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Методом скоростной видеосъемки исследована динамика лазерно-индуцированного фор-
мирования микроконусов на поверхности (111) монокристаллического германия в вакууме  
и в окислительной атмосфере при энергии облучения ниже порога выноса расплава из области 
облучения под действием давления пара. В результате однократного облучения импульсом ла-
зера (длина волны 1,06 мкм, полуширина импульса 1 мс) при диаметре пятна облучения 1 мм 
получены микроконусы с максимальной высотой 235 мкм в вакууме и 590 и 840 мкм в воздухе 
и кислороде при атмосферном давлении соответственно. Измерен динамический угол смачива-
ния расплавом своей твердой фазы, равный (13 ± 3)° в вакууме и (35 ± 3)° в воздухе. Увеличение 
динамического угла смачивания в окислительной атмосфере связано с реакцией окисления Ge 
на поверхности расплава и граничащей с ним твердой фазы с образованием летучего при тем-
пературе плавления Ge оксида GeO. Предложена модель формирования микроконуса, в рамках 
которой увеличение высоты микроконуса является следствием увеличения динамического угла 
смачивания.
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Механизмы формирования остаточных ми-
кро- и наноструктур рельефа на поверхно-
сти материалов в результате воздействия ла-
зерного излучения представляют фундамен-
тальный интерес. В ряде работ было отмечено 
сильное влияние состава газовой атмосферы 
на формирование структур рельефа, однако 
не было дано удовлетворительного объясне-
ния данному явлению [1, 2]. В работе [3] было 
высказано предположение о важной роли сте-
пени смачивания расплавом собственной твер-
дой фазы в механизме лазерно-индуцирован-
ного формирования конусообразных высту-
пов рельефа (микроконусов) на поверхности 

сверхтугоплавких металлов и других твердо-
фазных материалов и о зависимости степени 
смачивания от химической активности газо-
вой атмосферы.

В данной работе исследовано формирова-
ние микроконусов на поверхности (111) моно-
кристаллического германия в вакууме и в 
окислительной атмосфере (воздухе и кисло-
роде при атмосферном давлении) в результате 
локального облучения импульсом излучения 
лазера на неодимовом стекле при энергии об-
лучения ниже порога выноса расплава из 
ванны реактивным давлением пара. Методом 
скоростной видеосъемки исследованы фазы  
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формирования микроконуса в атмосфере воз-
духа и в вакууме и измерен динамический 
угол смачивания (угол мениска) ql  — угол 
между плоскостями, касательными к мениску 
жидкой фазы и границе твердое тело  — газ  
в точке на линии соприкосновения трех фаз. 
Отметим, что угол мениска ql в общем случае 
отличается от краевого угла смачивания qc, 
определенного для равновесия жидкости на 
локально плоской поверхности твердого те-
ла [4], так как поверхность твердого тела на 
линии соприкосновения трех фаз в равнове-
сии с собственным расплавом и газом (паром)  
испытывает излом [4, 5]. Эксперименталь- 
ные результаты согласуются с предложенной  
в работе моделью формирования микрокону-
са, учитывающей изменение плотности мате-
риала при фазовом переходе и действие сил 
поверхностного натяжения в условиях ча-
стичного смачивания расплавом собственной 
твердой фазы.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ  
И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Схема экспериментальной установки пред-
ставлена на рис. 1. Импульс излучения сво-
бодной генерации лазера на неодимовом сте-
кле (длина волны излучения l = 1,06 мкм, 

