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OPTICNI PROFILOMETER

Marina Santo Zarnik 12, Janez Holc?

' HIPOT-RR, d. o. o. Raziskave in razvoj tehnologij in sistemov, Trubarjeva 7, 8310 Sentjernej

* Institut "JoZef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

POVZETEK

Na Odseku za elektronsko keramiko Instituta "Jozef Stefan" smo
s sredstvi Evropskega sklada za regionalni razvoj v okviru Centra
odlicnosti "Materiali za elektroniko naslednje generacije ter
drugih prihajajocih tehnologij" kupili opti¢ni profilometer Viking
proizvajalca Solarius Inc. Profilometer uporabljamo za karak-
terizacijo povrSin debelih plasti, nanesenih z razli¢nimi metodami
na keramic¢ne in kovinske podlage.

Brezkontakni profilometer omogoca karakterizacijo povrsin, ki jih
s kontaknim nadinom merjenja ni mogoce karakterizirati. To so v
debeloplastni tehnologiji natisnjene in posuSene paste, barve,
mehke plastike, razni nanosi na papirju, plastiki, kovinah,
merjenje mehanskih deformacij plastike in kovin ipd. Postopek
merjenja je hiter, moZno je merjenje profila 2D in 3D.

Optical surface profiler

ABSTRACT

An optical surface profiler gives excellent performance when it
comes to measurements of roughness, relief and fine texture for a
large number of materials and in numerous industrial and research
applications. The most important feature for such measurement
equipment is the treatment of surfaces that cannot be measured
using tactile instruments, for example, measurements of the
surfaces of wet films and coatings. In order to meet the
requirements for these kinds of measurements in the Electronic
Ceramics Department of the JoZef Stefan Institute, the Viking
modular surface measuring system from Solarius™, was obtained
in the frame of the national Centre of Excellence: "Materials for
Electronics of the Next Generation and Other Emerging
Technologies". This particular configuration of the Viking
non-contact profiler system is equipped with two different optical
sensors: a high-resolution Nobis® optical sensor (for measure-
ments in the vertical range of 300 um and with a vertical
resolution of 10 nm) and a laser sensor (for the measurement
range up to 5 mm and with a resolution of 1 um). This way the
system meets a wide variety of accurate 2D and 3D surface
inspections and provides the operator with the ideal tool for
thick-film measurements.

1 OSNOVNE ZNACILNOSTI MERILNEGA
SISTEMA IN PRINCIP MERJENJA

Opti¢ni profilometer Viking — Solarius je merilni
sistem, ki omogoca brezkontaktno meritev profilov.
Namenjen je predvsem za merjenje in analizo
hrapavosti povr$in, merjenje debeline nanosov (tanke
plasti debeline reda nekaj 100 nm, debele plasti do
debelin ve¢ 10 um) ter merjenje ukrivljenosti podlage
zaradi interakcije med podlago in nanosom, ki so
posledica razli¢nih termic¢nih raztezkov, kemijskih
interakcij in/ali drugih efektov. Zaradi prilagodljive
konstrukcije je merilni sistem uporaben tudi za
meritve stati¢nih in kvazistaticnih deformacij povrsin,
ki so posledica razlicnih mehanskih ali elektricnih
obremenitev.
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Merilni sistem vkljucuje dva merilna senzorja:
senzor Nobis® (ki deluje po principu barvnega raz-
klona) z merilnim obmo¢jem 300 um in vertikalno
lo¢ljivostjo 10 nm ter laserski senzor z merilnim
obmoc¢jem 5 mm in vertikalno lo¢ljivostjo 1 pm
(premer Zarka: 30 pm).

Slika 1: Opticni profilometer Viking — Solarius s senzorjem
Nobis®

Senzor Nobis® izkori§¢a barvno napako opti¢nih
le¢, tj. lastnost opti¢nih le¢, da fokusirajo svetlobo
razli¢nih valovnih dolZin vzdolZ opti¢ne osi. Bela
svetloba se ob prehodu skozi le¢e objektiva razkloni
vzdolZ opti¢ne osi, kot je shemati¢no prikazano na
sliki 2. Merilno obmocje senzorja je podano z razdaljo
med fokusnima tockama najvecje in najmanjse
valovne dolZine, ki ju Se zazna spektrometer.

Princip merjenja s senzorjem Nobis je shemati¢no
prikazan na sliki 3. Senzor uporablja mocan izvir bele
svetlobe, ki se na objektivu, postavljenem navpi¢no
nad merjeno povrsino, razkloni vzdolZ opti¢ne osi. Od
povrsine odbita svetloba z dolo¢eno valovno dolZino
se preko polprepustnega zrcala usmeri v spektrometer.
Poznanje zveze med valovno dolZino in razdaljo
fokusne tocke omogoca dolo¢anje viSine oz. globine
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Slika 2: Barvni razklon bele svetlobe na objektivu
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Slika 3: Princip merjenja viSine povrSine s senzorjem Nobis

opazovane tocke na merjeni povrsini. Do spektrometra
pride samo tista svetloba, ki je fokusirana tocno na
merjeno povrSino. Zato med meritvijo ni treba
premikati objektiva, kot je to primer pri klasi¢nih
konfokalnih sistemih. Merilno glavo, ki je brez
gibljivih delov, se pred meritvijo ro¢no fiksira na
ustrezno razdaljo od povrSine merjenca tako, da je
njegova povrsina v merilnem obmocju. Med meritvijo
merilna glava miruje. Merjenec je na merilni mizici, ki
se premika v poljubni smeri v horizontalni ravnini v
obmoc¢ju 100 mm x 100 mm. Maksimalna hitrost
pomikanja opti¢ne mizice je 30 mm/s, tako lahko na
vzorcu velikosti nekaj kvadratnih milimetrov
izmerimo 3D-profil povrSine z rastrom 1 um v nekaj
urah.

Laserski senzor deluje po principu laserske
triangulacije, ki je shematsko prikazana na sliki 4.
Laserski Zarek je usmerjen na opazovano povr$ino.
Visina oz. globina merjene tocke se izracuna na
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Slika 4: Princip merjenja viSine vzorca z lasersko triangulacijo
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Slika 5: Merilni sistem Viking z lasersko glavo

osnovi paralakse med laserskim Zarkom in tocko
opazovanja, to je svetlobnim senzorjem (CCD).

Merilni sistem z lasersko glavo je prikazan na sliki
5. Bistvena prednost tega sistem je veliko merilno
obmocje, saj omogoca meritve profilov v obmocju do
5 mm.

V tabeli 1 so zbrane nekatere pomembne prednosti
in slabosti obeh senzorjev merilnega sistema Solarius
tip Viking.

Tabela 1: Primerjava senzorja Nobis in laserskega senzorja

Senzor Prednosti Slabosti

Nobis velika vertikalna meritev debeline
loc¢ljivost, moZnost nekaterih opti¢no
merjenja prozornih, reflektivnih materialov,
mehkih in "mokrih" kot na primer tanka
povrsin, hitrost naprSena zlata plast
merjenja, velika debline 100 nm na
horizontalna lo¢ljivost | siliciju

Laserski |Siroko merilno podrocje |obcutljivost za sence,
(nekaj milimetrov) manjsa locljivost, majhna

horizontalna lo¢ljivost

2 NEKAJ PRIMEROV UPORABE
OPTICNEGA PROFILOMETRA

Navedli bomo nekaj primerov uporabe opticnega
profilometra v debeloplastni tehnologiji. Plasti so po
nanosu debele nekaj 10 um, odvisno od uporabljene
tehnologije in lastnosti materiala.

Prvi primer uporabe je prikazan na sliki 6. Z elek-
troforezo smo na korundno podlago, prevleceno s
tanko plastjo platine, ki nam je rabila kot elektroda,
nanesli plast (Pb,La)(Zr,T1)O; (PLZT) in jo sintrali.
Zaradi neenakomernega nanosa, ki je posledica
neoptimizirane sestave suspenzije in pogojev
nana$anja, je bila debelina nanosa na spodnji strani in
robovih nekajkrat vecja kot v srediS¢u. Na robovih je
plast po Zganju zaradi predebelega nanosa PLZT
razpokala. Bela povrSina na sliki 6 je obmocje zunaj
merilnega podro¢ja senzorja Nobis.
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Slika 6: Primer 3D-povrsine PLZT-plasti, nanesene z elektro-
forezo na Pt/korundno podlago in Zgano. Za meritev je bila
uporabljena merilna glava Nobis. Vzorec je med elektroforezo
visel tako, da je bil debelejSi del globlje v suspenziji. Merilna
lestvica prikazuje izmerjeno globino v mm.

mm

Slika 7a: PovrSina debeloplastnega preskusnega vzorca:
LTCC-podlaga s tiskanim in Zganimi debelimi plastmi PZT in
zlatimi elektodami

Slika 7b: Izbran profil vzdolz daljice AB iz serije profilov, ki so
rezultat meritve na sliki 7a

Slika 7c¢: Analiza merilnih rezultatov: izra¢un debeline PZT-
plasti na detajlu desne strani profila s slike 7b

6

Slika 7a prikazuje rezultate meritev povrSine debe-
loplastnega vzorca, izdelanega po postopku sitotiska.
Na keramic¢ni podlagi z nizko temperaturo Zganja
(Low Temperature Cofired Ceramic — LTCC) smo
nanesli elektrode iz tanke plasti zlata in debelo plast
keramike Pb(Zr,Ti)O; (PZT). Merili smo debelino
nanosov in ukrivljenost vzorca. Meritev zelo nazorno
pokaZe tudi razli¢ne defekte na povrSini. Iz merilnih
rezultatov je moZno izbrati posamezne profile ter jih
dodatno analizirati. Na sliki 7b je prikazan izbran
profil vzdolz daljice AB, medtem ko slika 7c prikazuje
primer analize merilnih rezultatov oz. meritev debe-
line nanosa PZT-plasti.

Slike 8a-8e prikazujejo primer meritve debeline
nanosa lepila za pritrjevanje silicijevega senzorja tlaka
z uporabo senzorja Nobis in laserskega senzorja.
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Slika 8a: Preskusni vzorec: Debeloplastni vzorec z nanosom

lepila za pritrjevanje silicijevega senzorja tlaka (levo) in pri-
lepljeno silicijevo tabletko (desno)

Slika 8b: 3D-prikaz izmerjene povrSine nanosa lepila (s slike 8a,
levo)
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Slika 8c: Analiza debeline nanosa lepila za pritrjevanje silicije-
vega senzorja tlaka
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Slika 8d: Meritev povrsine vzorca z zalepljeno tabletko (s slike
8a desno) z laserskim senzorjem. Ker je viSina silicijeve tabletke
vedja od merilnega obmocje senzorja Nobis, smo uporabili laser-
ski senzor.
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Slika 8e: 3D-prikaz izmerjene povrsine vzorca s slike 8d. Slabsa
locljivost in izrazite sence, predvsem na desni strani vzorca, se
izraza v neostrem prehodu.

3 Sklep

Meritve, ki smo jih naredili na razli¢nih vzorcih, so
pokazale, da je merilni sistem Viking s senzorjem

VAKUUMIST 25/4 (2005)
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Nobis zelo primeren za merjenje hrapavosti razlicnih
povrsin, debeline nanosov tankih in debelih plasti ter
ukrivljenosti podlage zaradi interakcije med podlago
in nanosom, ki so posledica razli¢nih termi¢nih
raztezkov, kemijskih interakcij in/ali drugih efektov.
Zaradi razlicne odbojnosti in (delne) presojnosti
nekaterih materialov so moZne teZave pri meritvah
tankih plasti, debelih do nekaj 100 nm, tako da
moramo biti v takih primerih dodatno previdni pri
analizi in interpretaciji merilnih rezultatov. Rezultati,
ki smo jih dobili pri meritvah plasti, debelih od 1 pum
do ve¢ 10 um, so potrdili veliko uporabnost merilnega
sistema, predvsem za kontrolo priprave vzorcev,
izdelanih s postopki debeloplastnega sitotiska. Z
uporabo laserskega senzorja, ki je namenjen za SirSe
merilno podrocje, pa je sistem Viking primeren za
meritve in analizo razli¢nih tridimenzionalnih struktur
in hibridnih debeloplastnih vezij. Zaradi prilagodljive
konstrukcije in dostopnosti premikajoCe se merilne
mizice je merilni sistem uporaben tudi za meritve
stati¢nih in kvazistati¢nih deformacij povrsin, ki so
posledica razli¢nih mehanskih ali elektri¢nih obre-
menitev pri senzorskih aplikacijah ali aktuatorjih, ki
so ravno tako pomemben predmet raziskav na odseku.

4 Literatura

'Priro¢nik za uporabo profilometra Viking, Solarius Inc.
*http://www.digitalsurf.fr/en/oemnobisprinciples.htm
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MERJENJE MIKROTRDOTE TRDIH PVD-PREVLEK Z

NANOINDENTERJEM (2. del)

Matjaz Panjan, Miha Cekada
Institut "JoZef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

POVZETEK

Naprave za zaznavanje globine vtisa (DSI — depth-sensing
indentation) so naprave, ki omogocajo meritve trdote na mikro- in
nanopodro¢ju. Delujejo tako, da se v material vtiskuje diamantna
konica in se sproti zapisujejo podatki o sili in globini konice. 1z
krivulje, ki jo dobimo iz obremenjevanja in razbremenjevanja,
lahko izra¢unamo trdoto, elasti¢ni modul ter elasti¢no in plasti¢no
deformacijsko energijo. V ¢lanku je opisan princip delovanja
naprave za zaznavanje globine vtisa, analiza, s katero izraCunamo
omenjene parametre, ter velikost plasti¢ne cone, ki nastane med
vtiskovanjem konice v material. V zadnjem poglavju so opisani
trije nacini merjena trdote tankih plasti: pravokotno na povr$ino s
spreminjanjem obteZitve, na pre¢nem prerezu pri konstantni
obteZitvi in na poSevnem prerezu pri konstantni obteZitvi.
Prikazani so tudi primeri meritev na trdih prevlekah.

Measurements of PVD hard coatings
microhardness by nanoindenter (Part 2)

ABSTRACT

Depth-sensing indentation testing is a method for measurements
of hardness in micro- and nanorange. Measurement is done by
indentation of diamond indenter into the material with
simultaneous recording of force and depth of indenter. From
load-displacement curves one can calculate hardness, elastic
modulus and elastic or plastic deformation energy. The paper
describes principles of depth-sensing indentation method, analysis
of parameters from load-displacement curve and the size of a
plastically deformed zone which forms when an indenter is
pushed into the material. The last chapter describes three different
techniques of hardness depth profiling: perpendicular to the
surface with variation of load, on cross-section at constant load
and on small-angle cross-section at constant load. Examples of
measurements on hard coatings are shown.

1 OSNOVE MERJENJA TRDOTE

Ljudje so se Ze zelo zgodaj naucili razlikovati med
trdimi in mehkimi snovmi, ki so jih uporabljali za
razli¢na orodja ali ko so z ugrizom v kovanec preiz-
kuSali njegovo pristnost. Nemski mineralog Friederich
Mohs je za razlikovanje trdote mineralov uporabil isto
spoznanje, da tr$i material razi mehkejSega, in na-
pravil lestvico trdote. V tej lestvici so minerali razde-
ljeni na deset stopenj trdote (najmehkejsi je lojevec
(1), najtrsi pa diamant (10)). Minerali so izbrani tako,
da tisti z vec¢jo Stevilko razi tistega z manjSo (npr. 5
razi 4). Danes se lestvica Se vedno uporablja, vendar
za tehnolosko uporabo ni priro¢na.

Merjenje trdote z vtisom je leta 1900 predstavil
Svedski metalurg Johan Brinell. Pri tem nacinu v
material vtisnemo trdo konico dolocene oblike in iz
velikosti vtisa dolo¢imo trdoto. Danes poznamo veliko
razli¢nih preskusov, ki se v osnovi razlikujejo samo po
obliki in materialu konice (tabela 1). Za merjenje

8

trdote masivnih materialov se uporabljata Brinellova
in Rockwellova metoda, za tanke prevleke pa Vicker-
sova, Knoopova in Berkovicheva metoda. Vsaka od
metod uporablja svojo lestvico in med njimi obstajajo
samo empiriéne zveze. Se ve¢, tudi pri dani metodi so
rezultati odvisni od sile in ¢asa vtiskovanja, zato poleg
vrednosti trdote podajamo Se ta dva parametra (npr.
5000 Hg 5/20 pomeni trdoto 5 kKN/mm?, izmerjeno s
Knoopovo metodo pri sili 5 N in ¢asu vtiskovanja 20
S).

