Добрый день уважаемые участники конференции!
Я, Владимир Волобуев, генеральный директор компании Смарт-СВД, созданной в рамках 217ФЗ Институтом неорганической химии СО РАН и Новосибирским наноцентром СИГМА.

Наша компания создана для развития и коммерциализации технологии нанесения металлов платиновой группы методом химического осаждения из газовой фазы (методMOCVD).

Коллектив авторов имеет тридатилетний опыт в области химии летучих комплексов металлов с органическими металлами, включая синтез, изучение термических свойств и процессов превращений на поверхности методом высокотемпературной масс-спектрометрии, а также в области разработки оригинальных процессов осаждения металлических и оксидных покрытий с использованием синтезированных соединений, исследования их состава и структуры различными методами.
Уникальность нашей компании в том, что у нас присутствуют две ключевые компетенции при работе с MOCVD-процессами. Это участок синтеза и физико-химического исследования исходный летучих соединений различных металлов с органическимилигандами. И участок нанесения покрытий с использованием MOCVD реакторов авторской конструкции. Это позволяет компании комплексно подходить к решению, поставленных перед компанией задач.

В настоящее время закуплена и оснащена современным оборудованием лаборатория химического участка. Мощность оборудования позволяет синтезировать от сотен грамм до нескольких килограмм исходных соединений благородных металлов в месяц.
Предложены оригинальные, не имеющие аналогов в мире, методы синтеза с высоким выходом (до 90%) и высокой чистоты (более 99%)летучих соединений металлов платиновой группы. Это позволяет нам иметь конкурентные преимущества по цене.

Что касается самой технологии нанесения покрытий, то в настоящее время МОCVD – универсальный и энергетически экономичный (относительно PVD) метод атомно-молекулярного формирования покрытий путем контролируемого осаждения вещества в целях получения пленочных материалов с требуемыми свойствами (заданной плотности, толщины, ориентации, состава и т.д.). При оптимизации MOCVD процессов варьируется большое число взаимозависимых технологических параметров (температуры испарителя и подложки, общее давление в системе, парциальные давления компонентов, расходы газов-носителей и газов–реагентов, способы получения газовых смесей и методы их подачи в реакционную зону и т.д.). Фактически речь идет об управлении процессами распада исходных соединений на поверхности.
MOCVD – один из наиболее динамично развивающихся методов формирования металлических, оксидных и композиционных слоев различного назначения. Метод MOCVD позволяет:

· получать покрытия заданного состава с различной морфологией поверхности и структурой слоев;

· регулировать толщину покрытий и изменять ее в широком интервале от единиц нанометров до десятков микрометров; 

· менять скорость осаждения; 

· получать равномерные, однородные слои на изделиях любой конфигурации (включая внутренние поверхности); 

· осаждать покрытия на материалы различной природы (металлы, полупроводники, непроводящие материалы); 

· получать новые пленочные материалы, варьируя состав покрытия в процессе его роста. 

Метод MOCVD дает возможность формировать слои из тугоплавких материалов при температурах, значительно ниже температуры их плавления. При формировании  палладийсодержащих функциональных слоев MOCVD технология позволяет обеспечить минимальный расход благородного металла, что приводит к снижению себестоимости при высоком проценте использования исходных соединений (до 80-90%).

В настоящее время компанией реализуется два проекта: Первый - по разработке палладийсодержащих мембран для очистки водорода. Второй – формирование Ir/IrOxпокрытий для электродов кардиостимуляторов. 

Перспективным способом выделения и очистки водорода является метод фильтрации с помощью палладийсодержащих мембран (ПМ). Цель проекта – разработка инновационной опытно-промышленной технологии производства водородопроницаемых ПМ на основе палладиевых композитов, обладающих необходимым набором эксплуатационных характеристик, получение образцов ПМ и создание прототипов модулей на их основе. Впервые импульсный вариант метода химического осаждения из газовой фазы (PulsedMetal-OrganicChemicalVaporDeposition, PMOCVD) применяется для нанесения ПМ из летучих соединений палладия и металлов-допантовсорганическимилигандами (прекурсоров), что является ключевой инновацией проекта. Для получения газоплотных покрытий на поверхности пористых стальных трубок будут наноситься интерфейсные слои на основе системы ZrO2-Y2O3, на которых затем будут формироваться непосредственно палладийсодержащие слои, допированные медью (рутением)). Все процессы будут реализованы в одном технологическом цикле. Предлагаемый способ изготовления мембран позволит снизить себестоимость, улучшить эксплуатационные характеристики и использовать мембраны для разделения и очистки водорода, в том числе для получения сверхчистого водорода. На данный момент командой проекта разработаны лабораторные методы синтеза прекурсоровPd и металлов-допантов с высокими выходами, процессы осаждения композиционных оксидных покрытий (ZrO2-Y2O3) на керметные образцы и покрытий из металлов платиновой группы (Pt, Pd, Ir, Rh, Ru) на подложки Si(100), Ti, Cu и др. На лабораторном прототипе MOCVD установки получены первые образцы Pd и Pd/Cu-содержащих покрытий; установлено влияние условий осаждения на состав, структуру и морфологию осаждаемых слоев. 