полуширина импульса  — 1 мс) проходит че-
рез ослабляющие фильтры, круглую диафраг-
му, выделяющую наиболее однородную часть 
пучка излучения, светоделительные пласти-
ны, объектив типа ОБ-386 с фокусным рассто-
янием 60 мм, окно вакуумной камеры и фоку-
сируется на поверхности облучаемого образца 
в пятно диаметром d, являющееся изображе-
нием диафрагмы. Однократному импульсному 
облучению подвергался свежий участок поли-
рованной поверхности (111) монокристалличе-
ской пластины Ge толщиной 2,2 мм. Энергия 
импульса лазера контролировалась калори-
метром типа ИМО-2Н, а его форма — фотоэле-
ментом. Опыты проводились при d = 1 мм, что 
позволило проводить макровидеосъемку эво-
люции рельефа поверхности образца в процес-
се лазерного облучения и до полной кристал-
лизации расплава. Скоростная видеосъемка 
и освещение образца для нее осуществлялись 
через окна вакуумной камеры с помощью ви-
деокамеры типа Fastvideo-200 с объективом 
И-51 и лампы накаливания соответственно. 
Свет от лампы с помощью линзы направлял-
ся под скользящим углом падения на поверх-
ность образца. Наблюдение пятна облучения  
с помощью видеокамеры проводилось под уг- 
лом a = (2-4)° к поверхности образца. Для 
ослабления рассеянного лазерного излуче-
ния использовался фильтр из стекла СЗС22. 
При проведении экспериментов в вакууме 
остаточное давление воздуха не превышало  
0,1 мм рт. ст. При использовании окислитель-
ной атмосферы вакуумная камера заполня-
лась воздухом или кислородом при атмосфер-
ном давлении. Облучаемая поверхность об-
разца располагалась вертикально. Отметим, 
что при d ≤ 1 мм число Бонда для германия  
Bo << 1 (Bo ≤ 0,09). То есть действием силы тя-
жести по сравнению с действием сил поверх-
ностного натяжения можно пренебречь и, сле-
довательно, физический механизм форми-
рования рельефа не зависит от ориентации 
поверхности образца в поле тяжести. Исследо-
вание остаточного рельефа проводилось с по-
мощью оптического микроскопа МБИ-6. 

При плотности энергии облучения Q ≥ Q1,  
где Q1 ≈ 100 Дж/см2  — порог формирования 
одиночного микроконуса, в центре пятна об-
лучения наблюдалось формирование микро-
конуса (рис. 2) с высотой Z относительно уров-
ня исходной поверхности. Значение Z почти 

Рис. 1. Схема экспериментальной установки. Ла-
зер на неодимовом стекле  — 1, ослабляющие 
фильтры — 2, круглая диафрагма — 3, светодели-
тельные пластины — 4, объектив ОБ–386 с фокус-
ным расстоянием 60 мм — 5, окна — 6 вакуумной 
камеры — 7, облучаемый образец — 8, лампа на-
каливания  — 9, линза  — 10, видеокамера типа 
Fastvideo–200 с объективом И–51 — 11, фильтр из 
стекла СЗС22  — 12, калориметр ИМО–2Н  — 13, 
фотоэлемент — 14.
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Оксид GeO возгоняется с поверхностей расплава  
и граничащей с ним твердой фазы, так как 
температура его сублимации (700 °С [6]) ни-
же температуры плавления Ge (937 °C [6]), не  
образуя твердофазной оксидной пленки на  
границах раздела расплав–газ и твердое те- 
ло – газ в процессе кристаллизации. Следо- 
вательно, граница расплав–газ в условиях 
протекания химической реакции остается 
свободной. 

Отдельные кадры скоростной видеозапи-
си роста микроконуса в атмосфере воздуха 
(частота кадров nf = 1417 Гц, время экспози-
ции кадра te = 168 мкс) при угле наблюдения  
α = 2° относительно поверхности образца 
представлены на рис. 4. Время съемки, от-
считываемое от момента начала облучения, 
указано в кадре. При Q = 435 Дж/см2 микро-
конус высотой 570 мкм формируется за 27,5 мс  
(см. рис. 4е) при средней скорости роста  
20 мм/c. Во время действия импульса излу-
чения расплав под действием давления паров 
частично вытесняется из центра на край пят-
на облучения (см. рис. 4а) аналогично тому, 
как это происходит при явлении глубокого 
(кинжального) проплавления под действи-
ем квазинепрерывного лазерного излучения 
[7]. После окончания импульса лазера рас-
плав вследствие неполного смачивания твер-
дой фазы быстро сворачивается в каплю (см.  
рис. 4б), вершина которой возвышается над 
исходной поверхностью облучаемого образца. 
На рис. 4в–е видно облако пара оксида GeO, 
частично поглощающего излучение лампы 
(см. рис. 1). На рис. 4г наблюдается повышен-
ная плотность пара GeO вблизи только что 
сформированной твердой поверхности микро-
конуса, что может быть связано с меньшей 
средней кинетической энергией молекул GeO, 
образованных  при окислении твердой фазы по 
сравнению с такой же энергией молекул GeO, 
образованных на поверхности жидкой фазы. 
На конечных этапах кристаллизации расплав 
почти подобен себе в различные последова-
тельные моменты времени и представляет со-
бой близкую к полусфере каплю на вершине 
растущего из нее микроконуса, как это видно 
из рис. 4в–д. Из указанных рисунков также 
видно, что расплав частично смачивает твердую 
фазу, так как мениск расплава образует хоро-
шо видимый угол смачивания ql с направлени-
ем роста границы раздела твердое тело  – газ.  

