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RAZISKAVE S SINHROTRONSKIM SEVANJEM

Mark Plesko, Institut “Jozef Stefan”, Jamova 39, 61111 Ljubljana

Research with Synchrotron Radiation

Abstract

The main experimental methods for which synchrotron radiation is
being used are presented: X-ray absorbtion spectroscopy, X-ray
fluorescance, electron spectroscopy and wide- and small-angle X-ray
scattering. Then a multipurpose beamline is described, which is
planned ta be instalied at the synchrotron radiation source ELETTRA
at Basovizza, Italy. The beamline provides photon energies in the
X-ray region between 2 and 12 kel (from 0,1 to 0,62 nm wavelengths)
and covers all mentioned experimental methods.

Povzetek

W Clanky predstavim poglavitne eksperimentaine metode, za katere
se uparablia sinhrotronska  svetloba: rentgenska absorpoijska
spekiroskopija, rentgenska fluorescenca, spektroskopija elektronov
ter &iroko- in malokotno sipanje rentgenskih rarkov, MNato opisem
vecnamensko zarkowno linijo, ki jo nameravamo postaviti ob
simhrotronskem  izviru ELETTRA pri Bazowici. Linija deluje v
rentgenskem abmodju sevanja. z energijami fotonov od 2 do 12 ke
01 do 062 nm valovne dolzing) in pokriva vse omenjens
eksparmantalne metode

1 Uvod

Sinhrotronsko sevanje je elektromagnetno valovanije, ki
nastane pri kroZzenju elektronov, ki se gibljejo z relativi-
stiénimi hitrostmi. Oznaka sinhrotronsko sevanje je zgo-
dovinskega izvora, ker so sevanje krozedih elektronov
prvit opazili na elektronskem sinhrotronu, Dandanes se
kot izvir sinhrotronskega sevanja uporabljajo praktiéno
izkljutno shranjevalni obroéi elekironov in pozitronov,
Tezji delci v obstojeih pospeievalnikih sevajo le zane-
marljiv del.

Na svetu je trenutno okoli 30 delujotih izvirov sinhro-
tronskega sevanja, $e okoli 60 pa je natrtovanih. lzmed
njih velja izpostaviti trzadki shranjevalni obroé, imeno-
van ELETTRA /1/, ki je najmoénejdi in najboljdi izvor
ultravijoliéne in mehke rentgenske svetlobe na svetu.
Za razliko od pospedevalnikov v CERN-u (Zeneva)in v
drugih centrih za fiziko osnovnih delcev, pa trzaski
pospesevalnik ni namenjen za eksperimente z elek-
troni. Zato je tudi mnogo manjsi - premer je zgolj 80 m.
Izkljuéni namen ELETTRE je uporaba ultravijoli¢ne in
rentgenske svetlobe za raziskovanje strukture snovi in
njenih elektronskih lastnosti. Vedji shranjevalni obroé
stoji v Grenoblu (ESRF - European Synchrotron Radia-
tion Facility) /2/, ki ima podobne kvalitete kot trzaski,
toda v podrodju trdih rentgenskih zarkov.

Sinhrotronsko svetlobo vodimo po tako imenovani Zar-
kavni liniji do eksperimentalne postaje, kjer poteka ek-
speriment. Zarkovna linija je sistem vakuumskih cevi z
zZreali, kristali in zaslonkami, s katerimi zberemo zarke
iz sinhrotrona, jih vodimo do priblizno trideset metrov
oddaljene eksperimentalne postaje in jih tam foku-
siramo v manj kot milimeter veliko togko /3/. Na enem
sinhrotronu je nameséenih tudi do 30 Zarkovnih linij z
ustreznimi eksperimeantalnimi postajami.

Sinhrotronsko sevanje je postalo rutinsko orodje za
raziskave v zgodnjih osemdesetih letih. Uporaba tehnik,
ki izkoriajo sinhrotronsko sevanje, je od tedaj prece|
napredovala. Dandanes njegove edinstvene lastnosti
rabijo za poskuse v mnogih naravoslovnih in tehniénih

vedah, kot so: kemija, veda o materialih, fizika, geolo-
gija, biologija, biokemija, farmacija, ekologija, medicina
in druge [3/. Obstojeéim raziskovalnim metodam je
sinhrotronsko sevanje odprlo dodatne moZnosti, po-
javile pa so se povsem nove tehnike.

Izkusnje obstojecih sinhrotronskih centrov, kot sta an-
gleski SRS v Daresburyju in ameriski NSLS v Brook-
havnu, kazejo, da industrija zelo pogosio izkoriéa
sinhrotronsko sevanje, ker nudi izpopolnjene analitiéne
zmogljivosti in druge storitve, ki niso na enakem nivoju,
ali celo neizvedljive v domadem industrijskem laborato-
riju. Tako je na primer industrija zgradila kar 25 odstot-
kowv Zarkowvnih linij pri NSLS, na katerih dela okoli 400
zaposlenih iz preko 70 podjetij [7/. Pregled industrijskih
aplikacij na sinhrotronu v Daresburyju /8/ kaze, da 47%
dejavnosti sloni na merilni tehniki EXAFS in SEXAFS
19/. Sledijo jima pragkovna difrakcija (15%) in difrakcija
na nekristalnih strukturah (19%).

2 Poglavitne eksperimentalne metode

Poglavitne ekspenmentalne metode lahko zdrufimo v
&tiri skupine. absorpcijska, fluocrescencéna in fotoelek-
tronska spektroskopija ter sipanje rentgenskih zarkov
13-6,9/. S sipanjem rentgenskih 2arkov je mogoce
doloZati strukturo snovi in povriin. Absorpcijska spek-
froskopija omogota selektivni Studij lokalne okaolice
posameznih elementov v snovi in njihove kemijske
vezave. Fluorescencna spektroskopija omogoda mer-
jenje zelo majhnih koncentracij elementov v snovi, npr
v biolodkih vzorcih ali pri meritvah onesnazenja okolja.
Fotoelektronska spekiroskopija daje informacije o elek-
tronski zgradbi matenalov in predvsem njinovih povrEin.

2.1 Rentgenska absorpcijska spektroskopija

Rentgenska absorpcijska spektroskopija (XAS - X-ray

Absarption Spectroscopy) je najbolj primerna metoda

za doloanje najblizje okolice specificnin atomaov,

Rentgenski absorpcijski spekter je zaradi lazje interpre-

tacije razdeljen v tri obmodja (slika 1)

— pred robom in na njem

— struktura v blizini roba {(XANES - X-ray Absorption
MNear Edge Structure)

— podalj$ana fina struktura (EXAFS - Extended X-ray
Absorption Fine Structure).

Izbitje elekirona iz notranjin lupin v kontinuum je lahko
povezano s prehodi iz notranjih lupin v zunanja vezana
stanja, kar povzrodi resonanéne vrhove v absorpcij-
skemu spektru e pred absorpcijskim robom. Njihav
polozaj in intenziteta sta odvisna od elekironske struk-
ture in lokalne simetrije absorbirajocega atoma, saj so
dovoljeni le prehodi, ki zadod€ajo izbirnemu pravilu Al =
+1. Hkrati je kemiéni premik absorpcijskega roba od-
visen od povpreénega naboja absorbirajofega atoma
in tako posreduje informacijo o njegovem oksidacijskem
stanju.

Spektralne karakteristike absorpcijskega spektra preko
roba v XANES in EXAFS delu so posledica lokalnega
uklona izbitega elektrona. Osnovna razlika med proce-
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Slika 1. Absorpcijski spekter kalcjevega aspartata v
okolici kalcijevega absorpcijskega roba.
Oznadceno je obmodje XANES in EXAFS,
razvidne pa so tudi strukiure (A1, A2 in B) tik
pred robom (C).

si, ki vodijo v XANES in EXAFS je, da prvi vsebujejo
vedkratno sipanje fotoelektrona v skupku atomov, ki so
v najblizji okolici absorbirajofega atoma, medtem ko
drugi ponavadi tega nimajo. Zato je tezko interpretirati
XANES spekter, ki tako rabi zgolj kot empiriéen - eprav
zelo obéuiljiv - “prstni odtis” neposredne okolice.
Ponavadi primerjamo izmerjene spektre z znanimi,
standardnimi.

Faodaljfana fina struktura v absorpcijskih spektrih je bila
odkrita v tridesetih letin /10/. Modeli, ki jo pojasnujejo,
so napredovali od preprostega priblizka ravnega vala z
enkratnim sipanjem /11/ do modela z vsemi sferiénimi
valovi, ki uposteva tudi veckratno sipanje 12/, Nu-
meritne analize meritev potekajo v impulznem prostoru
k in vsebujejo simulacijo profilov EXAFS in prilagajanje
strukturnih in drugih parametrov, tako da se dobi opti-
malno ujemanje med teoreticnimi in izmerjenimi kri-
vuljami 19/,

Strukturni parametri, ki jih dobimo iz analize EXAFS
spektra, so razdalja do najbljizje in vEasih $e naslednje
lupine sosednjih atomov (do kakih 0.3 - 0.5 nm), koor-
dinacijsko Stevilo atoma ter Debye-Wallerjev faktor. S
pazljivim prilagajanjem modela na izmerjene podatke
dobimo tudi vrstno &tevilo Z sosednjih atomov.

Freprosta zveza med EXAFS spektrom in lokalno atom-
sko okolico, kiso jo prvié omeniliv (13/, je zelo pomemb-
na. Pri rentgenski difrakciji dobimo informacijo hkrati od
velikega Stevila atomov v opazovanem sistemu in zato
je ta metoda popolnoma nelokalna. V nasprotju EXAFS
ni omejen na sisteme z redom dolgega dosega. Metoda
EXAFS je zatorej edinstvena za preucevanje kemijske
strukture amorfne trdne snovi, tekocin, raztopin in pli-
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nov. Dodatna moé metode EXAFS je, da se meri ab-
sorpcijo na robu danega kemijskega elementa in da se
tako doloéi koordinacijo znanega atoma.

Obéutljivost metode za elemente v nizkih koncentraci-
jah se bistveno poveca, ¢e namesto absorpcije merimo
sekundarne fluorescencne fotone /14/, kjer je bistveno
manj ozadja. lzkupidek fluorescendnih fotonov je nam-
ret e vedno sorazmeren 2 absorpcijo, Tako nam uspe
doloéiti kemijsko okolico posameznih necistoé v vzorcu
115/, Isto metodo lahko uporabimo pri karakterizaciji
debelin vzorcev, kjer je intenziteta prepugcene rentgen-
ske svetlobe prenizka, da bi omogodéila natanéno
meritev absorpcijskega koeficienta.

SEXAFS (Surface EXAFS) se imenuje verzija metode
EXAFS, ki je obéutljiva na povriine, in torej meri ab-
sorpcijo s katerokoli detekcijsko metodo, ki je ob&utljiva
samo za atome na povrini. Ena izmed moznosti je
meritev izkupitka sekundamih elektronov. Z izbiro en-
ergijskega intervala elektronskega detektorja lahko v
principu dobimo informacije o posameznih. atomskih
plasteh tik pod povriino. Obéutljivost za posamezne
kemijske elemente povetamo, Ce izberemo energijo
karakteristicnih Augerjevih elektronov, ki nastanejo pri
zapolnitvi notranje vrzeli (16/.

Metoda, ki sicer sodi bolj k difrakeiji, a je omenjena tu,
ker je po uporabi tesno povezana SEXAFS, je metoda
stojedih valov. Rentgenski stojedi valovi (XSW - X-ray
Standing Waves) nastanejo vzporedno s povrsino
idealnega kristala, kadar interferirata vpadno in odbito
valovanje, Odbojna krivulja je Sirsa pri pravokotnem
vpadu primarnega Zzarka. Zato pride tedaj do stojedega
valovanja tudi pri manj idealnih kristalih. V' takih
razmerah je metoda XSW uporabna na 3irsi paleti ma-
terialowv /17/.

Kadar spreminjamo energijo v obmodju Braggovega
odboja, se polozaj stojetega vala nad povriino kristala
premika. To je ekvivalentno vrtenju kristala pri meritvi
kristalove odbojne krivulje. Ko je vozel stojecega vala
na mestu adsorbiranih atomov, je signal od njihovih
Augerjevih elektronov ali od fluorescence najmanjsi.
Hrbet valovanja na mestu adsorbiranih atomov pa
povzrodi maksimalen signal. Tako dolodimo razdaljo
med adsorbirano plastjo in povréino kristala na nekaj
tisofink nm natancno, celo pri zelo nizkih koncetracijah
adsorbantov. Ce izmerimo XSW na dveh ali vec kristal-
nih ravninah, dobimo natanZen polozaj adsorbiranih
atomov glede na atoma podlage s preprosto triangu-
lacijo.

Stojeci valovi nastanejo pri pravokotnem vpadu na
ravning z nizkimi Millerjevimi indeksi, ¢e je energija
fotonov nekje med 2 in 6 keV. Eksperimenti so relativho
preprosti, saj je treba zgolj zvezno spreminjati energijo
vpadnih fotonov, tako kot pri meritvi EXAF S, Edini pogoj
je, da je energijska locljivost monokromatorja okoli
5000. Metodi SEXAFS in XSW potrebujeta enako Zar-
kovno linijo in enako eksperimentalno komoro. Zato je
logiéno, da jih uporabljamo skupaj, ko doloamo
geometrijo adsorpcije na povriini.

2.2 Rentgenska fluorescenca

Rentgenska fluorescenca (XRF - X-Ray Fluorescence)
je zelo primerna metoda za zaznavanje elementov v
zelo nizkih koncentracijah, ker ima vsak kemiéni ele-
ment drugo karakteristiéno energijo fluorescenénega

5
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fotona. Razlitne eksperimentalne in numeriéne metode
so prirejene za doloCanje glavnih, nizjih in slednih ele-
mentov iz fluorescenénega spektra z uporabo stan-
dardnih vzorcev ali na osnovi fundamentalne analize
M8/

Poleg visokega toka vpadnih rentgenskih folonov sta

naslednji karakteristiki sinhrotronske svetlobe e pose-

bej pomembni za znizanje najnizje meje zaznavnosti pri

XEF analizi slednih elementov:

— Zveznao nastavljanje energije vzbujevalnih fotonov
omogota, da dobimo najvedjo obéutljivost na celot-
nem obmodju elementov, s tem da postavimo ener-
gijo vzbujanja ravno nad vezavno energijo elektronov
v dani elektronski lupini iskanega elementa.

— Linearna polarizacija sinhrotronskega zarka omo-
gota izredno znizanje ozadja, e posebej kadar de-
tektiramo fluorescenéne rentgenske zarke pod
kotom 90° glede na vpadno sevanje, kajti v tej smeri
ni Comptonovega sipanja.

\ primerjavi z ionskim obstreljevanjem, kot npr. PIXE,
so sevalne poskodbe na vzorcu bistveno manjée. To je
pomembna prednost predvsem za bioloske vzorce.
Poleg tega lahko izvajamo meritve XRF v zraku ali v
zaicitni atmosferi namesto v vakuumu, ki ga potrebu-
jemo za ione.

Ker je gostota toka zelo velika, lahko uporabimo
valovno disperzivni detektor z vedjo lodljivostjo in za-
tore] z bolidim razmerjem signal/Sum namesto bolj
obitajnega polprevodnidkega energijsko disperzivnega
deteklorja. Najnizja meja zaznavnosti je odvisna v
splosnem od elementa in od matrike. Najnizje meje, ki
jih najdemao v literaturi, so od nekaj ppb 19/ do nekaj
deset ppb 20/ (slika 2).

Kadar je kot vpadnega fotona manjdi od kritiénega,
pride do totalnega odboja. Vdorna globina je zelo majh-
na, zato je obcutljivost za elemente na povrsini zelo
dobra. Sipalno ozadje je reducirano praktino v celoti.
Metoda XRF s totalnim odbojem se uspesno uporablja
s konvencionalnimi rentgenskimi elektronkami /21/, na
sinhrotronih pa njene modi e niso izkoristili v palni meri.

10°

T T TTTTT

o 2
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Slika 2. Primerjava med obdutfjivostio na koncen-
tracije kot funkcijo atomskega vrstnega Stevila
metod PIXE in sinhrofronsko XRF
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2.3 Spektroskopija elektronov

Fotoemisija elektronov je posledica kvantne narave
elektromagnetnega valovanja. Kadar je energija vzbu-
jajofega sevanja nekje med 5in 150 eV (valovna dol'ina
med 10 in 200 nm), govorimo o ultravijoliéni fotoelek-
tronski spektroskopiji (UPS - Ultraviclet Photoelectron
Spectroscopy). Kratico XPS (X-ray Photoelectran
Spectroscopy - rentgenska fotoelektronska spektrosko-
pija) uporabljamo za vedje energije (150 do 3000 eV)
oziroma krajse valovne dolzine (0.5 do 10 nm). Razliko-
vanje med UPS in XPS izhaja iz zgodovine izvirov (za
UPS so uporabljali helijeve zarnice, za XPS pa rentgen-
ske elektronke) in je pri sinhrotronskemu sevanju, ki
obseqa celoten spekter, bolj stvar osebnega okusa,

Ponavadi se pojem UPS nanasa na raziskave Sibko
vezanih valencnih stanj v trdni snovi. Tedaj namre¢
uporabimo fotone dolgih valovnih dolzin, tako da imajo
fotoelektroni &im manjSo energijo, ker s tem dosezemo
najbolifo energijsko locljivost. Spektri, ki jih dobimo z
UPS, ko integriramo po vseh smereh fotoelektronov, so
kar sorazmerni produktu gostot zasedenih zacetnih in
nezasedenih konénih elektronskih stanj /22/. Tako z
UPS “otipamo” elektronska stanja v okolici Fermijeve
energije. Ce merimo hkrati energijsko in kotno porazde-
litev fotoelektronov, lahko doloéimo disperzijske relacije
E(k) v celi Brillouinovi coni dvodimenzionalnega kristala
1230 (slika 3).

i
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Slika 3. Rezultat meritve disperzijske relacije za
GaSe. Diagram prikazuje odvisnost energije E
od paralelnega valovnega stevila elekfronov k.
Zgornji del slike prikazuje strukiuro Brilloui-
nove cone in smer izmerjenega vektorja k.

Elektrone iz notranjih atomskih lupin, ki so moéneje
vezani, izbijemo s fotoni vi§jih energij. Tedaj ponavadi
govorimo o XPS. Na vezavno energijo elekirona iz
notranje lupine vpliva elektronski oblak iz valenénih
orbital, ki je odvisen od kemijske vezave atoma. Spre-
membo vezavne energije, ki je reda nekaj eV, imenu-
jemo zato kemiéni premik. Meritve kemiénega premika
za razlikovanje kemijske okolice elementa je vpeljal K.
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Sieghbahn 24/ pod imenom ESCA (Electron Spectros-
copy for Chemical Analysis) in je danes rutinsko orodje.
Z visoko loéljivimi detektorji lahko loéimo celo kemiéne
premike atomov na povrdini od tistih v notranjosti /25/.

Kadar imamo trdne vzorce, uporabljamo fotoemisijo
predvsem za raziskave povriin. Fotoelektroni morajo
namred¢ zapustiti snov, ne da bi se prej neelasti¢no
sipali. Ker so nabiti, je njihova povpreéna prosta pot zelo
majhna. vV obmodju kinetiénih energij od 10 eV do 1 keV
je povpreéna prosta pot med 0.5 in 2 nm in je precej
neodvisna od materiala. Ta razdalja ustreza eni do
desetim atomskim ravninam. Ce je povréina vzorca le
malenkastno oksidirana, merimo fotoelektrone oksida
in ne osnovnega elementa. Zato se je spekiroskopija
fotoelektronov razvila relativno pozno, saj ne moremo
dobiti pametnih rezultatov brez ultravisokega vakuuma,

 glavnem studiramo fotoemisijo s fotoni energije do 1.5

keV. saj z njimi pridemo Ze do dovolj globoko vezanih

elektronov v notranjih lupinah. Vendar so visje energije

zanimive za nekaj posebnih podrodij, kot so:

— debele plasti, $e posebej zakopani vmesniki (buried
interfaces), kjer velika debelina plasti prepreéi nizko-
energijskim elektronom pot do povriine

— test modela trenutnega prehoda s primerjavo
razmerja med glavnim in satelitskimi vrhovi v spektru
fotoelektronov pri nizki in visoki energiji vpadnih fo-
tonov, cesar do sedaj ni $e nihée naredil.

V' atomski fiziki so zanimivi fotoelektronski spektri za
meritev koreliranih procesov in vefelektronskih eksci-
tacii. Vzorci so v tem primeru v plinastem stanju.
Znacilni tlaki so od 10-2 od 10-6 mbar, zato je freba
paziti, da ne onesnazimo vakuuma shranjevalnega
obroéa in elektronskega detektorja. Zato uporabljamo
diferencialno &rpanje, elemente z visoko vakuumsko
impedanco in plinske curke. Znadilna podrodja raziskav
obsegajo:
— spekiroskopijo resonanc v bliZzini praga za dvaojno
ionizacijo /26/
— fotoelektronsko in Augerjevo spektroskopijo satelit-
skih in hipersatelitskih &rt /27/

— dolotanje fluorescenénega izkupicka /28/.

2.4 Siroko- in malokotno sipanje rentgenskih
zarkov

Metode, ki slonijo na elastitnem sipanju rentgenskih
zarkov, so Ze desetletia najmoéneje orodje za dolo-
tanje mikrostrukture molekul in trdnin. Razdelimo jih v
grobem na dve podrogji; s sipanjem pod velikimi kot
(WAXS - Wide Angle X-ray Scattering) raziskujemo
sisteme z redom dolgega doseqga, kot so idealni kristali,
Sipanje pod majhnimi koti (SAXS - Small Angle X-ray
Scattering) pa nam da strukturo neurgjenih sistemav,
kot so raztopine in zliting, ter delno urejenih sistemov,
kot so viaknasti bioloski vzorci, tekodi kristali, polimeri
in drugi.