Vse zgoraj omenjene tehnike delujejo na enak
nacin. Z vnaprej doloceno silo potisnemo v material
konico standardne oblike, pustimo, da sila deluje
dolocen cas, nato pa obteZitev odmaknemo ter pod
opticnim mikroskopom izmerimo velikost vtisa.
Trdota je definirana kot razmerje med silo konice F in
povrsino nastalega vtisa A

n=L

A

Za primer poglejmo Vickersov preskus. Pri tem

preskusu se za konico uporablja Stiristrana piramida iz

diamanta ali safirja (kot med stranskima ploskvama je

136°). Z izbrano silo najprej napravimo vtis in ga

pogledamo pod opti¢nim mikroskopom. Povr$ino na-

stalega vtisa dolo¢imo iz diagonal d, in d, (slika 1), saj

je ta povezana z geometrijo konice: A = d*/2 sin (68°).
Vickersova trdota (HV) je potem enaka:

(1.1)

F
HV=28in(68°)d—2 (1.2)

Slika 1: Vickersova konica in vtis

VAKUUMIST 25/4 (2005)
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Tabela 1: Pregled najpogosteje uporabljenih metod za merjenje trdote na klasi¢en nacin

Metoda Konica Material Definicija in opombe
konice
Brinell polkroZen jeklo, H = 2F
profil volframov B _[n_ 2
karbid (D -VD"=d') .
D — premer krogle, d — premer vtisa
Rockwell polkroZen jeklo, Rockwellova trdota je razlika med globino vtisa pri mali in veliki obtezitvi. Glede
Q profil, stoZzec |diamant na obliko konice ter zacetne in koncne obteZitve poznamo 18 razli¢nih lestvic
trdote.
Vickers Stiristrana diamant _ 2sin(a/2)F
S gy = 222227
piramida d?
% d — premer vtisa, a = 136° (kot med nasprotnima stranicama)
Knoop romboidna diamant _cF
piramida, kKop
e az;zn:)eg&le 7:1 | — dolZina daljSe diagonale vtisa, ¢ = 14,2. Zaradi dolge diagonale ima ta metoda
g ) prednost pred Vickersovo pri trdih prevlekah in majhnih obtezitvah.
Berkovitch | tristrana diamant _sin*Btand F
piramida Be ~ 3cosB 2
A s — dolZina stranice osnovne ploskve, § = 24,7° (kot med stranico in osnovno
ploskvijo), 0 = 30°

Za diagonalo d vzamemo povpreéno vrednost
izmerjenih diagonal. Diagonala je za idealno Vicker-
sovo konico priblizno 7-krat vecja od globine vtisa
(d = 7h). Pri tem naj omenimo, da so iz zgodovinskih
razlogov enote pri Vickersovem preskusu kg/mm? in
ne N/mm?, tako da v enacbi (1.2) dejansko nastopa
masa in ne sila. Po navadi sploh ne navajamo enot,
ampak samo zapiSemo Stevilo in oznako za trdoto
(npr: HV = 2000). Poleg Stevila je treba navesti tudi
silo (oziroma maso uteZi), pri kateri je bil preskus
narejen, saj se trdota (posebej pri majhnih silah)
spreminja tudi v odvisnosti od sile. Klasi¢ni merilnik
trdote je prikazan na sliki 2.

Slabost klasi¢nih merilnikov je subjektivno odcita-
vanje velikosti vtisov, kar lahko prinese vecje napake.

Slika 2: Merilnik mikrotrdote

VAKUUMIST 25/4 (2005)

Ta problem je posebej izrazit pri majhnih obteZitvah
(pod 0,25 N), kjer je velikost vtisa na trdih prevlekah
Ze tako majhna, da je na meji lo¢ljivosti opti¢nega
mikroskopa, zato so napake lahko precejSnje.

Metode za merjenje trdote iz tabele 1 so danes
standard za kontrolo kvalitete v industriji. Zgoraj
omenjeni nacini preskusanja se uporabljajo v makro-
(2 N = F = 30 kN) ter mikropodro¢ju (F < 2 N,
globina vtisa & > 0,2 um). V zadnjih desetletjih pa se
je povecalo zanimanje za merjenje mehanskih last-
nosti manjsih volumnov snovi, kot so npr. tanke plasti
ali posamezne faze spojin. Danes se meri trdoto z
globino vtisa na nanometrski skali. Nastali vtisi so
tako majhni, da jih ne moremo odcitati z opti¢nim
mikroskopom, zato se uporablja tehnika dinami¢nega
(nano)globinskega vtiskanja (DSI), kjer ni ve¢ treba
dolociti velikosti vtisa. Natan¢no jo bomo opisali v
naslednjem poglavju.

2 MERJENJE TRDOTE Z NAPRAVO ZA
ZAZNAVANJE GLOBINE VTISA

Pri novejsih napravah, s katerimi merimo v mikro-
in nanopodro¢ju (po ISO-standardu ' je mikropod-
ro¢je za F'< 2 N in & > 0,2 um, nanopodrocje pa za h
=< 0,2 yum), ni potrebno opti¢no odCitavanje vtisov. S
tem se izognemo napakam zaradi pristranskega
odd¢itavanja. Trdota se izracuna samo iz krivulje sile v
odvisnosti od globine vtisa F(h). Takim napravam
pravimo naprave za zaznavanje globine vtisa (DSI —
depth-sensing indentation).
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Slika 3: Shematski prikaz krivulje sile konice v odvisnosti od
globine vtisa (Pravilen izraz bi bil globina vtisa v odvisnosti od
sile, saj se globina spreminja glede na silo konice. Vendar
uporabljamo izraz sila v odvisnosti od globine vtisa, ker se tako
navaja v vecini literature). Pri obremenjevanju se konica vtiskuje
v material, pri razbremenjevanju pa se globina vtisa zmanjsuje
zaradi elasti¢nosti materiala.

Naprava deluje tako, da vtiskamo diamantno koni-
co (Vickersove ali Berkovicheve oblike) v vzorec in
po dosezeni maksimalni sili konico (z enako ali raz-
li¢no hitrostjo) odmaknemo. Med obremenjevanjem in
razbremenjevanjem se zapisujejo podatki o globini in
sili konice. Rezultati take meritve nam dajo celoten
potek deformacije v obliki krivulje F(h) (slika 3).
Obtezitveni del krivulje pomeni odpornost vzorca
proti prodiranju konice v material ter izraZa elasticne
in plasti¢ne lastnosti preskusanega materiala. Razbre-
menitveni del krivulje pa vsebuje podatke o elasti¢ni
relaksaciji vtisa. Iz teh krivulj lahko ob poznanju
geometrije konice izraunamo trdoto, elasti¢ni modul
ter elasti¢no in plasti¢no energijo vzorca.

Napravo za zaznavanje globine vtisa smo pred
kratkim dobili na Odseku za tanke plasti in povrSine
Instituta "JoZef Stefan" (slika 4). Sestavljata jo dva

w

Slika 4: Naprava za zaznavanje globine vtisa Fischerscope®
H100 C
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glavna dela: glava za vtiskovanje, ki izmeri krivuljo
globine vtisa v odvisnosti od sile, in opti¢ni mikro-
skop, s katerim izberemo Zeleno mesto na vzorcu.
Glavo sestavljajo cilinder, v katerem je diamantna
konica Vickersove oblike, generator sile in senzor
odmika. Cilinder pritisne na vzorec s silo 20 N zato,
da se ta med meritvijo ne premakne. Naprava omo-
goca meritve v obmocju sil od 0,4 mN do 1000 mN z
natancnostjo sile 0,2 uN in natancnostjo globine vtisa
0,1 nm. Naprava je v osnovi namenjena za merjenje
tankih plasti, vendar lahko z njo merimo tudi trdoto in
elasticni modul barv, lakov, gum ter drugih masivnih
materialov.

2.1 Analiza krivulje sila-globina vtisa

Analiza temelji na predpostavki, da se povrSina
pod konico deformira delno elasticno in delno
plasti¢no. Na sliki 5 so prikazani diagrami napetosti
od deformacije, sile od globine vtisa ter ustrezne
sheme deformacije povrSine za razlicne vrste
deformacij. V primeru idealne elasticne snovi je
napetost linearno odvisna od deformacije. Delo, ki ga
opravi konica ob obremenjevanju, se povrne ob
razbremenjevanju in material se popolnoma relaksira,
zato na vzorcu ne opazimo vtisa. Obremenitveni in
razbremenitveni del krivulje sile v odvisnosti od
globine vtisa se zato skladata. Pri togi plasti¢ni
deformaciji je napetost pod materialom konstantna.
Delo, ki ga opravi konica, se v celoti porabi za
plasticno deformacijo. Zaradi togosti se volumen
ohranja, zato se material nabere na povrSini. Ker v
snovi ni elasti¢ne deformacije, se pri razbremenje-
vanju ne povrne ni¢ energije in globina vtisa ostane
enaka kot pri maksimalno doseZeni sili. Materiali niso
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Slika 5: Shematski prikaz krivulj napetosti od deformacije, sile
konice od globine vtisa ter profilov vtisa pri maksimalni obte-
Zitvi in po odstranitvi konice za idealno elasti¢ne, toge plasti¢ne
in elastoplasti¢ne materiale ¥
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idealni, ampak se vedejo deloma elasti¢no in deloma
plasti¢no, pravimo, da se deformirajo elastoplasti¢no.

Poglejmo sedaj natancneje, kako iz krivulje sile v
odvisnosti od globine vtisa dobimo trdoto, elasti¢ni
modul ter elasti¢no in plasticno energijo. Postopek sta
razvila Oliver in Pharr ?, temelje zanj pa je postavil
Sneddon “, ki je izracunal zvezo med silo, globino
vtisa in povrSino vtisa za kontakt med polneskon¢no
elasti¢no povrsino ter togo konico razli¢nih oblik.
Sneddon je definiral fogost stika S (contact stiffnes)
kot odvod sile po globini za primer, ko ni plasti¢ne
deformacije:

dr
E clast. def.

Togost stika predstavlja zacetek strmine krivulje
pri razbremenitveni krivulji in je po Sneddonu enaka:

2 E

=,

E in v sta elasti¢ni modul in Poissonovo S$tevilo
preiskovane snovi, A, pa je projekcija povrSine stika
pri maksimalni sili. Enacba (2.2) velja samo, ce
predpostavimo idealno togo konico. To pa ni res pri
merjenju zelo trdih snovi, saj se (diamantna) konica
tudi elasti¢no deformira. Elasti¢no deformacijo konice
upostevamo tako, da dodamo Se njen elasticni modul.
Ce predpostavimo, da se konica in vzorec vedeta kot
zaporedje dveh vzmeti, lahko zapiSemo "reduciran
elasti¢ni modul" E,
2 2

1 =1 v, +1—v 2.3)

E E. E

T 1

S

(2.1)

S (2.2)

kjer sta E; in »; elasti¢ni modul in Poissonovo Stevilo
konice. Za diamantno konico je E; = 1141 GPa in v; =
0,07. Stik med konico in vzorcem lahko v tem primeru
modeliramo kot kontakt med popolnoma togo konico
in izotropno polneskoncno snovjo z elasticnim mo-
dulom E.. Sedaj lahko enacbo (2.2) preoblikujemo v:

2
S=ﬁEr\/A>p

Ta enacba se imenuje kanoni¢na Sneddonova to-
gost. Ce poznamo Poissonovo Stevilo, lahko skupaj z
enacbo (2.3) iz nje izraCunamo elasticni modul
materiala E, sicer pa se zadovoljimo z "vtisnim
modulom" (indentation modulus) I = E/(1 —v?).

2.4)

2.2 Definicije trdot

Pri napravah za zaznavanje globine vtisa se defi-
nicija trdote razlikuje od trdote, kot jo definiramo pri
klasi¢nem nacinu merjenja (enacba (1.2)). Dejansko je
definiranih ve¢ vrst trdot, vendar se po ISO-standardu
M uporabljata Martensova trdota HM in vtisna trdota
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Hir, ki je povezana z Vickersovo trdoto HV. Marten-
sova trdota je definirana kot trenutna sila F, deljena s
plos¢ino (in ne projekcijo) konice v vzorcu A; na
globini A:

F

Martensovo trdoto se meri samo med obremenje-
vanjem in po navadi podajamo le vrednost, ki jo ima
pri maksimalni sili. Navajamo jo v enotah N/mm?’.
Martensova trdota je torej po definiciji odpornost
materiala proti plasti¢ni in elasti¢ni deformacij.
Definirana je samo za konici s $tiristrano (Vickers) in
tristrano (Berkovich) piramido. Za idealne konice
lahko iz geometrije izracunamo plos¢ino A,

b) Berkovichova konica
A= 343 tan(a) o (26)
cos(a)

a) Vickersova konica
4sin(a/2) .

A (h)=
() cos’(a/2)

kot « je pri Vickersovi piramidi 136° (A(h) = 26,43h%),
pri Berkovichevi pa 65,3°.

Vtisna trdota H,; je definirana kot maksimalna
sila F,,,, deljena s projekcijo plos¢ine kontakta med
konico in vzorcem A,, ki jo dolo¢imo iz krivulje F(h)

2.7)

— Fmax
HIT -

A

P

Vtisna trdota je torej merilo za odpornost materiala
proti plasti¢ni deformaciji.

V primeru popolnega plasti¢nega kontakta je vtisna
trdota povezana z mejo plasti¢nosti o, ©

Hy=clo, (2.8)

kjer je faktor ¢ odvisen od razmerja E/0,. Za snovi, ki
imajo to razmerje majhno, npr. polimeri (E/o, = 10), je
ovira, ki jo predstavlja elasticna cona za Sirjenje
plasticnega podroc¢ja, majhna in vtisna trdota je le
malo vecja od meje plasti¢nosti: ¢ < 1,5. Vecina ko-
vin, za katere je E/0, = 100 ima ¢ = 3 ©. Treba je
poudariti, da enacba (2.8) velja samo, ¢e je doseZen
popolnoma plasticen stik.

Vtisna trdota H;; in Vickersova trdota HV upo-
Stevata samo plasti¢ni del deformacije, zato med njima
obstaja zveza. Definiciji se razlikujeta le po povrSini —
Vickersova trdota uporablja celotno plos¢ino vtisa A,,
medtem ko H,; vsebuje projekcijo te plos¢ine A,. Za
idealno Vickersovo konico je razmerje A, /A;= 0,9270,
za realno obliko konice pa vzamemo ustrezen A,.
Vickersova trdota je potem:

AP
HY =Hy -

S

2.9

pri Cemer je g gravitacijski pospesek, saj po Vicker-
sovi metodi namesto sile uporabimo maso uteZi.

11
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Slika 6: Krivulja sile konice v odvisnosti od globine vtisa in
koli¢ine, uporabljene v analizi (h, — globina vtisa po razbre-

menitvi, i, — globina, dobljena kot presecisCe tangente in osi /4,
h. — globina kontakta konice in vzorca pri maksimalni sili, /max —
maksimalna globina, Fin.x — maksimalna sila, S — togost stika, U,
— elasti¢na energija, U, — plasticna energija). Spodaj so iste
koli¢ine prikazane na profilu vtisa.

Za dolocitev vtisne trdote in elasticnega modula
potrebujemo togost stika S in projekcijo povrSine
kontakta med konico in vzorcem A,. Togost stika se
ve¢inoma doloci z linearno ekstrapolacijo zacetka
razbremenitvene krivulje. V primerih, ko zacetek
razbremenitvene krivulje ni linearen, pa se uporabi
potencni nastavek F' = K (h — h,)", kjer je h, globina po
odstranitvi bremena (slika 6 a), K konstanta, m pa
eksponent, ki je odvisen od geometrije konice. Togost
stika v tem primeru dobimo z odvajanjem te funkcije
pri maksimalni sili.

Projekcija ploscine kontakta med konico in vzor-
cem pri maksimalni sili A, je odvisna od geometrije
konice in globine kontakta pri maksimalni sili /. (slika
6 b). Na razdaljah, vecjih od A, stika med konico in
snovjo ni vec, ker je povrSina zaradi elasti¢nosti
upognjena. Elasti¢no deformacijo povrsine zunaj kon-
takta A, — A, je izratunal Sneddon @

h,. —h =¢ P (2.10)
S
kjer je &, konstanta, odvisna od geometrije konice (za
Vickersovo in Berkovichovo konico je &, = 3/4). Ce
preuredimo zgornjo enacbo, dobimo A,

12

(2.11)

Ker velja, da je strmina tangente S = F../ (Mo — 1),
lahko to zapisemo kot:

hc :hmax_ek(h _hr)

h, je globina na preseciscu tangente z 0sjo h.

Iz enacbe (2.12) dobimo globino kontakta med
konico in vzorcem pri maksimalni sili 4., za doloCitev
vtisne trdote pa potrebujemo ploscino A,. Zvezo med
tema koli¢inama opisuje tako imenovana funkcija
oblike konice A, = f(h.), ki jo za idealno konico lahko
dolo¢imo iz geometrije konice. Za Vickersovo konico
je A, = 24,50 h?, za Berkovichevo pa A, = 23,96 h>.
Vendar pa konice niso nikoli idealno ostre, ampak so
vedno malo zaobljene. TakSna nepravilnost oblike pa
je kljuénega pomena pri vtisih v nanometrskem ob-
mocju, saj lahko prinese veliko napako pri izraCunu
parametrov, zato je treba konico umeriti. Dejansko
obliko konice lahko dobimo na razli¢ne nacine.
Izmerimo jo lahko direktno z mikroskopom na
atomsko silo ali pa posredno tako, da napravimo vec
vtisov v snov z znanim elasti¢nim modulom in iz
enacbe (2.4) izraCunamo A,. Dolo¢imo jo lahko tudi
tako, da naredimo vec vtisov pri isti sili in opazujemo
odmike vtisne trdote, seveda za to potrebujemo ho-
mogen referencni vzorec. Meritve nato najbolje
prilagodimo izrazu:

A, = ah’ + ah, + ah* + a:h" + ah® + ah"® (2.13)

(2.12)

max

tu so a; konstante, ki jih dobimo z umeritvijo. Obliko
prave konice upostevamo tudi pri izraunu Marten-
sove trdote.