Рис. 2. Микроконус на поверхности (111) германия, 
полученный в атмосфере воздуха (Q = 435 Дж/см2, 
d = 1 мм, Z = 590 мкм). 
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Рис. 3. Зависимости высоты конуса от плотности 
энергии облучения в вакууме (1), на воздухе (2) и 
в атмосфере кислорода (3).

линейно растет с увеличением Q (рис. 3) при  
Q1 < Q < Q2, где Q2 ≈ 500 Дж/см2 — порог вы-
носа части расплава из зоны облучения реак-
тивным давлением паров Ge. В экспериментах 
получены микроконусы с максимальной вы-
сотой 230 мкм в вакууме, 590 мкм в возду-
хе и 840 мкм в кислороде. Обращает на себя 
внимание многократное увеличение высоты 
микроконуса в воздухе и кислороде по срав-
нению с вакуумом. Диаметр вершины микро-
конуса в вакууме и в окислительной атмос-
фере по данным измерений с помощью опти-
ческого микроскопа не превосходит 1 мкм.  
В окислительной атмосфере зона плавления 
и ее окрестность покрыты налетом оксида 
GeO, что свидетельствует об интенсивной тер-
мохимической реакции окисления в процес-
се формирования микроконуса (см. рис. 2).  
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Формирование конусообразного выступа рель- 
ефа является следствием самоподобия распла-
ва до момента окончания кристаллизации [8]. 
Напротив, нарушение самоподобия на самых 
последних этапах кристаллизации приводит 
к формированию конечного радиуса кривиз-
ны вершины микроконуса и его причины тре-
буют дополнительного исследования. Одной 
из причин может быть увеличение вязкости 
переохлажденного расплава. Отметим, что 
при лазерном облучении монокристалличе-
ского кремния ранее были получены микро-
конусы с радиусом кривизны вершины 50 [8] 
и 35 нм [9]. 

Кадры видеозаписи роста микроконуса в ва- 
кууме (частота кадров 1416 Гц, время экспо-
зиции кадра 500 мкс) при угле наблюдения 3° 
представлены на рис. 5. При Q = 440 Дж/см2 
микроконус высотой 235 мкм формируется  
за 24,3 мс (см. рис. 5е) при средней скорости ро-
ста 9,7 мм/c. На конечных этапах кристалли-
зации расплав также подобен себе в различные 
последовательные моменты времени и пред-
ставляет собой каплю на вершине растущего  
из нее микроконуса, как это видно из рис. 5д. 
Из рис. 5д  видно, что расплав частично сма-
чивает твердую фазу, так как мениск рас-
плава образует видимый угол смачивания ql  
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24,3 мс20,8 мс9,5 мс

3,8 мс1,7 мс

300 мкм

(а) (в)(б)

(г) (е)(д)

Рис. 5. Кадры видеозаписи динамики изменения рельефа поверхности Ge в вакууме (nf = 1416 Гц,  
te = 500 мкс, Q = 440 Дж/см2, Z = 235 мкм).
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Рис. 4. Кадры видеозаписи динамики изменения рельефа поверхности Ge в воздухе (nf = 1417 Гц,  
te = 168 мкс, Q = 435 Дж/см2, Z = 570 мкм). В нижних левых углах указано  время съемки, отсчитывае-
мое от начала импульса.



