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The creation of materials, such as black 
coatings, operating in the near and middle 
IR ranges, is a task of current scientific 
interest. Layers of such materials can be 
used to improve the efficiency of IR emitters. 
One of the perspective materials that is well 
consistent with MEMS technology is a black 
alumina coating. This article presents the 
fabrication results of a black aluminum oxide 
layer by vacuum-thermal evaporation method, 
and the study of its absorption features in 
the IR region of the spectrum. Experimental 
samples of black alumina layers showed 
absorption in the range of 2,2 to 28 um at 
84% and showed high temperature stability 
up to 800 °C.
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INTRODUCTION
Materials with low reflection coefficient and high 
absorption of incident radiation in the infrared (IR) 
region of the spectrum are widely used in many 
fields, especially in thermophotoelectric systems 
[1,  2], radiation cooling systems [3], stealth technol-
ogy [4], etc. Functional materials used in IR emitters 
are the subjects of a  special interest. The emission 
features of such materials in the IR spectrum range 
are due to their heating and in such application, the 
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Создание материалов, представляющее 
собой черные покрытия, работающие 
в ближнем и среднем ИК-диапазонах, 
является актуальной задачей. Слои таких 
материалов могут использоваться для 
улучшения эффективности ИК-излучателей. 
Одним из перспективных материалов, 
хорошо согласующимся с МЭМС технологией, 
является покрытие из черного оксида 
алюминия. В данной работе представлены 
результаты формирования слоя черного 
оксида алюминия методом вакуум-
термического испарения, и исследования его 
поглощающих свойств в ИК-области спектра. 
Экспериментальные образцы слоев черного 
оксида алюминия продемонстрировали 
поглощение в диапазоне от 2,2 до 28 
мкм на уровне 84% и показали высокую 
температурную стабильность до 800 °C.
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ВВЕДЕНИЕ
Материалы с  низким коэффициентом отражения 
и  высоким поглощением падающего излучения 
в  инфракрасной (ИК) области спектра находят 
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selectivity of the radiated spectrum is an important 
parameter.

One of the interesting and promising materials is 
black alumina, obtained by the method of thermal 
evaporation in low vacuum conditions. This tech-
nique is compatible with microelectronics technol-
ogy, which reduces production costs and increases 
its processability. By vacuum-thermal evaporation 
(VTI) it is possible to obtain layers of black aluminum 
on any substrates, including dielectric ones, without 
using additional sublayers. This feature advanta-
geously distinguishes VTI in comparison with elec-
trochemical methods, where a conductive layer (cata-
lyst) is needed to form functional layers. In addition, 
electrolyte contamination and structural changes to 
the near-surface layers of the substrate are excluded. 
In result, the layers have high stability, low reflec-
tance, and high absorption in the IR region of the 
spectrum.

To increase the efficiency of IR emitters, materi-
als should have a  high absorption coefficient in the 
required spectrum range. This article [5] presents the 
production of an absolute black body. Researchers 
obtained layers of black platinum by electrochemical 
synthesis method. Black platinum has a high absorp-
tion coefficient over a  wide range of wavelengths, 
including the IR region of the spectrum. Another 
example is study [6], which demonstrates a  mul-
tilayer system consisting of Ag / ZnS / Si / Ag / Si lay-
ers. Such system selectively absorbs radiation in the 
range of 3 to 5 um and 8 to 14 um with re-radiation in 
the range of 5 to 8 um.

In this article, we are presenting the procedure 
for forming layers of black aluminum by vacuum-
thermal evaporation. We obtained the dependence of 
the layer thickness on the amount of applied mate-
rial along with the material thermal stability study 
and the dependence of the absorption of the IR spec-
trum of incident radiation on the layer thickness.

METHODS OF FORMATION 
AND MEASUREMENT
The formation of a  layer of black aluminum was 
carried out by vacuum-thermal evaporation (VTI) 
at the plant URM‑3279011. Tungsten rods 10 cm 
long and 2  mm thick were used as an evaporator. 
Electrodes were fixed close to each other in water-
cooled current leads. Granular aluminum with 
99.99% purity was used as evaporable material. 
A  100 mg sample of aluminum was placed in the 
center of the evaporator. The formation of the 
black aluminum layer was carried out on a  single-
crystal silicon plate (100) of one-sided polishing 

широкое применение во многих областях, осо-
бенно в  термофотоэлектрических системах  [1, 2], 
системах радиационного охлаждения  [3], стелс-
технологии [4] и  т. д. Особый интерес вызывают 
функциональные материалы, применяемые 
в  ИК-излучателях. Эмиссионные свойства таких 
материалов в  ИК- области спектра обусловлены 
их нагревом. В  таком применение важным пара-
метром является селективность излучаемого 
спектра.