Sirokokotno sipanje v kristaliniéni snovi - difrakcijo -
najlaze opiSemo z Laueovimi enacbami, katerih resitve
opiéa veklorska enacba Ak = G, kjer je G vekior re-
ciprotne mreze, Ak pa je sipalni vektor, t]. razlika med
valovnima vektorjema vpadnega in sipanega valovanja.
\sak uklonjeni arek ustreza togki v reciproénem pros-
toru, kjer se sipalni vektor dotika reciproéne mreze. Zato
dolocimo - vsaj v principu - kristalno mrezo kar iz
polozaja sipalnih vrhov.
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Intenziteta vrhov pa je odvisna od kvadrata struk-
turnega faktorja, ki nosi informacijo o elektronski gostoti
znotraj enotne celice. Toda, ker je intenziteta reaina
koli¢ina, iz nje ne moremo doloditi faze kompleksnega
strukturnega faktorja, kar je osnova fako imenovanega
‘faznega problema’ v kristalografiji. Klasicéno so problem
refevali zmetodo veckratne izomorfne zamenjave (MIR
- Multiple Isomorphous Replacement) 29/, ko so en
atom v osnovni celici zamenjali z drugim elementom
tako, da je strukiura celice ostala nespremenjena.

Zvezni spekter sinhrotronskega sevanja omogodéa alter-
nativno resitev problema s tako imenovano tehniko
anomalne difrakcije z vec valovnimi dolzinami (MAD -
Multiple Wavelength Anomalous Diffraction) /30/.
Anomalna difrakcija je posledica resonanénih efektov,
ki nastanejo zato, ker se valovanje na elektronih v
natranjih lupinah siplje drugacée kot valovanje na prostih
elektronih. Ko se energija fotonov v valovanju priblizuje
energiji absorpcijskega roba, postane strukturni faktor
kompleksen in s& hitro spreminja, ravno nasprotno kot
pri Thompsonovem sipanju, ko je prakiiéno neodvisen
od energije (slika 4). Intenziteta vsakega uklonskega
vrha se torej spreminja z energijo oziroma z valovno
dolzino vpadnega wvalovanja. |z poteka intenzitete z
valovno dolzino resimo tako fazni problem na podoben
natin kot z metodo MIR, ne da bi pri tem naleteli na
komplikacije, ki jih prinese s seboj.

Sipanje rentgenske svetlobe je zato tako uspedna me-
toda za dolofanje kristalnibh struktur, ker je njena
valovna dolzina primerljiva z medatomskimi razdaljami.
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Slika 4) Spreminjanje realnega (f) in imaginarnega
dela (') sipalne amplitude f kobalta kot funk-
cija energije. lzrazita sprememba je v okolici
roba pri energiji 7.7 keV

Za meritve vedjih struktur potrebujemo v principu daljge
valovne dolzine. Vendar je elekiromagnetni spekter v
obmodju med 1 in 100 nm zaradi velike absorpcije
neuporaben za sipalne eksperimente. Delce teh dimen-
Zij lahko raziskujemo le tako, da uporabimo rentgensko
svetlobo z valovnimi dolzinami pod 1 nm, ki pa se na
tako velikih strukturah siplie pod zelo majhnimi koti. |z
kotne porazdelitve sklepamo obliko in velikost sipalcev,
njihovo gostoto, orientacijo, lego glede na druge objekte
ipd. Ker je sipanje posledica neenakomerno po-
razdeljene elektronske gostote v vzorcu, je sipalec lah-
ko katerakoli nehomogenost - molekula v raztopini,
mikro- ali nanokristal, del vedje molekule, trden ali tekod
delec in tako naprej.
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Interpretacija meritev SAXS je odvisna od modelov za
posamezne tipe vzorcev (slika 5). Obiéajne parametre
dobimo iz porazdelitve sipane intezitete | proti velikosti
sipalnega vektorja q. Iz Guinerjevega zakona 31/, ki
velia v obmoéju najmanjsih kotov, dobimo dimenzijo
sipalcev. Limito velikih g opisuje Porodov zakon /32/, s
katerim doloimo povpredje kvadrata flukiuacij elek-
tronske gostote, kar doloZa periodiénost sistema. Pri
agregiranih sistemih je vmesno podrodje neposredno v
zvezi s fraktalno dimenzijo sistema.

Tudi pri metodi SAXS je wvéasih pomembno, da
opravimo meritve v rezimu anomalne disperzije, e
posebej pri neurejenin snoveh. WV tem primeru z
anomalno disperzijo neposredno lofimo  prispevke
razlicnih atomov k sipalni intenziteti, ne da bi morali
uporabiti modele.
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Slika & Shematicen prikaz razliénih struktur, ki jib la-
hko preucujerno z metodo SAXS, in ustrezni
SAXS spekter

3 Slovenska zarkovna linija

Da bi slovenske raziskovalne ustanove in industrija
uéinkovita izkoristile vse moznosti sinhrotrona, bi morali
postaviti lastno Zarkovno linijo z eksperimentalno
postajo. Do tega trenutka je nad sto raziskovalcev iz
desetih raziskovalnih ustanov iz Slovenije pripravila
petintrideset predlogov za raziskave ter podprio projekt
izgradnje slovenske zarkovne linije pri trzaskem sinhro-
tronu. Nad dvajset podjetij je pisno izjavilo, da bi rada
uporabila moznosti linije. Veéina potencialnih uporab-
nikov iz Slovenije bi potrebovala rentgensko svetlobo.
Ker tehnologija zarkovne linije ne dopuiéa hkratne
uporabe UV- in rentgenske svetlobe, se je treba odloditi
za eno ali drugo. Ravno v rentgenskem obmodju je
mazno zgraditi relativno poceni linjjo.

3.1 Koncept zarkovne linije

Mavadno so zarkovne linije specializirane za eno samo
merilno tehniko, na primer absorpcijsko spektroskopijo
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ali difrakcijo. Zarkovna linija BOSS (Beam line Of
Slovenian Scientists) pa je naértovana fako, da bo
vetnamenska /33/: zadostila bo torej razliénim potre-
bam uporabnikov iz Slovenije. Kljub temu ne bo utrpela
kompromisov pri svoji kvaliteti. Glavne komponente
linije so prikazane na sliki 6, shematicen prikaz vseh
komponent pa na sliki 7.

Prva komponenta zarkovne linije je svetlobni izhod
(front end), ki poveze izvir svetlobe - uklonski magnet -
s preostalimi deli linjje. V' svetlobnem izhodu se definira
maksimalna velikost svetlobnega snopa. Poleg tega
vsebuje komponente, ki skrbijo za vzdrzevanje ultravi-
sokega vakuuma in za za5c¢ito osebja pred rentgenskim
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Slika 6. Glavne komponente Zarkovne linije BOSS

in gama sevanjem.

Svetlobni snop je na celotni dolzini zarkovne linije (37
mj speljan v vakuumu, V Zarkovno linijo sta vgrajeni dve
kljuéni optiéni komponenti. Prva je monokromator, s
katerim izberemo svetlobo z eno samo valovno dolzing
iz zveznega spekira sinhrotronske svetlobe. Rentgen-
sko svetlobo monckromatiziramo z idealnimi kristali v
razliénih konfiguracijah. Najbolj pogost je dvokristalni
monokromator /34/, ki je idealen za EXAFS, visoko
locljivo rentgensko difrakcijo in za anomalno sipanje.
Zaradi velikega vpadnega fluksa svetlobe je potrebno
poskrbeti za uginkovito hlajenje prvega kristala.

Druga opticna komponenta je foroidno zrcalo, ki
fokusira svetlobni snop na mesto vzorca. Na ta naéin je
dosefen maksimalen svetlobni tok na vzorcu, Zrcalo
izkorisca totalni odboj rentgenske svetlobe na povrsini
{35/, do katerega pride, e je vpadni kot svetlobe na
zrcalo dovolj majhen (znadilno nekaj miliradianov). Ce
zelimo s takim zrcalom zajeti snop svetlobe po celotni
visini, mora biti zrcalo zelo dolgo (okoli 1 m), kar zahteva
tehniéno zelo zahteven postopek izdelave. Elipsoidna
oblika zrcalne povrsine je idealna za preslikavo
tockastega izvira v tocko /36/. V praktiénih primerih pa
se obiéajno idealni formi dovolj priblizamo s toroidno
oblika zrcala, kijo je mogodée laze in natanéneje izdelati.

Opticne elemente v zarkovni liniji zaéitimo pred ne-
potrebnim pregrevanjem z grafitnim filtrom, ki absorbira
ultravijolicno in mehko rentgensko svetlobo iz izvira. S
stalifca vakuuma pa logimo zarkovno linijo od shranje-
valnega obrofa z berilijevim oknom. Ma ta nacin so
lahko vse optiéne komponente postavijene v visoki, ne
pa v ultravisoki vakuum, kar bistveno poceni izgradnjo.

Vse gibliive komponente v vakuumu in vsi kontrolni
sistemi so daljinsko vodeni z ragunalnigkim sistemom iz
centralne delovne postaje. Kontrolni sistem je zasnovan
na VME vodilu, Ethernet mrezi in UNIX delovni postaji.
Poleg tega omogoéa isti radunalnidki sistem tudi
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Slika 7. Shemati¢en prikaz Zarkovne linjje in njenih vakuumskih komponent. Dolzine so v milimetrih, shema ni nari-

sana v sorazmerju.

vodenje meritev in zajemanje podatkov. Celotna zar-
kovna linijja z eksperimentalno postajo je zaprta v
zastitno uto, ki varuje osebje pred rentgenskim seva-
njem.

3.2 Karakteristike Zarkovne linije

Osnovne karakteristike predlagane slovenske zarkov-

ne linije BOSS so:

— enobarvna svetloba, nastavljiva na energijskem in-
tervalu od 2 keV (0.62 nm) do 12 keV (0.1 nm),

— visoka energijska loéljivost (E/dE okoli 3000)

— dodatna monokromatizacija z E/dE do 10000

— velik svetlobni tok na vzorcu (okoli 10"2 fotonov/s) na
celem energijskem intervalu

~ majhen presek zarka na mestu vzorca (pod 1 mm ]l

— stabilna lega zarka na vzorcu

— horizontalna divergenca manjsa od 4 mrad

- wvertikalna divergenca manjsa od 0.35 mrad.

Posamezne merilne tehnike, ki jih bo slovenska zar-
kovna linija omogoc&ala, so naslednje: rentgenska ab-
sorpoijska  spektrometrija  (XAS), podaljana fina
struktura rentgenskih absorpeijskih robov (EXAFS),
bliznja struktura rentgenskih absorpcijskih - robov
(XANES), povriinski EXAFS, rentgenska fluorescenca
(XRF), rentgenski stojedi valovi (X3SW), sipanje pod
majhnimi koti (SAXS, tudi anomalni SAXS), rentgenska
difrakcija (WAXS) ter fotoelektronska emisijska spek-
traskopija in mikroskopija (XPS in PEEM). £ vgraditvijo
dodatne fokusacije svetlobnega snopa bo mogode
dosedi velikost sinhrotronskega zarka reda velikosti
nekaj deset mikrometrov /37/ ali celo pod mikrometrom
138/,

Omenjanin metod v rentgenskem podroéju 2 do 12 keV,
razen sipanja rentgenskih zarkov, ni mogocge uporabiti
na nobeni od doslej predvidenih posta) pri ELETTRI.
Slovenska linija bo torej, zaradi svoje posebnosti, kom-
plementarna drugim linijam pri ELETTRIL. V' primeru
sipanja rentgenskih zarkov pa bo linijja omogodila

slovenskim uporabnikom hitrejsi dostop do merilnega
&asa kot na specializiranih linijah. Poleg tega bo omo-
goéala meritve anomalnega sipanja pod majhnimi koti,
cesar sicer boljSa avstrijska linjja za sipanje pod
majhnimi koti ne dopuséa.

Ena izmed prednosti sinhrotronske svetlobe je, da omo-
goca “in-situ” meritve na biolodkih vzorcih ter sprem-
ljanje kemiénih in drugih reakcij v zelo kratkih €asovnih
korakih. Zato je na Zzarkovni liniji predvidena moznost
prikljuitve posebnih komor za kristalne, amorfne, tek-
odée ali plinaste vzorce, ki dopuséajo meritve prirazlicnih
temperaturah ali tlakih in pri drugih spremenljivih fizikal-
nih ali kemiénih razmerah. Omogodéena bo enostavna
zamenjava razliénih merilnih komor za vzorce in upo-
raba ved merilnih tehnik hkrati.

Cena posameznih konvencionalnih aparatur za vse
metode, ki jih bo zarkovna linija omogoéala, bi veckrat
presegla ceno linjje. Glavni razlog je v tem, da bomo
opremo kupovali po komponentah in ne bomo placevali
fujega znanja, saj ga vetinoma Ze imamo, preostalo pa
bomo dobili v sodelovanju s trzagkim sinhrotronom.
Tudi naértovanje in izdelava dodatne eksperimentalne
opreme po bodoéih zeljah uporabnikov bo potekala
doma po enakem postopku. Uporabniki bodo tako
razbremenjeni iskanja in pladevanja dragih ponudnikowv
kompletnih resitev.

4 Sklep

Ze priujoéi kratek in omejen pregled nekaterih eksperi-
mentalnih metod s sinhrotronsko svetlobo je pokazal,
koliko razliénih raziskav lahko opravimo s sinhrotronsko
svetlobo na najrazliénejsih podrogjin.

Sinhrotronski izvir ELETTRA bo omogoéil e dodatno
Stevilo vrhunskih osnovnih in aplikativnih raziskawv.
Slovenska linija bo tako bistveno prispevala k sedanjim
in bodofim slovenskim raziskavam. Ko bo Zarkovna
linija zgrajena, bo ze sama odlicnost ELETTRE zago-
tovila stalno wrhunsko kakowvost na tem podrodju za
naslednjin deset do dvajset let. Dosedanje zanimanje
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raziskovalcev in podjetij dokazuje velik pomen, ki ga bo
imela slovenska zarkovna linija za slovensko znanost
in je najbolie zagotovilo, da linjja ne bo ostala neijz-
koridcena.

Zahvala

Iskreno se zahvaljujem vsem kolegom z razliénih od-
delkov Univerze v Ljubljani, Univerze v Mariboru, Insti-
tuta "JoZef Stefan”, Kemijskega indtituta, Instituta za
elektroniko in vakuumsko tehniko ter Instituta za kovin-
ske materiale in tehnologije, ki so pripravili predioge za
eksperimente na slovenski zarkovni liniji, 5e posebej pa
Iztoku Aréonu, ki je opravil glavni del naértovanja zar-
kovne linije.
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Novice iz vakuumskega sveta

Vakuumska razstava v Parizu

Francosko vakuumsko drutvo (Societe francaise du vide -
SFV) je najstarejie nacionalno vakuumsko drugtvo na svetu.
Letos praznuje 50-letnico ustanovitve in zato bodo francoski
vakuumisti vse letosnje aktivnosti (konference, kongrese,
tecaje, razstave itd.) organizirali bolj mogoéno in Se posebe;|
skrbno, ker Zele poudariti pomembnost svojega jubileja.

Od 25 aprila do 25.maja bo organiziralo SFV veliko vakuum-
sko razstavo v "Palagi odkritij” v znanem Muzeju znanstvene
vzgoje in kulture v Parizu. Prikazovali bodo zanimive eksperi-
mente, ki opisujejo fizikalne osnove vakuumske tehnike pa
tudi njihovo uporabo v industriji in v vsakdanjem Zivijenju.
Hkrati bo razstavliena modermna oprema za najrazliénejse
vakuumske tehnologije. Na sporedu bodo Stevilni tematski
veder in strokovne konference, tako za ozko specializirane
strokovnjake kot tudi za Sirso publiko. Na odprije bodo prigli
predstavniki ILVSTA, vabljeni pa so tudi predstavniki drudtey
drugih drzav.

MNova suha érpalka

Ma trziscu je nova "suha” mehanska érpalka (Edwards, ESDF
30), ki dosega konéni tlak 10" mbar in érpalno hitrost 25 m/h.
Omenjeni izdelek dopalnjuje niz Ze razvitih suhih dvorotorskin
crpalk kavljastega tipa (QDP40 in QDP80), ki so primerne

10

predvsem za polprevodniske industrijo. Je dobra kombinacija
oblike in tehniénih sposobnosti, in to prizelo konkurenéni ceni.
Ugodna je v povezavi s turbomolekularno in z Rootsovo
trpalko. saj tako oblikujemo "suho”™ enoto, ki je pogosto
nepogresljiva tudi pri razvoju in raziskavah, Crpalka ne potre-
buje alja, niti menjave filtra in pasti; hlajena je z zrakom in ne
potrebuje ciscenja oz. izplakovanja z dusikom. Delovanje je
poceni, ker jo poganja razmeroma Sibek motor

Balzers in Leybold v skupni grupaciji

Druzba "Oerlikon-Bubrle Holding AG" iz Zlricha, v okviru
katere e nekaj casa deluje Balzers, se je 1. januarja 1995
povecala s prikljucitvijo firme Leybold. Po raznih informacijah
se da sklepali, da bo v zvezi 5 tem pri Balzersu in Leyboldu
prilo do nekaterih sprememb v programih dejavnosti, kar je
v sedanjem frenutku prevelikih zmogljivosti vakuumskih veli-
kanov tudi razumljivo.

Premiki v nekdanji Vzhodni Nem&iji

Znano bivie vzhodnonemsko podjetje “Hochvakuum Dres-
den” je leta 1992 privatiziralo in se preimenovalo v “VDT
Vakuumtechnik Dresden GmbH"  (Bismarck Strasse 66,
D-01257 Dresden, fax 0351/2805-240).

AP
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Principles of Thermal Imagers

ABSTRACT

Thermal Imaging (T1), frequently called also Thermovision ar Infrared
Imaging, is an infrared analog of visible TV camera. A connotation of
thermal imaging is 50 a system that provides a vigible rendition of an
invisible infrared radiation scene.

Tha purpose of thermal imaging is simply 1o see in the dark by
detection and appropriate processing of the natural radiation emitted
by all material bodies. AT 300K, the peak of this radiation occurs at
about 10 pm wavelength. Since there is an atmospheric ransmission
window between B um and 14 pm, this is a useful region in which to
operate. There 1s also a window between 3 - 5§ pm, so aperation here
15 also possible

Application of thermal imaging is of great impoertance in military and
security fields, but its importance in commercial field as being a
valuable measuring equipment and analyzing tool is also very high
and iz rapidly growing.

This paper touches briefly the principles of operation, starting with
fundamentals of TI and ending up with short description of
achivements in this high technology field in Slovenian industry

POVZETEK

Termoviziiske naprave so infrardeéa analogija navadnim video-
kameram, ki ofem nevidno IR-sevanje spreminjajo v vidno shiko.
Sevanje teles s temperaturg 300 K ima vrh pri valowni dolzini priblizno
10 mikrometrov, czradie pa je prece] prepustne za sevange z valovnimi
dolZinami med & in 14 mikrometri. Fodobno atmosfersko okno cbstaja
tudi za del spekira med 3 in & mikrometri in termovizijske naprave s
pridom izkariscaje obe obmod)i.

Seveda.je termovizija daleé najpomembnejsa za vojake in policisie, a
njgna uporabnost in veljava v industrji, znanosti in tudi v medicini
postajata vse vedji.

W Elanku 2o kratko opisane osnove termovizije, na koncu pa je opizanc
tudi nekaj dozezkov slovenske industrije v tej visokotehnologki veji.

1UvoD

Termovizijske naprave, ki jih pogosto imenujemo tudi
infrardece ali pa toplotne kamere, so Elovekovo sposob-
nost zaznavanja svetlobe raziirile iz vidnega v in-
frardeci (IR) del spekira. Po delovanju se vsebinsko
prav ni¢ ne razlikujejo od navadnih video kamer, le da
IR-sevanje teles spremenijo v vidno sliko,

Medtem ko je vidna slika rezultat razlik v reflektivnosti
teles v sceni in je za njen nastanek nujno potrebna
osvetlitev, bodisi z naravno ali pa z umetno svetlobo, je
toplotna slika rezultat variacij lastnega sevanja, ki je
posledica razlik v temperaturi in emisivnosti. Prav v tem
pa tici razlog za izredno razdirjeno uporabo termovizije
v vojaske in varnostne namene.

