму. Однако при этом на охлажда-
емых оптических элементах-датчиках, зеркалах, 
защитных оптических поверхностях возможно 
образование слоев криоконденсатов из остаточ-
ных газов собственной атмосферы, окружающей 
систему зондирования.[1-5]

Как в первом, так и во втором случае необ-
ходимо знание оптических характеристик систе-
мы поверхность-криоконденсат как в видимом, 
так и в ИК-диапазоне. Именно этому посвящены 
предлагаемые ниже результаты, которые обоб-
щают исследования зависимости отражательной 
спосбности криоконденсатов от условий их об-
разования – температуры подложки и давления 
газовой фазы. В качестве исследуемых веществ 
были использованы закись азота и этанол. Ис-
следования проведены в интервале температур 
от 16 К до 130 К при давлении газовой фазы в 
диапазоне от 10-6 – 10-2 Торр. Получены спек-
тральные отражательные характеристики в диа-
пазоне 400-4200 см-1.
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Эксперимент и методика измерений

В данном разделе приведена методика про-
ведения экспериментальных исследований осо-
бенностей трансформаций в криоконденсиро-
ванных образцах закиси азота и этанола. Для 
закиси азота нами исследовано в окрестностях 
Т=40К превращения деформационной и транс-
ляционной колебательной подсистемы конден-
сированного состояния закиси азота. Иными 
словами, является ли данный переход превраще-
нием, затрагивающим одновременно все степе-
ни свободы молекулы закиси азота, или имеет 
место совокупность последовательных превра-
щений, соответствующих тому или иному типу 
колебаний молекулы. В порядке напоминания 
приводим значения частот трех основных харак-
теристических колебаний молекулы закиси азо-
та в газовой фазе [6-8]:

ν1= 1284,91 см-1 – продольное асимметричное 
колебание молекулы (100-0000);

ν2= 588,77 см-1 – поперечное деформацион-
ное колебание молекулы (0110-0000);

ν3= 2223,76 см-1 – продольное симметричное 
колебание молекулы (001-0000).

Для криоконденсатов этанола, проведе-
на серия экспериментов в диапазоне темпера-
тур Т=60-130К, в диапазоне частот валентных 
колебаний (ОН) связи на частоте ν=3105 см-

1. Получены экспериментальные результаты
структурного перехода в твердых образцах
криоконденсатов этанола, также выявлена за-
висимость колебательной составляющей (ОН)
связи на термостимулированные превращения
в образцах.

Исследования проводились на установке и 
по методике, ранее неоднократно описанной в 
наших статьях [9,10]. В данной работе объекта-
ми исследований являлись пленки криовакуум-
ных конденсатов закиси азота и этанола, образо-
ванные при следующих условиях: поверхность 
конденсации – медная посеребренная зеркаль-
ная подложка диаметром 40 мм; температура 
конденсации образцов Тс=16 К; давление газо-
вой фазы при конденсации Р=10-5Торр; толщина 
образцов в данной работе составляла d=2,5 мкм; 
скорость отогрева образцов t=1 K/мин; чистота 
газовой фазы закиси азота составляла 99,98%, а 
этанола 99,99%.

Проводились измерения колебательных 
спектров образцов и фиксируя изменение ам-
плитуды и положения полосы поглощения ха-
рактеристических колебаний можно определить 
температуру и характер термостимулированных 

превращений в пленках криоконденсатов закиси 
азота и этанола. 

Порядок проведения экспериментов был 
следующим. Вакуумная камера откачивалась до 
давления 2 10-7 Торр, после чего подложка ох-
лаждалась до Т=16 К. С помощью натекателя 
в камеру осуществлялся напуск исследуемого 
вещества до заданного давления конденсации 
(10-5 Торр). На поверхности подложки обра-
зовывалась пленка криоконденсата, скорость 
роста которой и коэффициент преломления из-
мерялись с помощью двулучевого лазерного 
интерферометра. 

По достижении необходимой толщины на-
пуск газа прекращался и через 5-10 минут про-
водились измерения ИК-спектров образцов в 
интервале частот от 400 до 4200 см-1. Далее, ча-
стота ИК-спектрометра устанавливалась на зна-
чение, соответствующее анализируемому типу 
колебаний молекулы. После этого образец мед-
ленно нагревался с одновременной регистраци-
ей сигнала спектрометра на выбранной частоте 
наблюдения. 

Экспериментальные результаты и выводы

На рисунке 1 представлены ИК спектры кри-
оконденсатов закиси азота в диапазоне частот 
наблюдения 400-4200 см-1, температуры конден-
сации 16К и 60К соответственно. Толщина полу-
ченных пленок составляет 2,5 мкм. На рисунке 
также отчетливо видно различие значений ам-
плитуд для каждой из деформационной и транс-
ляционной колебательной подсистемы. 

Рисунок 1 – Колебательные спектры криоконденсатов 
закиси азота при температурах конденсации  

Тс=16К и Тс=60К.  
Толщина пленок d=2,5 мкм.
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Напомним, что в диапазоне температур 
Т=45К, для криоконденсатов закиси азота су-
ществует структурный переход из аморфного в 
кубический кристалл Ра3 типа. [11]

Дальнейшей нашей задачей стало опре-
деления влияния колебательных подсистем 
на структурный переход. Получены спектры 
отогревов каждой из основных мод колеба-

ний в диапазоне температур Т=16-60К. Также 
проведены исследования обратимости влия-
ния деформационной и трансляционной коле-
бательной подсистемы. Полученные пленки 
криоконденсатов при температуре конденса-
ции Тс=60К были охлаждены до температуры 
Т=16К и снова отогреты. Данные результаты 
представлены на рисунке 2.