В проекте разрабатывается технология нанесения ПМ методом PMOCVD с высокой проницаемостью по водороду (60-120 м3/м2*ч) и селективностью (чистота >99,9999%); высокими механическими параметрами; температурной стабильностью (до 500оС); высокой устойчивостью при контакте с различными газами (сероводород, окись углерода и др.) и минимальным расходом палладия (не более 30 г на 1 м2).

Все технологические стадии процесса создания мембран, включая нанесение интерфейсного и палладийсодержащего слоев, а также промежуточный и окончательный отжиг изделий будут реализованы с использованием разрабатываемого прототипа импульсного MOCVD реактора. Реактор имеет четыре независимых «горячих» источника паров прекурсоров с возможностью прецизионной регулировки концентрации паров в зоне осаждения. Предлагаемая конструкция в сочетании с использованием выбранных прекурсоров позволяет разработать технологические процессы ПМ, удовлетворяющих требованиям индустрии:

Так, во-первых 1. Структура палладиевого (палладийсодержащего) слоя определяет селективность по водороду, которая, для совершенной компактной пленки может быть бесконечно большой. Однако столбчатый характер роста, большой размер зерен, наличие дефектов (проколов, дыр и др.), характерные для всех используемых для этих целей методов нанесения покрытий, резко снижают значение данного параметра. В предлагаемом варианте рост покрытия происходит циклично при последовательном осаждении нескольких сотен слоев, каждый из которых имеет толщину несколько десятков нанометров, вплоть до необходимого значения. Это позволит зарастить все дефекты промежуточного слоя, а также «залечить» проблемные места на предыдущих слоях. Размер зерен при таком варианте осаждения не будет превышает нескольких нанометров.

Во-вторых, 2. Проницаемость мембраны по водороду, также как и ее селективность, определяется структурой рабочего слоя и уменьшается с ростом толщины покрытия. Предлагаемый вариант осаждения мембран позволит минимизировать толщину палладиевого слоя  до 1 – 5 мкм при сохранении оптимальных характеристик этих параметров.

В третьих, 3. Механические свойства мембраны напрямую зависят от выбранного способа осаждения и, в первую очередь, от размера зерна и чистоты осаждаемого материала. Проблемы, связанные с водородной хрупкостью, термической и механической устойчивостью мембран решаются путем формирования наноразмерных слоев палладиевых частиц (2-5 нм), а также допированием палладиевой пленки другим металлом (Cu, Ru и др. до 40%). Наличие в конструкции реактора нескольких независимых источников паров (Тисп. до 200оС) и импульсный характер процесса (Тосаж.. 150-450оС) позволят реализовать различные технологические схемы допирования растущей палладиевой пленки, например, равномерное распределение металла-допанта по всей толщине мембраны, при этом концентрация допанта может меняться от долей процента до десятков процентов. Возможно нанесение ламинатных структур с последующим отжигом мембраны.

В четвертых, 4. Высокая температурная стабильность, устойчивость к термоциклированию, и, как следствие, высокая производительность мембраны в течение всего периода эксплуатации определяются также структурой интерфейсного оксидного слоя, выполняющего роль диффузионного барьера между пористым носителем (трубка из нержавеющей стали) и палладиевым слоем. В конструкции реактора предусмотрено два источника паров прекурсоров, предназначенных для осаждения промежуточного оксидного слоя ZrO2-Y2O3 на пористый металлический носитель. Режимы нанесения слоев ZrO2-Y2O3 заданного состава разработаны нами ранее, также подобраны соответствующие прекурсоры. На поверхности оксидного слоя далее формируются палладийсодержащие слои. Наличие подобного интерфейса, а также наноразмерная структура палладийсодержащего слоя, обеспечат совокупность необходимых эксплуатационных параметров конечного изделия. Следует также отметить, что все слои будут нанесены в рамках однотипных процессов без разрыва технологического цикла.

В пятых, 5. Проблема водородной хрупкости и устойчивости палладиевых мембран к «отравлению» различными газами (сероводород, окись углерода и др.) решается путем допирования пленки палладия другим металлом (Cu, Ru), что позволит также улучшить структуру пленки.

По данному проекту мы заинтересованы в сотрудничестве с инудстриальными партнерами, R&Dцентрами, которыми занимаются вопросами получения водорода, в том числе высокочистого. Обладая существенными компетенциями в области нанесения покрытия методом MOCVD, нам важно понимать требования и запросы индустрии по данному вопросу. 
Второй Проект направлен на решение медико-биологической задачи – осаждение биологически совместимого иридиевого покрытия (Ir/IrOx) с заданными характеристиками на имплантируемые электроды электрокардиостимуляторов методом импульсного MOCVD.
В результате реализации НИОКР будут получены образцы электродов кардиостимуляторов с композитным покрытием Ir/IrOx с низким импедансом, с высокой биологической совместимостью, низким порогом стимуляции и низкой себестоимостью. Качество полученной продукции будет на уровне мировых аналогов.
Также сейчас прорабатывается вопрос повышения рентгенокотнтрастности медицинских изделий за счет покрытия медицинских сплавов иридием, рутением.
 Суммируя свое выступление, хочется сказать, что компания Смарт-СиВиДи открыта предложениям по развитию технологии нанесения металлов платиновой группы методом MOCVDи готова рассматривать различные варианты партнерства и сотрудничества.