Том 87,  №  3  /Март 2020/  Оптический журнал32

с направлением роста границы раздела твердое 
тело – газ. На рис. 5б–в изображение поверхно-
сти жидкой фазы смазано вследствие быстрых 
капиллярных колебаний в ванне расплава. 
Капиллярные колебания поверхности рас-
плава в ванне [10, 11] приводят к модуляции  
динамического угла смачивания в процессе 
кристаллизации. Вследствие этого формиру-
ется структура рельефа в виде концентриче-
ских колец, период которых уменьшается по 
мере приближения к вершине микроконуса 
и которые особенно четко проявляются при 
облучении в вакууме, где, как это видно из 
сравнения рис. 4 и 5, капиллярные колебания 
затухают медленнее, чем в воздухе. Отметим, 
что при наблюдении в оптический микроскоп 
поверхности микроконуса, сформированного 
в вакууме, концентрические кольцевые струк-
туры наблюдаются плоть до его вершины.  
Кристаллическая структура микроконуса не 
исследовалась, однако, поскольку скорость 
роста микроконуса относительно невелика и 
на поверхности (111) имеется много точек ро-
ста, она, наиболее вероятно, является продол-
жением кристаллической структуры облучае-
мого образца.

Путем обработки видеоизображений расту-
щего микроконуса измерены размеры угла ql  
в воздухе  — ql = (35 ± 3)° и в вакууме  —  
ql = (13 ± 3)°. Также были измерены получен-
ные в эксперименте минимальные углы при 
вершине микроконуса в воздухе — 29° и в 
вакууме — 90°. Полученное значение ql в ва-
кууме согласуется с данными работы [12], в 
которой измерен угол ql = (10 ± 5)° в вакууме 
при значении угла Q в диапазоне (0–35)°, где 
Q  — угол между плоскостью (111) и направ-
лением роста границы раздела кристалл–газ, 
и с данными работы [13], где измерен краевой 
угол смачивания собственным расплавом по-
верхности германия (111) в вакууме qc = 15°. 
Увеличение ql в воздухе по сравнению с ва-
куумом в 2,7 раза коррелирует с увеличени-
ем высоты микроконуса в атмосфере возду- 
ха по сравнению с вакуумом приблизительно  
в 2,5 раза (см. рис. 3), что подтверждает пред-
положения об определяющей роли степени 
смачивания расплавом собственной твердой 
фазы в механизме лазерно-индуцированного 
формирования конусообразных выступов ре-
льефа и зависимости угла смачивания от хи-
мической активности атмосферы [3].

МОДЕЛЬ ФОРМИРОВАНИЯ 
МИКРОКОНУСА ПРИ КРИСТАЛЛИЗАЦИИ 
ВАННЫ РАСПЛАВА
Задача отыскания формы рельефа после кри-
сталлизации ванны расплава, сформированной 
на первоначально плоской поверхности матери-
ала, рассматривалась для твердых тел, плотно-
сти которых в твердой фазе rs и жидкой фазе 
rl удовлетворяют неравенствам rl > rs [14–17]  
и rl < rs [3]. В данной работе представле-
на уточненная модель, обобщающая резуль-
таты работ [3, 17] и учитывающая отличие 
угла смачивания ql от краевого угла смачива- 
ния qc. 

Ввиду сложности задачи Стефана опреде-
ления движения фронта кристаллизации и 
связанной с ней задачи о движении расплава 
в модели приняты следующие упрощающие 
предположения: а) кристаллизация проис-
ходит слоями равной толщины, б) граница 
расплав–газ успевает принимать равновес-
ную форму под действием капиллярных сил, 
капиллярные колебания отсутствуют, в) по-
тери материала на испарение в процессе кри-
сталлизации и при формировании ванны пре-
небрежимо малы, г) действием силы тяжести 
по сравнению с действием капиллярных сил 
можно пренебречь. Сечение ванны расплава 
материала при rl > rs (справедливо для Ge и Si) 
в момент начала кристаллизации и после кри-
сталлизации слоя толщиной dl изображено 
на рис. 6, который предполагает, что выпол-
няется условие зацепления расплава за край 
ванны [18]. Ось симметрии ванны z перпен-
дикулярна исходной поверхности материала, 
а дно ванны представляет собой поверхность 
прямого кругового конуса с вершиной d0 и об-
разующей a0d0. 