Vtisno trdoto torej izraunamo po enacbi (2.7),
vtisni modul pa dobimo iz enacbe (2.4)

-1
E _H2 JA 1-»2H

I—VZ_H\/E S El2 H

Treba je upoStevati Se dejstvo, da sila, s katero
pritiska konica, ne vpliva samo na vzorec, ampak tudi
na podstavek, na katerem je vzorec. Ta se elasticno
deformira in povzroci, da je izmerjena globina vecja
od dejanske, zato je treba poznati njegove snovne
konstante. Po navadi je dodatna globina sorazmerna s
silo, s katero delujemo. Ta vpliv je znaten pri velikih
silah in poveca izmerjeno maksimalno globino ter
tako vpliva na velikost trdote in elasticnega modula.

Iz krivulje F(h) lahko izracunamo tudi mehansko
delo U, potrebno, da potisnemo konico v snov. Delo
je enako deformacijski energiji, ki je vsota elasti¢ne
U. in plasti¢ne energije U,

U =U, +U,

(2.14)

(2.15)
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Delo dobimo z integriranjem krivulje sile konice v
odvisnosti od globine vtisa (U, = J’Fdh). Med

razbremenjevanjem dobi konica elasticno energijo
povrnjeno, zato pomeni plosc¢ina pod krivuljo raz-
bremenjevanja elastiéno energijo snovi (slika 6).
PovrSina med obremenitveno in razbremenitveno
krivuljo pa pomeni energijo plasti¢ne deformacije. Po
navadi nas zanima le delez elasti¢ne (ali plasti¢ne)
energije, ker je normiran na delo, ki ga opravi konica
pri vtiskovanju in je zato neodvisen od sile konice.

Zgornja razprava je pokazala, da trdota ni osnovna
lastnost materialov, ampak je odvisna od vec dejav-
nikov (definicije, tehnike preskusanja ...). Kljub temu
se trdota Siroko uporablja kot parameter za
karakterizacijo mehanskih lastnosti materialov, Se
posebej kovin. Razlogov je vec: meritve z vtisom so
relativno preproste in nam dajo neposredno mero za
odpornost materiala proti plasticni deformaciji. Za
popolnoma plasticni stik pa je trdota direktno
povezana z mejo plastiCnosti. Pomemben razlog je
tudi, da je merjenje trdote z vtiskovanjem (DSI) edina
tehnika, ki nam da mehanske lastnosti majhnega dela
SNovi.

2.3 Volumen plasticne deformacije

Z vtiskovanjem konice v vzorec merimo le last-
nosti dolocenega volumna snovi. Poznanje velikosti
tega volumna je pomembno za vse vrste merjenja z
vtiskovanjem, Se posebej pri merjenju tankih plasti,
kjer se zelimo izogniti vplivu podlage. Vzorceni
volumen doloca tudi najmanjSo razdaljo med dvema
vtisoma, ki morata biti dovolj narazen, da lateralna
Sirina plastine cone ne vpliva na lastnosti drugega
vtisa. Vcasih Zelimo izmeriti lastnosti dolocenih
kristalnih zrn, zato mora biti velikost vzorenega
volumna manj$a od zrna. Ce pa bi radi poznali vplive
meja kristalnih zrn, potem moramo narediti ¢im vecji
vtis, da vklju¢imo ve¢ zrn.

Napetostno polje, ki se ustvari pod konico, je zelo
kompleksno in analiti¢na reSitev ne obstaja. Defor-
macijski mehanizmi, ki nastajajo pri tem, so odvisni
od temperature, orientacije kristalov, oblike konice ...
Vendar lahko Sirjenje plasticne cone med vtisko-
vanjem modeliramo s Sirjenjem sferi¢ne votline pod
vplivom notranjega tlaka v neskon¢ni elasti¢ni in
idealno plasti¢ni snovi, za katero je znana reSitev ©.
Na podlagi te reSitve je bilo razvitih ve¢ modelov za
oceno velikosti plasticno deformirane cone. Najpogo-
steje se v literaturi omenja model Johnsona @. Pri tem
modelu sferi¢no votlino zamenjamo s polkroZnim
jedrom, ki obdaja povrSino konice (slika 7). Znotraj
tega jedra predpostavimo hidrostaticni tlak. Za
napetosti in deformacije zunaj jedra predpostavimo
radialno simetrijo. S temi predpostavkami lahko izra-
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¢unamo razmerje med radijem plasticne cone r, in
radijem konice, kjer se ta Se dotika povrSine r, ¥

/3
rL‘—D Etanf N 2(1—21/)d
r. o, (1-v) 3(1-v) S

Tu je B kot med stranico konice in povr$ino.

V primeru popolnoma plasti¢nega kontakta (E tan 3/
o, = 40) in za materiale s Poissonovim Stevilom v =
0,3 dobimo za elastoplastiéno mejo r, = 2,2-r. Ta
vrednost je dober priblizek za snovi, ki imajo E/o, >>
200. Pri materialih, ki imajo manjSe razmerje, pa pride
do odmika ®. Omejitev tega modela je nepoznanje
narave hidrostati¢nega jedra. Ce bi bil tlak znotraj
jedra resni¢no hidrostati¢en, potem v jedru ne bi prislo
do plasti¢ne deformacije. To bi pomenilo, da nikoli ne
bi mogli izmeriti trdote plasti tik pod konico. Plasti¢na
cona je lepo vidna na sliki 8, kjer je vtis konice
narejen na trdi plasti, naneseni na mehko podlago.

Velikost plasticne cone je tezko oceniti Ze za
homogen material "", v materialih, ki so prekriti s
tanko prevleko, pa je Sirjenje plasticne cone Se bolj
kompleksno. Na sliki 9 je prikazana oblika plasti¢ne
cone za mehek material na trdi podlagi (Al na Si) in
trd material na mehki podlagi (Si na Al) ter cone za
homogena materiala “'». Plastine cone se precej

(2.16)

plaitng detormirans
=na

rlashiing deformrans com
Slika 7: Model volumna elastoplasticnega vtisa s konico
stoz&aste oblike (rp — radij plasti¢ne cone, r. — radij jedra, g —
kot med konico in povrsino) V)

Slika 8: Slika plasti¢ne cone za trdo plast na mehki podlagi (!9
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Slika 9: Cone plasti¢ne deformacije, izraCunane z metodo
kon¢nih elementov za masivni aluminij (a) in silicij (b) ter za 1
um debelo plast Al na podlagi Si (c) in 1 um debelo plast Si na
podlagi Al (d). Razmerja E/0, za aluminij je bilo 156, za silicij
pa 29 (12

razlikujejo med sabo. Za sistem mehke prevleke na
trdi podlagi je plasti¢na deformacija omejena iz-
klju¢no na mehko plast, medtem ko trda plast na
mehki podlagi le prenasa silo s konice na plast, zato je
vecji del deformacije v podlagi. Simulacija je bila
narejena za primer idealne adhezije med plastjo in
podlago, vendar se pri realnih vzorcih lahko stvari
precej spremenijo. Ce Zelimo izmeriti le trdoto plasti,
potem moramo narediti vtis, ki je lahko globok toliko,
da plasti¢na cona ne sega v podlago. V praksi se je za
trde prevleke uveljavilo priporocilo, da naj bo maksi-
malna globina vtisa najve¢ 1/10 debeline plasti, e
Zelimo izmeriti le trdoto prevleke brez vpliva podlage.

3 MERJENJE TRDOTE TANKIH PLASTI

Problem merjenja trdote tankih plasti je v tem, da
se pri prevelikih obteZitvah plasticna cona pod vtisom
razteza v podlago in zato izmerjena trdota vsebuje tudi
vpliv podlage. Ce se Zelimo temu izogniti, moramo
uporabiti ¢im manjSo obtezitev. To je danes mogoce z
napravami za zaznavanje globine vtisa. Vendar pa je
zanesljivost meritev pri majhnih obteZitvah zaradi
hrapavosti povrsine slaba. Zaradi hrapavosti pride do
stika med konico in povr§ino na ve¢ mestih in ne samo
v eni tocki kot pri idealno gladki povrS$ini. Deli hra-
pave povrsine, ki najprej pridejo v stik s konico, se Ze
pri zelo majhni sili deformirajo plasti¢no, medtem ko
bi se idealno gladka povrSina pri enaki sili deformirala
elasticno. To pomeni, da je globina vtisa vecja na
hrapavi kot na idealno ravni povrsini. Posledica vecje
globine vtisa je, da je povrSina projekcije, ki jo rabimo
za izraCun trdote in elasti¢nega modula (enacbi 2.7 in
2.14), prevelika, zato sta trdota in elasti¢ni modul pre-
majhna. Napakam zaradi hrapavosti se lahko izogne-
mo tako, da naredimo vtise, katerih globina je velika v
primerjavi s hrapavostjo povrSine. Za dobro ponov-
ljivost meritev ISO-standard " priporo¢a globine vtisa
vsaj 20-krat vecje od hrapavosti povrSine, vendar tega
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Slika 10: Shemati¢ni prikaz merjenja globinskega profila trdote:
(a) pravokotno na povrsino, (b) na pre¢nem prerezu, (c) na
posevnem prerezu

ni vedno mogoce zagotoviti, zato je treba narediti vec
meritev.

Pri merjenju tankih plasti je torej potreben kom-
promis med silo konice, ki mora biti dovolj velika, da
se izognemo napakam zaradi hrapavosti in drugih
povrsinskih lastnosti (npr. oksidna plast), hkrati pa
dovolj majhna, da na meritve ne vpliva podlaga. Ker
pa je pri zelo tankih plasteh (do 1 pum) teZzko ugoditi
obema kriterijema, mnogokrat zavestno naredimo
meritev pri vecji obteZitvi in nato z razlicnimi modeli
izlo¢imo vpliv podlage >,

Z napravo za zaznavanje globine vtisa lahko
globinski profil trdote tankih plasti izmerimo na
razli¢ne nacine: pravokotno na povrsino (slika 10 a),
na precnem prerezu (slika 10 b) in na poSevnem
prerezu (slika 10 c) *7.

Najpreprostejsi nacin merjenja trdote z napravo za
zaznavanje globine vtisa je merjenje pravokotno na
povrsino (slika 10 a). Globinski profil trdote preisku-
jemo tako, da merimo pri razli¢nih silah konice.
Prednost takSne metode je, da ne zahteva posebne
priprave vzorca, pomanjkljivost pa, da pri prevelikih
obtezitvah poleg lastnosti prevleke merimo tudi
lastnosti podlage. Primer tega nacina merjenja je
prikazan na vecplastni strukturi TiN/Ti debeline 1,5
um (slika 11). Meritve so bile narejene pri obteZitvah
od 1,7 mN do 500 mN, pri vsaki sili je bilo narejenih
vsaj 10 meritev. Prvih pet tock na levi predstavlja
trdoto TiN-plasti (trdota HV = 2000), saj velikost
plasti¢ne cone ne sega skozi prvo plast. Napake so pri

VAKUUMIST 25/4 (2005)



2500 10 100
TiN '
2000 \ .
\# ZzZ
[
> 1500t + | .
\. vpliv podiage
1000 L Ti Ti §\§r\i i
l\.‘_.\’\. -
500 | ga |
TiN Ti TNTITN 8
O 1
0,1 1
h Jt

Slika 11: Meritve trdote pravokotno na povrs§ino pri vecplastni
strukturi TiN/Ti. Prikazana je Vickersova trdota v odvisnosti od
razmerja maksimalne globine odtisa in debeline plasti. Meritve
so bile narejene pri silah od 1,7 do 500 mN. Posamezne plasti so
bile debele priblizno 300 nm.

majhnih obteZitvah zaradi hrapavosti precejsnje. Ko se
plasti¢ne cona pri vecji obtezitvi raz§iri v mehkejsi
titan, ki ima trdoto HV priblizno 300, trdota pade in
zopet naraste, ko doseZe naslednjo plast trdega TiN.
Pri Se vecjih silah konice se plasticna cona razSiri v
naslednjo plast titana in nato Se v zadnjo plast TiN
(vrh pri 10 mN). Pri silah nad 10 mN pa zacne
prevladovati trdota podlage. Vrh pri 10 mN je torej
primer, ko plasticna cona sega pribliZzno do meje med
TiN in podlago. Velikost plasti¢ne cone je v tem
primeru priblizno 7-krat vec¢ja od maksimalne globine
konice. Za trde materiale v sploSnem velja, da je
velikost plasticne cone pribliZzno 10-krat vecja od
maksimalne globine konice. S tem nacinom merjenja
ne moremo izmeriti trdote posameznih plasti, saj je
izmerjena trdota kombinacija trdot vec plasti.
Interpretacija teh rezultatov ni preprosta, zato za
vecplastne strukture raje uporabimo nac¢in merjenja na
pre¢nem ali poSevnem prerezu.

Pri merjenju na pre¢nem prerezu (slika 10 b)
izmerimo trdoto le ene plasti. Trdoto posameznih
plasti merimo pri enaki sili. Izbrana sila ne sme biti
prevelika, zato da plasti¢na cona v lateralni smeri ne
sega v sosednjo plast. Metoda je primerna le za
debelejse plasti (> 3 um), saj zaradi locljivosti
mikroskopa (=1 pum) teZko vidimo tanjSe plasti in
postavimo konico na Zeleno mesto. Za merjenje na
preCnem prerezu je treba vzorec najprej prezagati in
dobro spolirati, da zmanjSamo napake zaradi hrapa-
vosti. Slika 12 prikazuje globinski profil trdote
strukture CrN/NiP/jeklo. Debelina CrN-plasti je bila
priblizno 4 pm, NiP pa 14 um. Za meritve je bila
izbrana sila 30 mN zato, da so bili vtisi dovolj veliki
tudi v najtrsi plasti in jih je bilo mogoce videti pod
opticnim mikroskopom. Tako izmerjena trdota se
lahko razlikuje od meritev pravokotno na povrsino. Na
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meritve namre¢ vpliva tekstura plasti in poliranje, ki
utrdi material. Meritve v plasti CrN se precej razli-
kujejo med seboj, kar je najverjetnejSe posledica
hrapavosti povrSine. Zelo tanko plast trdega CrN je
namre¢ tezko spolirati in lahko pri¢akujemo, da je
hrapavost veéja kot pri meritvah pravokotno na
povrsino. Najbolj konstantne vrednosti trdote so v
plasti NiP. Ta plast je bila narejena s kemijskim
avtokataliti¢nim postopkom (tj. netokovni nanos
kovine iz raztopine). Ker kemijski postopki ne nasta-
jajo v razmerah izrazitega termi¢nega neravnovesja,
kot je to znacilno za fizikalne vakuumske postopke
(naparevanje, naprSevanje), je plast NiP bolj homo-
gena od trdih prevlek, zato so vrednosti trdote po
globini priblizno enake. Vecji odmiki meritev pri jeklu
pa so posledica njegove poroznosti, kar precej vpliva
na trdoto, saj so pore ovira za Sirjenje plasti¢ne cone.
Meritve, narejene v bliZini meje dveh plasti, so
kombinacija trdot obeh plasti, zato se vrednosti trdote
zvezno spreminjajo pri prehodu iz ene plasti v drugo.

Ce zelimo pri veplastni strukturi izmeriti trdoto
posameznih plasti, lahko to naredimo z meritvami na
pre¢nem prerezu. Vendar so lahko debeline posa-
meznih plasti premajhne, da bi jih lahko videli pod
opti¢nim mikroskopom. Vecplastno strukturo zato
razkrijemo tako, da vzorec zbrusimo ali ionsko
pojedkamo pod majhnim kotom glede na povrsino.
Trdoto posameznih plasti torej merimo na poSevnem
prerezu (slika 10 c). Meritve morajo biti narejene pri
¢im manj$i sili in v bliZini meje med plastema zato, da
plasti¢na cona ne sega v globlje plasti. Na sliki 12 je
prikazan primer meritev pri vecplastni strukturi
CrN/TiN z debelino posameznih plasti priblizno 400
nm. Zaradi hrapavosti povrsine je bilo na vsaki plasti
narejenih do 20 vtisov. Iz meritev so lepo vidne
razlike v trdoti CrN in TiN. Pri 10 mN so razlike
manjse, ker plasti¢na cona sega skozi ve¢ plasti. To
lahko sklepamo iz meritve v najgloblji CrN-plasti, ki
ima manj$o trdoto od drugih dveh, saj je njena trdota
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Slika 12: Meritve Vickersove trdote na pre¢nem prerezu pri
strukturi CrN/NiP/jeklo
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Slika 13: Meritve Vickersove trdote na poSevnem prerezu na
vecéplastni strukturi CrN/TiN

kombinacija trdote CrN in mehkejSega jekla. Meritve,
narejene pri sili 3 mN, pa izraZajo dejanske vrednosti
trdote posameznih plasti. Metoda torej omogoca
meritve trdote zelo tankih plasti, vendar je za ta nacin
merjenja potrebna posebna priprava vzorca.

