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TRIDESET LET SPEKTROSKOPIJE AUGERJEVIH ELEKTRONOV V

SLOVENIJI

Anton Zalar
Institut "JoZef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

POVZETEK

Prvi spektrometer Augerjevih elektronov v Sloveniji je bil
postavljen aprila leta 1977 v Oddelku za tehnologijo vakuumskih
materialov in tankih plasti, ki ga je vodil prof. dr. Evgen Kansky
na InStitutu za elektroniko in vakuumsko tehniko v Ljubljani.
Navedeni so osnovni podatki o spektrometru podjetja Physical
Electronics Ind. z oznako SAM, PHI Model 545A, in dograditve,
ki so bile potrebne za preiskavo vzorcev s podrocja optoelek-
tronike, elektronike, metalurgije in tankih plasti. Z leti se je
raziskovalna skupina specializirala za profilno analizo AES tankih
plasti in vecplastnih struktur, zato je optimizacija te preiskovalne
metode podrobneje razloZena. Opisan je razvoj profilne analize
med vrtenjem vzorca, ki jo je skupina razvila in patentirala.
Tehnika, razvita v zaCetku osemdesetih let prejSnjega stoletja,
omogoca znatno izboljSavo globinske locljivosti, zato se danes
uporablja za profilno analizo v kombinaciji z ionskim jedkanjem
in metodami AES, XPS, in SIMS. Omenjene so moderne smeri
razvoja profilne analize, ki obsegajo instrumentalne izboljSave in
teoreti¢en izracun koncentracijskih profilov z modeli TRIM in
MRI. Navedene so vse raziskovalne skupine in njihovi spektro-
metri Augerjevih elektronov, ki so v uporabi v Sloveniji.

Thirty years of Auger electron spectroscopy in
Slovenia

ABSTRACT

The very first Auger electron spectrometer in Slovenia was
installed 30 years ago, in april 1977, in the Department for
vacuum materials and thin-film technologies, headed by Prof. Dr.
Evgen Kansky at the Institute for electronics and vacuum
technique (IEVT) in Ljubljana. The specifications and some
improvements of the scanning Auger microprobe PHI Model
545A, installed in the Laboratory of surface and thin film analysis
are described. The most important achievements of the research
group which performed Auger electron spectroscopy (AES) for
surface and thin film analysis of materials used for opto-
electronics, electronics, metalurgy and thin-film technologies are
given. Through the years the research group specialised in AES
depth profiling of thin films and multilayer structures. The
optimisation of sputtering parameters for optimal depth resolution
of depth profiles is discussed. The development of rotation
mechanisms used for depth profiling during sample rotation is
described. The new technique patented by the group in 1985
reduces sputtering-induced roughness and ion beam angle-
dependent effects which contributes to a more real and accurate
depth profiling. An outlook on future trends includes instrumental
developments and theoretical profile simulations methods, like
TRIM and MRI. The activities of other laboratories in Slovenia
which are equipped with Auger electron spectrometers are
indicated too.