Одним из интересных и  перспективных мате-
риалов является черный оксид алюминия, полу-
чаемый методом термического испарения в  усло-
виях низкого вакуума.

Такая методика совместима с  технологией 
микроэлектроники, что позволяет снизить 
издержки на производстве и  повысить его тех-
нологичность. Методом вакуум-термического 
испарения (ВТИ) возможно получать слои черного 
алюминия на любых подложках, включая диэ-
лектрические, без использования дополнительных 
подслоев. Данная особенность выгодно выделяет 
ВТИ в  сравнении с  электрохимическими мето-
дами, где необходим проводящий слой (катали-
затор) для формирования функциональных слоев. 
Помимо этого, исключаются загрязнения электро-
литом и  внесение структурных изменений в  при-
поверхностные слои подложки. Получаемые слои 
имеют высокую стабильность, низкий коэффици-
ент отражения и высокое поглощение в ИК-области 
спектра.

Для повышения эффективности ИК-излучателей 
применяются материалы, которые имеют высокий 
коэффициент поглощения в  требуемой области 
спектра. В работе [5] представлено получение слоя, 
эквивалентного модели излучения абсолютно 
черного тела. Исследователями были получены 
слои черной платины методом электрохимиче-
ского синтеза. Черная платина обладает высоким 
коэффициентом поглощения в  широком диапа-
зоне длин волн, включая ИК-область спектра. Дру-
гим примером является работа [6], где демон-
стрируется многослойная система, состоящая из 
слоев Ag / ZnS / Si / Ag / Si. Такая система селективно 
поглощает излучение в  диапазоне от 3 до 5 мкм 
и  от  8  до 14 мкм с  переизлучением в  диапазоне 
от 5 до 8 мкм.

В  данной работе приведена методика формиро-
вания слоев черного алюминия методом вакуум-
термического испарения. Была получена зависи-
мость толщины слоя от количества нанесенного 
материала, исследована термостабильность мате-
риала и  проведены исследования зависимости 
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with a SiO2 layer with a thickness of about 600 nm. 
The substrate holder with samples was fixed above 
the center of the evaporators at a distance of 30 cm. 
The process of evaporation of the suspension was 
carried out at the residual pressure in the chamber 
equal to 5×10–2 Torr. The URM‑3279011 diagram is 
shown in Figure 1.

Sample absorption was measured on an FTIR 
spectrometer FSN‑2201 (Infraspeck, Russia) with 
a  mirror image attachment with an incident angle 
of 30° in the range from 390 to 4500 cm‑1 in 0,1 cm‑1 
increments. To obtain a  single spectrum 10 mea-
surements were taken. Before each measurement, 
the comparison spectrum was shot using a  gold 
mirror. The gold mirror was chosen as the “refer-
ence” mirror for IR radiation.

The thermal stability of the layers was inves-
tigated by heating in a  muffle furnace in an air 
atmosphere. The absorption of the samples before 
and after heating was measured. The samples were 
heated to 100 °C at a rate of 600 °C/h, then the tem-
perature was maintained for 10 minutes and one 
sample was withdrawn from the batch. The remain-
ing samples afterwords placed back in the muffle 
furnace and heated to 200 °C. The cycle was repeated 
to a temperature of 800 °C inclusive.

The surface morphology of the samples was exam-
ined using a JEOL JSM 6010plus/la (JEOL Ltd, Japan) 
scanning electron microscope. The beam current 
was 21 pA, accelerating a voltage of 5 kV.

поглощения ИК-спектра падающего излучения от 
толщины слоя.

МЕТОДИКИ ФОРМИРОВАНИЯ 
И ИЗМЕРЕНИЯ
Формирование слоя черного алюминия осущест-
влялось методом вакуум-термического испаре-
ния  (ВТИ) на установке УРМ‑3279011. В  качестве 
испарителя применялись вольфрамовые стержни 
длиной 10  см и  толщиной 2  мм. Электроды закре-
плялись вплотную друг к  другу в  водоохлаждае-
мые тоководы. В  качестве испаряемого матери-
ала использовался гранулированный алюминий 
чистотой 99,99%. Навеска алюминия массой 100 мг 
помещалась в  центр испарителя. Формирование 
слоя черного алюминия производилось на моно-
кристаллическую кремниевую пластину (100) 
односторонней полировки со слоем SiO2  толщи-
ной порядка 600 нм. Подложкодержатель с  образ-
цами закреплялся над центром испарителей на 
расстоянии 30  см. Процесс испарения навески 
проводился при остаточном давлении в  камере 
5 × 10–2 Торр. Схема установки УРМ‑3279011 представ-
лена на рис. 1.