Uporabnost termovizijskih naprav je omejena na ob-
modje “atmosferskih oken”, to je na tisti del spektra
IR-sevanja, ki ga ozracje prepuséa v zadovoljivi meri.
MajpomembnejSi za termovizijo sta okni v obmodju
valovnih dolZin med 3 in 5 ter med 8 in 14 mikrometri.
Za termovizijo pa je ugodna tudi okoli&€ina, da telesa z
normalnimi zemeljskimi temperaturami, to je priblizno

300 K (27 “C), sevajo najved energije prav v obmodju
valovnih dolZin med 8 in 14 mikrometri.

V splosnem so sistemi za infrardeco detekcijo, kamor

seveda sodijo tudi termovizijske naprave, slabdi od

primerljivin optiénih, in sicer v smislu obéutljivosti,

lo€ljivosti ter enostavnosti uporabe. Vsled tega jih je

smiselno uporabljati tam, kjer sistemi za detekcijo vidne

svetlobe odpovedo. Za ilustracijo je spodaj navedenih

nekaj zgledov uporabe;

— pregledovanje in nadzorovanje terena pri zmanjsani
vidljivosti (nog, prah, dim, meglice)

— meritve toplotnih izgub stavb, toplovodov in podob-
nih sistemaov

- odkrivanje zacetnih poZarov v rudnikih

— zgodnje odkrivanje motenj in bolezni vegetacije

- odkrivanje in merjenje stopnje dolotenega tipa one-
snaZenja okolice

— nekontaktno in daljinsko merjenje temperaiure

— odkrivanje plitvo zakopanih in zazidanih objektov ter
napeljav

— iskanje prezivelih v elementarnih nesrecah in v dimu
goredih stavb

Lahko bi nasteli e mnogo zgledov uporabe termovizij-
skih naprav v medicinske, industrijske in znanstvene
namene, a to presega okvir tega clanka.

2 Kratka zgodovina termovizije

Prvi resnejsi koraki v termovizijo so bili storjeni v letu
1940, ko so priceliiskati tehniéne resitve v dveh smereh.
Prva je bila razvo] multielementnega diskretnega IR-de-
tektorja in optomehanskega analizatorja slike-ske-
nerja, druga pa je &la v razvoj IR-vidikonske elekironke.
Oba koncepta sta se zgledovala po televiziji, odtod tudi
ime termovizija.Ta razdelitev na sisteme z optomehan-
skim in elektronskim skeniranjem velja e danes, treba
pa je dodati, da so vsi operativni visokokvalitetni vojaski
termovizijski sistemi Se vedno optomehanski, se pa
vlagajo velikanska sredstva v raziskave in razvoj ma-
triénih IR-detekiorjev z elektronskim skeniranjem

Leta 1956 so Americani izdelali prvi termovizijski
sistem, ki je deloval v obmodju valovnih dolzin med 8 in
14 mikrometrov. Uporabljalo ga je letalstvo za snemanje
tal.

Leta 1960 je firma Perkin-Elmer razvila prvo kopensko
termovizijo, imenovang “Prism Scanner”. Tehniéne
zmogljivosti, merjeno z danasnjimi merili, so bile zelo
skromne:

*= vidno polje: 5 (okroglo)
* prostorska loéljivost: 1 miliradian
+ temperaturna logljivost:  1°C

* slikovna frekvenca: 5 sl./sec.

* zaslon: katodna elektronka
Z dolgo perzistencnim
fosfarjemn
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To je bil zagetek intenzivnega in uspesnega razvoja
dolge vrste termovizijskih naprav. V letih od 1960 do
1974 so v Ameriki razvili okrog 60 razliénih prototipov
in proizvedli nekaj sto termokamer za vse rodove voj-
ske.

V' razvoju, proizvodnji ter uvajanju termovizije v indu-
strijske namene je bila prva, in mnogo let tudi edina,
Svedska firma AGA, danes znana pod imenom AGEMA,
ki je tudi za&citila ime “termovizija” (thermovision). Nji-
hova prva industrijska termokamera je zagledala |ué
sveta le nekaj let po Perkin-Elmerjevi, kvaliteta slike pa
j& bila popolnoma primerljiva z amerisko.

Stevilo proizvajalcev termovizijskih naprav raste, in
dezelam, ki obvladujejo to tehnologijo, se je pridruZila
tudi Slovenija.

3 Fizikalne osnove termovizije 1,2/

3.1 Sevanje teles

Vsa materialna telesa s temperaturo nad absolutno
niclo sevajo elektromagnetno (EM) valovanje, ki ga
popisuje Planckova enacba za sevanje érnega telesa:

[H" m e : ]

h......Planckova konstanta = 6.626 10*Js
k......Boltzmannova konstanta =1.381 10" °JK”
c......hitrost svetiobe v vakuumu = 2.997 10%m 57’
T.....absolutna temperatura

A....valovna dolzina

BB..crmo telo

Sevanje realnega telesa pa je podano z enacbo:

. di
4 =g(A.T) J
dh pp dh gg

£(A,T).....emisivnost
RB........realno telo

Enacbo 2 lahko smatramo za definicijo emisivnosti, ki
zavzema vrednosti od 0 (belo telo) do 1 (Erno telo).

Celotno sevano moé dobimo z integracijo enacbe 2
preko vseh valovnih dolzin, to pa je nam vsem znani
Stefanov zakon:

j=ecT? (3)

Logaritmiéni diferencial enatbe 3 ilustrira pomembnost
emisivnosti in njen prispevek k nastanku termovizijske
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slike, ki je posledica variacij sevanja, prihajajotem iz
posameznih tock IR-scene:

4 _de dT

e 4)

Kdor se rad igra s Stevilkami, lahko hitro ugotovi, da
sprememba emisivnosti za 1% pri temperaturi 300K
pomeni enako spremembo sevane moci kot spre-
memba temperature za 0,76 K,

Poznavanje emisivnosti kot funkcije valove dolZine,
temperature in kota opazovanja je zelo pomembno pri
uporabi termovizije, a seveda tudi preprostejsih IR-
naprav, za nekontaktno merjenje temperature.

Odvod enacéb 1, 2, ali 3 po temperaturi nam da spre-
membo sevane moéi na enoto stopinje, ki je v spekiral-
nem pasu od 8 do14 um in za érno telo s temperaturo
300K priblizno 2,6 W m2 K-'. Najboljge danasnje ter-
mokamere s fotonskimi detektorji, ki imajo ekvivalentno
Sumno temperaturo nekaj stotink stopinje, lahko
ustvarijo zelo kvalitetno termiéno sliko IR-scene Ze pri
temperaturnih razlikah nekaj stopinj.

T= 300K
|AMBIENT]

waLovMa, DOLEiNa [pm]

Slika 1. Sevanje érnega telesa

3.2 Vpliv ozragja

IR-sevanje pri prehodu skozi ozradje oslabi zaradi ab-
sorpcije ter sipanja na molekulah, aerosolih, dimu,
prahu, dezju in snegu. Poznavanje mehanizmov, pred-
vsem pa stopnje slabljenja sevanja, je zelo pomembno
5 staliséa uporabe termovizijskih naprav v vojaske na-
mene. Od tega je namreé odvisna razdalja odkrivanja
in prepoznavanja objektov, kar je nedvomno najpo-
membnejsi podatek. Majveé podatkov o prepustnosii
ozrafja so zbrali Ameri¢ani, in to po vsem planetu, v
vseh letnih Easih, v razlicnih nadmorskih vidinah in za
cel spekter sevan] od UV- do radijskih valov.

MNajvedji del termiénega sevanja z valovnimi dolZinami
med 2 in 20 mikrometri se absorbira na vodni pan,
ogljikovem dioksidu in ozonu, ki tako v najvedji mer
omejujejo prepustnost ozradja na znani “okni" 3 -5 in
8 - 14 mikrometrov.
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Drugi mehanizem slabljenja sevanja, to je sipanje na
molekulah, aerosolih, prahu, dimu, meglicah, megli in
oblakih, je zelo odvisen od velikosti delcev in valovne
dolZine svetlobe. V splodnem velja, da je slabljenje
manjse, ¢im manjsi so delci in éim dalja je valovna
dolzina. To je zelo pomembno dejstvo, kajti to pomeni,
da je slabljenje IR-sevanja z valovnimi dolzinami med 8
in 14 mikrometri bistveno manjse kot slabljenje vidne
svetlobe pri enakih fizikalnih razmerah, v ozradju
seveda, S termovizijsko kamero tako tore] vidimo skozi
prah, dim, skozi tanjée in redkejsSe oblake, skozi meglice
{mrg&) veliko bolje kot s prostim ofesom.

Prepustnost ozradja lahko popidéemo z enacébao:

T =exp{—oH) (5)
pri Cemer je:

o=a+y (6)

......celotni koeficient slabljenja
ot......absorpcijski koeficient
¥.......sipalni koeficient

R.....razdalja

Tu velja pripomniti, da je matematiéno-fizikalni model
slablienja |IR-sevanja pri prehodu skozi ozracje precej
kompleksnejsi kot ga opisuje zgorja enacba 5, ki rabi
le za vsebinsko ponazoritev. Za resne izratune obsta-
jajo matematiéni modeli, ki upo&tevajo mnozico ekperi-
mentalno dobljenih podatkov o ozragju, kot na primer:
temperatura, vlaznost, koncentracija razlicnih konsti-
tuentov in njihova porazdelitev po kraju in velikosti, opis
turbulence in $e kaj bi se naslo.

Absorpcijska komponenta prepustnosti je dologena v
glavnem s temperaturo in relativno viaZnostjo ozradja,
medtem ko sipalno komponento doloéimao iz vidljivosti.
Pao definiciji je vidljivest razdalja, pri kateri je kontrast
med svetlostjo opazovanega predmeta in okolice 0,02
oziroma 2%. MNajvedji mozni konftrast je seveda 1,0
oziroma 100%, vendar le v primeru enakomerno osvet-
liznega idealnega cmega in belega vzorca, V praksi to
pomeni, da pri kontrastu 2% oko predmet ravno e
udobno vidi, loéi od okolice ali prepozna, &e so izpolnjeni
tudi drugi kriteriji za prepoznavanije. |1z enacbe 5 dobimao
vidljivost, ki jo dologa sipanje:

R'. =" I* [.II:,'FH] {8}

Za ilustracijo so v spodnji tabeli podane znaéilne vred-

nosti sipalnega koeficienta v v odvisnosti od valovne
dolZine in za nekaj razliénih vidljivosti.

Pojem “vidljivosti” je sicer vezan na vidno svetlobo in
oko, zato naj nam bo odpuséeno, ker bomo pri razlagi
tabele uvedli tudi “termovizijsko” (ali IR) vidljivost.

Vzemimo torej primer rahlo meglenega ozradja, ko je
optitna vidljivost 1 km. Sipalni koeficient je v tem
primeru precej velik (~4) in enak do valovne dolZine 5,0
mikrometrov. To pomeni, da bi tudi termokamera, ki bi
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sprejemala |IR-sevanje v pasu od 3 do 5 mikrometray
“videla" le 1 km dalec. Bistveno vedja (~4.2 km) pa je
vidljivost za valovne dolZine okrog 11 mikrometrov

Tabela I. Sipaini koeficient

| Vidljivost | Vidljivost | Vidljivost |
Vidjivost | 9.8km  28km | 1.0km
Valovna | 44.5km | rahel | gostejsi | rahlo
dolzina jasno mré | mré | megleno
(om] k)| ofm) o) o]
0.55 0.088 0.40 | 1.40 | 4.0
. E e S |
3.0 0026 | 0.30 [ 1.1 | 4.0
il 1 |
4.0 0.014 020 |14 | 40
| 5.0 00088 |015 |20 | 40
8D 00079 | 007 |04 | 1.1
| ' | '
a0 jl 0.0064 | 0.05 | 0.35 | 106 =
10.0 | 0.0053 | 0036 | 030 [ 1.0 |
L | 1 | o e
11,0 | 0.0045 | 0032 | 023 | 0.93
12.0 I 00038 | 0030 | 020 | 0.80 ;

V primeru, ko je optiéna vidljivost 2,8 km, pa so razmere
Ze zanimiveje. V tem primeru je narava in sestava
delcev v ozragju takina, da je termovizijska vidljivost za
pas od 3 do 5 mikrometrov celo nekoliko manjsa od
optiéne, a se v pasu od 8 do 12 mikrometrov poveda na
okrog 13 km.

S poskusi je bilo ugotovljeno,da je v megli in ablakih
slabljenje IR-sevanja v obmog&ju okna 3 - 5 mikrometrov
priblizno enako kot za vidno svetlobo, medtem ko je v
obmodju okna od 8 do 14 mikrometrov za 2- do 3-krat
manjée. To pa praktiéno pomeni za podoben faktor
boljfo “vidljivost™.

Prepustnost ozradja je zelo odvisna tudi od letnega
casa, zemljepisne lege in nadmorske vidine. V srednjih
geografskih Sirinah je v pasu od 8 do 14 mikrometrov
prepustnost suhega ozradja precej boljga kot v pasu od
3 do 5 mikrometrov, kjer je ogljikov dicksid zelo mocan
absorber IR-sevanja. VlaZzno tropsko ozradje pa ima
precej boljfo prepustnost v pasu od 3 do 5 mikrometrov,
kajti v pasu od 8 do 14 mikrometrov vodna para moéno
absorbira IR-sevanje.

Cesto se postavlja vprasanje, katero atmosfersko okno
je bolj5e za opazovanje s termovizijsko kamero. Odgo-
vor sicer ni najbolj preprost, toda dejstvo, da megliéasio
ozradje precej moéneje slabi sevanje v pasuod 3do 5
mikrometrov kot v pasu od 8 do 14 mikrometrov govori
v prid slednjemu.

Opisani primeri so le manjsa ilustracija posledic fizikal-
nih zakonov, ki doloéajo prepustnost ozracja, ki pa jih
uporabnik termovizijskih naprav mora vsaj do neke
mere razumeti in poznati, da lahko izkoristi vse pred-
nosti, ki mu jih te nudijo,
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PREPUSTMOST 0ZRalla

L I I T I I TR
WALCWMA DOLEiNA [uml

Slika 2. Prepustnost ozradja

4 Zgradba in delovanje termovizijskih naprav

Termovizijske naprave so tudi po zgradbi, ne le funkcij-
sko. zelo podobne videokameram. Glavni sestavni
moduli so

optika

skener z detektorjem
elektronika
prikazovalnik slike.

Optika ima tudi pri teZavah nalogo, da ustvari ¢im boljgo
sliko scene. Konstruirana in izdelana je po enakih prin-
cipih kot optika za vidno svetlobo, a od nje se razlikuje
z nekaj posebnostmi, ki zelo grenijo Zivljenje razvojnim
inZenirjem in izdelovalcem. Materiali, iz katerih se
izdeluje, pa so pravi posebneZi, tako po lastnostih kot
ceni. Med stevilno mnoZico je najbolj znan germanij.
Uporablja se praktiéno v vseh napravah, ki sprejemajo
IR-sevanje v pasu od 8 do 14 mikrometrov.

VW spektru od 3 do 5 mikrometrov je kljuéni material silicij,
pogosto pa sreéamo tudi safir, seveda za manjde op-
titne elemente.

Lastnosti materialov so natanéno  predpisane in
izpolnjevati jih morajo zelo strogo. Tako kot iz navad-
nega okenskega stekla ne moremo narediti niti ogal, kaj
%ele dobrega fotografskega objektiva, tudi obicajen ger-
manij ni uporaben za izdelavo IR-optike. Temu primerna
je tudi njegova cena. Za ilustracijo povejmo, da 1 kg
optiéno kvalitetnega germanija stane okrog 1200 USD.
Za srednje veliko termovizijsko napravo se ga porabi
okrog 3 kg, Zahtevna obdelava in kontrola kvalitete
optiénih elementov pa doda 5e svoje, tako da je proiz-
vodna cena |IR-teleskopa s povedavo med x10 in x12
ter s premerom vhodne odprtine 140 mm reda 10.000
usD.

Skener z vrtedimi in nihajogimi zrcali premika sliko
preko detektorja. Razlog za to je prav preprost. Ce si
Zelimo sliko s 100,000 slikovnimi elementi, kar je za
termovizijo 2e kar dobro, potem bi moral imeti detektor
tudi 100.000 senzorskih elementov, za vsako tocko
slike svojega. Dana&nji fotonski IR-detektorji, cbeutljivi
za spekterod 8 do 14 mikrometrov, pa imajo le od enega
do nekaj sto elementov, torej je treba sliko premikati.
Hitrost premikanja je tolikdna, da slika zadovoljuje
televizijske standarde. Primer za ilustracijo: v angleski
visokokvalitetni (vojaski) napravi se motoréek, na kate-
rem je name&cena poligonska prizma s Sestimi zrcali za
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premikanje slike v horizontalni smeri, zavrti 19500-krat
v minuti. Nihajote zrealo, ki premika sliko po vertikalni
smeri, pa zaniha 50-krat v sekundi. IR-detektor ima 8
senzorskih elementov, slika pa zadovoljuje evropske
televizijske standarde.

Termovizijska naprava PTC-10, ki jo izdeluje slovensko
podjetje Fotona, ima en sam, dokaj domiselno obliko-
van, skenirni elemeant, ki premika sliko istofasno v obeh
smereh. Zavrli se 1500-krat v minuti, zapise pa 25 slik
v sekundi.

K CETEKTORJ

VERATEALMI

B SEVAMIE //W

MOTOR

=~

Slika 3. Shema skenerskega modula angleske termo-
vizijske naprave

K DETEKTORIU

SHEMER Z
| MOTORJEM

Slika 4. Shema skenerskega modula Fotonine termo-
vizijske naprave PTC-10

Detektor je srce termovizijske naprave, saj IR-sevanje
scene, ki ga vanj usmerjata optika in skener, pretvarja
v elektritne signale. Njemu je podrejena celotna zas-
nova naprave, Doloéa, kakéna bo optika, kako bo kon-
struiran skener, kaj bo pocela elektronika, kak&na bo
obéutliivost in, ne nazadnje, kolikéna bo cena. Detektor
je namreé najdrazji element, Cene se trenutno suéejo
od nekaj tisof do nekaj deset tisod USD, odvisno od
kvalitete in Stevila senzorskih mest.

Danasnji fotonski IR-detektorji za spekter od 8 do 14
mikrometrov se morajo hladiti na temperaturo vsaj 80K
(-193°C). Tehnike hlajenja so razlicne, najpreprostejéa
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je uporaba tekofega dudika, ki ima vrelidée pri 77K
(-196°C). Ta nadin hlajenja se uporablja le pri cenejiih
civilnih napravah, za vojaske pa je neuporaben, in zato
s0 se Ze v pionirskih asih termovizije zagrizeno lotili
tega problema. Tako je nastala mogna tehniska pano-
ga, ki se ukvarja z razvojem in izdelavo miniaturnih hla-
dilnih strojev za doseganje nizkih temperatur pod 80K,

Hladilnike, ki jih najpogosteje najdemo v sodobnih ter-
movizijskih napravah, razvrstimo v dve skupini:

1. Joule-Thomsonovi hladilniki
2. Stirlingovi hladilniki.

Joule-Thomsonovi minihladilniki utekoéinjajo zrak, lah-
ko pa tudi kak drug plin, ki se pretaka skoznje in je
obiéajno shranjen v malih jeklenkah pod zelo visokim
tlakom reda velikosti 32000 kPa. Zrak, shranjen v jek-
lenki s prostornino 0,6 litra in tlakom 32000 kPa,
zado&ca za 4,5 ure neprekinjenega hlajenja pri zunanji
temperaturi 20°C.

Neprijetna podrobnost pri Joule-Thomsonovih hladil-
nikih pa je, da mora biti delovni plin izredno &ist in suh,
sicer se hladilnik zamasi in zamrzne. Za polnjenje jek-
lenk tako potrebujemo dokaj drage visokotladne kom-
presarje in zelo dobre filtre.

Ta natin hlajenja se uprablja predvsem pri majhnih
prenosnih napravah, kjer morata biti poraba elektricéne
energije in masa &im manijsi.

Stirlingovi hladilniki so sestavljeni, preprosto povedano,
iz majhnega elektricnega kompresorja in z njim pove-
zanega hladnega prsta, ki se namesti v Dewarjevo
posodo detekiorja. Mjihova trajnost je nekaj tisog wur,
odpadejo pa vse logistitne tezave, povezane s pridobi-
vanjem, shranjevanjem in distribuiranjem &istega zraka.

Stirlingovi hladilniki so vedji in teZji od Joule-Thomsono-
vih, energijsko Se precej poZreéni, tako da se uporab-
liajo v napravah, ki so vgrajene v razlicna vozila.

Slika 5. Prerez sodobnega IR-defektorja za spekter
8 - 13 mikrometrov z vgrajenim Joule-Thom-
sonovim hladilnikom {GEC Infrared, Anglija).

Elektronika opravija kup nalog. Poganja in nadzira
motorje skenerja, ojacuje mikroveltne signale detektor-
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jev in jih obdeluje ter predeluje s prijemi, ki so zelo
podobni onim v televizijski tehniki. Odpravlja in po-
pravlja razne hibe v termicni sliki. Opozori operaterja,
ce se ji zazdi, da je v sceni kaj zanimivega ali celo
nevarneqga, pa $e kaj bi se naslo.

Prikazovalniki termovizijske slike so pri napravah .
generacije iz svetlegih diod - LED, ki sevajo rdeco ali
zeleno svetlobo, operater pa opazuje sliko skozi optiko
okularja. Dinamika in kvaliteta slike prikazovalnikov
LED pa ni tako dobra, kot jo daje katodna elektronka,
in to je eden od razlogov za njeno uporabo v prikazoval-
nikin naprav Il. generacije, seveda pa svoj delez pri-
speva tudi vse tesnejSe povezovanje termovizije in
racunalnika.

Razvoj IR-podrogja, tako materialoy, komponent,
naprav kot idej, gre seveda naprej. Napoved bodoénosti
lahko strmemo v nekaj naslednjih stavkih.

— IR-optika. Prevladuje mnenje, da je dosegla stopnjo,
ko ne predstavlja veé omejitvenega faktorja za izbolj-
£avo lastnosti termovizijskih in drugih IR-naprav.
IR-detektarji in mehanski skenerji. Tu se bodo
zgodile najvefje spremembe, saj so detektori in
mehanski skenerji najsibkejsi clen v wverigi. WV
naslednjin letin se bo kvaliteta mozaicnih detektorjev,
ki so danes na stopnji prototipov, zelo izboljsala in
Stevilo senzorskih elementov se bo povecalo od
nekaj tisot na nekaj sto tisot&. Skeniranje bo elektron-
sko, tako da bodo odpadii optomehanski skenerji.
Hladilniki bodo praktiéno enaki, le Stirlingovim obe-
tajo 30-odstotno “shujSanje”.