1 UVOD

Letos, aprila 2007, je minilo trideset let, odkar smo
na takratnem InsStitutu za elektroniko in vakuumsko
tehniko (IEVT) v Ljubljani postavili spektrometer
Augerjevih elektronov in naredili prve preiskave
povrsin trdnih snovi. Pobudnik in organizator za
nakup instrumenta ameriSkega podjetja Physical
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Electronics Ind. vrste SAM, PHI Model 545A, (slika
1) je bil prof. dr. Evgen Kansky, univ. dipl. inz. kem.,
ki je bil na IEVT vodja Oddelka za tehnologijo
vakuumskih materialov in tankih plasti. Prof. Kansky
je z najvecjo raziskovalno skupino na IEVT delal na
podrocjih optoelektronike, povrsin trdnih snovi in
tankih plasti. Raziskave so bile namenjene podpori
novim tehnologijam in razvoju nekaterih izdelkov, kot
so fotokatode, spoji steklo-kovina in keramika-kovina,
razli¢ni uporovni elementi, ki so temeljili na tanko-
plastnih tehnologijah, in drugi sestavni deli za elektro-
niko in optoelektroniko. Kot razgledan in dobro
informiran znanstvenik je prof. Kansky ugotovil, da je
za razvoj novih tehnologij nujno potrebno poznati
sestavo in strukturo povrSin materialov, iz katerih so
bili narejeni novi izdelki.”” V zacetku sedemdesetih let
prejSnjega stoletja so prisli na trg prvi komercialni
spektrometri za preiskavo povrSin materialov s
spektroskopijo Augerjevih elektronov (AES), spektro-
skopijo fotoelektronov, vzbujenih z rentgenskimi
zarki (XPS = ESCA), in z masno spektroskopijo
sekundarnih ionov (SIMS). Po vec¢ poskusih zbiranja
finan¢nih sredstev je prof. Kanskemu v sodelovanju z
Vojnotehni¢nim institutom v Beogradu uspelo zbrati
dovolj sredstev za nakup spektrometra Augerjevih
elektronov, ki je bil prvi v takratni Jugoslaviji, Sele
nekaj let kasneje pa so tovrstne naprave kupili in
postavili tudi v Beogradu (1982) in Zagrebu (1984).
Dokler je bila raziskovalna oprema za analizo
povrsin na zacetni razvojni stopnji in razmeroma
draga, smo na IEVT razvoj na tem podrocju spremljali

Slika 1: Vrsti¢ni analizator Augerjevih elektronov ameriskga
podjetja Physical Electronics Ind., SAM, PHI Model 545A,
instaliran na IEVT aprila 1977: vakuumska posoda s spektro-
metrom (levo) in elektronika
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s prebiranjem ¢lankov v tujih revijah. Ze od leta 1973
dalje pa smo bili zaradi zahtev raziskovalnega dela in
razvoja tehnoloskih procesov prisiljeni svoje vzorce
preiskovati v tujih laboratorijih. Sodelavka Melita
Murko-Jezovsek, univ. dipl. inZ. kem., je v okviru
svojega magistrskega dela jezicke hermeti¢nih
kontaktnikov z metodo AES preiskovala pri prof. F.
Viehbocku na Tehniski visoki Soli na Dunaju, avtor
tega Clanka (A. Z.) pa sem od leta 1973 redni gost v
Laboratoriju za analizo povrSin, ki ga je takrat vodil
prof. S. Hofmann na institutu Max-Planck-Institut fiir
Metallforschung (MPI) v Stuttgartu. Iz tega obdobja
so tudi nase prve objave."™ V tujini pridobljeno
znanje nam je omogocilo, da smo bili na IEVT
usposobljeni analizirati povrSine trdnih snovi z
metodo AES Ze spomladi leta 1977, takoj po nakupu
in postavitvi vrsticnega (rastrskega) mikroanalizatorja
na Augerjeve elektrone v Laboratoriju za analizo
povrsin in tankih plasti. V njem je bil v istem obdobju
postavljen Se vrsti¢ni elektronski mikroskop JEOL
JSM 35 z dodatki za elektronsko mikroanalizo (EDXS
in WDXS).

2 OSNOVNI PODATKI O SPEKTROMETRU
IN DOGRADITVE NAPRAVE

Fizikalno-kemijske osnove spektroskopije Auger-
jevih elektronov so bile Ze veckrat navedene v tujih
knjigah in domacih objavah.“® Tukaj Zelim poudariti,
da je bil nabavljeni spektrometer za takratne Case
najmodernejsi in je omogocal to¢kovno, linijsko in
profilno analizo vzorcev ter slike sestave povrSin,
izdelane z Augerjevimi elektroni. Energija primarnega
elektronskega curka je bila nastavljiva od 1 keV do 10
keV, od nje pa je bila odvisna velikost analizirane
povrsine, ki je bila doloena s premerom elektron-
skega curka. Ta je bil priblizno 3 um za elektrone z
energijo 10 keV in okrog 40 um pri delu s 3 keV, s
¢imer je bila omejena lateralna locljivost slik,
izdelanih s sekundarnimi ali Augerjevimi elektroni.
Energijska locljivost spektrometra je bila nastavljiva
od 0,3 % do 1,2 %. lonska puSka je omogocala
uporabo ionov Ar* z energijo od 1 keV do 5 keV. V
odvisnosti od vrsticenja (rastriranja) ionskega curka
na povrsini od 10 mm x 10 mm do nekaj kvadratnih
milimetrov smo dosegali hitrosti ionskega jedkanja od
nekaj desetink nanometrov na minuto do 10 nm/min.
Na nosilec vzorcev je bilo mogoce pritrditi do 12
vzorcev, za namestitev posameznega vzorca pred
analizator s cilindricnim zrcalom pa je bil z mikro-
metrskimi vijaki omogoc¢en premik v treh smereh. Za
zamenjavo vzorcev je bilo potrebno vsakokratno
odpiranje vakuumskega sistema spektrometra in s tem
izpostavitev notranjosti sten vakuumske posode
okoliSki atmosferi. Po zapiranju sistema smo za
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doseganje ultravisokega vakuuma potrebovali dva do
tri dni. VeC podrobnosti o spektrometru je mogoce
dobiti v Ze navedenih objavah.® ”