Высота конуса (глубина ванны) h0, ради-
ус его основания (радиус ванны) r0. Граница 
расплав–газ образует вогнутый мениск a0b0c0  
с центром кривизны в точке A0, так как объем 
материала при плавлении уменьшается. После 
кристаллизации слоя толщиной dl граница 
расплав–газ образует новый мениск abc, явля-
ющийся сегментом сферы с центром в точке А 
и углом j между осью z и направлением Aс 
на новый край ванны с радиусом r. При этом 
вновь образованный участок c0c границы раз-
дела твердое тело – газ образует с мениском abc  
в точке c угол ql. Отметим, что в общем случае 
ql зависит от r. Сделав аналогично работе [3] 
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выкладки, основанные на исполнении закона 
сохранения массы и учете неполного смачи-
вания расплавом собственной твердой фа-
зы, проявляющегося в отличии от нуля угла  
ql = ql(r), можно получить уравнения и на-
чальные условия для j(r) и функции z(r), опи-
сывающей высоту рельефа после кристалли- 
зации —

21 tg 1 2[( ) ( ) ]( cos ) ( cos )sin ,

d
dr

C KC
r

ϕ

ϕ δ ϕ ϕ ϕ

=

+ − + + − +
=

 (1)

	 tg( ),dz
dr

ϕ δ= − − 	 (2)

	

( ) ,c

l c
r

ϕ ψ θ ϕ ψ
δ

θ θ ϕ ψ
+ > +

=
≤ +

	

(3)

	 0 0( ) ,rϕ ϕ=  0 0( ) ,z r = 	 (4)

где С = (rs - rl)/rl, K = h0/r0, y = arctg K, 
j0 — корень уравнения B(j) = KС, где B(j) =  
= sin(j)(2 + cos j)/(1+cos j)2, причем —j0 ≤ y 
при C < 0 и j0 ≤ qc+ при C > 0, где qc+ — ди-
намический краевой угол натекания. Вели-
чина C, численно равная относительному из-
менению удельного объема при плавлении  
(С = (Vl - Vs)/Vs, где Vl — удельный объем рас-
плава и Vs — удельный объем твердого тела), 

хорошо известна для многих материалов [19, 
20]. Неравенства qc ≤ j0 + y и j0 ≤ qc+ представ-
ляют собой условия зацепления [18] расплава 
за край ванны в начальный момент кристал-
лизации. В случае невыполнения условия за-
цепления qc ≤ j0 + y уравнения (1–4) модели-
руют сворачивание расплава в ванне до нача-
ла кристаллизации в каплю до формирования 
краевого угла qc и последующую кристаллиза-
цию с углом мениска ql. Отметим, что уравне-
ния модели справедливы как для материалов, 
у которых rl > rs (среди элементов справедли-
во для Ge, Si, Ga, Bi и Pu [19]), так и для ма-
териалов, у которых rl < rs (справедливо для 
большинства твердых тел).

Данные расчетов остаточного рельефа для 
германия (С = -0,05 [19]) при различных  
q = ql = qc (для ql ≈ qc) и относительной глу-
бине ванны K = h0/r0 = 0,5 на основе числен-
ного решения системы уравнений (1-3) при 
краевом (начальном) условии (4) представле-
ны на рис. 7. Как видно из рис. 7, функция 
высоты рельефа z(r) по мере уменьшения r от 
значения r0 сначала уменьшается, затем при  
r/r0 ≈ 0,5 сравнивается с уровнем исходной 
поверхности и продолжает монотонно расти  
до максимума при r = 0. Данные расчета релье-
фа при q = 35° (кривая 5) согласуются с формой 
рельефа микроконуса, полученной в экспери-
менте (см. рис. 4е). При этом оценка макси-
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Рис. 6. Геометрия модельной ванны расплава. 
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Рис. 7. Расчетные зависимости относительной вы-
соты рельефа z(r)/r0 от r/r0  при различных  
q = ql = qс (1 — q = 0°, 2 — q = 10°, 3 — q = 20°, 4 — 
q = 30°, 5 — q = 35°). С = –0,05, K = 0,5 (y = 26,57°, 
j0 = –1,91°).
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мальной глубины ванны, полученной в экспе-
рименте, согласуется со средней глубиной мо-
дельной ванны, равной 167 мкм при h0/r0 = 0,5 и  
r0 = 1 мм. Из данных рис. 7 следует, что со-
гласно модели явление частичного смачива-
ния может многократно увеличить высоту ми-
кроконуса по сравнению со случаем полного 
смачивания (кривая 1), когда формирование 
микроконуса происходит в основном за счет  
изменения плотности материала при фазовом 
переходе. 