— Elektronika. Mikroracunalniki in digitalna obdelava
signalov ter slike bodo precej prispevali k izboljdanju
obéutljivosti ter interpretaciji termiéne slike. Naprave
bodo manjée, laZje, boljge in menda tudi cenejée.
\/saj za civilne so takSne napovedi.

Termavizijskih naprav je danes na trziséu veliko,
Ameriki, Angliji in Franciji, ki so bile Ze pred 10 leti edine
proizvajalke vojaskih naprav, so se pridruzile Italija,
Svedska, Nizozemska, Neméija, lzrael, Kanada,
JuZnoafriska republika, Kitajska in tudi Slovenija. O
stanju v bivai Sovjetski zvezi na podrogju termovizije pa
ni prav zanesljivin podatkow.

5 NETD in MRTD

Termovizijske kamere so specificirane z mnozico po-
datkov. Nastejmo le najpomembnejse.

— spektralno obmodéje delovanja
(3-5 pm ali 8-14 um)

— IR-detektor ( tip, geometrija in stevilo elementov,
nacin hlajenja)

-~ celotno zorno polje (izraZeno v kotnih stopinjah
za hor. in vert. smer)

— slikovna frekvenca

— &tevilo IR-vrstic v sliki (ali stevilo slikovnih ele-
mentov)

— geometrijska locljivost (trenuto zorno polje de-
tektorskega elementa)

— temperaturna loéljivost

Najpomembnejsi podatek je temperaturna lodljivost, ki
se podaja z dvema parametroma, in sicer:
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— ekvivalentna Sumna temperaturna razlika, za
katero se je udomadil angleski izraz NETD-
Noise Equivalent Temperature Difference (v naj-
novejSem &asu se uporablja samo NET)

— minimalna loéljiva temperaturna razlika (MRTD-
Minimum Resclvable Temperature Difference).

NETD, ki je objektivni parameter, je dolodéen predvsem
z geometrijo in detektivnostjo detektorja ter z velikostjo
optike. lzraz zan] izpeliemo preko odvoda enacbe 1 po
temperaturi in z izrazom za odzivnost IR-detektorja. Za
ilustracijo zapig&imo konéni izraz, ki je zelo pomemben
za projektante termovizijskih naprav:

NETD - = nabB ©)
f-.' Wj -
ofh. =D (AT (h
PA, J 3T (A)Ty(h)
ab linearni dimenziji detektorskih elementov
(navadno od 25do 70 pm)
B frekvenéna Sirina (navadno od 20kHz
do 500kHz)
o b trenutno zorno polje detektorskega elementa

(navadno reda 0,1 do 1,0 miliradiana)
Ag povriina vhodne odpriine optike

D*(x) specifitna detektivnost IR-detektorskih
elementov (reda 210" %m YHz W)

aw,

AT
To{#)  prepustnost optike

odvod enacbe 1 po temperaturi

MRTD je $e pomembnejia karakieristika, saj zdruzuje
prostorsko in temperaturno loéljivost naprave ter opa-
zovalca, ki s svojimi oémi in mozZgani (sistem za
procesiranje slike) ocenjuje kvaliteto in uporabnost ter-
miéne slike. Ne bi se spuali v podrobnosti, temved
spet le za ilustracijo zapiSimo konéno, za konstruktorje
najpomembnejso, formulo:

MRTD= 6NETD,/pa ;j'T : (10)
J . MTF,
1. Fn

METD ekvivalentna Sumna temperatura

o, b trenutno zorno polje detektorskega elementa

fr prostorska frekvenca opazovanega objekta
(linijski pari na miliradian)

Te integracijski ¢as ofesa (reda 0.2s)

F slikovna frekvenca (navadno 25 Hz za

evropske naprave)

MTFs modulacijska prenosna funkcija celotnega
sistema, vkljuéno z opazovalcem

16

VAKUUMIST 15/1(1995)

Iz enacbe 10 sledi veé zanimivih spoznani;

— za objekte z nizko prostorsko frekvenco (to so ali
dovolj veliki ali pa dovalj blizu, da je njihova slika na
monitorju naprave velika) je MRTD majhna. V praksi
je to nekaj stotink stopinje in dovolj za uporabno
kvaliteto slike.

— vigja slikovna frekvenca ugodno vpliva na MRTD

— MTF celotnega sisterna mora biti &im vedja, seveda
pa je teoretitno lahko kvedjemu 1(100%)

— za opazovanje ali merjenje oddaljenih objektov mo-
rata biti o in [} majhni, to pa pomeni optiko z veliko
vhodno adprting in dolgo goriStnico; aptika s preme-
rom vhodne adpriine 300 mm in z gorigénico 600 mm
ni ni¢ posebnega.

6 Termovizijski dosezki slovenske industrije

Slovensko podjetje Fotona d.d. (prej Iskra Elektroop-
tika) se 2e od leta 1965 naérino ukvarja z raziskavami,
razvojem, proizvodnjo in  trzenjem elektrooptiénih
naprav in sistemov za vojasko ter civiino rabo.

Slika 6. Joule-Thomsonov hladiinik {Cryoref d.o.o,
Slovenija)

Prve korake v infrardeco tehniko je Elekirooptika
naredila leta 1978, v letu 1981 pa so0 se zadele resnejse
raziskave na polju termovizije, Moznosti za sodelovanje
s tujino so bile takrat zelo omejene, saj je bila resna
termovizija cbravnavana kot vojaska skrivnost. Dos-
topa do kljuénih komponent ustrezne kvalitete, kot so
IR-detektor s hladilnikom, katodna elektronka, motorcki
za skener in visokotlatne jeklenke, takrat nismo imeli
Tako se je iz nuje rodilo sodelovanje med Elektrooptiko,
institutom za elektroniko in vakuumsko tehniko iz
Ljubljane in firmo CRYOREF d.o.0. iz Skofje Loke ter
nekaterimi Iskrinimi podjetji. Zelja je bila, da razvijemo
cimvet nedostopnih komponent. Po letih trdega razi-

fem (IDCA -Integrated Cooler Detector Assem-
bly, prototip, Cryoref d.o.o., Slovenja)
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skovalno-razvojnega dela se danes v Cryorefu lahko
pohvalijo s serijo razliénih tipov Joule-Thomsonovih in
Stirlingovih hladilnikov. Razvili so tudi visokotlatno jek-
lenko s prostorninog 0,6 litra in pripadajoci ventil, IEVT
pa se je uvrsti med malosteviino druzbo svetovnih
proizvajalcev miniaturnih katodnih elektronk, kiizpolnju-
jejo stroge vojaske zahteve /3/.

Slika B. Miniaturni katodni elektronki {IEVT, Slovenija)

Elektrooptika je v letih 1981 do 1984 razvila nekaj
laboratorijskih modelov termovizijskih naprav z enoele-
mentnim detektorjem. Njihova najvedja vrednost je bila,
da so se tako preskusile ideje, izpopolnjevalo znanje in
uvajale nekatere nove tehnologije, predvsem za obde-
lavo in kontrolo |R-optike.

\ zadetku leta 1985 se je pricelo resno delo na razvoju
majhne, prenosne vojaske naprave, ki je bila name-
njena protioklepnim enotam, Razvaoj se je konéal leta
1989, V letu 1990 so bila opravijena Stevilna terenska
testiranja, od dologanja razdalj, ko se prepoznajo
razliéna vojaska vozila, do vodenja protioklepnih raket
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na razdaljah do 3000 m. Vsi testi so dali odlitne rezul-
tate

WV slovenski osvobodilni vojni so bili vsi delujodi prototip
in modeli na terenu, nekaj jih je razjasnjevalo noc celo
do sredine oktobra 1991,

Velja omeniti, da je Elektrooptika razvila tudi civiino
termovizijsko kamero, imenovano TOPSCAN 808, in jo
prodala v 5tiri drzave.

Kakéni so nacérii za prihodnost? Institut za elektroniko
in vakuumsko tehniko, CRYOREF d.o.o. in Folona
tesno sodelujejo pri raziskavah in razvoju nove genera-
cije IR-detektorja, ki je integriran direktno s hladnim
prstom miniaturnega Stirlingovega hladilnika. Uspesno
razvit modul obeta zamenjavo Joule-Thomsonovih
hladilnikov tudi v prenosnih napravah

7 Sklep

Termovizijske naprave postajajo nepogresljiva in ze kar
standardna oprema v armadah po svetu, ne le v zahod-
nin dezelah.

Na civilnem podrodju pa, v povezavi z racunalnidko
tehniko in tehnologijo obdelave in prikazovanja podat-
kow, postajajo termovizijske naprave zelo moéno orodje
pri razvoju novih izdelkov, nadzoru proizvodnih pro-
cesav in kontroli kvalitete, in to ne le tam, kjer gre za
termiéne pojave, temved precej Sirie,
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3. slovenska konferenca o materialih in tehnologijah, Portoroz, 4-6 okt. 1995

Posvetovanje organizirajo: InStitut za kovinske materi-
ale in tehnologije, Kemijski institut, Indtitut "JoZef Ste-
fan", Slovensko drustvo za materiale, Slovensko kemij-
sko drustvo: sekciji za polimere in keramiko in Drustvo
za vakuumsko tehniko Slovenije.

Posvetovanje je namenjeno predstavitvi temeljnih in
aplikativnih raziskovalnih ter razvojnih doseZkov s po-
drocja tehnologije in uporabe materialov. Obravnavana
bodo naslednja podrodja:

— sinteza sodobnih kovinskih, keramiénih in kompozit-
nih materialov

— razvoj modernih proizvodnih tehnologij

— matematitno modeliranje in racunalnidka simulacija
procesov in tehnologij

— korozija in propad gradiv
—~ termicna obdelava
— karakterizacija materialov

— wvakuumska tehnika in tehnologije
— ftanke plasti in povriine
tribologija

— wvarstvo okolja.

VW posebni sekciji bodo lahko razstavijalci predstavili
najnovej$e proizvode in opremo. Organizirana bo tudi
razstava opreme in proizvodov s podrogja materialov,

Delovna jezika bosta slovenski in angleski. Zadnji rok
za oddajo povzetkov je 30 marec 1995. Poéljite jih na
naslov:

Organizacijski odbor Portoroz 95
Institut za kovinske materiale in tehnologije, pp 431,
61001 Ljubljana,

kjer dobite tudi dodatne informacije (tel. 061 1251 161,
fax: 061 213 780, e-mail: monika_jenkoguest arnes.si)
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OGREVANJE VZORCEV V NIZKOTLACNI VODIKOVI PLAZMI

M. Mozeti¢, M. Drobnié*, A. Zalar, B. Pracek, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko,
Teslova 30, 61111 Ljubljana, * Institut “Jozef Stefan”, Jamova 39, 61111 Ljubljana

Heat treatment of samples in low pressure
hydrogen plasma

ABSTRACT

A method of heat treatment in inductively coupled low pressure weakly
ionized RF hydrogen plasma is described. The method is
characterized by fast heating and cooling of a sample, and highly
reductive atmosphere at room and elevated temperature.

POVZETEK

Opisujerno metodo za ogrevanje vzorcev v induktivng vzbujani
nizkotlaéni sibkoionizirani RF vodikovi plazmi. Metodo odlikuje hitro
ogrevanje in ohlajanje vzorca ter reduktivnost atmosfere Ze pri sobni
in povigani temperaturi.

1 Uvod

Pri poviSani temperaturi lahko sprozimo ali pospasimo
razlicne fizikalne in kemijske procese v snovi ali na njeni
povriini. Za doseganje visokih temperatur uporabljamo
razlitne metode gretja. Najbolj obiéajno je ogrevanje v
pedeh, kjer se s konvekcijo plina in s sevanjem prenasa
toplota od grelcev na vzorec. Za dosego dolotenih
uéinkov uporabljamo razliéne mesanice plinov, Vzorce
npr. uspesno reduciramo v meSanicah plinov, ki vsebu-
jejo vodik (N2 + Hz, Ar + Hz, Hz + Hz0 itd). Najvi&ja
temperatura, ki jo lahko doseZemo v peceh, in hitrost
ogrevanja vzorca, sta odvisni od karakteristik pedi.
MNavadno je hitrost ogrevanja omejena na nekaj 10°C v
minuti (manj kot 1°C/s). Najvisja temperatura vzorca je
pogosto 1200°C, pri posebnih peéeh pa 1700°C. Ce
zelimo pospesiti hitrost narastanja temperature vzorca
ali pa ga ogreti do 3000°C ali veé, si moramo pomagati
z drugimi metodami ogrevanja, na primer s curkom hitrib
elektronov ali curkom fotonov. Pri tem smo Ze zasli na
podroéje vakuumske tehnike, saj je povprecna prosta
pot elektronov pri atmosferskem tlaku manj kot 1 m, in
si torej s e tako hitnmi elektroni ne moremo dosti
pomagati. Z laserskim zarkom lahko ogrevamo vzorce
tudi pri atmosferskem tlaku (lasersko varjenje, /1,2/),
vendar pa je metoda primerna le za ogrevanje majhne
povriine vzorca.

Vasih Zelimo dosedi nekatere kemijske reakcije na
povrdini vzorca pri razmeroma nizki temperaturi. Lep
primer je nizkotemperaturna redukcija tankih plasti
kovinskih oksidov (3/. V tem primeru si z ogrevanjem v
termodinamsko stabilnih sistemih ne moremo kaj dosti
pomagati, saj je v takih sistemih hitrost reakcije encliéno
odvisna od temperature. 1zbrati moramo termodinam-
sko neravnovesni sistem. Najpogostejsi nadin za pre-
hod plina v neravnovesno stanje je nizkotlacna
razelektritev. Plin preide v stanje plazme, ki je izredno
primeren medij za kontroliranc ogrevanje vzorcev v
plinih z Zeljenimi lastnostmi.

2 Nizkotlaéna vodikova plazma

Elektriéno nabiti delci, ki so v majhnem Sevilu vedno
prisotni v plinu, se v elektricnem polju pospesujejo. Pri
zniZzanem tlaku, ko je povprecna prosta pot Ze precej-
ina, lahko nabiti delci med dvema zaporednima trkoma
pridobijo kinetiéno energijo, ki je precej vedja od pov-
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preéne kinetiéne energije zaradi termiénega gibanja.
TeZki nabiti delci {molekularni in atomarni ioni) ob trkih
z nevtralnimi delci izgubljajo energijo, ki so jo pridobili v
elektricnem polju (proZni trk dveh enako tezkih kroglic).
Nasprotno pa je energijska izmenjava med elektroni in
nevtralnimi delci pri proznem trku zaradi velike razlike
mas Sibka. Ce se elektron pri trku z nevtralnim delcem
ni sipal nazaj, se do naslednjega trka dodatno pospesi.
Po nekaj takénih zaporednih frkih lahko pridobi doval
energije za neprozni trk, ki lahko privede do ionizacije
molekule ali atoma. Elektroni se torej v elekiricnem polju
pospesujejo in ob trkih z nevtralnimi delci pomnoZujejo
W kolikor je jakost polja dovolj velika in so fudi drugi
parametri (tlak, velikost komore...) pravilno izbrani, se
elektroni ob vklopu polja plazovito pomnoZijo. Pazitivni
ioni, ki prav tako nastanejo ob ionizaciji, zaradi velike
mase le potasi difundirajo proti stenam razelektritvene
komore in v plinu ustvarijo oblak pozitivnega naboja, ki
s svojim potencialom prepreéi difuzijo mnogo hitrejsih
elekironov na steno, kjer se rekombinirajo. Po vklopu
elektricnega polja torej gostota prostin elektronov v
plinu naglo naraste. Plin preide v stanje, ki ga imenu-
jemo plazma.

Meprozni trki elektronov z neviralnimi delci pa ne
privedejo le do ionizacije le-teh, ampak e pogosteje do
disociacije molekul, ekscitacije rotacijskih in vibracijskin
stanj molekul ter enoelektronske ekscitacije molekul in
atomov. Mekatere reakcije, ki potekajo v nizkotlacni
vodikovi plazmi pri neproznih trkih elektronov s tezkimi
delci, so prikazane v tabeli 1. Vodik se tore] v plazmi
nahaja v razliénih stanjih, najpogostejsa pa so.

« Hz .. molekula v osnovnem vibracijskem stanju
« NHz.. molekula v vijem vibracijskem stanju

« Hz* .. molekula v enoelektronskem vzbujenam
stanju

« Hz.. molekularni vodikov ion

« H.. neviralni vodikov atom

. H" .. atomarni vodikov ion (proton)

« H*.. atom v enoelektronsko vzbujenem stanju

Gostote in temperature posameznih vrst delcev so od-
visne od razliénih parametrov, kot so jakost polja, totalni
tlak, parcialni tlak vodika, oblika in velikost komore,
vrsta materiala, iz katerega je komora izdelana, ter
stanje povriine. V' nagem laboratoriju obi€ajno generi-
ramo vodikovo plazmo, v kateri je temperatura tezkih
delcev 20 - 70°C, temperatura elekironov 20000 -
100000°C, gostota nabitih delcev 10 - 1077 m™, go-
stota nevtralnih atomov 108 - 102 m™®, gostota vseh
delcev do 10%* m™ /12,13,14,15/, gostote delcev v
vzbujenih stanjih pa nismo merili.

Zgomje stevilke ne povedo veliko, vsekakor pa tudi
priblizno ni razvidno, kako sploh lahko kaj segrejemo v
plazmi. Temperatura elektronov je res visoka - veé
10000°C, vendar pa je njihova gostota zelo majhna,
prav tako pa je izredno majhna tudi toplotna kapaciteta.
Ce je vzorec na potencialu plazme, je gostota toka
elektronov na povréino j= 14 nv=10""m?s" Cese
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elektroni dobro akomodirajo na pcwrmm
2=10

na&emu vzorcu energijski tok 10° W m"
Z elektroni si torej ne moremo dosti pomagati.

rinasajo
Wmm®

Tabela 1. Nekatere reakcie v vodikovi plazmi.
Podatki so vzeli iz Slankov /4 - 11/

f o |

! energ. maks. |

' reakcija ':[’;aﬁ presek _

i [1l2| mc ]

! HpvesHy'+2e | 154 11

| HateoH +H+2e 18.0 0.005

B H2+e—}H +H + 3e 46 []Dﬂﬁ

| HetesH +H+e | 124 | 316

: H2+e—;H+H+e 8.5 0.6

| HfsesHsH | 0O 100

 HeeoH+2e | 135 065
H+e—=H2P)+e 102 0.7
H*+e—;H +2e 3.3---- 15 .
Hz + e — H_-;;-+ e - E__"_-1-0 3 T i 0.2

Mekolike bolj perspektivna je absorpcija svetlobnih
kvantov, ki nastajajo v plazmi ob relaksacijah, vendar
pa gostote delcev v vzbujenih stanjih nismo merili.

3 Ogrevanje z atomarnim vodikom

Temperature tezkih delcev v plazmi so blizu sobne, tako
davzorec, ki ga izpostavimo plazmi, na prvi pogled nima
dosti moznosti za ogrevanje. Vendar pa prvi pogled
temelji na predpostavki, da je plin termodinamsko
ravnovesen. To pa tudi priblizno ni res, Visoka stopnja
disociiranosti molekul reda 10% pri sobni temperaturi
zagotovo ni ravnovesna. V ravnovesnem sistemu do-
bima ftolikéno stopnjo disociiranosti molekul ele pri
temperaturi plina 20000°C (glej sliko 1)! Skrajni €as je,
da namesto °"C uporabimo primernejgo enoto eV, pri
cemer 1eV ustreza priblizno 11000°C. Nevtralni atomi
vodika res nimajo visoke temperature, zato pa imajo
veliko potencialno energijo, ki je kar enaka polovici
disociacijske energije molekule vodika (Wp = 4.5 eV).
Ce torej potopimo v plazmo z visoko stopnjo disociira-
nosti vzorec, na katerem poteka intenzivna rekombi-
nacija atomov vodika, se bo ta moéno segrel. V' tem
primeru je energijski tok na vzorec:

1 1.
P=[Env)[5l¢n}]ﬂ . (1)

kjier je n gostota atomov vodika v okolici vzorca, v
njihova povpreéna velikost hitrosti, Wp vezavna ener-
gija vodikove molekule, g rekombinacijski koeficient za
reakcijo H + H — Hz in A geometrijska povriina vzorca,
Enacba velja samo v primeru, ko je nastala molekula v
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termodinamskem ravnovesju s povriino. Termodinam-
sko ravnovesje v tem primeru pomeni, da je porazde-
litewv molekul po ro-vibracijskih stanjih ustrezna
temperaturi povrsine. Dejansko so meritve pokazale, da
nastale molekule niso v ravnovesju s povriino, ampak
lahko zapustijo vzorec v visokih vibracijsko vzbujenih
stanjih 15,16,17/. K sredi je takih molekul malo, tako da
je napaka, ki smo jo zagresili v enacbi (1) pri tem, ko
nismo upodtevali, da sproSéena energija ni enaka
vezavni energiji molekule, manjsa, kot je nenatanénost
merjenja rekombinacijskega koeficienta.
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Slika 1. Stopnja disociiranosti (polna c¢rita) in ionizira-
nosti (Grtkana ¢rta) vodikovih molekul v termo-
dinamskem ravnovesju

WV enachi (1) smo privzeli, da se vzorec, ki je izpostavijen
vodikovi plazmi, ogreva le z rekombinacijo nevtralnih
atomov vodika, ki imajo sobno temperaturo. Ce enacba
(1) velja, za ogrevanje vzorcev sploh ne potrebujema
plazme, ampak zados¢a Ze izpostava vzorca
atomarnemu vodiku. Na sliki 2 prikazujemo rezultate
vrste meritev, ki smo jih opravili v vodiku z visoko
stopnjo disociiranosti molekul (od 1 do 10 %, odvisno
od tlaka /18/). Pri tem kaZe Se enkrat poudariti, da gre
za termodinamsko izredno neravnovesen sistem. Tem-
peratura plina je bila 25- 30°C in smo jo izmerili prav na
mestu nasega vzorca z neaktivirano sondo 19/,

Popolnoma brez plazme tudi pri teh meritvah le ni 5lo.
Nizkotlagno Sibkoionizirano RF vodikovo plazmo smo v
opisanem primeru generirali v sosednji komori in jo
izkoristili za to, da smo sploh dobili visoko stopnjo
disociiranosti molekul. Plin smo potem skozi ozke stek-
lene cevi vodili v merilno komoro, v kateri se je nahajal
nas vzorec. Na povriinah cevi se rekombinirajo nabiti
delci, absorbirajo UV-zarki in relaksirajo vzbujeni delci
iz plazme. V' merilni komori tako dejansko dobimo le
mesanico molekulamega in atomarnega vodika.