Po prvem letu obratovanja, ko je imel spektrometer
Se garancijo, so ga serviserji mati¢nega podjetja
Phisical Electronics Ind., ki so prihajali iz evropske
podruznice iz Miinchna, popravljali samo Se
nekajkrat. Pri prvih servisih je bilo vedno prisotnih
ve¢ sodelavcev IEVT na Celu z vodjem oddelka prof.
Kanskim. Pri teh popravilih smo pridobili toliko
znanja, da zadnjih 25 let z obCasnimi telefonskimi
nasveti serviserjev in ob pomoci domacih elek-
tronikov popravila opravljamo sami. Pri prvih vecjih
popravilih, kot je npr. menjava katode elektronske
puske, sta v prvih letih sodelovala Bogdan Podgornik
in Rasto Zavasnik, univ. dipl. inZ. fiz. Leta 1979 se je
skupini v laboratoriju pridruzil Borut Pracek, univ.
dipl. inZ. met., ki je od mene postopoma prevzel
operaterska dela na spektrometru. Skupina se je nato
leta 1995 kadrovsko ojacala s prihodom mladega
raziskovalca Janeza Kovaca, univ. dipl. inz. fiz., ki je
imel Ze bogato predznanje s podroc¢ja analitike
povrsin, saj je pred tem vec let delal v Trstu, v Labo-
ratorio Tecnologie Avanzate Superfici e Catalisi
(TASC). Popravila na spektrometru, ki so zaradi
njegove starosti razmeroma pogosta, v zadnjih letih
opravljata dr. Janez Kovac in Borut Pracek, pri
mehanskih delih sodeluje Se Janez Trtnik, ob¢asno pa
potrebujemo tudi pomo¢ elektronikov.

Na spektrometru je bilo v tridesetih letih delovanja
opravljenih vec izboljSav in dograditev, zato ga lahko
uporabljamo Se danes. Za preiskave fotokatodnih
plasti, ki jih je vodil prof. Kansky, smo morali
prepreciti migracijo alkalij z analiznega mesta vzorca
zaradi difuzije, povzro¢ene z ogrevanjem s primarnim
elektronskim curkom. Celico s formirano fotokatodno
plastjo smo zataljeno v steklo vgradili na nosilec
vzorca spektrometra. Tik pred analizo v ultravisokem
vakuumu je bila odstranjena rahlo zazagana steklena
inkapsulacija z Zareco volframovo zanko, nato pa je
AES-analiza potekala med hlajenjem vzorca s tekocim
dugikom pri temperaturi okrog 82 K. Zal teh preiskav
nismo smeli objavljati, ker so bile napravljene v
okviru projekta za posebnega naro¢nika, JLA.

Drug tip preiskav, ki je potekal pri poviSani
temperaturi, pa je zahteval vgradnjo posebnih drzal,
na katerih so bili vzorci, ki smo jih ogrevali z
elektricnim tokom skozi prevodnice na vakuumski
posodi spektrometra. Tako smo med pregrevanjem na
temperaturo okrog 600 °C preiskovali kon¢no fazo
¢iSCenja povrSine polprevodniskega monokristala
p-GaAs/Zn."?