Z napravami za zaznavanje globine vtisa lahko
Studiramo Se druge pojave. Omenimo samo dva. Trdi
materiali se plasti¢no deformirajo do kriti¢ne napetosti
pod konico. Ko je preseZena ta napetost (lomna
trdnost plasti), se prevleka prelomi. To tudi opazimo

T na iy
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Slika 14: (a) Globina vtisa v odvisnosti od sile konice za TiN na
jeklu. Na obremenitvenem delu krivulje je oznacen lom TiN
plasti. (b) Slika vtisa, posnetega z mikroskopom na atomsko silo.
Na povrsini so vidne razpoke zaradi loma plasti.
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na obremenitvenem delu krivulje globine vtisa v
odvisnosti od sile (slika 14 a), ko se konica pri do-
loceni sili nenadoma premakne na vecjo globino. Slika
14 b, ki je bila narejena z mikroskopom na atomsko
silo, pokaZe razpoke, ki so nastale zaradi loma. Pri
mehkejs$ih materialih (npr. kovine) pa pride do pojava,
da snov steCe na povrSino. Tudi to je opaziti na
krivuljah globine vtisa v odvisnosti od sile (slika 15
a). Sprememba v naklonu obremenitvene krivulje
nastane pri manjSih sili in ni tako ostra kot pri lomu
plasti. Snov, ki je stekla na povr§ino, je vidna tudi na
sliki, narejeni z mikroskopom na atomsko silo (slika
15 b). Z napravami za zaznavanje globine vtisa lahko
opazujemo Se druge pojave, kot so lezenje materialov,
zdrs sosednjih mreznih ravnin ter dekohezija plasti od
podlage.

4 SKLEP

Merjenje z napravami za zaznavanje globine vtisa
je edina metoda, ki omogoca analizo mehanskih
lastnosti zelo majhnega dela snovi. Ta tehnika ima vec
prednosti pred klasi¢énim na¢inom merjenja. V osnovi
je metoda namenjena meritvam tankih plasti v mikro-
in nanopodro¢ju. Metoda je zanesljivejSa od kla-
sicnega nacina merjenja, saj ni potrebno opticno
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Slika 15: (a) Globina vtisa v odvisnosti od sile konice za krom.
Izboklina na obremenitvenem delu krivulje pomeni, da krom
steCe na povrsino. (b) Slika vtisa, posnetega z mikroskopom na
atomsko silo. Na robovih vtisa je vidna snov, ki je stekla na
povrsino.
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odcitavanje velikosti vtisa. Poleg tega s to metodo
dobimo tudi podatke o elasticnih in plasti¢nih
lastnostih materiala, ¢esar ni mogoce pri klasicnem
merjenju. Ce Zelimo natanéno meriti lastnosti
materialov pri nanometrskih globinah vtisa, moramo
dobro poznati analizo za izradun parametrov in
napake, ki lahko izvirajo iz dolocenih predpostavk.
Zavedati se moramo tudi, da na meritve na
nanometrskem podroc¢ju vplivajo tudi hrapavost
povrSine, povrsinski defekti, oksidna plast, Cistost
vzorca in drugi vplivi. Z napravami za zaznavanje
globine vtisa lahko merimo na razlicne nacine:
pravokotno na povrSino s spreminjanjem obteZitve, na
preCnem prerezu pri konstantni obteZitvi in na
posSevnem prerezu pri konstantni obtezitvi. Poleg
merjenja trdote, elasti¢nega modula in deformacijske
energije lahko iz krivulj globine odtisa v odvisnosti od
sile opazujemo druge pojave, kot so lomljenje
posameznih plasti, teCenje snovi na povrsino, lezenje
materialov, zdrs sosednjih ravnin, dekohezijo in druge
pojave.
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MAGNETRONSKO NAPRSEVANJE TANKIH PLASTI

Peter Panjan, Miha Cekada
Institut "JoZef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

POVZETEK

Magnetronsko naprSevanje se v industrijaski proizvodnji upo-
rablja za nanaSanje Sirokega spektra prevlek, kot so npr. tanke
plasti z razli¢nimi opti¢nimi in elektri¢nimi lastnostmi, obrabno in
korozijsko obstojne prevleke, tanke plasti trdih maziv. Osnovni
princip magnetronskega naprsevanja je znan Ze vrsto let. Konec
osemdesetih let prejSnjega stoletja je bil razvit postopek t. i.
neuravnoteZenega magnetronskega naprSevanja. Pred kratkim pa
je bil v industrijsko proizvodnjo vpeljan postopek pulznega
magnetronskega naprSevanja. V tem prispevku bomo opisali vse
nastete postopke nanasanja tankih plasti.

Magnetron sputtering of thin films

ABSTRACT

Magnetron sputtering is used for deposition of a wide range of
industrially important coatings, like coatings with specific optical
or electrical properties, wear and corrosion resistance coatings,
hard lubricant coatings etc. The basic principle of conventional
magnetron sputtering has been known and used for many years. In
the late 1980s the so called unbalanced magnetron was developed.
Recently the pulsed magnetron sputtering process was introduced
in industrial production. All these sputtering process are discussed
in this article.

1 UVOD

Naprsevanje je netermicen nacin uparitve snovi,
pri katerem material tarCe obstreljujemo z visoko-
energijskimi ioni iz plazme ali ionske puske. Pojav
razprSevanja je bil odkrit Ze pred ve¢ kot 150 leti.
Opazili so ga kot izrabo katode pri plinskih razelek-
tritvah in so ga poimenovali katodno razprSevanje.

Do razpr$evanja pride med obstreljevanjem tarce z
visokoenergijskimi ioni. Ko vpadni ion prodira v trdno
snov, pride do mnoZice elasti¢nih in neelasti¢nih trkov
z atomi tare in nadaljnjih trkov atomov tarCe med
seboj (slika 1). Tako nastane trkovna kaskada, ki se

Slika 1: Shema mehanizma razprSevanja in drugih pojavov, ki
spremljajo ionsko obstreljevanje povrsin trdnih snovi

18

§iri v vseh smereh. Del energije se prenese tudi na
atome tare na povrsini. Ce je ta energija vedja od
njihove vezavne energije (priblizno 25 eV), le-ti
zapustijo povrSino. Kvantitativna koli¢ina, ki nam
pove, koliko atomov v povprecju izbije vpadli ion, je
razprsitveni koeficient, ki je odvisen od vrste ionov, s
katerimi obstreljujemo tarco, njihove energije in
vpadnega kota ter vrste tare. RazprSeni atomi imajo
precej visjo energijo (1-10 eV) od izparjenih (0,1 eV
pri 1500 °C), kar mo¢no vpliva na mikrostrukturo in
adhezijo plasti, ki raste na podlagi. Za naprSevanje
potrebujemo dober vakuum (<10~ mbar). Tlak delov-
nega plina (argona) pa je praviloma pod 10~ mbar.
Naprsevanje je najbolj univerzalna tehnika nanaSanja
tankih plasti, saj lahko tako pripravimo tanke plasti
skoraj poljubne snovi (kovine, zlitine, spojine,
dielektriki itd.).

Prednosti naprSevanja so:

- relativno velika energija razprSenih atomov in
ionov (1-10 eV) in zato dobra adhezija plasti na
podlage;

- naprSujemo lahko vse vrste materialov: iste ele-
mente, zlitine in spojine;

- tarCa za naprSevanje je stabilen izvir z dolgo
trajnostjo;

- oblika izvirov za naprSevanje je lahko prilagojena
geometriji podlage;

- naprSujemo lahko v reaktivni atmosferi;

- med naprSevanjem se sprosc¢a relativno malo
toplote zaradi sevanja;

- razdalja med izvirom in podlagami je lahko rela-
tivno majhna;

- pri reaktivhem naprSevanju se reaktivni plin akti-
vira v plazmi;

- vakuumska posoda za naprSevanje ima lahko maj-
hen volumen.

Slabe strani naprSevanja pa so:

- hitrost nanaSanja je precej manjSa od tiste pri
naparevanju;

— pri vecini konfiguracij prostorska porazdelitev
toka razprSenih atomov ne zagotavlja enakomerno
debele tanke plasti na podlagah s komplicirano
obliko, zato jih moramo vrteti;

- tarCe za naprSevanje so drage, njihova izraba pa
slaba;

- vecina energije vpadlih ionov se pretvori v toploto,
zato moramo tarce ustrezno hladiti;
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Slika 2: Shema diodnega sistema za naprSevanje

- nekatere tarCe, zlasti tarCe izolatorjev, so zelo
obcutljive za temperaturni gradient;

- segrevanje podlag z elektroni iz plazme je lahko
izrazito;

- obsevanje rastoce plasti s kratkovalovnim seva-
njem iz plazme lahko pokvari njene lastnosti;

- v nekaterih primerih se molekule preostalega plina
"aktivirajo" v plazmi, kar poveca nevarnost konta-
minacije tanke plasti;

— pri reaktivnem naprSevanju moramo skrbno nadzo-
rovati tlak reaktivnega plina, da prepre¢imo nasta-
nek reakcijskih produktov na povrsini tarce, ki
mocno zmanj$ajo hitrost razprSevanja tarce.

Najbolj enostaven je diodni sistem za naprSevanje
(slika 2). Osnova sta dve elektrodi, ena je priklju¢ena
na negativno napetost (katoda) in se uporablja kot
izvir materiala za nanaSanje, druga (anoda) pa kot
nosilec podlag. V razredcenem plinu dobimo v dolo-
¢enih okoli§¢inah med ploS¢ama plazmo. Elektricno
polje pospesi ione proti katodi, elektrone pa proti
anodi. Elektroni, ki izhajajo iz katode zaradi
obstreljevanja z ioni, ionizirajo atome plina in tako
vzdrZzujejo plazmo. U&inkovitost ionizacije je odvisna
od tlaka plina. Ce je tlak niZji od 107 mbar, plazma
ugasne. loni iz plazme razprsujejo katodo — tarco,
atomi tarCe pa se nalagajo na podlage. Hitrost
razpr§evanja je odvisna od gostote ionskega toka. S
povecanjem tlaka lahko povecamo tok in hitrost
nanasanja, medtem ko sipanje atomov v plinu in
povratna difuzija omejujeta uporaben tlak navzgor na
priblizno 0,1 mbar. Prosta pot razprSenih atomov je
zato le nekaj centimetrov, zato morajo biti podlage
¢im bliZje tarci (nekaj centimetrov stran). Podlage so
zato izpostavljene intenzivnemu obstreljevanju z
elektroni, zato se nekontrolirano segrevajo.

Z naprsevanjem lahko pripravimo metalizacijske
plasti (npr. Al, Mo, Mo/Au, Ta, Ta/Au, Ti, Ti/Au,
Ti/Pd/Au, Ni-Cr, W, W-Ti/Au) in prevodne plasti v
obliki silicidov prehodnih kovin (WSi,, TaSi,, MoSi,,
PtSi) za mikroelektronska vezja in polprevodniSke
naprave. Tako nanesemo prevleke na arhitekturna
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stekla, kovinske opti¢ne plasti (zrcala, polprepustna
zrcala, npr. kromova, aluminijeva, srebrova) ter
dielektricne opticne plasti (antirefleksne prevleke,
filtri, npr. MgO, TiO,, ZrO,). Z naprSevanjem se
izdelujejo magnetne plasti za spominske elemente
(npr. Fe-Al-Si, Co-Nb-Zr, Co-Cr, Fe-Ni-Mo, Fe-Si,
Co-Ni-Cr, Co-Ni-Si). NaprSevanje je osnova postopka
priprave plinsko neprepustnih zapornih prevlek na
folije (npr. SiO,.,, Al,O;) ter presojnih elektri¢no
prevodnih tankih plasti na steklo (npr. InO,, SnO,,
In-Sn-O (ITO)). Z naprSevanjem lahko pripravimo
zelo Sirok spekter trdih zaS¢itnih prevlek na orodjih in
dekorativnih prevlek.

2 MAGNETRONSKO NAPRSEVANJE

Ionizacijo atomov (in s tem hitrost nanaSanja)
lahko pove¢amo na dva nacina: s povecanjem ucin-
kovitosti ionizacije in s povecCanjem Stevila elek-
tronov. Slednje je mogoce doseCi v triodnem
sistemu, kjer imamo dodaten izvir elektronov (Zareca
zica). Uclinkovitost ionizacije lahko povecamo z
radiofrekvenc¢nim vzbujanjem ali pa tako, da
podaljSamo pot elektronov z magnetnim poljem. Za
naprSevanje se najpogosteje uporablja t. i. planarni
magnetron, kjer plazmo z magnetnim poljem
zgostimo pred tarco (slika 3). Z uporabo magnetnega
polja pri naprSevanju tudi lahko zmanjSamo elek-
tronski tok na podlago in s tem nekontrolirano
segrevanje. Pri navadni razelektritvi se elektroni hitro
izgubijo z rekombinacijo na stenah vakuumske
posode, z magnetnim poljem pa jih poskuSamo ¢im
dlje zadrzati v posodi. Gibanje nabitih delcev v
magnetnem in elektri¢cnem polju opiSemo z enacbo (v
je hitrost delca):

Yo E+vxB
dt m

Prvi del opisuje pospeSevanje v elektricnem polju
E, drugi ¢len pa pove, da magnetno polje B krivi pot
nabitega delca, ¢e se le-ta giblje v smeri, ki ni
vzporedna z magnetnim poljem. Predfaktor obsega
naboj e in maso m delca. Krivinski radij r je podan z
enacbo:

my sin ¥
F=—
eB

kjer je ¥ kot med hitrostjo delca in gostoto mag-
netnega polja. Ker nastopa masa v imenovalcu,
magnetno polje veliko mo¢neje vpliva na elektrone
kot na ione.

Magnetroni izkori§cajo princip, da zadrZujejo
elektrone blizu povrsine katode in tam povecujejo
ionizacijo. Poskrbeti moramo, da je magnetno polje
¢im bolj vzporedno s povrSino tarce. Elektri¢no in
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Slika 3: Shema magnetronskega naprSevanja

magnetno polje sta potemtakem pravokotni, elektroni
pa so ujeti ob povrsini tarée. Prednost magnetronskih
izvirov je v tem, da lahko njihovo geometrijo in
velikost prilagodimo svojim potrebam. V vecini pri-
merov imajo pravokotno obliko. Za prakti¢no rabo se
je uveljavilo nekaj tipov magnetronov: cilindricni,
kroZni, planarni, ki so lahko tudi okrogli ali podolgo-
vati. Za magnete uporabljamo trajne magnete (feriti,
zlitine kobalta) ali elektromagnete. Slednji nam lahko
mocno zapletejo konstrukcijo. Pre€na komponenta
gostote magnetnega polja ob katodi je navadno med
0,03 T in 0,05 T, podrocje goste plazme pa se znacilno
razSirja do 6 cm stran od tarce.

Plazma je izvir ionov, s katerimi razprSujemo
tarCo. Hitrost naprSevanja je odvisna od atomske mase
ionov, gostote toka ionov na tar¢o in v manjsi meri od
njihove energije. Praviloma se uporablja argonova
plazma ali meSanica argonove in kriptonove plazme.
V napravi z magnetronskimi izviri je moZno pripraviti
trde prevleke nove generacije, tj. veckomponetne in
nanokompozitne prevleke ter prevleke na osnovi
vecplastnih struktur in superreSetk (vecplastne struk-
ture z nekaj sto plastmi razli¢nih materialov). Trde
prevleke v obliki ve¢plastnih struktur naredimo tako,
da izmeni¢no vklapljamo in izklapljamo posamezne
izvire. Ce so le-ti na nasprotnih stenah vakuumske
posode in stalno delujejo, lahko z regulacijo hitrosti
vrtenja dolo¢imo modulacijsko periodo superreSetke.

Da bi naredili kompaktno prevleko z ustrezno
mikrostrukturo, moramo plast keramicne prevleke, ki
raste na podlagi, obstreljevati z ioni iz plazme. Zato
mora biti le-ta ne samo pred tar¢ami, ampak tudi pred
podlagami. To lahko dosezemo s posebno konstruk-
cijo magnetronskih izvirov, ki jo poznamo pod
imenom neuravnoteZeni magnetron (unbalanced
magnetron — slika 4).
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Slika 4: Silnice magnetnega polja pri navadnem (t. i. klasi¢nem)
magnetronu in dvema neuravnoteZenima magnetronoma. Pri
zadnjem sega plazma globoko v komoro.