S slike 2 je razvidno, da lahko vzorce pri sobni tempera-
turi plina segrejemo do nekaj 100°C. Vendar pa je hitrost
ogrevanja razmeroma nizka., Odvisna je od toplotne
kapacitete vzorca in tlaka plina. V nasem primeru je med
1°C/s pri nizkih tlakih in 10°C/s pri vigjih tlakih. WV
splosnem je vendarle ugodneje, da vzorec direktno
izpostavimo plazmi.
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Slika 2. Ravnovesna temperatura ploiéice iz niklja v
mesanici atomamega in molekulamega
vodika. Merili smo pri treh modeh RF genera-
forja. Opaziti je moéno odvisnost temperature
plostice od jakosti EM polja. Stopnja disociira-
nosti molekul je do 10% in je odvisna od tlaka.

4 Ogrevanje v plazmi

Vzorec, ki ga obliva plazma, se segreva zaradi

naslednjih povriinskih pojavov:

* Absorpcija svetlobe iz plazme. Mizkotlaéna plazma
je mocéan izvir svetlobe v infrardeéem, vidnem in
ultravijolicnem delu spektra. Obicajno previaduje
UV- svetloba. Posledice absorpcije fotonov so ogre-
vanje vzorca, stimulirana desorpcija adsorhiranih pli-
nav in fotoefekt.

+ Bombardiranje povriine s pozitivnimi ioni. Posledice
so ogrevanje vzorca, stimulirana desorpcija adsorbi-
ranih plinov, odpréevanje in sekundarna emisija
elektronov.

* Rekombinacija nabitih delcev. Na povrini potekajo
rekombinacije atomarnih in molekularnih ionov.

* Rekombinacija molekularnih ionov lahko poteka kot
H2" +e — HzalipakotHz" + e — 2H, pri éemer v
prvem primeru nastala maolekula z veliko verjetnostjo
zapusti povriino v vibracijsko vzbujenem stanju.
Posledica je ogrevanje vzorca.

+ Akomodacija (relaksacija) vibracijsko vzbujenih mao-
lekul. Le-ta pogosto poteka po disociativni adsorpciji.
Posledica je ogrevanje vzorca.

*+ Rekombinacija nevtralnih atomov tipa H + H — Ha.
Tudi v tem primeru je lahko nastala molekula v
visokem vzbujenem stanju. Posledica je ogrevanje
WZOorca.

Kateri od navedenih mehanizmov je previadujoé, je
odvisno od stanja plazme in povriine, pomemben de-
javnik pa je tudi nacin generiranja plazme. Pri Sibko-
ioniziranih plazmah, ki jih generiramo v komorah,
katerih povriine imajo majhen rekombinacijski koefi-
cient v (stekla, oksidirane kovinske povriine) previadu-
je ogrevanje, ki je posledica rekombinacije nevtralnih
atomov vodika, na drugem mestu pa je absorpcija UV-
svetiobe. Ce so stene razelektritvene komore izdelane
iz materiala z visokim rekombinacijskim koeficientom vy
(materiali, ki kemisorbirajo vodik), je ravnovesna go-
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stota atomov H tako nizka, da je tovrstno gretje zane-
marljivo. \ tem primeru previaduje absorpcija UV-svet-
lobe, pri moéneje ioniziranih plazmah pa rekombinacija
nabitih delcev in akomodacija nabitih delcev. Slednja
postane previadujof nacin ogrevanja predvsem pri
kombiniranih razelektritvah (npr. RF-razelektritev + tle-
ca razelektritev). \V tovrstnih plazmah je najvija tempe-
ratura vzorca odvisna le od njegovega vrelisca, hitrosti
ogrevanja vzorcev pa lahko presegajo 1000°C/s.

Povrnimo se k nasi Sibkoionizirani plazmi, kombinirano
razelektritev pa pustimo za drugo priloZnost. Vzemimo
preprost vakuumski sistem, ki ga érpamo z dvostopenj-
sko rotacijsko Erpalko in pastjo, ki je hlajena s tekodim
dusikom. Vakuumski sistem je hermetiéno tesen. Po-
gosto ga prezragimo, med érpanjem pa nic ne pregre-
vamo, tako da plin v nasem sistemu pri konénem tlaku
vsabuje praktiéno samo vodno paro. Konéni tlak v
razelektritveni komori je 210 mbar, ko crpamo le z
rotacijsko érpalko in 4 10 mbar, ko hladimo $e past.
Razelektritveno komoro smo izdelali iz kovarskega
stekla (Schott 8250) in povrino obdelali z agresivnimi
gistili. 5 tem nam je uspelo poveéati rekomhbinacijski
koeficient v,

V sistern med drpanjem skozi precizni dozimi ventil
vpustamo vodik. Najprej smo plazmo generirali pri maj-
hni gostoti EM-polja. V' razelektritveno komoro sma
namestili plo&&ico iz niklja, potem pa &e enako veliko
plo&dico iz bakra. Ravnovesno temperaturo smo izme-
rili pri razlicnih delovnih tlakih med 1 Pain 100 Pa. Pasti
nismo hladili s teko&im dusikom. Rezultat je prikazan na
sliki 3. Opazimo, da je odvisnost ravnovesne tempera-
ture plo&éic od tlaka v tej plazmi popolnoma drugadéna
kot pri ogrevanju z atomarnim vodikom (glej slike 2.
Ocitno nam je res uspelo povedati koeficient y bolj, kot
smo nameravali. Kljub temu opisani sistem omogoca
kontrolirano ogrevanje vzorcev v atmosferi z Zelenimi
ucinki, Pri vseh naslednjih poskusih smo delali v obsto-
jecem sistemu, le da smo nekoliko povedali gostoto EM-
polja, s katerim vzbujamo plazmo.

Zanimiv je poskus, katerega rezultat je prikazan na sliki
4. Merili smo ravnovesno temperaturo nikljeve ploscice
v odvisnosti od tlaka pri dveh naginih €rpanja: samo s
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Slika 3. Ravnovesna temperatura vzorca Cu (zgorrja
krivulja) in vzorca Ni (spodnja krivulia) v odvis-
nosti od Hlaka. Sibka vodikova plazma. Vzbu-
fanje plazme: induktivno vezan RF-generator,
3 ovoji tuljave.
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predérpalko in s kombinacijo predérpalke in pasti.
Opazimo, da je ravnovesna temperatura pri nizkih tlakih
odvisna od sestave plina (relativne vsebnosti vodne
pare). Ogrevanje v bolj éistern vodiku je moénejse od
ogrevanja v viaznem vodiku, iz cesar sklepamo, da tudi
v obstojefem sistemu ogrevanje z rekombinacijo vodi-
kovih atomov ni popolnoma zanemarljivo.

300
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200
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Slika 4. Ravnovesna temperatura Ni-sonde v odvis-
nosti od Haka. Gostejsa vodikova plazma.
Vzbujanje plazme: RF-generafor, 6 ovojev
tuljiave. Spodnja krivulja - brez LN2 pasti.
Zgornja krivulja - z LN2 pastjo.

Sedaj, ko poznamo mozZnosti za ogrevanje poskusnih
vzorcev v nasem sistemu, se lahko lotimo konkretnih
nalog. lzbrali smo vzorec tankoplastne strukture NifAl
na Si-podlagi. AES profilna analiza vzorca je prikazana
na sliki 5. Naloga je zastavljena takole:

—  kratkem &asu segreti vzorec do temperature 400°C

— Temperatura vzorca naj bo konstantna 20 minut

— / kratkem éasu ohladiti vzorec do sobne tempera-
ture

— Preprediti oksidacijo vzorca med ogrevanjem

— Reducirati povrSinsko plast oksida e preden kisik
difundira do meje Ni/Al

Konceniracija (a1t

Cus innskega jedkanja {min}

Slika 5. AES profilna analiza vecplastne tanko-
plastne strukture NiYAl pred ogrevanjem v
vodikowi plazmi

ISSN 0351-9716

Vzorec smo izpostavili plazmi pri tlaku 25 Pa. Od tre-
nutka vklopa RF-generatorja smo merili temperaturo
vzorca 21 minut. Krivulja in njen odvod sta prikazana na
sliki 6. 1z slike 6 je razvidno, da vzorec Ze v prvi minuti
ogrevanja doseZe ravnovesno temperaturoc priblizno
400°C. V zacetku je hitrost ogrevanja nekaj veé kot
10°C/s (ve€ 100°C na minuto). Temperatura vzorca je
potem konstantna. Po 19 minutah delovanja plazme
izklopimo RF-generator in v istem trenutku zapremo
ventil nad pastjo, s cimer “izklopimo” érpanje. Tempera-
tura vzorca naglo pade do 50°C, kar je tudi temperatura
plina med delovanjem RF-generatarja. Hitrost ohlajanja
je vet kot 1000°C na minuto.
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Slika 6. Temperatumi potek vzorca vedplastne tanko-
plastne strukture NIAl pri pregrevanju v nizko-
flacni plazmi pri Haku 25 Pa (a) in odvod
krivu-lje (b). Crpanje s predérpalko in LN2
pastjo. Pri ¢asu t = 0 s smo plazmo vkiopii,
prit= 1140 5 pa izklopili.

Profilna analiza vzorca po izpostavi v plazmi je pri-
kazana na sliki 7. Opazimo, da je iz vecplastne strukture
nastala vsaj v povpredju homogena snov. V' njej ni
zaslediti kisika - naravno plast nikljevega oksida nam je
torej uspelo reducirati, 5e preden bi kisiku pri povigani
temperaturi uspelo difundirati v notranjost. Povréina
vzorca Se vedno vsebuje kisik, ker smo ga izpostavili
zraku, preden smo ga namestili v spektrometer Auger-
jevih elektronov,
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Slika 7. AES profilna analiza vecplastne tanko-
plastne strukture NiZAl po ogrevanju v vodikowi
plazmi,

5 Sklep

Prikazali smo moznosti, ki jih nudi nizkotlaéna vodikova

plazma za ogrevanje vzorcev, Vzorce lahko ogrevamo

z interakcijo razliénih delcev plazme s povréinami. Ne-

koliko podrobneje smo prikazali dva nadina ogrevanja:

* Ogrevanje v meSanici atomarnega in molekularnega
vodika. Delamo pri sobni temperaturi plina. V' tem
primeru plazma rabi zgolj kot izvir atomarnega vodi-
ka. Ogrevamo lahko le vzorce, na katerih povrsinah
poteka izdatna rekombinacija newvtralnih atomov
vodika. Ta nadin ogrevanja je izredno &ist, saj ni-
mamo teZzav s spremliajodimi pojavi plazme kot je
npr. odpréevanje. Zaradi velike gostote toka ato-
marnega vodika na povrSino obstaja moZnost vo-
digenja kavin z velikim difuzijskim koeficientom za H.
W nekaterih primerih lahko visoka gostota toka H na
povring povzrod spremembo maorfologije vzorca
120,21/,

* Ogrevanje v plazmi. Temperatura plina je nekoliko
povisana do pribliZno 50°C. Za ogrevanje vzorcev
izkori&tamo absorpcijo svetlobe, rekombinacijo na-
bitih delcev, Sibko bombardiranje vzorca z ioni in
delno akomodacijo vseh vrst delcev. Z uporabo Sib-
kolonizirane induktivno vzbujane RF plazme dose-
Zemo zelo majhno odprievanje in s tem zagotovimo

VAKUUMIST 15/1(1995)

ustrezno Cistost postopka. Delna disociiranost mao-
lekul vodika omogoca Ze pri nizki temperaturi hitro
redukcijo povriinske plasti oksida. Pri Sibkoionizira-
nih plazmah je hitrost ogrevanja vzorcev reda
10°C/s, ravnovesna temperatura pa do 1000°C. Za
dosego bistveno vigjih temperatur ali hitrosti ogre-
vanja je potrebno uporabiti drugaéno vzbujaje
plazme. Pri nasem delu se je zelo dobro obnesla
kombinacija RF in tlede razelektritve, vendar pa
rezultatov teh raziskav v tem &lanku nismo opisali.

6 Literatura

i 5. Spruk, M. Jenko, L. Koller and D, Railic, Vacuum 43 (1592),
7B4

f2l 5. Spruk, M. Jenko, L. Koller and D, Railic, Vacuum 44 (1393),
461

I3 F. Brecelj and M. Mozetié, Vacuum 40 (1990) 177

faf J. T. Tate and P. T. Smith, Phys. Rew. 29 (1932}, 270

5/ H. F. Newhall, Fhys, Rew. 621 (1842), 11

M5/ W. Balckney, Phys. Rew. 35 (1830), 1180

7l E. V. lvash, Phys. Rew. 112 (1258}, 155

/8! L. A Edelstein, Nature 182 (1958), 932,

8 E. Bauer and T. Y. Wu, Canad. J Phys 34 (1958), 1436
MO W. L. Fite and R. T. Brackman, Phys, Rew, 112 (1958), 1141,
M1 W. L. Fite and B. T. Brackman, Phys. Rew. 112 (1958), 1151

12/ M. Mozetié, M. Kveder, M. Drobnié, A. Paulin and A. Zalar,
Vacuum 45 (1994), 1095

M3 M. Meozetic, M. Kveder, A. Pregelj in M. Drobnié, Vakuumist 13/2
{1593), 21.

Mal M. Mozetic, M. Drobnig, F. Brecel) and M. Kveder, Proc. 10th Int.
Symp. Plasma Chemistry, Bochum (1981), 2.1 20

Mdal F. Brecalj, M, Mazetic, K. Zupan and M. Drobnic, Vacuum 44
(1993), 459

M5 /R 1. Hall, |. Cade#, M. Landau, F. Pichou and 5. Schermann,
Physical Review Letters 80, (1988), 337

Ma&! 1. Sadez, C. Schermann, M. Landau, F. Pichou, D, Popovic and
R. I. Hall, Zeitung f. Physik, D {1983), 328

M7 D, Popowvié, | Cade? M. Landau, F Pichou, C. Schermann and
F. 1. Hall, Meas. So. Technol. 1 (1950), 1041

MBf M. Mozetic, M. Drobnic, and A, Pregelj, Proc. 13th Int. Vacuum
Congress, Yokohama, poslano v objavo (1995).

NS’ F. Brecel), M. Mozetic, M. Kveder and M. Drobnig, Proc. 11th Int.
Symp. Plasma Chemistry, Loughborough {1993), 1546

201 M. Maozetic, M. Kveder, T, Mozetic and M, Drabnié, Cz. J. Phys,
43 (1993), 953

211 1. Chorkendorff and P, B. Rasmunssen, Surf. Sci. 248 (1990),
35

IZOBRAZEVANJE

OSNOVE VAKUUMSKE TEHNIKE ZA SREDNJESOLSKE PREDAVATELJE
12.-14. maj, 11.-13. junij, 21.-23. september in 9.-11, november

Teéaj je namenjen za popestritev pouka fizike in tehniénih znanj na srednjih in visjih Solah. Podrobnej$a vsebina in
razpis so posebej objavijeni v informativnih glasilih za Solstvo.

22



VAKUUMIST 15/1(1995)

ISSN 0351-9716

NIZKOTLACNA ARGONSKA PLAZMA V NAPRAVI ZA IONSKO

PREKRIVANJE

Bostjan Persak, Andrej Cvelbar in Boris Navinsek, Institut “JoZef Stefan”, Jamova 39,

61111 Ljubljana

Low pressure argon plasma in an ion plating
chamber

ABSTRACT

Low pressure argan plasma in a Balzers BAI 730 coating chamber is
the basic medium for a vacuum deposition of hard protective coatings.
The plasma confined by magnetic mirrors is sustained by means of a
narrow beam of accelerated electrons. The radial distribution of the
plasma density and the electron temperature on a half of the chamber
hewght is presented. Plasma parameters were measured by means of
the electrical (Langmuir) probe. Obtained experimental results for the
density of the described plasma agree well with the results of the
derived diffusion maodel

POVZETEK

Nizkotlaéna argonska plazma v Balzersovi napravi BAI
730 je osnovni medij vakuumskega nanaSanja trdih
previek. Plazmo, ki s& nahaja med magnetnimi zreali,
vzdrzuje curek pospesenih elektronov. Prikazana je
radialna porazdelitev gostote plazme in temperature
elekironov na polovici visine komore. Parametre
plazme smo izmerili z elektri€nim (Langmuirjevim) ti-
palom. lzmerjeno gostoto lokovne plazme smo primer-
jali z vrednostjo, ki smo joizradunaliiz difuzijske enacdbe.

1UvoD

V' Centru za trde prevleke Instituta “JoZzef Stefan”
uporabljamo za nanos zasditnih trdih previek (TiN, CriN)
Balzersovo naprave BAI 730. Osnovni medij vakuum-
skega postopka nanaganja (PVD) trdih prevlek je nizko-
tlacna argonska plazma (par=0,15 Pa), ki jo vzdriuje
curek hitrih elektronov. Celotni postopek je sestavijen
iz treh delov (slika 1) plazemskega segrevanja,
GisZenja (jedkanja) ter nanosa previek na orodja iz
hitroreznega ;}ekla. Z elektroni iz plazme segrejemo
orodja do 400°C, tako da z njihovih povriin odstranimo
kondenzirane nedistofe (adsorbirane atome in mole-

kule). Kemosorbiranih in oksidnih necistot s pregreva-
njem ne odstranimo, zato si pomagamo z ionskim jed-
kanjem, pri éemer povriine obstreljujemo z visoko-
energijskimi nereaktivnimi argonovimi ioni (200 eV). Ko
so povriine orodij oiséene, se pricne postopek
nanasanja kovinskih nitridov. Z elektronskim curkom
segrejemo kovinsko pogaco (Ti, Cr) do temperature
talista. Ko se pogaca raztali, pricnejo z njene povrsine
intenzivno izparevati kovinski atomi, ki pri prehodu skozi
podrocje elektronskega loka delno ionizirajo. Med
nanosom uvajamo v vakuumsko posodo poleg argona
ge dusik, ki se v plazmi delno ionizira. Z negativno
elektricno napetostjo na podlagah (-125 V) vse ione
pospesimo proti povriinam orodij. S tem povetamao
verjetnost za kemijsko reakcijo med kovinskimi in dusi-
kovimi ioni, hkrati pa zagotovimo rast nitridne plasti z
ustrezno mikrostrukturo, Hitrost naparjevanja titan-ni-
tridne previeke (TiM) je priblizno 30-50 nm/min.

Posebnost naprave BAI 730 je vzdrievanje argonske
plazme z ozkim curkom primarnih elekironov, ki pre
seva komoro v njeni navpiéni osi. Primarne elektrone
dobimo iz razzarjene tantalove katode in jih na izhodu
iz ionizacijske komore pospesimo do kinetitne energiie
E=50 eV. Gostota primarnih elektronov je priblizne 10'°
m™, njihova kinetiéna energija pa blizu vrednosti, pri
kateri ima ionizacijski sipalni presek argonovih atomov
maksimalno vrednost, Pogostost ionizacijskih trkov v
obmodéju elektronskega curka (plazemskega loka) je
zato velika. Novonastali elektroni, ki imajo vegjo ki-
netitno energijo, kot je ionizacijski potencial argona
(Ei=15,7 &V), tudi ionizirajo neviralne atome, zato se
plazma razsiri po celotni komori. Gostoti elektronov in
ionav sta v plazmah z veliko koncentracijo nabitih del-
cev enaki. V obmodju plazemskega loka ta presega
10"8 m3, medtem ko gostota termiéne plazme zunaj
tega obmodja z oddaljenostjo pada (do 10'% m™).

H

Slika 1. Poenostavijene sheme posameznih posfopkov nanasanja frdih previek: a) segrevanje, b) jedkanje in c)
nanos previek. (1 - transformator, 2 - Zareéa fantalova nitka, 3 - ionizacijska celica, 4 - tuljave za fokusacio
plazme, 5 - plazemski tok, 6 - podlage, 7,9 - efektricni prikljucki, 8 - pomoZna anoda, 10.11- elekiriéni napa-

Jalniki, 12 - loncek s talino)
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Plazmo postavimo e v zunanje magnetno polje, ki ga
ustvarimo s parom Helmholtzovih tuljav ob dnu in na
vrhu komore. Gostota polja (B=5 mT) je majhna, vendar
dovolj velika, da omeji radialno gibanje elekironov, s
tem pa zmanjsa rekombinacijske pobege elekfronov in
ionov proti stenam komore. Prav tako se zaradi
krodenja pot elektronov po komori podalja, zato je
stevilo ionizacijskih trkov vedje. Gostota plazme v mag-
netnem polju se tako poveéa za faktor deset in ved.