Za spajanje optoelektronskih komponent se upo-
rabljajo posebne spajke brez topila, katerih tekoca
povrSina mora biti ¢ista in ¢im manj oksidirana. Prof.
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Kansky je s svojo skupino konstruiral poseben,
elektri¢no ogrevan nosilec vzorcev iz traku Mo, ki je
omogocal preiskavo tekocih spajk na osnovi In in
InSn.""'® Na tem zanimivem podroc¢ju je delala Mo-
nika Jenko, univ. dipl. inZ. met., ki je kasneje preisko-
vala tudi segregacijo na povrS$ini neorientirane elektro-
plocevine."*'¥

Ze kmalu po nakupu spektrometra smo ugotovili,
da je njegova velika pomanjkljivost v tem, da ni bil
povezan z racunalnikom, ker taksne izvedbe leta 1977
Se niso bile razvite in komercialno dosegljive. Posebej
zamudno je bilo kvantitativno vrednotenje velikega
Stevila analogno izrisanih spektrov, dobljenih med
profilno analizo AES. Bojan Jenko, univ. dipl. inZ. el.,
in Krste Jovanoski, univ. dipl. inZ. rac., sta Ze v letih
1979/80 spektrometer Augerjevih elektronov direktno
povezala z raCunalnikom PDP 11/34.75'9 Povezala sta
analogni izhod spektrometra z analognim vhodom
racunalnika, signal (spekter) pa sta nato z A/D-pret-
vornikom pretvorila v digitalno obliko. Na posnetem
spektru je bilo mogoce identificirati do deset
elementov. Razvili smo tudi program za kvantitativno
vrednotenje spektrov, dobljenih med profilno analizo
vzorcev, vendar pa smo podatke morali $e vedno
vna$ati s tipkovnico. Nadaljnjo izboljSavo na tem
podrocju sta napravila dr. Janez Kovac¢ in mag. Tomo
Bogataj, ko sta leta 1996 z vmesnikom, razvitim na
IEVT, med spektrometrom in Ze bolj zmogljivim
racunalnikom omogocila avtomatsko zajemanje veli-
kega Stevila spektrov, dobljenih med profilno analizo,
in njihovo hitro kvantitativno vrednotenje. Kontrolni
sistem je bil kasneje Se dograjen, za boljSe prepozna-
vanje vrhov v spektrih Augerjevih elektronov pa je bil
razvit program za faktorsko analizo in linearno raz-
stavljanje spektrov."”

V nasem laboratoriju smo se z leti Se posebej
specializirali za profilno analizo tankih plasti in na
tem podroc¢ju v svetovnem merilu dosegli tudi
najvecje uspehe, zato bom to preiskovalno tehniko in z
njo povezane izboljsave podrobneje obravnaval v
naslednjem poglavju.

3 PROFILNA ANALIZA

Profilna analiza tankih plasti se izvaja v kom-
binaciji z eno od metod za analizo povrSin, kot je AES
(lahko tudi XPS ali SIMS), in ionskim jedkanjem
vzorca. Curek pozitivnih ionov Zlahtnega plina (naj-
veckrat uporabljamo Ar, lahko pa tudi kak drug plin)
pri trku ob vzorec odstranjuje plasti atomov na
povrsini, ki jih isto¢asno analiziramo. Za natan¢no
preiskavo sprememb koncentracije elementov nepo-
sredno pod prostimi povrSinami ali na notranjih faznih
mejah je bolje uporabiti ionsko jedkanje s preki-
nitvami v kratkih ¢asovnih presledkih, ¢emur sledi
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Slika 2: profilni AES-diagram uporovne plasti NiCr, naprSene
na stekleno podlago, prekrito s prevodno plastjo Ni. Profil je
zrisan z veCkanalnim pisalnikom; intenziteta profila Cr je zaradi
boljSe preglednosti ojacana (5 krat).

analiza in zapis spektra Augerjevih elektronov. Na$
spektrometer je bil opremljen z veCkanalnim tockov-
nim pisalnikom, ki je omogocal, da smo med profilno
analizo zapisovali viSino Augerjevih vrhov Sestih
elementov. Tako smo dobili v analizirani plasti rela-
tivno porazdelitev elementov v odvisnosti od Casa
ionskega jedkanja oziroma od debeline analizirane
plasti, ¢e je bila ta poznana (slika 2).