Измерение поглощения образцов проводи-
лось на ИК-Фурье спектрометре ФСН‑2201 (Инфра-
спек, Россия) с  приставкой зеркального отраже-
ния с  углом падения излучения 30° в  диапазоне 
от 390 до  4 500  см−1 с  шагом  0,1  см−1. Для снятия 
одного спектра проводилось 10 измерений. Перед 
каждым измерением снимался спектр сравнения 
с  использованием золотого зеркала. Золотое зер-
кало было выбрано в  качестве эталонного зеркала 
для ИК-излучения.

Термическая стабильность слоев исследовалась 
путем нагрева в  муфельной печи в  воздушной 
атмосфере. Измерялось поглощение образцов до 
нагрева и  после нагрева. Образцы нагревались до 
100  °C со скоростью 600  °C/ч, затем температура 
выдерживалась в  течение 10 минут и  из партии 
изымался один образец. Далее оставшиеся образцы 
помещались обратно в муфельную печь и нагрева-
лись до 200  °C. Цикл повторялся до температуры 
800 °C включительно.

Исследование морфологии поверхности образ-
цов производилось на сканирующем электронном 
микроскопе JEOL JSM 6010plus/la (JEOL Ltd, Япония). 
Ток пучка составлял 21 пА, ускоряющее напряже-
ние 5 кВ.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ
Исследование поглощения ИК-спектра черным 
алюминием было проведено на двух группах 

Рис. 1. Схема установки УРМ‑3279011
Fig. 1.URM‑3279011 Instalation scheme
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образцов. В  первой группе образцов черный алю-
миний формировался на полированной стороне 
кремниевой пластины. Во второй группе фор-
мирования слоя покрытия осуществлялось на 
неполированной стороне. Для каждой группы 
изготавливалось по 6 образцов, отличающихся 
количеством операций напыления. Напыления 
слоев проводились последовательно равными по 
массе порциями алюминия. С увеличением коли-
чества напылений наблюдается рост толщины 
слоя. При этом зависимость имеет линейный 
характер. На рис.  2 представлены РЭМ-снимки 
получаемых слоев после одного и  трех процес-
сов напылений толщиной 225 и  780 нм соответ-
ственно. На изображениях видно, что получен-
ные слои имеют высокоразвитую морфологию 
поверхности.

На рис.  3 представлены спектры отражения 
группы образцов на гладкой стороне кремниевой 
пластины. Видно, что с  увеличением толщины 
слоя растет общее среднее поглощение. Наиболь-
шее уменьшение интенсивности отраженного 
ИК-спектра наблюдается после четвертого напы-
ления в  диапазоне от  1 850 до  4 500  см−1. Наличие 
пиков в  диапазонах от  1 300 до  1 900−1 и  от  3 700 
до  3 600–1 можно объяснить адсорбированными 
газами (СО2) и  водой (ОН-группы) на развитой 
поверхности поглощающего слоя образцов [7]. 
Пики в районе 2 200–2 400 см−1 характерны для CO2 
в воздухе.

Рис. 2. Слой черного алюминия после одного (а) и трех 
(b) операций напыления (РЭМ-изображение)
Fig. 2. A layer of black aluminum after one (a) and three (b) 
deposition processes (SEM images)

Рис. 4. Спектры поглощения черного алюминия, нанесен‑
ного на неполированную сторону кремниевой пластины
Fig. 4. Absorption spectra of black aluminum deposited on 
the unpolished side of a silicon wafer

Рис. 3. Спектры поглощения черного алюминия, нанесен‑
ного на полированную сторону кремниевой пластины
Fig. 3. Absorption spectra of black aluminum deposited on 
the polished side of a silicon wafer

Al2O3

Al2O3

Si

Si

1 мкм | μmа)

1 мкм | μmb)