Za popolnejsi opis plazme je potrebno navesti tudi
povpreéno kinetiéno energijo (temperaturo) elektronov.
Energija se med delci plazme prenasa s frki. Termiéni
elektroni pridobijo energijo ob trkih s primarnimi. V ko-
mori je gostota termiéne plazme mnogo vedja od go-
stote primarnih elektronov. Povpredna kineticna ener-
gija plina termiénih elektronov je med kTe=1-4 &V,
odvisno od gostote magnetnega polja in oddaljenosti od
curka primamih elektronov. Termicni energiji kTe=1 eV
ustreza temperatura Te=11600 K. Energijska izmenjava
med delci je odvisna od njihovih mas, zato je izmenjava
kineticne energije med elektroni in ioni ali atomi zaradi
velike razlike v masah zanemarljiva. V nizkotlagnih
plazmah se temperatura ionskega plina ne razlikuje od
temperature nevtralnega plina (T=500 K).

W nadaljevanju so prikazane radialne porazdelitve os-
novnih parametrov argonske plazme. lzmerili smo jih na
sredini visine komore, kjer je plazma najbolj homogena.
Osnovne spremenjivke, kot so gostota plazme, elek-
tronska temperatura in potencial plazme, lokalno uéin-
kovito izmerimo z elektriénim (Langmuirjevim) tipalom.
Ker nas je zanimala le ocena parametrov, smo uporabili
enostavno izvedbo tipala, ki smo ga izdelali iz tanke
volframove Zice. Z Langmuirjevim tipalom merimo sku-
pen elekironski in ionski tok na povriino tipala v odvis-
nosti od napetosti na njem, iz tokovno-napetostne
karakteristike pa dologimo Zelen parameter. Za izradun
je uporabljen Bohmov model. Prikazana je primerjava
gostote plazme in temperature elektronov pri razliénih
vrednostinh magnetnega polja, v obmodju od 0 do 5 mT.
Za opisani sistem smo z magnetno hidrodinamiko
(MHD) napovedali radialno porazdelitev gostote plazme
po komari.

2 MERJENJE PARAMETROV PLAZME

Langmuirjevo tipalo je v fiziki plazme kljub enostavni
izvedbi eno od najuporabnejsih diagnostiénih orodij, s
katerim lahko tudirama lokalno porazdelitev osnovnih
spremenljivk termiénega gibanja elektronov. Ce nas ne
zanimajo specifitne lastnosti elektronskena plina, npr.
natanina hitrostna porazdelitev elektronov, lahko izde-
lamo tipalo na zelo enostaven nadin: vzamemo volfra-
mava ziékao in jo po povréini izoliramo s tankim steklenim
valjem. En konec Zicke prikljuéimo na zunanjo napetost,
drugega pa pustimo neizoliranega in ga postavimo v
plazmo na 2eleno mesto. Prosto celo Zicke predstavija
planarmo Langmuirjevo tipalo. Premer Zicke moramao
izbrati tako, da je mnogo vedji od razdalje, pri kateri Se
lahkao govorimo o elektriéni nevitralnosti plazme (Debye-
jeva dol¥ina), po drugi strani pa mnogo manjéi od proste
poti elektronov ali ionov. Premer uporabljenega tipala
je 1 mm. Debyejeva dolzina opazovane plazme je reda
velikosti 0,05 mm; prosta pot elektronov 10 cm, prosta
pot ionov pa 1 cm.

Za obdelavo tokovno-napetostne karakteristike upo-
rabimo enadimenzionalni planarni Bohmov model 11/,
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Celotni tok na tipalo je vsota elektronskega in ionskega
toka, pri éemer je potrebno vedeti, da je termiéni tok
elektronov zaradi njihove velike hitrosti mnoge vedji od
ionskega toka. Posebej zanimiv del tokovne karakteri-
stike je napetostno obmodje, ki je za elektrone odbojno.
VW tem primeru je elektronski tok na tipalo sorazmeren
produktu povpredne hitrosti elektronov ter njihove gos-
tote v poliu odbojnega potenciala. ldealno termodi-
namiéno ravnotezje elektronskega plina opisemo z
maxwellsko hitrostno porazdelitvijo. Gostota taksnih
elektronov je v polju odbojnega potenciala zmanjsana
za Boltzmanov faktor, tako da je elektronski tok natipalo
enak:

] 8KT. N

pri temer je S¢ povrsina tipala, Vp pa potencial plazme,
t.j. potencial, pri katerem tipale ne vpliva na gibanje
nabitih delcev. |z zapisane enacébe je razvidno, da lahko
iz nagiba . logaritmirane tokovne karakteristike tipala
enostavno dolocimo temperaturo elektronov. Na sliki 2a
sta prikazani tokovno-napetostni karakteristiki za
plazmo v magnetnem polju in zunaj njega. Je pri
majhnem polju {1 mT) je opazen obéuten padec elek-
tronske temperature (iz 3,5 eV na 2 eV).

_E.
| ta].
7 : o B=tmT

Ln{it [A]}

4 & B 1 12 14 18 18 20
Potencial tpala WVt [V]

Slika 2a. Logantem izmerjene tokovne karakteristike
za plazmo v magnetnem polju B=1 mT in zu-
naj njega B=0; Hak argona je bil par=0,15 Pa,
meritev pa je bila narejena na razdalji =20 cm
od sredista komore,

Ko vetamo potencialno razliko med plazmo in tipalom,
vedno manj elektronov premaga njegovo odbojno polje.
Pri potencialu lebdenja Vi sta tokova elektronov in ionov
izenacena, tako da je celotni tok na tipalu enak nié. Pod
to napetostjo je tok na tipalu enak nasiéenemu ion-
skemu toku. lonski tok na tipalu lahko opisemo z
Bohmovim modelom. Potencialna energija ionov (1 eV)
je v priviaénem polju tipala mnogo vecja od njihove
termiéne energije (kTi=0,05 eV). Tok ionov je tako
pogojen s hitrostjo, ki jo ioni pridobijo med pospesevan-
jem v polju tipala. Ce hoéemo natanéneje opisati ionski
tok na tipalu, moramo poznati spreminjanje potenciala
plazme v njegovi okolici. Ker je tipalo za elekirone
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odbojno, se v njegovi okolici oblikuje pozitivna prostor-
ska naelektritev. To obmoéje imenujemo mejna plast
12{. Zunaj tega obmodja je plazma nevtralna. Pri-
vzamemo, da je gostota ionskega toka v mejni plasti
zaradi njene majhne &irine (5-10 Debyejevih dolzin)
konstantna, Z resitvijo Poissonove enacbe dolodimo
potencial plazme na meji med neviralno plazmo in
mejno plastjo. lzkaze se, da morajo biti ioni kljub zacet-
nemu privzetku, da je plazma zunaj mejne plasti
nevtralna, pospeseni Ze pred vstopom v mejno plast, te
hofejo dosedi tipalo. Poznavanje odvisnosti ionskega
toka od osnownih parametrov plazme je pomembno
zato, ker lahko z uporabljenim tipalom najlaZe izracu-
namo njeno gostoto ravno iz nasiéenega ionskega toka
lis. Bohmov model daje za izradun gostote plazme
naslednji izraz:

n= Ifrﬁt {2}

06le, A KT I M,

Ma sliki 2b je prikazano cbmodje nasitenega ionskega
toka. Ta z nizanjem napetosti 8e vedno pada, vendar
se zadovoljimo z izmerjenc cceno nasicenega toka pri
-20V. Ugotovimo, da je gostota plazme, ki je potopljena
v magnetno polje, vedja od plazme, ki ni v njem.
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Slika 2b. Obmoéje nasitenega ionskega foka; go-
stota plazme se v magnefnem polju poveta.

Z Bohmovim modelom lahko ocenimo tudi vrednost
potenciala plazme proti ozemljeni referenéni elektrodi.
W ta namen moramo izmeriti potencial lebdenja Vy, ki je
enak potencialu v plazmo potoplijene izolirane elek-
trode. Ce poznamo termiéno energijo elektronov, upo-
rabimo za oceno potenciala argonske plazme naslednji
izraz:

Voue =V +52KT, I e, . (3)

Potencial plazme natanéneje doloimo s prvim odvo-
dom tokovne karakteristike po napetosti tipala. Drugi
odvod karakteristike namred podaja hitrostno porazde-
litew elektronskega plina /3/. Ko je napetost tipala enaka
potencialu plazme, ga doseZejo vsi elektroni. Odbojni
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potencial je takrat enak ni€; v vigjih odvodih takdnemu
potencialu ustreza zaetna hitrost (v=0). Ker je po-
razdelitvena funkcija strogo pozitivna, je zato pri poten-
cialu plazme enaka nié. Prvi odvod ima pri potencialu
plazme ekstrem. Vendar je numericno odvajanje karak-
teristike zaradi napake meritve pogojeno z njenim po-
prejinjim glajenjem. Glajenje funkcij je zamudno
opravilo, zato se raje zadovoljimo z grobo Bohmovo
oceno. Potencial plazme je glede na czemljane stene
pozitiven in se spreminja v odvisnosti od razdalje in
magnetnega polia med 15 in 20 V. Razlika med poten-
cialom plazme, izratunanim z Bohmovo oceno in iz
maksimalne vrednosti prvega odvoda, jeod 1 do 5V

Povréina tipala je bila ves &as meritve postavijena
vzporedno s smerjo magnetnega polja. Pri uparabljenih
magnetnih poljih ioni & niso namagneteni, kar pomeni,
da magnetno polje ne vpliva na njihovo gibanje. Prav
tako rotiranje elekironov ne spremeni prevec hitrostne
porazdelitve. Privzamemo, da je hitrostna porazdelitev
izotropna v radialni in longitudinalni smeri, tako da za
spremembo gostote namagnetenih elektronov v odboj-
nem polju tipala e vedno uporabliamo Boltzmannov
zakon. Reéemo lahko, da je izraéun parametrov plazme
z Bohmaovim modelom uparaben pri magnetnih paljih,
ki 2e ne vplivajo na gibanje ionov (pri tlaku par=0,15 Pa
je mejna gostota B=20 mT), ter za tipala, katerih
povrsina je vzporedna s smerjo magnetnega polja

lzmerjena karakleristika je zaradi enostavne izvedbe
tipala pri napetostih nad potencialom plazme dvomljiva.
Steklena izolacija je ves ¢as na poiencialu lebdenja, Pri
velikih potencialnih razlikah med izolacijo in tipalom se
homogenost plazme v okolici tipala poslabsa, Priizmer-
jeni karakteristiki zato ne opazimo obmodja termiénega
toka elektronov, iz katerega bi lahko enastavno dolodili
njihovo gostoto, prav tako pa se nagib logaritmirane
tokovne karakteristike pri napetostih v blizini potenciala
plazme zaéne spreminjati. Obstajajo boljSe izvedbe,
npr. cilindriégno ter krogelno tipalo, pri katerih je
zasencenje tipala z izolacijo manj izrazito.

3 RADIALNA PORAZDELITEV PARAMETROV
PLAZME

Obravnavana plazma se bistveno razlikuje od obiZajnih
laboratorijskih - tlivnih plazem. Te prizge in vzdrzuje
zunanje elektriéno polie. Ce damo plin argona med
ploséi kondenzatorja, se redki nabiti delci v polju po-
spesijo. loni, ki priletijio na katodo, izbijajo z njene
povriine sekundarne elektrone. Ti elektroni se nato
pospesijo do hitrosti, ki je zadostna za ionizacijo neviral-
nih atomov. Pri ionizacijskem trku tak$nega elektrona z
argonovim atomom nastaneta dva elektrona in ion. Ker
je verietnost za ionizacijske trke sorazmerna z gostoto
elektronov, pricne gostota plazme hitro narascéati
(priblizno eksponentno). Z vedjim Stevilom nabitih del-
cev pa pritne naraséati tudi verjetnost za rekombinacij-
ske izgube. Te so lahko posledica pobegov nabitib
delcev proti stenam komore ali rekombinacijskih proce-
sov (trkov) v sami plazmi. Plazma se ustali v rav-
noteznem in stacionarnem stanju, ko se stopnji izgub in
izvirov izenacita. Za tlivno plazmo, posebej za njen
najbolj homogeni del, f. pozitivni steber termiéne
plazme, je znaéilno temperaturno ravnoteZje plina elek-
tronov. Termiéna energija elektronov mora namred biti
tako velika, da je Stevilo ionizacijskih dogodkov glede
na izgube zadostno. Odvisna je predvsem od tlaka
neviralnega plina in jakosti elektritnega polja in je med
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2in 4 eV. V tlivni plazmi se elektronska temperatura po
komori ne spreminja, ker pa se mora Z zunanjim vzbu-
janjem sama oblikovati, jo imenujemo samovzdrZljiva
plazma.

Velikin gostot plazme in nekaterih njenih specifiénih
lastnosti (npr. termoionskih tokov), ki so za tehnoloko
uporabo pogosto zelo zanimivi, s tlivno razelektritvijo ne
moremo dosedi, V teh primerih si pomagamo z lokovno
plazmo (plasma arc). Pri tem elektrone, izparele iz
segrete katode (tantalove ali volframove Zicke), po-
spedimo do ustrezne hitrosti (50 eV)in jih v ozkem curku
usmerimo proti anodi. Elektronski curek lahko za
potrebe taljenja kovinske pogace z magnetnim poljem
Ze dodatno zgostimo. V napravi BAI 730 je vrednost
toka elektronskega loka, ki ga merimo na bakreni anodi
(2r=10 cm), priblizno 50 A. Hitri elektroni z veliko verjet-
nostjo ionizirajo nevitralne atome. Ceprav je gostota
pr|marn|h elektronov majhna, Niok=10"> m~ . je stopnja
ionizacije v obmodju plazemskeqga loka {pngustosl ioni-
zacijskih trkov primarnih elektrc-nmr je 109 s71) mnogo
vedja kot v ostali plazmi {do 10%s ). V obmaoéju loka je
gostota plazme za faktor sto vedja kot zunaj tega po-
droéja. Preostalo plazmo zaradi njenih termodinamicnih
ravnovesnih lastnosti imenujemo termiéna plazma. Na
meji med obema plazmama gostota izrazito pade, proti
stenam komore pa se ne spremeni bistveno. Vedeti
moramao, da so stene komore kovinske in ozemljene,
zaradi Gesar v plazmi teéejo tokovi, njeno elekiriéno
polje pa se v blizini sten izni¢i. Gostota argonske piazma
je v blizini kovinskih nosilcev orodij priblizno 106 m3,
pri éemer je plazma v vedjem magnetnem polju gaste-
i&a, slika 3a.

Termiéni elektroni dobijo vedji del kinetiéne energije s
trki ob primarne elektrone. Ko plazma ni v magnetnem
palju, gibanje elektronov ni omejeno v nobeni smeri. V
taksnem primeru se temperatura termicnih elektronov
po komori ne spreminja (kTe=3.5 eV), kar je podobno
kot pri tlivni plazmi. Razmere pa se povsem spremenijo,
ko plazmo potopimo v magnetno polje. Clklotmnska
frek'urenca elektronov v uporabljenih poljih presega 108
! kar je mnoqo vet od Stevila elastinih trkov delcev
plazme |[1D 5"}, Elektron se tako vedkrat zavrti okoli
magnetne sllmce preden tréi z ostalimi delci, tako da je
gibanje elektronov v smeri pravokotno na smer magnet-
nega polja omejeno na razdaljo Larmorovega radija (0,5
cm). V' splodnem vsaka magnetna "steklenica" omeji
pabeqg (difuzijo) delcev na stene komore, zaradi Cesar
se gostota plazme poveéa po celotni komori. Ciklotron-
sko kroZenje podalj$a tudi pot elektronov, zato se Stevilo
ionizacijskih in vzbuditvenih trkov v magnetnem polju
poveca. Da je to res, se lahko prepritamo s prostim
ofesom, saj plazma v magnetnem polju Zari moéneje.

Posebnost obravnavane plazme je velik padec elek-
tronske temperature zunaj obmodja plazemskega loka.
Ta pojav opazimo v plazmi, ki je potopljena v magnetno
polie. slika 3b. Ce je termiéna energija elektronov v
plazemskem loku enaka kot pri plazmi zunaj magnet-
nega polia (3.5 eV), proti stenam komore pade na
presenetljiva nizko vrednost (pri B=2 mT na 0,8 eV). Pri
plazmi, ki ni v magnetnem polju, je znadilna razdalja, pri
kateri lahko govorimo o spremembi parametrov elek-
tronov, velikost njihove proste poti (10 cm). O spre-
membi temperature elektronskega plina v magnetnem
polju pa je smiselno govoriti Sele, ko so razdalje vedje
od povpreénega Larmorovega ciklotronskega radija
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Slika 3. Radialne porazdelitve a) gostote plazme, b)
elekfronske temperature in c) polenciala
lebdenja v odvisnosti od jakosti magnefnega
polja.

elektronov (RL=0.5 cm). Razlog tega je v tem, da je v
magnetnem polju izmenjava energije med primarnimi in
termiénimi elektroni omejena na bliZino elektronskega
curka, na razdalji nekaj ciklotronskih radijev pa plazmo
tvorijo preteno hladni elektroni, ki energije primarnih
elektronov zaradi oddaljenosti curka niso sposobni
sprejeti. Pri tak&nih energijah je za popolnegjSo obrav-
navo plazme potrebno oceniti tudi vpliv ionizaci] meta-
stabilno vzbujenih argonovih atomov na gostoto in
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temperaturo elektronov /4/. Argon |ma moéno vzbudljivi
metastabilni stanji 2Pp (11,2 eV) in P2 (11,5 eV). Za
ionizacijo takénih atomov potrebujejo elektroni le ki-
netiéno energijo nad 4,2 eV, stevilo hladnih elektronav,
ki presegajo to energijo, pa je mnogo vecje od Stevila
elektronov, ki so sposobni ionizirati neviralne atome.
Zato kjub temu da je gcstula metastabnmh argonovih
atomov (groba ocena je 10'® o 3) _mnogo manj$a od
gostote nevtralnin atomov (1019 m™3), prlcakupemc: da
je pri pocasnih elektronih (1 eV) &tevilo ionizacij metas-
tabilno vzbujenih argonovih atomov vedje kot Stevilo
ianizacij nevtralnih atomaow.

Za obravnavani plazemski sistem smo izdelali tudi
enastavni difuzijski model, ki opisuje porazdelitev gos-
tote plazme po komori /5/, Plazmo zaradi velike gostote
nabitih delcev obravnavamo kot zmes kontinuumskih
tekogin posameznih delcev. Povezavo med osnovnimi
spremenljivkami posameznih zmesi podajata Navier-
Stokesova in kontinuitetna enacba. Za obmodéje ter-

" miéne plazme uporabimo klasiéno obravnavo, pri kateri
upostevamo, da se argonovi atomi ionizirajo le ob trkih
s termiénimi elektroni. V obmodju plazemskega loka pa
je potrebno upoétevati Se ionizacijo atomov s primarnimi
elektroni. Uporabljena kontinuitetna enacba je vsota
gostote pogostosti ionizacijskih trkov s termiénimi in
primarnimi elektroni:

r-Jl—n+«|:|i'lnl'irﬂul'_“}Eﬂ:m'
i

TTAX

+ K. (4)

Za plazmo je znadilno kolektivno vedenje. Znacilen
primer je difuzija elektronov in ionov. Ce bi namreé nabiti
delci pronicali neovirano, bi v plazmi nastal primankljaj
hitrin delcev - elektronov. Zato se v plazmi ustvari
mikroskopsko elektricno polje velikin jakosti, ki elek-
trone zavre, ione pa pospesi. V ravnovesnem stanju ioni
in elektroni difundirajo z enako hitrostjo. Taksno kolek-
tivno vedenje delcev plazme imenujemo ambipolarna
difuzija, v kateri sta gostoti in difuzijska tokova elek-
tronov inionov enaka. Vpliv magnetnega polja na frans-
verzalno gibanje elektronov opidemo v Navier-
-Stokesovi enacbi z Lorentzovo silo. Ker pa imamo
opravka s komoro velikih dimenzij (2R=1 m), je potre-
bno v osnovni enacbi MHD upostevati Se silo trenja, ki
je posledica razlike v difuzijskih hitrostih med nabitimi
in neviralnimi delci, Ta sila je v uporablienem modelu
sorazmerna s pogostostjo trkov med posameznimi delci
plazme /&/, pri tem pa upoitevamo trke med elektroni
in teZkimi delci (atomi ali ioni) ter med argonovimi ioni
in atomi. Difuzijska enadba za obmodje termiéne
plazme je v tem primeru homogena:

a'n 1dn a'n (5)

medtem ko je za obmogje plazemskega loka nehomo-
gena:

3 1 an |, a*n
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Ambipolarna difuzijska koeficienta delno ionizirane
nizkotlaéne plazme v smeri vzporedno in pravokotno na
smer magnetnega polja imata naslednjo obliko:

T,
M iVin -

D"’h =

Dy, = ' _ (7)

Resitvi obeh parcialnih diferencialnih enacb lahko
zapisemo s tabeliranimi funkcijami (navadne in modifi-
cirane Besselove funkcije realnega ter imaginarnega
argumenta) /5/. Za konéno reditev moramo upostevati
Se robne pogoje. WV modelu privzamemo, da gostota
plazme na stenah komore ni enaka nic, n(R)=ng, kot je
pri plazmi v izolirani posodi, saj so stene komore kovin-
ske in ozemljene. Prav tako predpostavimo, da je mag-
netno polje homogeno po celotni komori ter da je
elektronski curek vzdolz osi z simetricen (ro=4 cm),
gostota in kineti€na energija primarnih elektronov pa
konstantni. Na meji med obema plazmama (r=rg) je
potrebno resitvi S "zlepiti®, saj mora biti funkcija gostote
zvezna in gladka po celotnem radiju. Na sliki 4 je
prikazana primerjava med rezuliati modelskinh izratunov
in meritev za plazmo, ki s& nahaja v razlicno modnih
magnetnih poljih (B=1, 2, 4 mT). V polju z gostoto 2 mT
je ujemanje cbeh rezultatov najbolise. zpeljana resitev
za plazmo zunaj magnetnega polja ni preved uporabna.
Vizpeljavi smo namred privzeli, da je pogostost ioniza-
cijskih trkov manjSa od pogostosti elastiénih trkov, Za
lokovno vzdrzevano plazmo, ki ni v magnetnem polju,
pa je ravno obratno. Za takino plazmo dobimo dru-
gacno difuzijsko enatbo, vendar je zaradi zapletenosti
nismo resili:
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Slika 4. Primerjava rezultatov modelskih izradunov in
meritev za plazmo v magnetnem polju
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Izpeljane resitve se zelo razlikujejo od porazdelitve
gostote tlivne plazme. Pri tlivni razelektritvi ima po-
razdelitev gostote priblizno obliko Besselove funkcije
ni¢tega reda /6/, ki izrazitega skoka gostote v ozkem
obmodju plazemskega loka ne opiSe. Iz rezultatov
meritev in modelskih izradunov je razvidno, da priéne
gostota plazme nad dolofeno gostoto magnetnega
polja proti stenam komore padati. Na mestu, kjer so
orodja najbolj izpostavljena delovanju plazme (r=20
cm), je gostota plazme najvedja pri gostoti polja 20
Gauss. Zanimivo je, da je tudi elektronska temperatura
pri takSnem polju na tem mestu najnizja (Te=0,8 V).
Sklepamo lahko, da je plazma najhomogenejéa in mag-
netno najbolj zgoiéena ravno pri gostoti polja 2 mT.
Vedja polja plazmo preved zgostijo (gostota proti
stenam pade), za obstoj termiéne plazme zunaj plazem-
skega loka pa je zaradi pomanjkanja elekironov potre-
bna rahlo vedja elektronska temperatura (Te=1,2 V).