S profilno analizo tankih plasti dobimo podatke o
viSini Augerjevih vrhov posameznih elementov I v
odvisnosti od ¢asa ionskega jedkanja ¢, torej velja, da
je I = f(r). Med profilno analizo lahko registriramo
spektre Augerjevih elektronov v izbranem energij-
skem obmocju ali pa merimo samo viSine Augerjevih
vrhov elementov, ki sestavljajo analizirani vzorec. S
profilno analizo pa Zelimo ugotoviti porazdelitev kon-
centracije elementov ¢ v odvisnosti od globine (debe-
line) analizirane plasti z, zato je potrebna pretvorba iz-
merjenih podatkov, da dobimo odvisnost ¢ = f(z)."%!
Za ta preracun je treba poznati odvisnost globine
ionskega jedkanja od ¢asa ionskega jedkanja z = f(¥) in
lokalno koncentracijo elementa ¢ = f(/), ki jo dobimo z
enim od znanih postopkov za kvantitativni izraCun
sestave analiziranega vzorca.***? V primeru, da bi
ionsko jedkanje potekalo enakomerno po celi debelini
preiskovane tanke plasti, bi bil eksperimentalno
izmerjeni koncentracijski profil enak dejanskemu. Zal
pa z ionskim jedkanjem ne odstranjujemo posameznih
atomskih plasti zaporedno, zato je za ugotovitev
dejanskega koncentracijskega profila treba upostevati
ve¢ fizikalnih vplivov, ki povzrocijo popacenje
izmerjenega koncentracijskega profila. Naj na tem
mestu omenim samo nekaj najpomembne;jSih, kot so
sprememba topografije in sestave analizirane povr-
Sine, povzrocena z ionskim jedkanjem, vpliv izstopne
globine Augerjevih elektronov, povratno sipanje
primarnih elektronov in drugi."®"’
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Navedeni vplivi povzroc¢ajo navidezno razsiritev
merjenega profila, ki jo lahko matemati¢no opiSemo s
funkcijo globinske locljivosti. Merilo za natan¢nost
izmerjenega koncentracijskega profila je globinska
lo¢ljivost Az."*'” Najbolj splo$na in najveckrat
uporabljena definicija pravi, da je globinska locljivost
Az = 20, kar ustreza razdalji v obmo¢ju ionskega jed-
kanja, v katerem se na idealno ostri fazni meji dveh
tankih plasti A/B koncentracija elementa A spremeni
od 84 % na 16 %. Pri tem je o standardni odklon v
priblizku Gaussove funkcije lo¢ljivosti, ki jo dobimo z
odvodom izmerjenega koncentracijskega profila
dI(¢)/dt, oziroma dc(z)/dz.

Profilna analiza se je od svoje uvedbe v zacetku
sedemdesetih let prejSnjega stoletja pa do danes
neprestano izboljSevala. IzboljSave so bile instru-
mentalne narave, obenem pa je racunalniSka tehnika
omogocila hitrejSe zajemanje analiznih rezultatov in
kvantitativni izracun, ki daje koncentracijo elementov
v atomskih delezZih (at. %). Moderni AES-instrumenti
z ozkim vzbujevalnim curkom elektronov omogocajo
lateralno locljivost in s tem preiskavo majhnih faz
reda velikosti nekaj 10 nm (z XPS je doseZena
lateralna locljivost v klasi¢nih instrumentih reda
velikosti ve¢ 10 pum, pri delu s sinhrotronsko svetlobo
pa Se precej manj). Odklon primarnega elektronskega
curka pa omogoca profilno analizo na ve¢ mestih
vzorca z razli¢no sestavo v enem procesu ionskega
jedkanja.