Как видно из представленных данных, суще-
ствует ряд особенностей, характерных для раз-
личных типов колебаний и соответствующих им 
спектров.

1. Интервал частоты 588 см-1-деформацион
ное колебание. Нагрев пленки приводит к замет-
ному сужению полосы поглощения и соответ-
ствующему смещению в область более высоких 
частот. При этом высокочастотный край полосы 
поглощения сохраняет свое положение. Измере-
ние сигнала ИК-спектрометра на частоте наблю-
дения ν=588 см-1 указывает на скачкообразное 
изменение в интервале температуры от Т= 30 К.

2. Интервал частоты 1292 см-1-продольное
асимметричное колебание. Нагрев пленки при-
водит к смещению полосы как целое в более 
высокие частоты и уменьшению амплитуды по-
глощения. Измерение сигнала ИК-спектрометра 
на частоте наблюдения ν=1292 см-1 указывает на 
скачкообразное изменение в интервале темпера-
туры от Т= 37,5 К.

3. Интервал частоты 2223 см-1-продольное
симметричное колебание. Нагрев пленки от 

а) б)

а) Температура конденсации пленок Тс=16К, б) Температура конденсации пленок Тс=60К.

Рисунок 2 – Термостимулированные изменения положения деформационной и 
 трансляционной колебательной подсистем.

Т=16 К до Т= 45 К приводит резкому уменьше-
нию ширины полосы поглощения со смещением 
в диапазон более высоких частот, а также к за-
метному уменьшению амплитуды поглощения. 
Измерение сигнала ИК-спектрометра на частоте 
наблюдения ν=2223 см-1 указывает на то, что пе-
реход осуществляется в два этапа. Первое скач-
кообразное изменение наблюдается в интервале 
температуры от Т= 37 К. Второй переход, на-
блюдается в интервале Т=38 К.

Для пленок полученных выше температур 
структурных изменений в криоконденсатах 
закиси азота и дальнейшими термостимулиро-
ванными воздействиями на них, влияния де-
формационной и трансляционной колебатель-
ной подсистемы не выявлено. Это показано на 
рисунке 2 б). Переход от аморфного состояния 
закиси азота к кристаллическому состоянию 
осуществляется в несколько этапов, отражаю-
щих реализацию релаксационных процессов, 
относящихся к конкретному типу колебаний 
молекулы закиси азота. Различие в температу-
рах переходов определяется энергиями акти-
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вации, характерными для данного типа коле-
баний.

На рисунке 3 представлены колебательные 
спектры криоконденсатов этанола получен-
ные при различных температурах конденсации 
Тс=16-80-130К. Толщина полученных пленок 
составляла 2,5мкм. Интервал температур Т=90-
100К у криоконденсатов этанола соответствует 
структурным изменениям и переходам в образ-
цах от аморфного стекла в пластический кри-
сталл через состояние сверхпереохлажденной 
жидкости (SCL) [12,13].

Валентные колебания (ОН) связи в интерва-
ле частот ν=3000-3500 см-1 являются наиболее 
чувствительными к различного рода переходам 
и видоизменениям структуры твердых образ-
цов криоконденсатов. Что подтверждается из-
менением амплитуды сигнала колебательного 
спектра в данном интервале частот измерения. 
Дальнейшие наши действия преследовали цель, 
изучить поведение валентных колебаний кри-
оконденсатов этанола (ОН) связи на частоте 

ν=3105 см-1. На рисунке 4 представлены термо-
стимулированные изменения полосы поглоще-
ния исследуемой частоты.

Температуры конденсации Тс=16-80-130К.

Рисунок 3 – Колебательные спектры 
криоконденсатов этанола

а) б)

а) Температура конденсации пленок Тс=16-110К,  
б) Температура конденсации пленок Тс=120-130К. Толщина пленок 2,5 мкм.

Рисунок 4 – Термостимулированные изменения положения (ОН) связи криоконденсатов этанола 
на частоте 3105см-1 при различных температурах конденсации

Из представленных выше рисунков вид-
но, что термостимулированное поведение ко-
лебательных подсистем напрямую зависит от 
истории получения пленки, иными словами, от 
температуры образования самого образца кри-
оконденсата. Чем выше температура конденса-
ции и чем ближе мы на температурной шкале 
к границе структурно фазовых превращений, 

тем менее активно изменение сигнала спектро-
метра. Это особенно выделено на рисунке 4 а), 
поведение валентных колебаний криоконденса-
тов этанола (ОН) связи на частоте ν=3105 см-1 
наглядно продемонстрировано отогревами пле-
нок криоконденсатов от различных температур 
конденсаций. С другой стороны, на рисунке 4 
б) показаны отогревы образцов полученных 
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при температуре конденсации выше структур-
ных переходов с последующим охлаждением 
до температуры Т=80К. Термостимулирован-
ные влияния на превращения в выбранной ча-
стоте ν=3105 см-1, на данном температурном 

интервале не выявлены. Что также является 
подтверждением того, что температура конден-
сации образцов напрямую влияет на дальней-
шие структурные превращения в пленках кри-
оконденсатов.
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