4 SKLEP

Poznavanje parametrov plazme v tehnoloski napravi za
nanasanje trdih zas&itnih previek je za doseganje opti-
malnejsih delovnih razmer pomemben podatek. De-
lovne razmere v napravi lahko spreminjamo predvsem
Z jakostjo magnetnega polja in gostoto toka primarnih
elektronov. Izkazalo se je, da sta porazdelitvi gostote in
temperature elektronov zelo obéutljivi predvsem na
spremembo magnetnega polja. Tako je plazma pri
majhnih poljih (1 mT) premalo zgo3éena in tehnolosko
nezanimiva, medtem ko pri vedjih poljih (nad 5 mT)
postane proti stenam posode nestabilna. Da na mestu,
kier so orodja najbolj izpostavijena delovanju plazme,
doseZzemo optimalne razmere, moramo izbrati taksno
polie, pri katerem je gostota plazme najvedja. Zanimivo
je, da je pri tem pogoju (B=2 mT) elektronska tempera-
tura proti stenam komore najnizja, kar je dodaten dokaz,
da je tako oblikovana plazma magnetno najstabilnejga.
Osnovni podatki o plazmi se dajo izmeriti na zelo
enostaven nadin z navadno kovinsko Zicko, ustreznim
napajanjem in priroénim ampermetrom. Prikazane
meritve so bile narejene v najbolj homogeni plazmi, ki
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jo v opisani komori $e lahko oblikujemo, to pa zato, ker
lahkao gisto plazmo teoretiéno najuspedneje opisemo. 2
uporabo osnovnih enach magnetne hidrodinamike,
predvsem prireditve kontinuitetne enacbe, lahko
naredimo zadovoljiv model za opis porazdelitve gostote
plazme, ki jo vzdrZuje curek hitrih elektronov. Pri taksni
obravnavi plazmo razdelimo na cbmodje plazemskega
loka in termiéne plazme. lzpeljana resitev dobro opisuje
radialno porazdelitev gostote lokovne plazme, posebej
tiste, ki je potopliena v ne premodéno magnetno polje.
Dolocitev ravnotezne temperature elektronov je priopa-
zovani plazmi zapletena. Pri samovzdrzljivih plazmah
(tivnih razelektritvah) jo lahko izradunamo iz ravno-
vesne enacbe med stopnjo difuzijskih izgub in ionizacij-
skih izvirov /8/. Pri lokovni plazmi pa lahko doloéimo
ravnoteZno temperaturo le na velikih razdaljah od curka
primarnih elektronov, kjer je plazma e najbolj podobna
pozitivnemu stebricu termiéne plazme. Modelsko vred-
nost temperature dologimo z iskanjem najvedje stabil-
nosti reditve parcialne diferencialne enacbe /5/. Pri tem
opazujemo vedenje modelske gostote na nekerm mestu
v komori v odvisnosti od temperature elektronov. |zkaze
se, da ima ta odvisnost pri doloéeni temperaturi izrazit
minimum. Ker tako doloéene temperature zadovoljivo
ustrezajo izmerjenim vrednostim, predvidevamo, da ja
opisani postopek iskanja ravnoteZne temperature elek-
tronskega plina pravilen,
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IZOBRAZEVANJE

Vse uporabnike vakuumske tehnike obvesfamo, da so letu 1995 predvideni naslednji strokovno izobraZevalni teéaji:

VZDRZEVANJE VAKUUMSKIH NAPRAV
12. in 13. april ter 28. in 29. november 1995

Obravnavana bo predvsem tematika, ki jo sreéujemo v tehniki
grobega vakuuma. To je: delovanje, vzdr¥evanje in popravila
rotacijskih érpalk, pregled in uporaba razliénih Erpalk, ventilov
in drugih elementov, meritve vakuuma, hermetiénost in odkri-
vanje netesnosti v vakuumskih sistemih, materialih za po-
pravila, tehnike &isZenja in spajanja, skupno 16 ur, od tega
tretjina prakticnih prikazov in vaj,

Cena tecaja je 2B.000 SIT. Vsak tecajnik bo prejel tudi
brofuro “Vzdrzevanje vakuumskih naprav” in potrdile o
opravljenem tecaju.

OSNOVE VAKUUMSKE TEHNIKE

13.- 15. junij ter 9.-12. oktober 1995

Ta te¢aj je popolnejsi od prvega, obravnava podrobneje vsa
prej omenjena podrofja in poleg tega Se: pomen in razvoj
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vakuumske tehnike, fizikalne osnove, é&rpalke za visoki
vakuum, tankoplastne in druge vakuumske tehnologije, Eiste
postopke, analize povrsin ter doziranje, ciscenje in preiskave
plinav - skupno 20 ur z vajami in ogledom In&tituta.

Cena tecaja je 24.000 SIT. UdeleZenci prejmejo zbomik
predavan] "Osnove vakuumske tehnike™ in potrdile o
opravljenem teéaju.

Vsi te€aji se pricno ob 8.00 uri v knjiZnici Indtituta za elek-
troniko in vakuumske tehniko, Teslova 30, Ljubljana.

Prosimo interesente, da se informativno javijo éimprej, za
dokonéno potrdilo udeleZbe pa velja kopija poloznice o pladilu
- najkasneje tri dni pred pricetkom tecaja na naslov: Drustvo
za vakuumsko tehniko Slovenije, Teslova 30, 61111
Ljubljana (5tev. ziro racuna: 50101-87852240). Prijave spre-
jema organizacijski odbor (Koller, Spruk, Mozetié, Nemanic),
ki daje tudi vse dodatne informacije (tel. 061263-461 )
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ZGODOVINA VAKUUMSKE TEHNIKE NA SLOVENSKEM:
SANTLOVA VAKUUMSKA CRPALKA

Stanislav Juznic*
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Anton Santel (1845-1920) je bil rojen v slovenski druZini kajZarjev v
Pesnici pri Luéanah na Kozjaku. Od leta 1865 je Studiral matematiko in
fiziko v Gradcu. Leta 1872 je postal profesor fizike na gimnaziji v Gorici.

Med prvo svetovno vojno je moral beZati v Kréko. Santlova Zena, héi

Avgusta in sin Sasa so znani slovenski likovni umetniki.

Svak Antona Santla je bil Dunajéan Ludwig Boltzmann (1844- 1903).
Leta 1873 in 1876 sta porodila sestri, Stajerski Slovenki, Avgusto
(1852-1934) in Henrietto (1854-1938) pl. Aigentler. Santli so ve&krat
letovali skupaj z Boltzmanni. Santlovemu sinu Sasi so Boltzmanni
pomagali med tudijem na Dunaju (A. Santel, 1989, 403 in

S. Santel, 1992, 117).

Santel in Boltzmann sta sodelovala tudi kot fizika. Tako je Boltzmann
v eni od svojih razprav leta 1883 citiral Santlovo matematiéno

obravnavo difuzije plinov.

History of vacuum techniqe in Slovenian:
Santel's vacuum pump

ABSTRACT

Vakuum pumgp research of the Boltzmann's brother-in-law Slovene
Anton Santel is described. 112 years ago he published a paper that

shows, that Slovenes had able physicists in the previous century.

POVZETEK

Opisujerno raziskovanje vakuumske érpalke Boltzmannovega svaka,
Slovenca Antona Santla. Pred 112 leti je objavil razpravo o vakuumski
érpalki, ki kafe, da smo tudi v prejgnjem stoletju Slovenci imeli
spasobne fizike,

SANTLOVA RAZPRAVA O VAKUUMSKI CRPALKI

Santel je objavil 5 razprav v lzvestjah goriske driavne
gimnazije. Leta 1883 se je zanimal predvsem za
vakuumske érpalke. Kot kustos fizikalnega kabineta je
kupil model Zivosrebrne zracne &rpalke po Awvgustu
Taplerju (1836-1912). Obenem mu je sedmosolec Lovi-
soni Vulmar napravil in podaril Frikov aparat za priroéno
razrezovanje steklenih cevi (Santel, 1883, 69), ki ga je
gotovo uporabljal pri izdelavi svoje érpalke.

V Santlovi razpravi o vakuumski érpalki sta poleg Tor-
ricellija omenjena $e Topler in Geissler (dvakrat na str.
28). Heinrich Geissler (1814-1879) je leta 1854 v Bonnu
sestavil svojo érpalko, ki je dosegala tlak 0,01 mm Hg.
W Bonnu je bil od leta 1859 nastavljen tudi Tépler kot
kemik na Landwirtschaftsakademie Poppelsdorf. Leta

* Stanislav Juinic je profesor fizike in racunalnidtva na srednji Soli v
Kocevju. Leta 1980 je diplomiral iz tehniéne fizike na Fakulteti za
naravoslovie in tehnologijo, magistriral pa leta 1984 iz zgodavine
fizike na Filozofski fakulteti v Ljubljani,

Zum Schlusse lasse ich noch einige oumerische Werte
folgen, welehe ich der Gute der Herren Prof Santel und
Hovemanninger verdanke. Dabei wurden sowehl die r als
auch die ¢ berechoet. Als die beiden ersten Ableitungen der
Gleichung {100) ergab sich

Slika 1. Odlomek Boltzmannove razprave, v kateri je
citiral Santlovo obravnavna difuzije plinov

1862 je sestavil enostavno barometrsko zraéno crpalke
brez pip, ventilov in Skodljivega prostora za doseganje
visokega vakuuma. Ta naprava se je udomacila na vseh
fizikalnih institutih, tudi v Gorici. S Toplerjevo Srpalko je
bilo mogoce za Stirinajstkrat zniZati zracni tlak Geissler-
jeve trpalke. Med leti 1868-1876 je bil Topler profesar
fizike v Gradcu, Boltzmannov sodelavec in porocna
prica. Téplerjev Fizikalni institut v Gradcu je bil ob
otvoritvi leta 1875 najvedji na nemikem govornem po-
drocju (Stiller, 1988, 53) in je vplival tudi na raziskovalce
v sosednjih slovenskih dezelah.

Santel je izdelal zraéno Grpalko za opazovanje tedaj
modnega elektritnega praznenja v vakuumu. Osnovni
problem dotedanjih érpalk je bilo slabo tesnenje pri
ventilih ter krhkost tanke steklene stene vakuumske
cevi, ki pogosto ni prenesla velikih tlakov. Santlovo
pozornost je pritegnilo naznanilo v strokowvni fizikalni
reviji o visckem vakuumu, dosezenem z odtekanjem
Zivega srebra po cevi. V takSnem vakuumu elektricna
iskra ni vet preskakovala na kratkih razdaljah, zato je
bilo mogode dosegati visoke napetosti med elektro-
dama.

V Santlovi érpalki je prosto padajoée Zivo srebro érpalo
zrak iz posode. Dovolj dolg stolp Zivega srebra se je v
cevi pod svojo lastno teZo pretrgal in ustvaril vakuum,
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ki s0 ga imenovali po Torricellju. V Sirokih ceveh je
velika hitrost padanja kaplievine v navpiéni smeri
preprecevala nastajanje zra&nih mehurékov.

Delovanje Santlove vakuumske &rpalke je bilo hrupno,
saj so se po vrsti trgali posamezni kosi padajode
kaplievine in ustvarjali vakuum. Santel je odsvetoval
uporabo redkejSih kapljevin od Zivega srebra, saj bi
morali imeti zanje vedje ¢rpalke, za namedek pa so %e
bolj podvrZene izhlapevanju.

Prvi poskus &rpanja s Santlovo érpalko je potekal ta-
kole:

Steklenica je bila postavije-
— ~ na ob zid, visok blizu 2 m.
3 Pri ventilu jo je Santel
il zatesnil z zamagkom iz kav-

i‘ d éuka. Skozi zamasek je po-
i stavil dve stekleni cevi. Pr-
va je bila kapilara s preme-
rom 2 mm, dolga blizu ene-
ga ¢evlja. Bila je odprta na
obeh straneh in postavije-
na navpiéno v steklenici
4 brez zamaska. Druga cev je
bila kraja in tanjéa. Zadnja
b stran druge cevi je bila pri-
ostrena v adprtini prve cevi.

Spodnji prosti konec Erpal-
ne cevi je bil poveznjen v
lonéek z Zivim srebrom.
Pod spodnjim koncem cevi,
v katero je padalo Zivo sre-
bro, je bila postavijena po-
soda za prestrezanje. Zgor-
nji zbiralnik je bil do polnega
nalit z Zivim srebrom. Ma-
stal je zelo hiter tok Zivega
srebra navzdol. V E&rpalni
cevi se je Zivo srebro posta-
vilo na barometersko visino.

] -

Slika 2. Shema Santlove
érpalke

Pri drugem poskusu je Santel postavil recipient v vrat
steklenice z gumijastim zamaskom. Nad recipientom je
postavil vodoravno cev, dolgo 120 cm. Majhno odprtino
v steni blizu spodnjega konca cevi je omehéal s pla-
menom. Omehéanega dela se je dotaknil s stekleno
palico in napravil ost. Z osti je odstranil majhen konec
in dobil fino odptino.

Drugi konec cevi je potopil v Z2ivo srebro. Pod recipienti
zratne &rpalke je bil postavijen prazen kozarec. Ko je
Santel nalil Zivo srebro vanj, je érpalka zadela delovati.
Delovanje érpalke je opisal kot zelo dobro, saj: “Clovek
ne more verjeti svojim ofem, ko opazuje gibanje v cevi”.

Stekleni valj je imel premer 3 cm in vidino 15 cm. V obe
odprtini valja je Santel postavil gumijaste zamag&ke na
isti osi. Prostor med zamagki je uporabil kot zhiralnik
Zivega srebra. Pokonéni valj je bil pri vidini 2 m oprt na
zid ali na prenosno leseno stojalo.

V' eni obeh lukenj spodnjega zamaska je bila postav-
liena cev a, v katero je padalo Zivo srebro, Njene moéne
stene so imele notranji premer 2,5 mm pri 140 cm
dolzine. Skozi zgornjo luknjo nad njo je bila postavijena
crpalna cev b s koncem v odprtini cevi a. Skozi drugo
odprtino spodnjega zamaska se je po cevi ¢ nastavijal
dotok Zivega srebra v notranji prostor. Cevi c in a sta
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imeli enako obliko. Blizu konca je imela cev ¢ odprtino
Sirine lasu, ki se je konéevala v notranjem prostoru A
blizu zgornjega zamaska.

Crpalka b je segala zunaj valja v barometer in se je
vzporedno nadaljevala e 20 cm. Cevi a in e sta tesno
druga ob drugi izhajali iz valja A. Pri enaki vigini sta bili
namodceni v zbiralnik Zivega srebra B. Pnevmatska cev
d je bila preko recipienta sekundarne zraéne érpalke
tesno povezana z gumijasto cevjo,

Santla je predvsem zanimalo:

1) Ali bo Zivo srebro teklo navezgor iz posode B v posoda
A7

2) Ali se bosta tem primeru tokova v ceveh ¢ in a
uravnovesila ?

3) Ali je érpanje zraka iz recipientov zadosti hitro za
praktiéno uporabo aparata 7

Ma prvo vpraSanje je pritrdilno odgovoril sam zacetek
delovanja érpalke. Drugo vprasanje je zadevalo spre-
minjanje toka Zivega srebra v prejgnjih neuspelib
poskusih. Glede tretjega vpradanja je Santel ugotavijal,
da je barometer Ze po 1 minuti pokazal “gostoto nig”,
saj na oko ni bilo ve€ mogoée zaznati razlike visin Zivega
srebra v krakih,

Tezavam se je Santel ognil takole:

1) Prostor A se je le poéasi polnil skozi kapilare debeline
cevi c. TeZavi se ognemo z uporabo debelejiih cevi,

2) Steber Zivena srebra v ravni cevi je segal navzaor v
prostor A in dalje navzgor v odprtino pnevmatske
cevi. Zataljeni nastavek cevi je odbijal udarce pada-
jotega Zivega srebra,

3) Zaradi redfenja zraka v prostoru A je pritiskal
zamasek Se tesneje na valj, tako da je bila ¢rpalna
cev tesno v cevi, v katero je padalo Zivo srebro,
Zamaska, ki sta delila prostor A v dva neenaka dela,
je tlak premikal drugega proti drugemu.

Tezavi 2) in 3) je Santel odpravil z uporabo navpiéne
steklene ploste velikosti ovojnice v osi valja A, ki je
ovirala pretok zraka.

4) Nivo Zivega srebra je Santel uravnaval v notran;ji
posodi, ko je napolnil prostor A do ?elene vidine.
Spodnji kanec cevi ni bil potem ni& veé potoplien v
rezervoar Zivega srebra. Tako zrak ni vet tekel po
ravni cevi in ni spreminjal gladine Zivega srebra.

Santel je priporoéal uporabo recipientov v crpalki.
Opisane majhne dimenzije niso bile uporabne za
praznenje velikih prostorov, razen pri Geisslerevih
ceveh, manjih elektriénih tokovih itd. Zato je bilo treba
recipiente prikljuciti naravnost na cev. Vanjo je postavil
12 cm visoko, rahlo koniéasto stekleno posodo moeénih
sten. Zapiral jo je trikrat preluknjani gumijasti zamasek
2 obsegom okoli 3 cm. V eni luknji je bila &rpalna cev,
iz katere se je nadaljevala zakrivlena barometrska
proba. V drugo cev je bila postavijena druga barometr-
ska proba, v tretji pa so bili recipienti. Ko je Santel vpeljal
vse tri cevi, je Zivo srebro zalilo prostor v posodi nad
zamaskom. S tem je zagotovil konstantno gostoto
Zraka.

Napaolnjena cev recipienta je imela obliko érke U z daljgo
kapilaro, dolgo 76 cm, katere konec je bil v napolnjeni
posodi. Posoda je bila do polovice napolnjena z Zivim
srebrom. Cev je segala do same gladine, ne da bi se
vanjo potopila. Segala je 76 cm v viino, na koncu pa je
bila povezana z recipienti. Gladino Zivega srebra v
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posodi je Santel uravnaval z jekleno zico v zamasku, ki
je nosila jekleni valj. Jekleni valj je navadno plaval nad
gladino Zivega srebra, lahko pa se je potopil skupaj z
jekleno zico. Tako je Santel uravnaval gladino zivega
srebra v U-cevi.

Santel je opisal svoj aparat v petih toékah (str. 35):

1) Aparat &rpa zrak iz enega recipienta, ne da bi bilo
samo &rpanje omejeno s kodljivim prostorom.

2) Pred uporabo aparata ro€no zatalimo zraéno érpalko
in jo prilagodimo velikosti dolgega gibljivega bata.
Delo ni utrudljive, saj lahko vmes podivamao.

3) Aparat lahko uporabljamo kot batno zradéno érpalko.
Tok Zivega srebra povzroa Erpanje zraka iz poso-
de,

4) Opisani aparat lahko vsak zlahka sestavi, pri éemer
stekleno cev upognemo v ognju. Vsi deli so povezani
drug z drugim z gumijastimi zamaski. Tako lahko
vsak del zlahka nadomestimo v primeru padca ali
zloma. Cena naprave ni visoka. Ugodna je tudi
moznost, da lahko aparat povsem razstavimo in
ocistimo.