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0

500 1 000 1 500 2 000 2 500 3 000 3 500 4 000 4 500

И
н

т
е

н
си

в
н

о
ст

ь
 о

т
р

а
ж

е
н

и
я

, 
%

R
e

fl
e

ct
io

n
 c

o
e

ff
ic

ie
n

t,
 %

Волновое число, см−1

Wavenumber, cm−1

Напыление | Sputtering

— 1   — 2   — 3   — 4   — 5   — 6

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0,8

0,9

1,0

0
500 1 000 1 500 2 000 2 500 3 000 3 500 4 000 4 500

И
н

т
е

н
си

в
н

о
ст

ь
 о

т
р

а
ж

е
н

и
я

, 
%

R
e

fl
e

ct
io

n
 c

o
e

ff
ic

ie
n

t,
 %

Волновое число, см−1

Wavenumber, cm−1

Напыление | Sputtering

— 1   — 2   — 3   — 4   — 5   — 6



492 Фотоника том 17 № 6  2023492

Материалы и покрытия

RESULTS AND DISCUSSIONS
The study of absorption of the IR spectrum with 
black aluminum was carried out on two groups of 
samples. In the first group of samples, black alu-
minum was formed on the polished side of a silicon 
wafer. In the second group, the formation of the 
layer was carried out on the unpolished side. For 
each group, 6 samples were produced, differing in 
the number of sputtering. Sputtering was carried out 
sequentially equal in weight to aluminum. As the 
number of sputtering increases, the thickness of the 

layer increases. In this case we 
see, that the dependence is linear 
dependence. Figure  2 shows the 
SEM images of the resulting lay-
ers after one and three sputtering 
225 and 780 nm thick, respectively. 
The images show that the result-
ing layers have a highly developed 
surface morphology.

Figure 3 shows the reflection 
spectra of a  series of samples on 
the smooth side of the silicon 
wafer. It can be seen that as the 
thickness of the layer increases, 
the total average absorption 
increases. The greatest decrease in 

Спектры отраженного ИК-излучения, получен-
ные на черном алюминии, сформированным на 
неполированной поверхности кремниевой под-
ложки, представлены на рис. 4.

Основное отличие от группы образцов на поли-
рованной подложке заключается в  значительно 
меньшей интенсивности отраженного излучения. 
При этом после третьего процесса нанесения слоя 
черного алюминия увеличение интенсивности 
поглощения происходит незначительно. Стоит 
отметить поглощение образцами на неполирован-
ной поверхности ИК-излучения в длинноволновой 
области спектра. Это видно по графику зависимо-
сти отражения спектра на 800  см−1 от количества 
испарений на полированной и  неполированной 
поверхности подложек (рис. 5).

Было исследовано изменение интенсивности 
отраженного ИК-излучения покрытий образцов 
после их нагрева. Результаты экспериментов пока-
зали, что после операции нагрева, проводимой на 
воздухе, образцы с  покрытием из черного алюми-
ния изменяли свой цвет после достижения темпе-
ратуры величины выше 400 °C. На рис. 6 продемон-
стрирована хорошо заметная разница в цвете двух 
образцов, один из которых не прошел операцию 
нагрева, а  другой  –  ​нагревали до 800  °C. Образец, 
который не подвергали нагреву, имеет характер-
ный черный цвет. Это свидетельствует о хорошем 
поглощении в видимом диапазоне спектра. После 
нагрева образца пленка черного алюминия приоб-
ретает серый цвет.

Исследование влияния температуры нагрева на 
изменение спектра ИК-поглощения (рис.  7) пока-
зало, что спектры поглощения незначительно 
изменялись при нагреве в  диапазоне темпера-
турах от 100 до  300  °C. Выше 400  °C наблюдалось 
уменьшение поглощения в диапазоне от 1 000 см−1 

Рис. 5. Зависимость интенсивности отражения 
ИК-излучения на 800 см‑1 от количества операций осаж‑
дения испарений на полированную и неполированную 
кремниевую подложку
Fig. 5. Dependence of the intensity of reflection of IR radia‑
tion at 800 cm‑1 on the number of vapor deposition opera‑
tions on a polished and unpolished silicon substrate

Рис. 6. Образцы покрытия черного алюминия: а) до нагрева; b) после 
нагрева до 800 °C
Fig. 6. Samples of black aluminum coating: a) before heating; b) after heating 
to 800 °C
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the intensity of the reflected IR spectrum is observed 
after the fourth sputtering in the range from 1850 
to 4500 cm‑1. The presence of peaks in the ranges 
from 1300 to 1900 cm‑1 and from 3700 to 3600  cm‑1 
can be explained by adsorbed gases (CO2) and water 
(OH-groups) on the developed surface of the absorb-
ing layer of samples [7]. Peaks in the region of 2200–
2400 cm‑1 are characteristic of CO2 in the air.