Klasi¢ni postopek magnetronskega naprSevanja
temelji na uporabi ve¢ neuravnotezenih izvirov za
naprSevanje. Gostota elektricne moc¢i na tarco je
omejena na okrog 50 W/cm®. Pri ve¢jih moceh je
segrevanje tar¢ s plazmo premocno. Magnetno polje
vsakega izvira je oblikovano tako, da se vecji del
magnetnih silnic sklene v prostoru pred tarco, kjer sta
magnetno polje in posledi¢no gostota plazme najvecja.
Manjsi deleZ magnetnih silnic pa se razsiri v prostor
proti podlagam. Ker imajo magnetne silnice sosednjih
izvirov nasprotno smer, se le-te sklenejo v prostoru,
kjer so podlage, in oblikujejo t. i. magnetno steklenico
(slika 5). Vloga magnetne steklenice je v tem, da ¢im
dlje Casa zadrZuje elektrone v prostoru pred podlaga-
mi. Ti elektroni intenzivno ionizirajo uparjene atome
tarCe in atome reaktivnega plina.

Ionom nato z negativno elektri¢cno napetostjo na
podlagah (orodjih) povecamo energijo. Gostota toka
ionov na podlage je pri tako opisani izvedbi za faktor
deset vecja kot pri klasicnem magnetronu. Energija
ionov se ob trku s podlago prenese na veliko Stevilo
atomov prevleke. Od energije, ki se prenese na rastoco
plast z ionskim obstreljevanjem, pa so zelo odvisne
fizikalno-kemijske lastnosti naprienih prevlek. Cim
veC energije se prenese na atome rastoce plasti, boljsa
bo njena adhezija na podlago, medtem ko bo mikro-
struktura prevleke bolj kompaktna, notranje napetosti
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Slika 5: Primer treh razli¢nih konfiguracij magnetronov s po
dvema magnetronoma
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pa vecje. Pri tem je poleg energije ionov pomembno Se
razmerje med gostoto toka ionov in gostoto toka
atomov, ki se kondenzirajo na podlagah. Energija in
gostota toka ionov pa sta v najvecji meri odvisni od
lastnosti plazme. Torej so lastnosti prevleke nepo-
sredno odvisne od lastnosti plazme.

3 PULZNO MAGNETRONSKO
NAPRSEVANJE

Pri reaktivnem naprSevanju pride do kemijske
reakcije ne le na podlagah, temve¢ tudi na povrsini
tarCe. V nekaterih primerih so reakcijski produkti
elektricno neprevodni, zato se povr§ina tarCe nabije.
To je Se posebej teZava pri naprSevanju oksidnih
prevlek, kot je npr. Al,O;. Posledica so elektri¢ni
preboji, ki so bili dolgo ¢asa neresljiv problem, saj
lahko celo poskodujejo napajalnik. Preboji so izvir
drobnih kapljic materiala tarce, ki so nezelen defekt na
podlagah. Poskodovano mesto tarce je izvir ponovnih
prebojev, katerih Stevilo se med nanaSanjem Al,O,
eksponentno povecuje. Preboji neugodno vplivajo tudi
na stehiometrijo plasti, njeno strukturo in druge
lastnosti. Problemu prebojev se lahko izognemo, ce
namesto v enosmernem rezimu naprSujemo v radio-
frekvencnem (industrijski frekvenci 13,6 MHz in 27,2
MHz). Radiofrekvencna izvedba je zelo draga, hitrost
nanaSanja pa ve¢ kot dvakrat manjSa kot pri eno-
smernem naprsevanju.

Na zacetku devetdesetih let prejSnjega stoletja so
raziskovalci odkrili boljSo reSitev. Ugotovili so, da se
s pulznim magnetronskim naprsevanjem v frek-
venénem obmocju 10-200 kHz v veliki meri izog-
nemo neZelenim prebojem in posledi¢no defektom v
plasti. Z vidika uporabe je pomembno, da je hitrost
naprSevanja velika in primerljiva s tisto za nanasanje
distih kovin (okrog 10 pm/h). Pri pulznem naprSevanju
v kratkotrajnih pulzih pred tar€o izvira ustvarimo
izjemno gosto plazmo.

Znacilen Cas trajanja pulza je nekaj deset mikro-
sekund, vsakemu pulzu pa sledi prekinitev, ki traja
nekaj deset milisekund. Frekvenca pulzov je v
obmoc¢ju med 100 kHz in 350 kHz, znacilna gostota
elektri¢ne mod¢i na tar¢o pa 1-3 kW/cm?®. Tarla je v
Casu trajanja pulza na enosmerni napetosti, ki je enaka
kot pri klasi¢nem postopku (od —400 V do -500 V).
Trajanje pulza pa je omejeno tako, da naboj na
podrocjih tarce, kjer so nastali reakcijski produkti
(npr. oksidi), ne presezZe praga za nastanek preboja. Ko
je na tar¢i negativna napetost, jo obstreljujejo ioni iz
plazme, zato se razprSuje. V fazi, ko je na tar¢i
pozitivna napetost, pa le-ta pritegne elektrone iz
plazme, ki razelektrijo elektri¢no neprevodna pod-
rocja, kjer se je v predhodni fazi nabral pozitivni naboj
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Slika 6: Shematski prikaz pulznega naprSevanja

(slika 6). Jakost in Cas trajanja sta veliko vecja za
negativni pulz kot za pozitivnega.

Razen frekvence je pomemben parameter razmerje
med Casom trajanja negativnega pulza v primerjavi s
trajanjem obeh pulzov (duty cycle). Ce je to razmerje
med 65 % in 70 % ali manj, potem prebojev med
nanaSanjem elektricno neprevodnih tankih plasti ne
bo. Gostota toka ionov na podlage, ki so na negativni
elektri¢ni napetosti, je pri klasicnem enosmernem
napr$evanju okrog 10 mA/cm? medtem ko je pri
pulznem naprSevanju pri enaki moci na tarco dvakrat
ve€ja. Z veCjo gostoto plazme pa se poveca
potencialna razlika med tarco in podlagami. Energija
ionov je zato vecja.

Slika 7 prikazuje energijsko porazdelitev titanovih
enkrat ioniziranih ionov pri klasicnem in pulznem
nacinu naprSevanja. Pri enaki energiji je koncentracija
ionov Ti* pri pulznem naprSevanju 10-krat vecja.
Energija ionov je bila izmerjena z energijskim in
masnim spektrometrom blizu podlag. Visokoener-
gijski "rep" v energijski porazdelitvi, ki se pri kla-
si¢nem postopku naprSevanja konca pri energiji okrog
15 eV, seZze pri pulznem naprSevanju do energije
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Slika 7: Energijska porazdelitev titanovih enkrat ioniziranih
ionov pri klasi¢nem in pulznem nacinu naprSevanja
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okrog 40 eV. Prav ta visokoenergijski rep bistveno
prispeva k nastanku zelo goste plazme v prostoru pred
podlagami in omogoca rast nanokristalini¢nih, nano-
strukturnih in nanokompozitnih prevlek. Tudi hitrost
naprSevanja se lahko optimira.

Pri tem se pojavi teZava, da se z izolacijsko plastjo
prekrivajo vse povrSine v napravi za nanaSanje, kar
onemogoca vracanje elektronov iz plazme v napajal-
nik. Katodna napetost zato naraste in plazma ugasne.
Ta pojav imenujemo "izginotje anode". Problem lahko
reSimo s kombinacijo dveh magnetronskih izvirov, ki
delujeta tako, da je tar¢a enega od izvirov izmeni¢no
katoda in anoda, tar¢a drugega pa nasprotno. Tako
ostane povrSina anode vedno Cista. Namesto dveh
(dragih) magnetronskih izvirov lahko uporabimo
enega, dodamo pa anodo iz istega materiala, kot je
material tarCe (v Casu negativnega pulza deluje kot
katoda).

Loc¢imo unipolarno pulzno naprSevanje, kjer se
napetost na tar¢i pulzno spreminja med zemeljskim
potencialom in delovno napetostjo, in bipolarno
pulzno naprSevanje, kjer se napetost na tar¢i
periodi¢no spreminja med negativno in pozitivho
napetostjo. Ko je napetost na tar¢i negativna, se le-ta
razprSuje, ko pa je tar¢a na pozitivnem potencialu, se
izolacijska plast na neerodiranem delu tarce
nevtralizira z elektroni. Zaradi veliko vecje gibljivosti
elektronov v primerjavi z ioni je pozitivha napetost
veliko manjSa od negativne (10-20 % vrednosti
negativne delovne napetosti).

Novi nacin pulznega magnetronskega naprSevanja,
ki omogoca izdelavo keramic¢nih plasti brez defektov

22

pri velikih hitrostih nanaSanja, se je v zadnjih letih
zelo uveljavil. Tako lahko pripravimo prevleke
(Ti,ADN z atomskim razmerjem Al : Ti do 5 : 1, kjer
nastaja  elektricno neprevodna heksagonalna
(wurtzitna) faza AIN. Pri pulznem naprSevanju lahko
v Sirokem obmocju spreminjamo tudi topografijo
povrSine in teksturo prevlek. Bistvena prednost
novega postopka nanasanja pred klasicnim pa je
moZnost izdelave visokokakovostnih nizkotempe-
raturnih trdih prevlek, tj. pri temperaturi podlag okrog
150 °C.

4 SKLEP

V prispevku smo opisali glavne znacilnosti in
zahteve klasi¢nega magnetronskega naprSevanja.
Podrobneje smo obravnavali tudi njegove novejse
izvedbe, kot sta neuravnoteZeno in pulzno magne-
tronsko naprSevanje.
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POVZETEK

Z opti¢no emisijsko spektroskopijo smo preiskovali znacilnosti
nizkotlacne plazme, ki smo jo ustvarili v vodni pari. Plazmo smo
vzbujali z induktivno vezanim RF-generatorjem (RIZ SW-amp.) s
frekvenco 13,56 MHz in nastavljivo izstopno mocjo do 300 W v
stekleni cevi z notranjim premerom 36 mm. Cev smo c¢rpali z
dvostopenjsko rotacijsko érpalko. Delovni tlak vodne pare je bil
okoli 3 Pa. Spekter, ki ga seva plazma pri teh razmerah, smo
merili s CCD-spektrometrom (OceanOptics HR2000). V
opti¢nem, bliZnjem ultravijoli¢nem in bliZznjem infrarde¢em delu
spektra (med 200 nm in 1000 nm) smo opazili visoko vzbujena
molekulska in atomska stanja molekul OH in H, ter atomov H in
O. Najvecja vzbuditvena energija plazemskih radikalov je bila
okoli 15 eV. V bogatem emisijskem spektru so prevladovale
atomske crte vodika in kisika, ki ustrezajo prehodom H,, H,, H,,
O@Bp’P = 3s°S) in OBp3P - 3s3S). Opaziti je bilo tudi
Fulcherjeve molekulske prehode H, in sevanje molekule OH pri
prehodu A-=X. V spektrih ni bilo opaziti sevalnih prehodov
molekul O, ali H,0, iz ¢esar smo sklepali, da je koncentracija
slednjih v plazmi vodne pare zanemarljivo majhna. OpaZene
spektre smo razloZzili s trki plazemskih radikalov med seboj in s
steno razelektritvene komore.

Optical emission spectroscopy characterization
of low-pressure plasma created in water vapour

ABSTRACT

Optical emission spectroscopy was applied to study characte-
ristics of low-pressure plasma created in water vapour. Plasma
was generated by inductively coupled RF generator (RIZ
SW-amp.) with the frequency of 13.56 MHz and adjustable output
power up to 300 W in a glass discharge tube with the inner
diameter of 36 mm. The discharge tube was pumped with a
two-stage rotary pump. The water vapour pressure was about 3
Pa. Plasma radiation was measured with a 60 cm optical
spectrometer MDR23-Lomo. Emission from highly excited
species was found in the ultra-violet, visible and infrared part of
the spectra from 200 to 1000 nm. The highest energy of excited
radicals was about 15 eV. The rich emission spectra were
dominated by atomic transition lines from hydrogen and oxygen:
H, H, H, O@3p’P - 35°S), and O(3p3P - 3s3S). Fulcher band
molecular hydrogen lines as well as OH (A—X) band were also
found. No emission from O, and H,O was detected indicating that
the concentration of both molecules in water plasma was low. The
observed spectra were explained by collision phenomena in gas
phase and on the walls of the discharge tube.

1 UVOD

Nizkotlaéne Sibkoionizirane visoko reaktivne plaz-
me se v zadnjih letih Siroko uporabljajo pri obdelavi
sodobnih polimerov in kompozitov. Tehnologije, ki
temeljijo na uporabi takS$nih plazem, so funk-
cionalizacija povr§in razli¢nih materialov, selektivno
jedkanje kompozitov in sterilizacija biokompatibilnih
materialov ‘. Za obdelavo razli¢nih materialov se
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uporabljajo plazme, ki jih navadno generiramo v
plinih dvoatomnih molekul, kot so dusik, kisik in
vodik. Pri tem za doseganje primerne funkcionali-
zacije uporabljamo razli¢ne radikale. Za nitriranje so
najprimernej$i nevtralni atomi duSika, medtem ko
najboljse rezultate pri selektivnem jedkanju dosezemo
z uporabo kisikovih atomov. Vodikova plazma se
uporablja predvsem pri sterilizaciji, saj je mocan
sevalec v ultravijolicnem delu spektra. V¢asih Zelimo
uporabiti kombinacijo kemijskega jedkanja in
obdelave z ultravijoli¢no svetlobo. V taksSnih primerih
je koristno uporabiti plazmo, ki jo ustvarimo v
mesanici kisika in vodika. Kisikovi radikali povzro-
¢ijo oksidacijo organskega materiala, vodikovi pa
zagotavljajo izdaten vir UV-svetlobe. Najpreprostejsa
kombinacija kisika in vodika je voda. Ta ima
razmeroma visok parni tlak in zato zlahka doseZemo
primerno koncentracijo njene pare v vakuumskem
sistemu. V plazmi molekule vode razpadejo na
radikale. Ker ni poznano, kolikSen del vodnih molekul
razpade na radikale, prav tako pa ni poznano, kateri
radikali v plazmi nastanejo, smo opravili sistemati¢ne
raziskave plazme v vodni pari. Za doloCanje vrste
radikalov smo uporabili opticno emisijsko spektro-
skopijo.

2 OPTICNI PREHODI MED VZBUJENIMI
STANJI

Vzbujene molekule in atomi lahko prehajajo v
niZja vzbujena stanja (ali v osnovno stanje) z
elektricnim dipolnim sevanjem. Verjetnost za prehod
je doloc¢ena s kvantnim znacajem delcev. V mnogih
primerih sevanje z elektricnim dipolnim sevanjem ni
dovoljeno zaradi izkljucitvenih pravil. Tak$na stanja
so metastabilna, saj je verjetnost za kvadropolno
sevanje navadno zanemarljiva. Metastabilna stanja
lahko razpadajo le pri trkih z drugimi delci ali pa na
stenah komore. Na slikah od 1 do 5 prikazujemo
vzbujena stanja in dovoljene prehode za razlicne
molekule in atome: H,0, OH, O,, H,, O in H “"".

3 POSTAVITEV EKSPERIMENTA

Za preiskovanje znacilnosti plazme v vodni pari
smo uporabili vakuumski sistem, ki je shemati¢no
prikazan na sliki 6. Plazmo ustvarimo v stekleni cevi s
premerom 4 cm in dolZino 400 cm. Steklena cev je
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Slika 5: Nekatera stanja kisikovega in vodikovega atoma in
dovoljeni sevalni prehodi

ovita s tuljavo, ki je prikljucena na visokofrekven¢ni
generator. V naSem primeru sestoji generator iz treh
delov: oscilatorja majhne moci, ojacevalnika in
uskladitvenega c¢lena. Oscilator oddaja RF-signal pri
industrijski frekvenci 13,56 MHz in moci 3 W. Signal
vodimo v ojacevalnik, ki ga ojaci do poljubne moci
med 0 W in 300 W. Z uskladitvenim ¢lenom dose-
Zemo, da se domala celotna mo¢ sprosca v tuljavi.
Razelektritveno cev na eni strani ¢rpamo z dvosto-
penjsko rotacijsko ¢rpalko z nazivno ¢rpalno hitrostjo
9 L/s, na drugi strani pa preko ventila pus¢amo vodno
paro iz stekleni¢ke. S tem doseZemo stalni pretok
vodne pare skozi razelektritveno cev. V nasem
primeru je tlak vodne pare vselej konstanten, in sicer
okoli 3 Pa. Tlak merimo z absolutnim vakuum-
metrom. Sevanje plazme vodimo po Sirokopasovnem
opticnem kablu v spektrometer, ki deluje v obmocju
med 200 nm in 1000 nm.