5) Zivo srebro se izgublja pri delovanju batne &rpalke.
Zato uporabimo minimalno koli¢éina 2ivega srebra, ki
je Skodljivo, ko se prenasa v okolje.”

Santel je dognal, da se Zivo srebro po dolgotrajni upo-
rabi prekrije 5 €rmo povriino, ki maze stekleno steno,
Pojav povzroca zveplo, ki ga vsebuje kavéuk v za-
maskih,

Trenje Zivega srebra ob steklene stene posode powv-
zroCa elektriko in nastajanje ozona. Ta veliko bolj oksi-
dira Zivo srebro kot navaden kisik.

Santel je lahko $e poveéal zmogljivost aparata z upo-
rabo izhodne cevi velikega notranjega premera. Poseb-
no rad je opazoval pretakanje Zivega srebra skozi
papirnati lijak v pokonéni cevi v zatemnjenem prostoru,

Druge Santlove razprave

V' nadalievanju razprave iz leta 1883 je Santel
obravnaval Se elektritno odbijanje kapljevin, uporabo
soncne energije za mehansko delo in novi nadin za
prenasanje zvoka, ki ga danes poznamo kot Bellov te-
lefon. VVsakemu pojavu je bilo posveéeno posebno po-
glavje. Prvo poglavie o vakuumski érpalki je bilo skoraj
tako dolgo (10 strani) kot ostala tri skupaj (12 strani).

Na elektricno odbijanje kaplievin je Santla opozorila
“kolegova razprava”, ki je ni natanZneje citiral. Podobno
ie pomanjkljiivo citiral tudi vir ideje o aparatu za
pretvorbo toplote sonca v mehansko energijo. Ta ideja
naj bi bila “leta 1874 objavljena v vet strokovnih &a-
sopisih”. Santel je uporabljal tri steklene vakuumske
cevi, postavljene med seboj pod koti 60 stopinj. Motor
z lopaticami so vrtela izparevanja iz spodaj postavilje-
nega segretega etra, ki je bil speljan na lopatice po
steklenih ceveh. TakSen "motor” je lahko ved mesecev
poganjal uro. V stekleni cevi z motorjem ni bilo zraka
razen etrovih par. Ob zakljucku je Santel ocenil e
izkoristek naprave (str.42),

Santlova naprava spominja na deset let starejsi
Crookesov radiometer, Geprav ni bila “katodna cev” in
je uporabljala pare etra. Crookesov radiometer, ki se je
pod vplivom toplote vriel v vakuumski cevi, je bil sprva
napak sprejet kot dokaz o tlaku “katodnih zarkovy”. Prvié

ISSN 0351-9716

je bil opisan leta 1873 in je izzval polemiko med Max-
wellom, Osbornom in Reynoldsom (Brush, 1989).
Danes vemo, da radiometer poganja temperaturna
razlika in z njo povezan podtlak na lopaticah.

Zadnji del Santlove razprave iz leta 1883 je zadeval
Graham-Bellov telefon, ki se je v Evropi pojavil leta 1877
(Klemenci&, 1881, 52). Santel je razpravljal o moznosti
lastne izdelave telefona. Pri tem je na straneh 44-46
zapisal tudi nekaj enach, ki so zadevale magnetizacijo
membrane v telefonu. Razmigljal je tudi o fantastiéni
moznosti vzporednega telefonskega prenosa slike in
zvoka (str. 47).

SKLEP

Santel je bil nadarjen eksperimentator. Sodeloval je s
svakom Boltzmannom, ki je tisti €as (1883) predaval
splosno in eksperimentalno fiziko na univerzi v Gradcu,
in je bil, ob Stefanu, najpomembnejsi avstrijski fizik
svoje dobe. Svoje znanje je Santel s pridom uporabil za
konstrukcijo vakuumske érpalke. Santlovo do sed aj pre-
malo raziskano delo je slovenski prispevek k napredku
vakuumske tehnologije za raziskovanje “katodnih
zarkov".

Objavljena fizikalna dela ANTONA SANTLA:

Physikalische Kleinigkeiten, Dreiunddreissigster Jahres-
bericht des K.K.Staats-Gymnasiums in Garz, Verdffentlich
am Schluse des Schuljahres 1883, Gorz 1883, sir 27-49_ Prvi
del razprave Ein leicht herstellbarer Apparat zur Luftverdiin-
nung mittelst Quecksilbers (str.27-36) je bil objavijen pod
naslovom: Kaulbaum- Santelsche Luftpumpe v Pfaunlan-
dlerjevem Compendium der Experimentalphysik (SBEL)

Uber die wechselseitige Abhangigkeit zwischen den raum-
lichen Dimensionen der NaturkGrper und den an ihnen work
ommenden Erscheinungen, Jahresbericht des K K. Staats-
-Gymnasiums in Gérz, 1888

Allgemeines und Specielles zur Methodik des Gymnasialun-
terrichtes, Jahresbericht des K K.Staats-Gymnasiums in
Garz, 1892

Elektrika, nje proizvodnja in uporaba, 1. del, |. Subic,
Ljubljanski Zvon 252-255. Recenzija dela Ivana Subica
(1856-1924), uéitelja in pozneje direktorja na strokovni
Soli v Ljubljani, natisnjena v Ljubljani leta 1897,

Bemerkungen zur Didaktik einigen Kapitel der Mechanik
Jahresbericht des K_K.Staats-Gymnasiums in Garz, 1902
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Elektropoliranje za vakuumsko tehniko

Fina obdelava kovinskih povrsin z brugenjem in poliranjem je
splodno znana in se uporablja predvsem v kemijski, prehram-
bni in farmacevtski industriji, v biokemiji, medicini, tekstilni in
papimi ter avtomobilski industriji, pa tudi v jedrski, vakuumski
in kricgenski tehniki.

Elektropoliranje je le eden od nacdinov poliranja kovinskih
povrsin, zrcalno poliranje pa je njegova modifikacija. Oboje
se uporablja v visoko-, ultra visoke- in ekstremno visoko-
vakuurnski tehniki. Zakaj? Doseganje ultra visokega (UVV) in
ekstremnega visokega vakuuma (EVV) je odvisno med
drugim tudi od odplinjevanja (desorpcije) plinskih in parnih
{npr. vodnih) molekul, ki so adsorbirane na notranjih povrsi-
nah komor. Stevilo maolekul v enajni (mono) plasti je sicer
odvisno od velikosti posameznih molekul, priblizno pa jih je
1079 na cmé, ki so vse bolj ali manj &ibko vezane na povréing,
Takih plasti pa imama, "zloZenih ena na drugi”, lahko veé
tisog, Vse te molekule, ali vsaj eno ogromno vedino, pa
moramo adstraniti iz vakuumske komore, ée hofemo dosedi
tlake velikostnega reda pod 107 mbar, torej UVV-podrodie,
oz. pod 1072 mbar za EVV. Kot vemo, brez pregrevanja (npr.
do 400°C) ne bo slo. Pomagamo pa si lahko tudi z “zmanj-
Zevanjem” efektivne povrsine ali ploséine notranjin sten ko-
more. V idealnem primeru bi bila to geometrijska plosina, ki
jo izraéunamo z znanimi matematiénimi obrazci. Gim bolj
groba je notranja povréina komore, tem vedja je njena
“ploscina”, Ce vsak njen kvadratni centimeter pomnozimo Se
z 10'%, potem lahko priblizno ocenimo, koliko je molekul
{samo) v engjni plasti. Takih plasti pa je, kot reeno, na tisoée.
Ker torej s poliranjem zmanjiujemo  efektivno  powrino
(ploséino), s tem
zmanjiujemo  tudi
“Zivljenjski prostar
zZa adsorbirane
molekule. £ elek-
tropoliranjem (e
bolj pa z zrcalnim
poliranjem)  lahko
nekaj tisockrat
zmanjsamo  efek-
tivna notranjo po-
vriino  (plo&ging)
komare, s term pa si
prifranime mnoga
dragocenega casa
za crpanje, da o
prednostih pri &i-
scenju takih komaor
{tudi v visoko-
vakuumskih  na-
pravah, npr. napa-
revalnikin} niti ne
gavarima.

Da bi si laze pred-
stavljali, kako iz-
gleda hrapavost
brusene in elekiro-
polirane  povriine,
navajama dva dia-
grama (sl.1). Ce bi
raztegnili in tako

0 X

Slika 2. Elektropolirana ultra visoko-
vakuumska komora (iz pro-
spekta podjetia POLIGRAT)

az

- zravnali  cikcakasto
P = 6,61 m B2 < 0164 wn krivulio A, bi dobili
B i .55 RS R 65 v njeno efektivno dal-
. e e Zino, ki bi bila mno-
! : gokrat vecdja od B, pa
B LS i ceprav tudi ta moéno
4.8 e SR presega dolzino geo-
metrijske  (idealne)

daljice.
Za naso splogno

vakuumsko prakso je
pomembno vedeti le
to, da s takim nadi
nom obdelave powr-
Sine, kot je elskiro-
poliranje, mocno
zmanjsamo  odplin-
jevanje med crpa-
nem in s tem skraj-
gamo Cas crpanja, kar
postane posebno po-
membno  pri dose-
ganju tlakov pod 107
rmbar

S e _V.-...-'~—..,-....,-..-—...,-u—l|

N

—

Elektropoliranje, na
b kratka, je abratni
¥ proces od galvanizi-
4 ranja. Vse se dogaja
\ v elektralitski  kopeli
? (za nerjawno  jeklo
uporabljgjo  elektrolit
iz fosformme in Zve-
: =—o—  plene kisling), med
dvema elektrodama,
A 8 od katerih je ena npr.
nasa LW -komaora
(pozitivna anoda), ki
jg  bila predhodno
brugena, druga pa
bakrena, ki j@ znoira)
komare v primerni
razdalji, katere oblika
0Z. konstrukcija je
prilagojena obliki ko-
maore, Elektrolit je v tem primeru nalit kar v komoro. Manjse
kose elektropolirajo na nadin kot pri galvaniziranju, le da je
polariteta enosmerne napetosti obrnjena in uporabljen
primeren elektrolit. Enosmenrmi tok, ki je potreben pri elektro-
poliranju je 5 do 20 A na kvadratni decimeter (geometrijske)
povriing. Na sliki 2 je prikazana elektropalirana ultra visoko-
vakuumska komora.

Shika 1. "Protokol” o mentwi hrapa-
vosti neqavne plocevine
(iz prospekia podjetia
POLIGRAT GmBH,
Miinchen, Nemdéija)

Pri nas v Sloveniji se z elektropoliranjem visoko- in ulira
visokovakuumskih komor ter drugih kovinskih sestavnih de-
lov ukvarja podjetje INOKS (Cernelavci, Goricka 150, 69000
Murska Sobota), ki ima pri tem delu Ze veliko izkusen)

Dr. JoZe Gasperic,
Institut "Jozef Stefan™, Jamova 39, Ljubljana



Gas analysis
for quality assurance
and process control
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Versatile gas analysis
Easy operation
Comprehensive software

Monitaring of up to 64
compounds

Fast response time

e.g. TA/IMS

Your thermobalance
and our ThermoCube —
TA/MS data on one screen

Thermobalance

Simple interface to commercial
thermobalances

Continuous and rapid analy-

sis of the gases evolving from

thermal processes

New user friendly Quadstar™
Software

Detection limit <1 ppm

Balzers Hochvakuum Ges.m.b.H.
Diefenbachgasse 35

A-1150 Vienna

Tel (0222) 894 17 04

Fax (0222) 894 17 07

Kodga

Local cooperation partner:

Mr. Slavko Zitek c/o Scan d.o.o,
ZFastopnisko Servisno Podjetie
Breg ob Kokri 7

SLO-64205 Preddovaor

Tel (064} 45383

Fax (084} 45 050
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INSTITUT ZA KOVINSKE MATERIALE 61000 LJUBLJANA, LEP! POT 11, POB 431,
IN TEHNOLOGLIE p.o. SLOVENIJA

INSTITUTE OF METALS

AND TECHNOLOGIES Telefon:061 1251-161 Telefax: 061 213-780

NITRIRANJE V PULZIRAJOCI PLAZMI

% m ,__f;,,.—w - I

Pec za nitriranje v pulzirajoéi plazmi

Nitriranje v pulzirajoéi plazmi je najsodobnejsi postopek firme METAPLAS IONON, imenovan IONIT,
ki se uporablja za utrjevanje povriin orodij in strojnih delov

ZNACILNOSTI POSTOPKA:

* pnitriranje legiranih jekel, litin, prahov in lahkih kovin * draga konéna mehanska obdelava ni potrebna
* nadzorovana rast nitridnih plasti, ki so trdie in $e duktilne * temperaturni program pedi lahko prilagodimao
* Ziroko obmodje temperatur nitriranja: 400900 °C posameznim materialom
* kratek as segrevanja do temperature nitriranja * uyporabnost za posamezne in serijske izdelke
* utinkovito ionsko jedkanje visokolegiranih jekel * nalaganje na osnowno plosco komore ali ogrodje
* delno nitriranje orodij ali strojnih delov * okolju prijazen in energijsko varéen postopek
* zanemarljive dimenzijske spremembe, visoka stopnja * premer 600 mm, visina 1000 mm
ponovijivost * najvedja masa viozka 400 kg

IMT - CVT & KTO
Lepi pot 11
61000 Ljubljana, Slovenija
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NENT

« VAKUUMSKI SISTEMI: ro&no ali radunalnisko krmiljeni
« VAKUUMSKE KOMPONENTE: ¢&rpalke, merilniki, ventili, spojke,

povezovalni in drugi elementi

R
L
92#%%& S o L g'iilf
INSTITUT TESLOVA ULICA 30, POB 59, 61111 LIUBLJIANA,
ZAELEKTRONIKO SLOVENIA
= INVAKUUMSKO  TELEFON: (061) 123-12-07, 123-13-41, 263-461
TEHNIKO p.o. TELEFAX: (061) 263-098, TELEX: 39714 IEVT
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MEDIVAK, d.o.o tel. fax 00386 61 7130860
Solska ulica 21 mobitel D609 615 455
SLO - 61230 DoméEale Fro rafun 50120-601-114647

ZASTOPSTVO LEYBOLD SPECTRO
gEE¥ (l...,sv AN J E Vakuumske naprave, izmenjevalniki, analitski aparati

Vakuumske tehnologije, vakuumska metalurgija, trde in tanke plasti, analitika
Kontrola vakummskih naprav in sistemov

PRODAJNI PROGRAM “LEYBOLD”

Vakuumske érpalke

* Rotacijske vakuumske crpalke s priborom A -
* Eno in dvostopenjske (1 do 1200 m:‘:‘h} Q 1‘
* Roots vakuumske crpalke - RUVAC -

(150 do 13000 m°/h) . - E
* Membranske in ejektorske vakuumske

érpalke - DIVAC 2.4 L
* Difuzijske crpalke
* Turbomolekularne érpalke (50 do 4500 U's)

* Sorpcijske Erpalke, krioCrpalke, ionsko-getrske
in sublimacijske titanske crpalkke

Vakuumski €rpalni sistemi

* za kemijsko in drugo industrijo
Vakuumski ventili

* ‘arnostni, dozirni

*  Krogliéni, loputni in UVV

* Prehodni in kotni KF. ISO-K, ISO-F

1
e
s

Vakuumski elementi in prirobnice

— Serije KF, ISO-K, ISO-F in

Mehanske in elektricne prevodnice
Merilniki vakuuma in kontrolni instr.

Absolutni medtlaki in merilec delnih tlakoy
(od 1.10-12 do 2000 mbar)

Procesni regulatorji

Detektorji netesnosti (pus€anja)

— Helijski in freonski detektorji

Masni spektrometri s priborom
Vakuumska olja, masti, rezervni deli

l.H 5 SPECTRO
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MEDIVAK, d.o.o. tel. fax 00386 61 713060

Solska ulica 21 mabitel 0609 615 455

SLO - 61230 Domzale Ziro raéun 50120-601-114647
HITRA POMOC V TEZAVAH

ODKRIVANJE NETESNOSTI

Helijski masni spektrometer UL 100 PLUS
vakuumski sistemi
— vakuumski agregati
— nizko- in visokotlatne posode
- ventili, spoji
— energlJske postaje

IZPOSOJA VAKUUMSKIH
CRPALK LEYBOLD

24 URNI SERVIS

EPUSNIVENTIL NADTLAC NIVENTIL — vakuumskih &rpalk

PROTIPOVRATNI - analiznih aparatov
VERTR — odkrivanje netesnosti

MOTOR
EPUSNI
FILTER
EPUH

ZRACNO l H

HLAJENJE
OHEIE KROZENJE OLIA DUSILNIKYO DA,
IZOBRAZEVANJE
S podroéja ODKRIVANJE NETESNOSTI

- Tecaje organiziramo na sedezu firme v Domzalah,
POPRAVILA CRPALK Ee se prijavi najmanj 6 oseb.
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ZASTOPNISKO SERVISNO PODJETJE, Breg ob Kokri 7,
[ n 64205 PREDDVOR
d.o.o. Tel. 064/45-383, Fax 064/45-050

SMO ZASTOPNIK IN EKSKLUZIVNI DISTRIBUTER ZA OXFORD INSTRUMENTS MAG IN AIR LIQUIDE
CRYOGENIE.

OXHFORD

!

RENTGENSKA FLUORESCENTCA L EDS - ENERGIJSKO DISPERZIVNI

TIP LAB-X3000 ZA KONTROLO KVALITETE SISTEM TIP EXL I
(UPORABLJA RENTGENSKO CEV IN NIC VEC
IZOTOPOVY)

[!fm u«::nuu:nﬂ|

DEWAR POSODE ZA TEKOCE PLINE - TEKOCI DUSIK, HELIJ.
ARGON, KISIK, OGLJIKOV DIOKSID

POSODE SO RAZLICNIH VELIKOSTI OD 0,5 L DO 1000 L.
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variaN® vacuum products

Vakuumske ¢érpalke:

-difuzijske

-ionske

-sublimacijske titanske
-turbomolekularne
-rotacijske mehanske

UWV sistemi:

-vakuumski sistemi za tlake do 1-10"° mbar
Vakuumski ventili:

-alektromagnetni
-pneumatski
-rocni

Pribor za vakuumske sisteme:

-prirobnice
-steklena okna in cewi
-cevni skozniki

-enaergijski skozniki {moénostni, visokonapetostni, RF),

-skozniki za mehanske pomike (rotacijski, linearni)

FEFFRE i’ in
FEFRERARRD
FEEFRRRRRRN

Detektorji netesnosti (leak detectors):

-aviomatski sistemi (uporaba v serijski proizvodniji)
-prenosne sistemi za detekcijo
-prenosni baterijski detektorji

Sirok program detektorjev z mejami zaznavanja do
2-10™ cm¥s za heli.

ZASTOPSTVO:

ﬁm | MEREL d.o.o.

Ob gozdu 25, Selnica ob Dravi
Tel.:062/671-037, 511-271

Mobitel: 0609/610-703
Fax:062/671-518

Instrumenti za merjenje vakuuma:

-5 termodéfenom

-z Zarino nitko

-5 hladno katodo

-5 kapacitivho membrano

Varianovi merilniki vakuuma pokrivajo merilno
obmoéje 107 do 10° mbar.

Prodaja in servis tudi za naslednje firme:

@ anzex” @ VanKel £7Z25 vWR Scientific



MEDIVAK, d.o.o, tel. fax : 00386 61 713060
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 POPUST
do 20 OAJ Velja do 31.8.1995

Za vakuumske rotacijske crpalke SOG EVAC

Tehniski podatki Uporaba

» Crpalna hitrost 16 do 1.200 m3/h — Avtomobilska industrija

* Vakuum 0,1 do 1000 mbar Letalska in pomorska industrija

* Mot motorja 0.55do 11 kW — Kemijska in petrokemijska industrija
* Priklj. napetost 220/380 V Elektro in elektromehanska industrija
= Teia 23do 130 kg _ Elektronika

Zelo tiho delovanje
Vsebnost olja v izpuhu 0.0001 %
Kompaktna konstrukcija
Velika érpalna hitrost
Enostavna za vzdrzevanje
Servis zagotovijen

IH

Proizvodnja hrane (susenje, vakuumsko paki
ranje, hlajenje, transport hrane, degaziranje,
etiketiranje, ...}

Steklarska in keramiéna industrija
Laboratoriji
Laserska tehnika

- Medicina

Metalurgija, strojnistvo

Farmaceviska in kozmetitna industrija
Lesna industrija

Plasticna in gumarska industrija



Samo najboljsi ljudje lahko uglasijo vase analitske
instrumente s podrocja biotehnologije,
atomske spektroskopije, ICP, ICP-MS,

LC, elementne analize, termiéne
analize, upravljanja podatkov,

LC-MS, GC-MS, UV/IVIS,

GC-IR, FT-IR

in fluore-
scen-
ce.
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= BREl
1 WY \
) .
e o -~
¥ W‘f — |
> log > . :
S -,..\ _ =
) £ T —
- £ -
v w3
5% ; E T
,;: & |
Z/ 1
G, II"'_I_ IE EL MER
T oEEY) Y l . /}o’;i.‘;‘,a
L \.—‘__ Jﬁn PER K FLEA . e

KemoAnalitika

druzba z omejeno odgovornostjo
zastopstvo Perkin Elmer za Slovenijo

Strekljeva 3, Ljubljana

tel. 061 7 12503 15, 061 /12511 05
fax 061 /12511 10
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