The spectra of reflected IR radiation obtained on 
black aluminum formed on the unpolished surface of 
the silicon substrate are shown in Figure 4.

до 2 850  см−1. Далее, с  увеличением температуры 
нагрева, происходило увеличение поглощения 
в  длинноволновой области (от  350 до  1 900  см−1) 
и  увеличение отражения в  ближнем ИК-спектре. 
Такое резкое изменение характера поглощения 
ИК-спектра может быть обусловлено либо появ-
лением фазового перехода [8], либо изменением 
морфологии образца.

На рис. 8 представлены РЭМ-изображения слоев 
до и после операций нагрева до 500 °C. Как видно 
из рисунка, изменение морфологии поверхности 

Рис. 7. Спектры поглощения покрытия из черного алюминия до и после операций нагрева при варьировании темпера‑
туры нагрева
Fig. 7. Absorption spectra of black aluminum coating before and after heating operations with varying heating temperature
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The main difference from 
a series of samples on a polished 
substrate is the significantly 
lower intensity of reflected radi-
ation. At the same time, after 
the third application of the black 
aluminum layer, the increase in 
absorption occurs slightly. It is 
important to note the absorp-
tion of samples on the unpol-
ished surface of IR radiation in 
the long-wave region of the spec-
trum. This can be seen from the 
plot of the 800  cm‑1 spectrum 
reflection versus the amount of 
evaporation on the polished and 
non-polished surface of the sub-

strates (Figure 5).
After experiments with heating samples of black 

aluminum in air, a change in the color of the sample 
was observed when the temperature reached more 
than 400  °C. The difference in color between the 
unheated sample and the sample that was heated to 
800  °C is clearly seen (Figure 6). The sample, which 
was not heated, has a characteristic black color, which 
indicates good absorption in the visible range of the 
spectrum. After the sample is heated, the black alumi-
num film becomes gray.

A  study of the effect of the heating tempera-
ture (Figure 7)  showed that the absorption spectra 
varied slightly at temperatures from 100 to 300  °C. 
Above 400 °C, a decrease in absorption was observed 
in the range of 1000 cm‑1 to 2850 cm‑1. Further, 
with increasing heating temperature, there was 
an increase in absorption in the long wave region 
(350 to 1900 cm‑1) and an increase in reflection in 
the near IR spectrum. Such a  sharp change in the 
absorption pattern of the IR spectrum may be due 
to either a phase change [8] or a change in the mor-
phology of the sample.

Figure 8 shows the SEM images of layers before and 
after heating to 500 °C. As can be seen from the figure, 
no change in surface morphology is observed, which 
may suggest a change in alumina phase. In this case, 
such a transition can have a positive effect due to an 
increase in absorption in the region of medium IR 
radiation.

CONCLUSION
In the course of the studies, the obtained results 
allow us to conclude that the suitability of the layer 
of black aluminum created by vacuum-thermal 
evaporation as an emission coating in IR emitters 

не наблюдается, что может говорить в пользу изме-
нения фазы оксида алюминия. При этом наличие 
такого эффекта может оказывать положительное 
влияние из-за роста поглощения в  области сред-
него ИК-излучения.

ВЫВОДЫ
Результаты, полученные в  ходе проведенных 
исследований, позволяют утверждать о  нали-
чии потенциала пригодности покрытия в  виде 
слоя черного алюминия, полученного методом 
вакуум-термического испарения, в  качестве эмис-
сионного покрытия в  ИК-излучателях. Данная 
технология позволяет получать слои различной 
толщины в диапазоне от 0,2 мкм до 10 мкм в про-
цессе формирования ИК-излучателей. Слои чер-
ного алюминия продемонстрировали достаточно 
хороший уровень поглощение интенсивности 
среднего ИК-диапазона (84%) и  высокую темпе-
ратурную стабильность. Работа будет продолжена 
и  будет направлена на исследование эмиссион-
ных свойств пленок черного алюминия, сформи-
рованного на микронагревателе, изготовленного 
по МЭМС-технологии.
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is possible. This technology makes it achievable to 
obtain layers of different thickness in the range 
from 0,2 um to 10  um during the formation of IR 
emitters. The layers of black aluminum showed 
a  fairly good level of intensity absorption of the 
middle IR range (84%) and high temperature 
stability. Further research will be aimed at 
studying the emission properties of films of black 
aluminum formed on a  microheater made using 
MEMS technology.
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