VAKUUMIST 25/4 (2005)



4 REZULTATI

Sevanje plazme smo merili pri razlicnih moceh
vzbujanja med 75 W in 300 W. Pri nizZjih moceh je
postala plazma nestabilna. Znacilni spekter je prikazan
na sliki 7. V bogatem emisijskem spektru prevladujejo
atomske Crte vodika in kisika. Vodikove atomske crte
ustrezajo prehodom v okviru Balmerjeve serije
(prehodi iz vi§jih v prvo vzbujeno stanje: H,, Hg, H,,
H; in H,, slika 5, desno). Prehodov iz prvega (ali iz
vi§jih) vzbujenega stanja v osnovno stanje Zal ne
moremo opazovati, ker lezijo spektralne crte v
obmocju trde UV-svetlobe (med 91 nm in 122 nm). V
spektru opazimo tudi izrazite kisikove Crte, ki
ustrezajo prehodom znotraj visokih vzbujenih stanj z
vzbuditveno energijo med 9 eV in 13 eV (slika 5,
levo), med katerimi prevladujeta prehoda O(3p’P -
3s°S) in O(Bp3P - 3s3S) pri valovnih dolZinah 777
nm in 844 nm. Opaziti je bilo tudi Fulcherjeve mole-
kulske prehode H, (slika 4) in sevanje molekule OH
pri prehodu A-X (slika 2). V spektrih ni bilo opaziti
sevalnih prehodov molekul O, ali H,0O, iz Cesar lahko
sklepamo, da je koncentracija slednjih v naSi plazmi
vodne pare zanemarljivo majhna.
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Slika 7: Spekter, ki ga seva plazma vodne pare pri razelek-
tritveni moci 275 W
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Za dolocanje vpliva razelektritvene moci na
znacilnosti plazme smo sistemati¢no merili intenziteto
naslednjih atomskih in molekulskih prehodov: H,, Hg,
H,, O3p°’P - 3s°S) in OH (A - X). Na sliki 8 prika-
zujemo intenziteto navedenih prehodov v odvisnosti
od razelektritvene moci, na sliki 9 pa razmerje med
intenzitetama H,/Hz, in Hy/H,. S slike 8 lahko
razberemo, da intenziteta linij narasca z naras¢ajoco
razelektritveno mocjo. NaraS€anje intenzitete linij
pripiSemo dvema pojavoma: prvi¢, z nara$cajoco
mocjo naras€a gostota elektronov v plazmi, kar
povzroca obilnejSe vzbujanje visokih stanj, in drugic,
z nara$¢ajo¢o mocjo se plazma Siri vzdolZ razelek-
tritvene cevi.

5 DISKUSIJA REZULTATOV

Izmerjeni spektri plazme v vodni pari so pokazali,
da v plazmi sploh nimamo ve¢ molekul H,O, ali pa je
koncentracija zanemarljivo majhna. Vodne molekule
torej z veliko verjetnostjo v kisikovi plazmi razpadejo.
Ker je temperatura plina v RF-plazmah domala enaka
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Slika 8: Intenziteta sevalnih prehodov nekaterih plazemskih
radikalov v odvisnosti od razelektritvene moci
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Slika 9: Razmerje intenzitet prehodov Ho/Hp (zgornja krivulja)
in Hqo/Hy (spodnja krivulja)
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sobni, disociacije ne pripisujemo termi¢nim, ampak
kineti¢nim efektom. Povprecna energija elektronov v
RF-plazmah je okoli 5 eV. Ker je disociacijska
energija vodne molekule (prehod H,O - OH + H)
komaj okoli 2 eV, je razumljivo, da vodne molekule z
veliko verjetnostjo razpadejo pri neelasti¢nih trkih z
elektroni. Nastala radikala H in OH sta v vakuumu
stabilna. Zaradi zahteve po ohranitvi energije in
gibalne koli¢ine namre¢ reakcija OH + H - H,0O v
vakuumu ni mogoca. Reakcija je mogoca samo pri
trkih tretjega reda, ki pa so pri tlakih, manjsih od 100
Pa, prakti¢no neverjetni. Rekombinacija OH + H —»
H,O bi lahko potekala na steni razelektritvene komore,
vendar pa je rekombinacijski koeficient za boro-
silikatno steklo zelo majhen, tako da molekul vode v
plazmi ni opaziti. Prvi efekt plazme je torej popolna
disociacija vodne molekule na nevtralni vodikov atom
in molekulo OH.

Prosti elektroni v plazmi pa lahko vzbujajo tudi
nastala radikala H in OH. Molekula OH razpade na
atoma vodika in kisika. Verjetnost za disociacijo
molekule OH je manjSa kot za H,0, zaradi &esar
ostane del molekul OH nedisociiran, kar ugotavljamo
iz razmeroma intenzivnega prehoda OH(A->X). Del
molekul OH pa se vendarle disociira. Na sliki 8
namre¢ jasno opazimo prisotnost kisikovih atomov.
Zal iz intenzitet molekulskega prehoda OH in
atomskih prehodov O ne moremo sklepati, kolikSen
delez molekul OH je disociiran. Na osnovi spektrov
lahko le kvalitativno ocenimo, da je vodna plazma
mocan vir nevtralnih kisikovih atomov.

Opticni sevalni spektri pokazejo prehode med
vzbujenimi stanji vodikovih in kisikovih atomov. S
slike 5 je razvidno, da sevalni spektri ustrezajo
prehodom med visoko vzbujenimi stanji atomov
vodika in kisika. V obeh primerih gre za stanja z
vzbuditveno energijo med 11 eV in 13 eV. Prosti
elektroni v plazmi torej lahko vzbujajo tako visoka
stanja. Delno gre pri tem za neposredno vzbuditev iz
osnovnega stanja. Elektroni imajo v plazmi namrec
priblizno maxwellsko energijsko porazdelitev, kar
pomeni, da obstaja majhen del elektronov, ki imajo
energijo, vecjo od 11 eV. Zaradi mocnega sevanja iz
navedenih vzbujenih stanj lahko ugotovimo, da
neposredna vzbuditev iz osnovnega stanja ni edini
mehanizem vzbujanja. Verjetno je za mocno sevanje
atomov odgovorno tudi posredno vzbujanje, denimo
preko metastabilnih stanj atomov kisika. Natan¢na
razlaga vzbuditvenih mehanizmov presega namen
tega dela.

Intenziteta razlicnih prehodov je odvisna od
razelektritvene moci (slika 8). V sploSnem intenziteta
vseh naras¢a z naras€ajoco mocjo, kar je popolnoma
razumljivo. Pri ve¢ji moci je namre¢ gostota elek-
tronov vecja, vecja pa je tudi prostornina plazme. Na
sliki 8 opazimo, da je naraScanje intenzitete OH-

26

prehoda bistveno manjSe od drugih prehodov. Ta
pojav si lahko razlagamo z upoStevanjem energije
vzbujenih sevalnih stanj. Primerjava slik 2, 5 in 6
pokaZe, da dobimo sevalne prehode molekule OH iz
bistveno niZjih stanj kot prehode atomov O in H.
Vzbuditvena energija molekule OH je namrec le okoli
4 eV, medtem ko je vzbuditvena energija atomov O in
H vecja od 10 eV. Zaradi te razlike pricakujemo, da
bodo elektroni laze vzbujali OH-stanja kot pa
atomska. Drug razlog za Sibko narasCanje intenzitete
OH-prehoda pa je disociacija OH pri povecani moci.
Zaradi obeh pojavov bi pricakovali, da bo intenziteta
OH-prehodov celo padala z narascajoCo razelek-
tritveno mocjo. Vendar pa je pri tem treba upoStevati
nehomogenost plazme. Plazma v sredini razelek-
tritvene cevi ima zanesljivo vecjo koncentracijo
elektronov kot plazma v bliZini obeh robov cevi. Ob
robu cevi je koncentracija elektronov zanemarljivo
majhna. Ker z opti¢no emisijsko spektroskopijo
zaznamo povpre¢no stanje plazme vzdolZ cevi, lahko
sklepamo, da je Sibko naraS¢anje intenzitete OH-pre-
hodov predvsem posledica vzbujanj OH-molekule v
obmocju Sibkejse plazme.

Zanimivo je, da v plazmi opazimo sevalne prehode
molekul vodika, ne pa tudi molekul kisika. Nobenega
od teh plinov sicer ne spus¢amo v sistem, vendar pa bi
lahko obe molekuli nastali pri rekombinaciji ustreznih
atomov. Kot smo Ze omenili, so rekombinacije v
plinski fazi zanemarljiv proces, saj zaradi ohranitve
energije in gibalne koli¢ine potrebujemo trk tretjega
reda. Rekombinacije so zato omejene na povrs§ino
razelektritvene komore. Pri tem velja poudariti, da je
rekombinacijski koeficient za atome vodika na
povrsini borosilikatnega stekla vsaj velikostni red
vecji od koeficienta za atome kisika. Prav majhna
verjetnost za povrSinsko rekombinacijo je po nasem
mnenju odgovorna za pomanjkanje molekul kisika v
plazmi vodne pare.

6 SKLEPI

Z opticno emisijsko spektroskopijo smo preisko-
vali znacilnosti plazme, ki jo vzbujamo v vodni pari
pri tlaku 3 Pa. Opazili smo, da dobimo v stekleni cevi
plazmo, ki jo sestavljajo predvsem atomi vodika in
kisika. V plazmi so vselej tudi molekule OH. Pri nizki
moci je v plazmi opaziti tudi znatno koncentracijo
molekul vodika. V plazmi ni opaziti molekul vode ali
molekul kisika. Pomanjkanje vode si razlagamo s
popolno disociacijo, ki je posledica trkov molekul in
energijskih elektronov v plazmi. Pomanjkanje kisi-
kovih molekul pa smo razlozili z zanemarljivo majhno
verjetnostjo za rekombinacijo kisikovih atomov.

Plazmo, ki smo jo ustvarili pri navedenih oko-
lis¢inah, odlikuje izredno visoka stopnja reaktivnosti.
Visoka koncentracija kisikovih atomov omogoca
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optimalno oksidativnost plazme, visoka koncentracija
vzbujenih vodikovih atomov pa je vir mocnega
sevanja v vidnem in ultravijolicnem obmocju.
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FOTOEFEKT KOT ELEKTROMAGNETNI POJAV

Uvodoma mnenje dveh slavnih moZ preteklega
stoletja:

Einstein: Every physicist thinks that he knows what
a photon is. I spent my life to find out what a photon is
and I still don’t know it.

Richard Feynman: I think I can safely say that
nobody understands quantum mechanics.

Slede¢ danaSnjemu znanju, svetlobo generira
sprememba hitrosti naelektrenih delcev ali sprememba
lege elektronskega oblaka v atomu. Oba pojava upo-
rabljamo v raznih aparaturah, kot so sinhrotron,
wiggler, undulator, laser itd.

V drugi polovici 20. stol. je v elektroniki ali, kot
smo takrat rekli, v elektrotehniki Sibkega toka pogled
zacel prehajati od sinusnega in analognega razlaganja
v pulzno-digitalnega.

V atomu kroZe¢ elektron, ki se spusti iz viSjega
energijskega nivoja na niZji, seva elektromagnetni
pulz kot antena. Ze v 19. stol. je Tesla predlagal brez-
Zi¢ni prenos elektromagnetne energije, kot je danes
realizirano npr. pri radarjih. Lahko predpostavljamo,
da elektromagnetni pulz od atoma tudi potuje le v eni
smeri.

Pod to predpostavko piSemo Poyntingov vektor
S=E x Hin

2
S = /8—0152 =E— Kjer je
/ 4ntao™’

8,854 88540077
Energijski pretok @ pravokotno skozi ploskev A = Tv*
je @ = MrE/Z, Slede¢ drugemu priblizku, naj bo pulz
dolzine L=MN/2 idealne pravokotne oblike z energijo W,

Q=377Q (1)
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potujoc s svetlobno hitrostjo ¢. Tako lahko piSemo W =

@T. Ce oznatimo prvo harmonsko z f, sledi W = @T =
DA2c = D2f in

e, E*
w=m’ |+ — (2)
Mo 2f
Po drugi strani pa velja za foton Planckova relacija:
W=h-f h=6,625-10"Ws" 3)

1z enacb (1), (2) in (3) sledi:

Er:,}%ZOh Lf 4)
Tt

Er=c —Z EL

In ¢e vnesemo numeri¢ne vrednosti za konstantne,
dobimo:

ali

(4b)

Er=120-10° V m - (1/\). (4c)

Ce obsevamo atom z ultravioli¢no svetlobo A = 100
nm je po mojem gledanju isto, kot Ce pritisnemo
potencialno razliko oz. napetost Er = 1,2 V na atom. Ta
vrednost naj bo zadostna za izvlek elektrona iz atoma.

V votlih resonatorjih je laZje racunati s koncen-
triranimi L in C, kot pa z resnic¢nejSo fizikalno sliko, tj. z
razdeljenimi E in H. Tako bo tudi v nasem primeru
najveckrat enostavnejSe racunati s sliko fotona kot delca
kot pa s fizikalno toc¢nejsSo sliko fotona kot elektromag-
netnega pulza.

prof. dr. Alojz Paulin

Fakulteta za elektrotehniko, rac¢unalnistvo
in informatiko, Univerza v Mariboru,
Smetanova 17, 2000 Maribor
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SLOVENKE RAZISKUJEJO Z VAKUUMSKIMI TEHNIKAMI

Stanislav Juzni¢!, Maja Remskar?

'Institut za matematiko, fiziko in mehaniko, Jadranska 19, 1000 Ljubljana

“Institut "JoZef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

IZVLECEK

V letu fizike smo opisali dosezke slovenskih vakuumistk. Povzeli
smo nekaj drobcev iz uspe$ne kariere prve znamenite
vakuumistke Herthe Ayrton, ki je v Angliji zaslovela z razisko-
vanjem obloc¢nic. Po zgodovinskem uvodu smo opisali uspehe
Serafine DeZman (7 1896) pri meritvah tlaka z vakuumskimi
barometri in pri uporabi drugih eksperimentalnih tehnik v
Ljubljani. Ob prvih korakih v znanost jo je spremljal brat Karel
DeZman, po njegovi smrti pa je z meritvami nadaljevala sama.
Tako jo imamo za prvo pomembno ljubljansko eksperimentalno
fizicarko.

Marija Wirgler je bila prva slovenska profesorica fizike. Prva
Zenska z doktoratom iz prirodoslovnih ved je postala Angela
Piskernik, ki je poucevala fiziko v Novem mestu in v Ljubljani. V
njunem casu je bila ustanovljena ljubljanska univerza z novimi
moznostmi za Zenske raziskovalke. Emilija Mlakar, poro¢ena
Branz, je postala prva Zenska z akademskim naslovom iz
matemati¢nih ved na Univerzi v Ljubljani leta 1928.

Po drugi svetovni vojni je veliko Slovenk zacelo raziskovati z
uporabo vakuumske tehnike. Med prvimi je bila Snegulka Detoni,
znana predvsem po raziskavah vibracijskih spektrov. Bibijana
Dobovisek, porocena Cujec, je po diplomi in disertaciji na
ljubljanski univerzi med letoma 1955 in 1966 delala na prvem
betatronu Nuklearnega instituta, danaSnjega 1JS v Ljubljani.
Danica Burg, porocena Hanzel, pa je kot prva ljubljanska
inZenirka fizike postala vodilna raziskovalka prav tedaj izumljene
Mossbauerjeve spektroskopije.

Slovene Female Research in Vacuum Techniques

ABSTRACT

In the year of physics the contributions of Slovene female
researchers in vacuum techniques were described. The achieve-
ments of Hertha Ayrton in arc light research are mentioned. After
historical introduction we described the success of Serafina
DeZzman ( 1896) at measurements of pressures with barometers
and other experimental techniques in Ljubljana. She was trained
by her brother Karel DeZman as his collaborator and after his
death she continued the experiments on her own. She could be
considered the first important Slovene female experimental
physicist, working in the field of barometer techniques, and using
sophisticated vacuum barometers already 150 years ago.

Marija Wirgler was the first Slovene female professor of physics,
and Angela Piskernik was the very first Slovene girl with Ph. D.
in natural philosophy. In their time the University of Ljubljana
was established with better opportunities for Slovene female
researchers. Emilija Mlakar, married Branz was the very first
woman to take a mathematical sciences degree at the University
of Ljubljana in 1928.

After the second word war many Slovene women entered the field
of physics research with the use of vacuum techniques. One of the
first was Snegulka Detoni, famous for her work on vibration
spectra. After her diploma and dissertation at Ljubljana University
Bibijana Dobovisek, married Cujec, began her pioneering work
(1955-1966) on the new betatron at Nuclear Institute, today JoZef
Stefan Institute in Ljubljana. Danica Burg-HanzZel, as the very
first Ljubljanian engineer of physics, became the leading
researcher of the Mdssbauer’s spectroscopy.
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1 UVOD

Slovenci se od nekdaj dobro zavedamo doseZkov
znanstvenic. Raziskali smo razvoj od prvih knjig
fizicark v naSem prostoru do naSih prvih vakuumistk,
ki so doStudirale pred letom 1963.

2 PISATELJICE O VAKUUMSKIH
TEHNIKAH IN NASE PRVE STUDENTKE
FIZIKE

Novi ljubljanski knjigarnar Janez Kersnik Mayr je
ponujal Ljubljancanom fizikalna, matemati¢na in
astronomska dela Marije Kunic, porocene von Love
(Kunitz, Cunitz, ¥ 1664), ze leta 1678. Med 2566
Mayrovimi naslovi je bila njena knjiga domala edina,
ki jo je napisala Zenska roka.

