Технология получения мембран на основе пористого кремния
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Актуальной задачей в области альтернативной энергетики является разработка новых типов протонно-проводящих мембран для топливных элементов [1]. В данной работе для создания пористых структур с разной морфологией пор используется метод электрохимического травления монокристаллических пластин кремния в растворах электролита на основе плавиковой кислоты и различных растворителей [2].
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В зависимости от параметров проведения процесса получены структуры с различной морфологией пористого слоя, изображения полученных структур показаны на рис. 1.
Рис. 1. СЭМ изображения пористых структур: А ГПК-вар; Б макропористая структура; В нанопористая структура
Так, при травлении кремниевых пластин марки КДБ 8.6 (100) в растворе HF : ISO в соотношении 6 : 1 + STAC (где STAC – хлорид цетилтриметиламмония) при плотности тока j = 15 мА/см2 сформирована структура с плавно изменяющимся диаметром пор, называемая в литературе ГПК-вар [3]. При травлении в течение 60 мин глубина полученного пористого слоя составила 43 мкм, диаметр пор изменялся от 120 нм до 4 мкм, согласно проведенному анализу СЭМ на сколах образцов, изображенных на рис. 1А.
Для получения макропористой структуры травление проводили с использованием кремния марки КБД 8,6 (100) в растворе электролита HF : DMF = 1 : 10 при плотности тока j = 15 мА/см2 в течение 60  мин. Глубина образца составила 80 мкм при среднем диаметре пор 2 мкм. Скан-изображение структуры представлено на рис. 1Б.

При использовании электролита HF : C2H5OH = 1 : 1 + STAC на пластинах Si марки КДБ 0,005 (100) при плотности тока j = 80 мА/см2 в течение 60 мин сформирована нанопористая структура, представленная на рис 1В. Согласно результатам СЭМ, поры имеют одинаковые диаметр по глубине травления, с размерами порядка 20 нм при глубине пористого слоя около 180 мкм.
Для получения мембран на основе полученных образцов проведено удаление непротравленной части пластин Si путём его шлифовки до проявления пористого слоя.

В результате проведения работы разработана и опробована технология получения мембран на основе пористого кремния; определены основные этапы – предварительное электрохимическое травление монокристаллических пластин кремния и последующая шлифовка непротравленного слоя. Экспериментально установлено, что увеличение времени травления ведёт к увеличению толщины пористого слоя и что увеличение концентрации HF в растворе электролита способствует уменьшению размера формируемых пор.
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