Модель позволяет предсказать форму рас-
плава и твердой фазы на различных стади-
ях кристаллизации. На рис. 8 представлены 

Рис. 8. Расчетные сечения рельефа твердого тела (2) и расплава (3), граничащих с газом (1) на различных 
стадиях кристаллизации конической ванны расплава Ge (С = –0,05), характеризуемых относительными 
радиусами расплава r/r0 (а — r/r0 = 1, б — r/r0 = 0,6, в — r/r0 = 0,4, г — r/r0 = 0,2, д — r/r0 = 0,1,  
е — r/r0 = 0). K = h0/r0 = 0,5, q = ql = qc = 30° (y @ 26,57°, j0 @ –1,91°), x1 = x/r0, z1 = z/r0.
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расчетные сечения твердой и жидкой фаз  
в координатах x1 = x/r0 и z1 = z/r0, где x  — 
координата на оси, проходящей через нуль 
оси z вдоль исходной поверхности материала.  
На рис. 8б обозначен угол смачивания ql. 

В целом модель качественно и частично 
количественно согласуется с данными экспе-
римента. Аналогично может быть построена 
модель кристаллизации бесконечной цилин-
дрической ванны, сечение которой имеет та-
кой же вид, как на рис. 6. Такая модель может 
быть использована для объяснения рельефа 
лазерно-индуцированных пространственных 
периодических структур.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Методом скоростной видеосъемки исследова-
на динамика лазерно-индуцированного фор-
мирования микроконусов на поверхности 
(111) Ge в вакууме и в окислительной атмос-
фере при энергии облучения ниже порога вы-
носа расплава из области облучения под дей-
ствием реактивного давления пара. При полу-
ширине импульса лазера 1 мс (длина волны  
1,06 мкм) и диаметре пятна облучения 1 мм 
получены микроконусы с максимальной вы-
сотой 235 мкм в вакууме и 590 и 840 мкм  
в воздухе и кислороде при атмосферном дав-
лении соответственно. Измерен динамиче-
ский угол смачивания расплавом своей твер-
дой фазы, равный (13 ± 3)° в вакууме и (35 ± 3)° 
в воздухе. Увеличение высоты конуса и угла 
смачивания расплавом своей твердой фазы в 
окислительной атмосфере связано с реакцией 
окисления Ge на поверхности расплава и гра-
ничащей с ним твердой фазы с образованием 
летучего при температуре плавления Ge ок-

сида GeO. Полученные экспериментальные ре-
зультаты свидетельствуют об ограниченности 
подходов, объясняющих лазерно-индуциро-
ванное формирование микроконусов и высту-
пов рельефа на Ge и Si без учета явления непол-
ного смачивания расплавом собственной твер-
дой фазы [14–16]. Предложена модель роста 
микроконуса, учитывающая изменение плот-
ности материала при плавлении и кристал-
лизации и действие сил поверхностного на-
тяжения в условиях частичного смачивания 
расплавом собственной твердой фазы. В рам-
ках модели увеличение высоты микроконуса 
в окислительной атмосфере происходит вслед-
ствие увеличения угла смачивания расплавом 
собственной твердой фазы. Модель согласует-
ся с экспериментом и применима при выполне-
нии как условия rl > rs, так и условия rl < rs. 

Результаты работы могут быть использова-
ны в лазерной микро- и нанотехнологии для 
управления формой и высотой формируемого 
в результате облучения рельефа.
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