Nedalec od slovenskega narodnostnega ozemlja je
prva dama matematike Maria Gaetana Agnesi
(* 1718; 1 1799) leta 1750 zasedla katedro za mate-
matiko in naravoslovje na bolonjski univerzi. Pet let
pozneje je trzasSki profesor matemati¢nih ved Franjo
Orlando Ze nabavil njeno knjigo o analizi za pouk
bodocih ladijskih kapitanov. Orlando je udil Stevilne
Slovence; tako so naSi predniki Ze dolgo vedeli, da
matemati¢ne in fizikalne vede niso povsem moski
poklic.

Med prvimi knjigami o trdni snovi in kristalih so v
knjiznici ljubljanskega Liceja nabavili delo Elizabete
Fulhame, Zene dr. Thomasa Fulhama. V visoki
angleski druzbi je razpravljala z najpomembne;jSimi
znanstveniki svoje dobe, predvsem z Josephom
Priestleyjem. Njena razmiSljanja o flogistonu so bila
zelo zanimiva za Lavoisierja v Parizu. Zal je Lavoisier
izgubil glavo nekaj mesecev pred izidom Elizabetine
knjige, ki je vsebovala celo zametke poznejSega
odkritja katalize.

Slovenske vakuumistke so se zaCele uveljavljati
pred dobrim stoletjem, ko so se ob Zenskah na
univerze poznega 19. stoletja zaceli mnoZi¢no
vpisovati Se tujci kot druga nova vrsta Studentov, ki je
dotlej domala ni bilo. Tako se je tik pred prvo
svetovno vojno podoba predavalnic nenadoma moc¢no
spremenila.

Med prvimi vakuumistkami se je v Angliji uve-
ljavila Phoebe Sarah Marx, po poroki znana kot
Hertha Ayrton. Herthin oce je bil poljski Zidovski
priseljenec, ki je v Angliji vodil majhno draguljarno in
urarstvo. Matemati¢ne vede je Studirala v Cam-
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Slika 1: Kataloski zapis Matije Copa o knjigi Madam Fulhame v
ljubljanskem licejskem katalogu (NUK, rokopisni oddelek; E.
Fulhame, An Essay on Combustion with a View to a new Art of
Dying and Painting. Wherein the Phlogistic and Antiphlogistic
Hypotheses are Proven Erroneus. J. Cooper, London 1794.
Prevod: Versuche iiber die Wiederherstellung der Metalle durch
Wasserstoffgas, Phosphor, Schwefel, Schwefellber, Gesch-
weeltes, Wasserstoffgas, Gephosphorte Wasserstoffgas, Kohle,
Licht und Sauren. Dieterich, Gottnigen 1798)

bridgeu, vendar v njenem c¢asu tam Zenskam Se niso
izdajali diplom; dobila je le potrdilo leta 1880. Zato je
morala opraviti dodatne izpite in diplomirati na
Londonski univerzi. Kmalu po diplomi je spremenila
ime iz Phoebe v Hertha. Jeseni 1884 je obiskovala
predavanja v laboratoriju profesorja Williama E.
Ayrtona, s katerim se je naslednje leto porocila. Leta
1895 je zacela objavljati poskuse z razelektritvami v
oblocnici v reviji The Electrician, ki jih je leta 1902
povzela v knjigi. Leta 1899 je postala prva Clanica
prestizne Institution of Electrical engineers. Tam je
kot prva Zenska predavala o oblo¢nici, pozneje pa je s
podobno temo nagovorila Se Kraljevo druzbo v
Londonu. Dogodka sta vzbudila Stevilne odmeve celo
v tisku zunaj strokovnih krogov.

Po moZevi smrti si je Hertha v domaci hisi po-
stavila laboratorij, londonska Kraljeva druzba pa jo je
nagradila s Hughesovo zlato medaljo za raziskovanje
oblo¢nih razelektritev. Od leta 1905 do leta 1910 je za
mornarico razvijala standardizirane ogljikove elek-
trode. Med prvo svetovno vojno je izumila ventilator
kot obrambo pred nemskimi bojnimi plini, vendar ga
armada ni sprejela.

V habsburski monarhiji so dekleta tisti ¢as ob¢asno
dobivala dovoljenja za posluSanje univerzitetnih
predavanj, vendar o rednem vpisu ni bilo govora. Za
reden Studij je bilo treba opraviti maturo, tu pa so bila
vrata dekletom v 19. stoletju Se povsem zaprta. Prvo
dekle se je smelo redno vpisati na filozofsko fakulteto
Dunajske univerze leta 1897, na dunajsko medicinsko
fakulteto leta 1900, na univerzo v Heidelbergu aprila
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1900, na univerzo v Gradcu leta 1897/98 in 1901 in na
univerzo v Innsbrucku leta 1904. Vendar je Se
posebno v Avstriji Stevilo Studentk ostajalo majhno, le
na cesarskem Dunaju je doseglo 5 %. Angelika Sze-
kely (* 1891; ¥ 1979) je prva habilitirana docentka
fizike na graski univerzi iz naravoslovnih predmetov.

3 PRVA SLOVENSKA PROFESORICA
FIZIKE MARIJA WIRGLER

Marija Wirgler (* 1879) je bila prva akademsko
izobrazena slovenska Zenska v fizikalnih vedah in v
naravoslovju sploh. Po graSki diplomi se je leta
1905/06 zaposlila na prvi slovenski Mestni vi§ji
dekliski Soli v Ljubljani in poudevala matematiko,
fiziko in prirodopis do preimenovanja Sole v Licej leta
1909/10.

Prva Slovenka z doktoratom iz naravoslovnih ali
matemati¢nih ved je postala Korogica Angela Pisker-
nik (* 1886; 1 1967) 28. 10. 1914 na Dunaju. Pouce-
vala je fiziko v Novem mestu in v Ljubljani.

Ceprav je bila Knafljeva 3tipendija dne 6. 11. 1678
ustanovljena brez izrecne omejitve na moski spol, jo
pred prvo svetovno vojno ni dobilo nobeno dekle. Prvi
sta jo v znesku 600 fl za $tudij na Dunajski univerzi
dobili $ele Amalija Simec leta 1915/16 na Medicinski
fakulteti in grofica Viktorija (Victoria) de Mestri na
Filozofski fakulteti, leta 1918 pa Se Hedwig Ebner na
Filozofski fakulteti.

Dr. Marta Blinc in dr. Dora Kokalj sta po upo-
kojitvi Marije Wirgler na Zenski realni gimnaziji
poucevali kemijo in matematiko kot varuhinji kemij-
skega kabineta. Ljubljancanka Marta je podobno kot
Wirglerjeva diplomirala iz kemije, matematike in
fizike, zato je obCasno poucevala Se fiziko. Bila je teta
poznejSega akademika Roberta. Marta je objavila
vrsto znanstvenih del s podro¢ja kemije in mikro-
biologije. Bila je prva predsednica Zveze mikrobio-
logov Jugoslavije in je ob Stevilnih priznanjih prejela
Se PreSernovo nagrado.
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4 BAROMETRI SERAFINE DEZMAN V
LJUBLJANI

Serafina je med prvimi Ljubljanc¢ankami veliko
prispevala k razvoju slovenske fizike in meteorologije.
Po smrti brata Karla (f 11. 3. 1889) je nadaljevala
meritve vremenskih razmer v Ljubljani in s tem
dopolnila prvo dolgoletno neprekinjeno zbirko meri-
tev v nasi prestolnici. Merila je vse do svoje smrti leta
1896, samostojno torej kar sedem let. Ni se porocila in
je vecino svojega dela dobesedno posvetila eksperi-
mentalnemu delu.

Serafina in Karel DeZman sta februarja 1857
prevzela meteoroloske meritve opazovalnice drugega
reda v Prec¢ni ulici od ljubljanskega telegrafskega
uradnika J. Zeilingerja. Skupno sta merila dobra S§tiri
desetletja. Med pogosto bratovo odsotnostjo je
Serafina veckrat merila namesto njega in se je tako do-
dobra izpopolnila pri uporabi termometrov, vakuum-
skih barometrov, merilnikov padavin in drugih
eksperimentalnih priprav. Imamo jo za eno prvih
ljubljanskih eksperimentalnih fizi¢ark in meteoro-
loginj, specialistko za barometre.

DeZmana sta uporabljala predvsem tri merilne na-
prave za vsakodnevne meritve ob 6., 14. in 22. uri

— barometer v posodi Karla Kappellerja (* 1816;
1 1888) z ETH v Ziirichu, umerjen pri dunajskem
osrednjem zavodu za meteorologijo in geomag-
netizem.

- Augustov psihometer, postavljen na severni strani
opazovalnice. Napravo je leta 1825 in 1828 razvil
gimnazijski profesor Ernst Ferdinand August
(* 1795; 1 1870), ki je leta 1827 postal ravnatelj
realne gimnazije v Kolnu.

- Posodo za lovljenje atmosferskih usedlin ombro-
meter s Kappellerjevo merilno cevjo, postavljeno
na strehi ljubljanske $ole.

Parni tlak sta DeZmana racunala po Augustovih
tabelah, prirejenih na 0° Réaumurja. Do leta 1854 so v
Ljubljani merili le temperaturo in tlak, vlaZnosti pa Se
ne “. Dne 21. 10. 1881 sta DeZmana prejela z Dunaja
termometer, merilnik padavin, ki sta ga na dobavnici
sicer precrtala, in merilnik snega.

Serafina je skrbno hranila vse objave o meteoro-
logiji. Poleg lastnih objav v Laibacher Zeitung je
shranila $e kranjsko Casopisno porocilo o nenavadnem
rdecem snegu leta 1846, potresu na Kranjskem leta
1873 in o svetovni razstavi na Dunaju leta 1873 @,
kjer so ustanovili mednarodno meteorolosko organi-
zacijo MMO z 20 drzavami in prvim predsednikom
Christophom Heinrijem Diederikom Buys-Ballotom
(* 1817; 1 1890) iz Utrechta. Kongres je dal pobudo
za raziskovanje merilnika relativne vlaznosti, ki bi bil
natan¢nejsi od psihometra ®. O krvavo rdeCem snegu
je Dezman Se posebej porocal pri Dunajski akademiji;

30

| drudritalrii s Leoryrmos
Fpmuduudl b5 Daak i@ Pabe Ciem -
[T F] — s =N T
- ir el |&% Fel
|

n B A BT
ST ) N BT 1
a1 Ban gy . axkf id smid | ik v ke,
b 20 LT L] L% 155 T2 kilbmmlE . 20
L, BHpIs R . 7 LI . ]

LS L RN 1] WENTY Tid] i p Damip
[EL 1, 1 i 11, g T IS 4 i 58 ¥l
Jusa & TS A T X . AIH 8 EemEl

AL I D PP

Ll emTl (17 ] WINTRLITE S T b Bl

B

[ A1 i BT um il Pl L10) & m B

Tl . KW

o]

Wil brd Finmerpsh agrs Harihrilmng Fre Hasr
2 Warifin Faaiim ack i Eaib i Bomedy
18T E e _..,.":_ ¥ : i
1
B Eedd B 1 " 11 5 ] L] n
i i ada Bl i "
LH 552  , 0L 1R T 1% (1 i L]
| f T | i ] I [ ] 1®
| = | men L dn aim 3 | Wi 3 ¥ 1
e iB L o k E
mr NIRRT a E ] W ' 1
| ot . R LT - ] . 1 ] 1 ] -
IBE 1181 in 6% i i [ 1 ] i .
e 1FE | , B IE® i £ i1 § I a =t
f retn W | e IEEs| o | 0B 17 ] ] =
| e [T AT ] E L 18 18 ] L
: ’:':"I s | BT | B R B EE -RE 8

Slika 2: Serafinine in Karlove meteoroloSke meritve za leto
1857 (DeZman, 1858, 14-15)

"snezinke" je Karel Dragotin Rudez ( 21. 1. 1885)
poslal v DeZmanov DeZelni ljubljanski muzej. Tam sta
jih DeZmana opazovala pod mikroskopom in odkrila
njihovo opalescenco, v usedlini pa barvaste delce
velikosti med 2 pm in 20 ym.

Tabela 1: Dezmanovi povzetki lastnih, Serafininih in J. Zeilen-
gerjevih meritev iz let 1857 in 1858 (K. DeZman, Natur-
wissenschafte in Krain. Jahresheft Krain. Museum (Ljubljana),
1858, pp. 3-6, 12-15)

Koli¢ina: Pogostost meritev: Enota:
Temperatura Mese&no povpredje ob 6", | Réaumurjeve
14" in 22", najvigje in stopinje
najnizje temperature v
posameznih mesecih
Tlak Enako Pariske linije,
reducirane na
0° Réaumurja
Parni tlak Enako Enako
Padavine Stevilo dni s padavinami v | Pariike linije
(megla, dez, mesecu, koli¢ina padavin,
sneg, nevihta) |seSteta po posameznih
mesecih
Oblacnost Stevilu obla¢nih dni v
mesecu
Smer vetra Po mesecih

Medtem ko so med 12. 6. 1850 in 30. 6. 1851 v
Ljubljani vnaSali meteorolo$ke meritve v lastorocno
narisane preglednice, sta Serafina in Karel Stevilke Ze
vpisovala v uradne obrazce dvojnega A3-formata, ki
so jih z Dunaja razposiljali po vsej monarhiji ©. Do
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leta 1888 je izpolnjene obrazce podpisoval Karel kot
"Deschmann", v naslednjih letih pa jih je podpisovala
njegova sestra kot "S. Deschmann". Ob glavi pre-
glednic sta navajala merilne naprave, predvsem
Kappellerjev barometer. Merila sta ob sedmi in deveti
uri zjutraj. V preglednico sta zapisovala namerjene
tlake in temperature, medtem ko sta Stevilo vetrovnih
dni, padavine in strele posebej sestela v obrazcu desno
spodaj ©.

Svoje rezultate sta sproti objavljala v kratkih
zapisih pri Laibacher Zeitung. Dne 28. 1. 1857 sta
objavila celo stran A3-formata svojih meritev. Zgornji
del po dolgem razpolovljene strani sta napolnila z
meritvami vlage, temperature v stopinjah Réamurja in
padavin za posamezne mesece leta 1856. V spodnjem
delu cCasopisnega lista sta objavila po en odstavek o
znaCilnostih vremena za vsak mesec preteklega leta.
Podobna, vendar krajSa porodila sta objavila ob
vsakem zaetku novega leta ®. Enake meritve za leti
1856 in 1857 sta obenem z dodatnimi podrobnostmi
objavila v glasilu Muzejskega drustva ®.

Dne 13. 12. 1860 sta objavila podatke o tlaku,
temperaturi in drugih znacilnostih vremena na dan
objave in napoved za naslednji dan, podobno kot
beremo v sodobnih Casopisih. Napoved sta ponovila
11. 1. 1869 in Se pozneje ©.

Serafina je Ze uporabljala evropske vremenske
karte z izobarami za obdobje od 1. 1. 1888 do 31. 12.
1888 in na dan 16. 10. 1872 za ZDA z izotermami,
narisanimi v barvah. V letu svoje smrti (1896) je
uporabljala celo zemljevid snezne odeje, izmerjene po
vsem svetu. Zbirala je tudi meritve drugih vremeno-
slovcev 2. Tako je Serafinina zapus¢ina kar prava
zgodovina kranjske in celo svetovne meteorologije
druge polovice 19. stoletja.

DeZmana sta razpravo Das Klima in Krain objavila
brez oznake avtorstva v knjigi zdravnika Keesba-
cherja. DeZman je imel tedaj 62 let; tako imamo
razpravo upravi¢eno za krono njegovega in Serafi-
ninega tedaj Ze Cetrt stoletja trajajoCega vodenja
meteoroloske opazovalnice v Ljubljani.

ISSN 0351-9716

DeZman je uporabil le svoje in Serafinine meritve
iz let 1872-1881. Omejitev na ta desetletni ciklus je
nekoliko presenetljiva, saj so tako Zeilinger kot
pozneje Dezmana merili Ze vsaj od leta 1857 dalje vse
tabelirane koli¢ine z izjemo S$tevila dni s strelo in
gromom Vv posameznih mesecih ter vlaZnosti v
odstotkih. DeZmana nista racunala povprecne
oblacnosti, temvec¢ sta preStevala le Stevilo oblacnih
dni v posameznem mesecu.

Serafina Dezman spada med prve uspe$ne ljub-
ljanske fizicarke, posebno izurjene za merjenje tlakov
v barometrskih vakuumskih ceveh. H¢i Karla
DeZmana je Zivela v Ljubljani, vendar ni nadaljevala
meritev tete Serafine.

5 SNEGULKA DETONI

Notranjka Snegulka je postala prva diplomantka
profesorja dr. Antona Peterlina leta 1944. Po
disertaciji pri akademiku dr. DuSanu HadZiju (1956)
se je zanimala za vodikovo vez in za strukturne
formule sulfinskih kislin. Leta 1958 je dobila
osemmesecno Stipendijo danske vlade za raziskovanje
mikrovalovne in infrardece spektroskopije na Uni-
verzi v Kopenhagnu pri profesorju Baku. Na Danskem
je imela dve predavanji o vodikovi vezi, obenem pa je
objavila tri ¢lanke skupaj s profesorjem Bakom in
sodelavci.

Tabela 2: Brat in sestra DeZman analizirata svoje meritve meteoroloskih veli¢in (K. Dezman, Das Klima in Krain. In: Krain (ed. Fre-

derich Keesbacher). Ljubljana 1883, pp. 24-25)

Kolicina: Enota: Povpre¢na Vsota Maksimum Minimum Stevilo dni Smer
vrednost
Temperatura Stopinje + + +
Tlak mm Hg + + +
Parni tlak mm Hg +
VlaZnost % + +
Oblacnost 1:10 +
Padavine mm + + +
Strela +
Veter Stevilo dni +
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Leta 1960 je nadomescala prof. HadZija, ki je bil
eno leto na Studiju v Ameriki. Vodila je vaje iz nje-
govega predmeta in sodelovala pri eksperimentalnem
delu s feroelektriki s skupino profesorja Blinca na
Institutu "JoZef Stefan". Leta 1961 je Snegulka skupaj
s prof. Blincem in sodelavci prejela Kidri¢evo nagrado
za raziskave feroelektrikov z vodikovimi vezmi.
Raziskovala je infrardeCe in ramanske spektre
organskih molekul z vezmi S—-O, Se-O, P-O in C-N
in organske kisline z mo¢nimi in Sibkimi OH-vezmi
ter objavila pomembne rezultate.

Od leta 1976 je imela na podiplomskem Studiju
kemijskotehnoloske smeri v Ljubljani predavanja o
infrardeci in ramanski spektroskopiji in rentgenski
analizi polimerov. Na S§tirih mednarodnih simpozijih
in kongresih je imela referate o vodikovi vezi.
Objavila je skupno 47 clankov v sodelovanju s
skupinama profesorja Blinca in profesorja HadZija ali
sama. Sodelovala je celo v dveh v tujini objavljenih
knjigah. Leta 1979 je bila habilitirana v Ljubljani, leta
1980 pa je bila izvoljena za izredno profesorico. Sredi
1980-ih let je objavila odmevne raziskave vibracijskih
spektrov v sodelovanju z akademikom dr. HadZijem in
dr. Ljubom Goli¢em. Snegulkino delo je bilo tako
pomembno, da nekatere njene dosezke Se danes
citirajo V.

6 BIBIJANA CUJEC IN JEDRSKE REAKCIJE

Razvoj moderne fizike majhnega in hitrega je
potekal nekako vzporedno z ustanovitvijo nove
ljubljanske univerze, ki je kon¢no ponudila kolikor
toliko enakopravne iztoCnice naSim fiziCarkam.
Emilija Mlakar, poro¢ena Branz, je kot prva Zenska
diplomirala iz matemati¢nih ved na ljubljanski
univerzi. Studij je konlala na pedagofki smeri
matematike leta 1928 kot trinajsta ljubljanska
diplomantka ", predavala pa je na klasi¢ni gimnaziji
v Ljubljani.

Med ljubljanskimi fizi¢arkami se je Se posebe;j
uveljavila Bibijana Dobovisek (* 25. 12. 1926, Ljub-
ljana) iz druzZine strojnega tehnika in uradnice.
Podobno Mariji Wirgler in Angeli Piskernik je
osnovno $olo in gimnazijo koncala pri urSulinkah. Po
koncu nemske okupacije je Studirala pri Plemlju,
Vidavu in Peterlinu. Po diplomi leta 1950 je Bibijana
Stiri leta delala na fizikalnem institutu SAZU, nato pa
na njegovem nasledniku Nuklearnem institutu,
danasnjem IJS. Raziskovala je fotonuklearne reakcije
na novem betatronu Darka Jamnika, ki so ga kupili
leta 1954 kot najnatan¢nej$o napravo za raziskovanje
jedrskega fotoefekta v energijskem obmocju do 30
MeV. Prav zato so meritve Bibijano Se posebej
veselile. Jamnik je diplomiral leto dni po Bibijani na
pedagoski smeri ljubljanske fizike, doktorirala pa sta
istega leta.

Tabela 3: Prvih dvanajst Zensk z diplomami in doktorati iz fizike in meteorologije v Ljubljani do leta 1963

Ime in priimek

Datum diplome (mentor)

Datum doktorata (mentor)

Bibijana Dobovisek Cujec 1950 (A. Peterlin) 1959

Danila Nemec (meteorologija) 1954

Marija Robavs (meteorologija) 1954

Milena Bevc (meteorologija) 1958

Jelena (Alenka) Hudoklin Bozi¢ 1958 (Pedagoska) 1968 (M.V. Mihailovic)
Cvetka Bartol (pedagoska) 1958

Alenka Kmecl (meteorologija) 1960

Danica Burg-Hanzel

1960 (A. Moljk)

1973 (A. Moljk)

Petra Beniger

1962 (I. Kuscer)

Helena Velikonja

1962 (A. Hocevar)

Ana Rudolf

1962 (R. Blinc)

Marija Simoni¢ (pedagoska)

1963
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Bibijana je merila spekter protonov, izsevanih iz
jeder silicija, fosforja in Zvepla pri obsevanju z
zavornim sevanjem iz betatrona. Raziskovanje jo je
leta 1959 pripeljalo do disertacije z naslovom
Fotonuklearne reakcije z ozirom na Wilkinsonov
model. Maurice Hugh Frederick Wilkins (* 15. 12.
1916) je, podobno kot pred njim Rutherford, uspesno
presel iz divjine Nove Zelandije med uspesSne
britanske fizike. Svoj model je razvil na Univerzi
Kalifornija med Studijem atomske bombe, ki pa ga je
razocarala in usmerila v raziskovanje DNA. Leta 1962
je za prispevek k odkritju DNA dobil del Nobelove
nagrade iz medicine in fiziologije. Tedaj bi si nagrado
pri raziskovanju DNA seveda zasluzila tudi fizicarka
Rosalind Franklin, ki pa se ji zaradi zapostavljenosti
Zensk Zal ni uspelo prebiti do priznanja. Franklinova je
na povabilo dr. HadZija veckrat gostovala v Sloveniji.

Po poroki je Bibijana prevzela moZev priimek
Cujec. Leta 1961 je odila na postdoktorsko izpo-
polnjevanje v Pittsburgh. Tam je raziskovala jedrsko
strukturo s poskusi na ciklotronu, ki je pospeSeval
devterone do 15 MeV. Onstran morja so ji sledili Se
domaci, moz in héerki.

Leta 1963/64 se je z druZino preselila v bliznjo
Kanado; predavala je na univerzi Alberta v Edmon-
tonu in merila na 5,5 MeV Van de Graafovem
pospeSevalniku. Naslednje leto je odsla na univerzo
Laval v Quebecu, kjer so leta 1963 namestili
pospeSevalnik enake vrste, ki so ga pozneje razsirili na
7,2 MeV. V Quebecu je ostala vse do upokojitve leta
1993. Leta 1966 je bila izvoljena za izredno
profesorico, leta 1970 pa za redno profesorico.
Bliskoviti uspehi so se kar vrstili. Raziskovala je
spektroskopijo jeder ob preucevanju jedrskih reakcij z
devteroni. Med preucevanjem teZjih jeder se je lotila
Se astrofizike. Kot znanstvenica ji danes sledi
predvsem hci enakega imena, ki si je za poklic izbrala
kardiologijo. Najmlajsa h¢i Ana Marija Cujec je
Studirala fiziko po materinih stopinjah.

7 DANICA BURG-HANZEL, RAZISAVE
SNOVI Z MOSBAUERJEVO
SPEKTROSKOPLJO

Dr. Danica Burg-HanZel je po maturi na ptujski
gimnaziji Studirala v Ljubljani in diplomirala marca
1960 kot nasa prva inZenirka fizike, prva diplomirana
fizicarka zunaj pedagoSke usmeritve in petinsti-
rideseta diplomantka na "Cisti" fiziki. Imela je Sest
soSolcev in soSolki Ancko Rudolf in Alenko
Velikonja. Obe soSolki sta diplomirali leta 1962:

Ancka pri dr. Blincu, Alenka pa pri dr. Hocevarju.
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Ancka se je pozneje zaposlila pri Iskri Elektrooptiki v
Stegnah, Alenka pa je do prezgodnje smrti predavala
na Srednji tehniSki Soli v Ljubljani.

Danica se je zaposlila na IJS in tam sprva sode-
lovala predvsem s svojim mentorjem, dr. Antonom
Moljkom. Dve leti pred njeno diplomo je Miinchencan
Rudolf Ludwig Mdossbauer (* 1929) v svoji disertaciji
odkril brezodrivno resonanc¢no absorpcijo Zarkov
gama v trdnih snoveh in zanjo med raziskovanjem na
MIT leta 1961 dobil Nobelovo nagrado. Odkritje je
kon¢no porusilo pregrado med jedrsko fiziko in fiziko
trdne snovi ¥ in tako na eksperimentalni ravni nove
vakuumske tehnike zdruZilo temeljne kvantne
raziskave z uporabnimi preucevanji novih materialov.
Obetajo¢a novost je $e posebej pritegnila Danico. Ze
pred doktoratom pri dr. Moljku (1973) je razvila
doma¢ Maossbauerjev spektrometer za raziskave
magnetnih lastnosti, faznih prehodov in elektronske
strukture Zelezo vsebujoCih materialov. Z novo
metodo je sodelovala z ve¢ laboratoriji 1JS ter z
nem$kimi in francoskimi raziskovalci. Objavila je nad
sto publikacij, ki so ji leta 1978 prinesle prestizno
nagrado Sklada Borisa Kidrica.

8 SKLEP

Vakuumska tehnika je usmerila razvoj sodobne
fizike v zadnjem stoletju. Razvijala se je vzporedno z
vstopom prvih akademsko izobraZenih fizicark v
raziskovalno dejavnost. Zato ne preseneca, da so prve
slovenske fizicarke prav posebno dejavno delovale pri
uvajanju vakuumskih eksperimentalnih tehnik v
znanost in gospodarstvo.
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ELEKTROPOLIRANJE

Darja Kek Merl
Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

Razlikujemo tri elektrokemijske procese za oblikovanje
in povrsSinsko obdelavo kovin s kontroliranim anodnim
raztapljanjem: elektrokemijska obdelava (electrochemical
machining), elektrokemijsko poliranje in elektrokemijska
mikroobdelava (electrochemical micromachining). Med
naStetimi postopki je elektropoliranje najstarejSa metoda.
Elektropoliraje vkljuCuje izravnavanje in glajenje povrsin,
pri ¢emer zmanjSamo hrapavost do mikrometrskih, danes
tudi do submikrometrskega velikostnega reda. V sploSnem
je hrapavost odvisna od razdalje, pri kateri je merimo. Na
sliki 1 so prikazane primerjave hrapavosti povrsin, ki jih
dobimo z mehanskim poliranjem in hrapavosti povrsin
titana z elektropoliranjem. Na kratkih dolZinskih intervalih
je hrapavost elektropoliranih izjemno majhna, na vecjih
razdaljah pa naraste, vCasih celo preseZe vrednost R, za
mehansko poliranje. Vzrok za tako vedenje je v makro-
skopski neenakosti, ki je posledica narave elektro-
kemijskega procesa. Na majhnem disku elektrode, na
katerem porazdelitev toka ni enakomerna, to vodi do rahlo
konveksne oblike zaradi poveCanega raztapljanja materiala
na robu elektrode. Pri mehanskem poliranju ti pojavi ne
obstajajo in vecje razlike v hrapavosti na vecji razdalji ni.
Po drugi stani pa je mehansko poliranje na manjsih
razdaljah izraZeno v vecjih hrapavostih zaradi mehanske
obrabe.
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Slika 1: Primerjava hrapavosti mehanskega poliranja in elektropoliranja
dveh titanovih povrsin. Drugi profil elektropolirane povrSine (d = 15
mm) je bil izmerjen na sredinskem delu vecjega diska, ki je bil najprej
poliran mehansko, nato elektropoliran. Vrednost R je bila v tem primeru
izredno nizka v Sirokem obmocju dolzinske skale. (Vir: D. Landolt et al.,
Electrochimica Acta 48 (2003), 3185-3201).

Elektropoliranje, v€asih ga imenujemo tudi inverzni
postopek elektrogalvanizacije, je elektrokemijski proces
poliranja kovinske povrSine, tako da odstranimo mikro-
skopske koli¢ine materiala z obdelovanca.

Pri postopku elektropoliranja kovinski obdelovanec
(prekrit necistocami itd.) potopimo Vv temperaturno
kontrolirano kopel elektrolita in ga priklju¢imo na pozitivno
napetost (anodo) v enosmernem (DC, navadno med 5 V in
12 V) napetostnem napajanju. Negativni pol poveZemo s
katodo. Ko skozi elektrokemijski ¢len stece enosmerni tok,
se delci raztapljajo na anodi in potujejo na katodo. Gostota
enosmernega toka, ki je potrebna pri elektopoliranju, je od
5 A/dm’ do 50 A/dm’. Da bi dosegli Zeleno stopnjo
poliranja, pogosto kontroliramo velikost katode glede na
anodo, pozicijo in razdaljo med obema elektrodama.

V tabeli 1 so navedeni elektroliti, ki se navadno
uporabljajo pri elektropoliranju izbranih kovin. V literaturi
navajajo, da se vec kot 90 % elektropoliranja uporablja za
nerjavna jekla. Pri elektropoliranju le-tega se uporablja
elektrolit iz fosforne in Zveplove kisline, anoda je
obdelovanec iz nerjavega jekla, katoda pa je bakrena.

Pri elektropoliranju pride tudi do pasivacije povrSine
nekaterih jekel, kjer se povrsina le-teh prekrije z zelo tanko
plastjo kromovega oksida.

Eden izmed najvecjih problemov elektropoliranja je
prav gotovo onesnaZevanje okolja z elektroliti, ki poleg
mocnih kislin vsebujejo tudi toksi¢ni metanol in ostanke
teZkih kovin. Elektrolite, ki jih moramo po dolocenem ¢asu
zavreli, so velika obremenitev za okolje, pred tem, torej v
¢asu delovanja, pa dodatna obremenitev za ljudi, ki delajo v
takih obratih (podobno kot galvanika). Pri "recikliranju"
takih raztopin moramo paziti, da jih najprej nevtraliziramo.
Pri tem pride do obarjanja. Ko se trdi delci usedejo
(navadno uporabljamo flokulacijski reagent in/ali centri-
fugo), raztopino dekantiramo, trdno sljudo pa moramo
odvreci v posebej zato pripravljeno mesto za odpadke, saj
navadno vsebujejo tudi teZke kovine. Tudi dekantirano
raztopino moramo na primere nacin zavreci.

Glede na svetovne in evropske ekoloSke regulative je
treba vse vecje investicije vlagati v pravilno odstranjevanje
razopin in varstva pri delu ljudi v takih obratih. Vse to pa
navadno vodi do iskanja alternativnih postopkov.
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Tabela 1:
Kovina Aluminij Cu in zlitine Kobaltove Molibden |Niobij in zlitine| Nerjavo jeklo Zelezo
zlitine
Elektrolit 20-25 % 30 % HoPO4, |20 % perklo- |80 mL H,SO4 |5 mL HF, 40% H>SO4, |50% kromova
HNOs, destilirana ratna kisl. 20 mL HF 10 ml H,SO4, |60% H3PO, kisl.
metanol voda 80% ocetna 600 mL 50% ocetna
kisl. metanola kisl.
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STROKOVNA EKSKURZI)A DVTS V
NUKLEARNO ELEKTRARNO KRSKO

Ena od dejavnosti DVTS je tudi organizacija strokovnih ekskurzij, omenimo lahko obisk Acronija in
sinhrotrona Elettra pred nekaj leti. Tik pred koncem leta 2005, natan¢neje 19. decembra, je bil organiziran
ogled Nuklearne elektrarne Krsko, ki se ga je udeleZilo 48 ¢lanov druStva in spremljevalcev. Zaradi varnosti
in boljSe organizacije smo se razdelili na ve¢ skupin in si ogledali turbinski del elektrarne in hladilne sisteme.
Vstop v reaktorsko zgradbo pa je zaradi varnostnih predpisov omogocen le osebju. Ogled smo sklenili v
simulatorju komandne sobe, kjer so nam inStrukturji "v Zivo" pokazali delovanje elektrarne. Zaradi mnoZice
vprasanj in spontanih diskusij smo obisk podaljSali na racun druge tocke ekskurzije, tj. vecerje in degustacije
penin v bliznji vinski kleti Isteni¢ na Bizeljskem.
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» Complete series offering pumping speeds of 10-2000 I/s

» Rugged design and proven bearing system offer

maximum reliability
» Compact design makes for a minimum footprint
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