Ze omenjene fizikalne vplive, ki poslab3ajo glo-
binsko lo¢ljivost profilnih diagramov, lahko znatno
zmanjSamo z optimalno izbiro analiznih parametrov.
Moderne ionske puske so Crpane diferencialno, kar
zmanj$a moznost kontaminacije analiznega mesta,
energijo ionov pa navadno lahko izbiramo v mejah od
0,5 keV do 5 keV. Nizja energija ionov*** in njihova
vedja masa®?” zmanjSata debelino podrocja mesanja
atomov in povzrocata manjse poSkodbe analizirane
povrsine in spremembe topografije. Uklonske plosce
ionskih pusk omogocajo ionsko jedkanje na
razmeroma veliki povrsini, do velikosti okrog 1 cm’.
Nosilci vzorcev v modernih instrumentih omogocajo
spremembo nagibnega kota vzorca, tako da je vpadni
kot ionov lahko izbran v Sirokem kotnem obmocju od
0° do 85°.%** Danes mehanizme, potrebne za tehniko
vrtenja vzorca med profilno analizo pre¢no na curek
vpadlih ionov, ki je bila razvita v naSem laboratoriju v
zaCetku osemdesetih let z namenom, da se izboljSa
globinska locljivost, vgrajujejo vsi najpomembne;jsi
proizvajalci preiskovalne opreme za profilno analizo z
metodami AES, XPS in SIMS.
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4 PRISPEVEK NASE RAZISKOVALNE
SKUPINE K RAZVOJU IN IZBOLJSANJU
PROFILNE ANALIZE

Na IEVT smo v zacletku sedemdesetih let v
proizvodnji tankoplastnih elementov za elektroniko,
kot so miniaturni potenciometri in upori ter pasivna
uporovna vezja, napogosteje uporabljali za tanke
uporovne plasti zlitino NiCr s sestavo masnih delezev
80/20. Razli¢no oblikovane tanke plasti NiCr smo
nanasali na gladko polirane steklene podlage skozi
kovinske maske z razlicnimi vakuumskimi postopki,
kot so naparevanje NiCr iz uporovno ogrete volfra-
move ladjice in s sublimacijo iz Zice NiCr. Novejsa
postopka, ki sta zagotavljala bolj ponovljivo tehno-
logijo pa sta bila naparevanje z elektronskim curkom
in katodno naprSevanje te zlitine.

S preiskavo izbranih vzorcev uporovnih plasti s
profilno analizo AES na MPI v Stuttgartu smo
ugotovili, da so njihove elektri¢ne lastnosti razen
geometrijskih oblik oziroma dimenzij odvisne od
njihove sestave in vgrajenih necisto¢. Zaradi razli¢nih
parnih tlakov Cr in Ni naparevanje uporovne zlitine
NiCr ni zagotavljalo homogene sestave po celi
debelini uporovne plasti. Od hitrosti naparevanja pa je
bilo Se odvisno, koliko necisto€ je bilo pri tlaku okrog
10~ Pa vgrajenih v kovinsko plast, kar je vplivalo tako
na upornost plasti kot tudi na njihov temperaturni
koeficient upornosti in je povzrocalo neponovljivost
proizvodnje uporovnih elementov.*”

Proizvodnja tankoplastnih elementov na IEVT je
zahtevala vsakodnevni veckratni nanos uporovnih in
kontaktnih plasti. V sodelovanju s prof. Hofmannom
iz MPI-Stuttgart, kjer smo opravljali profilno analizo
AES naSih vzorcev, se je kmalu pokazala potreba za
izdelavo tankih plasti z znano debelino, ki bi jih
uporabljali za kalibracijo ionske puske in Studij
osnovnih procesov, ki potekajo med profilno analizo.
Na osnovi svojih izkuSenj smo se zato na IEVT
odlocili za izdelavo prve vecplastne strukture,
sestavljene iz zaporednih plasti Ni in Cr,***® ki smo
jih na gladke podlage iz stekla nanesli s postopkom
naparevanja (slika 3). Izkazalo se je, da smo imeli
sre¢no roko, saj so se notranje fazne meje Ni/Cr in
Cr/Ni v vecplastni strukturi izkazale za termi¢no
stabilne, koeficienta ionskega jedkanja obeh kovin pa
sta se razlikovala za manj kot 20 %. Kasneje smo
ugotovili, da imajo Se ostrejSe fazne meje vecplastne
strukture Ni/Cr, ¢e so nanesene s katodnim naprse-
vanjem. Za naso interno uporabo je prof. dr. Boris
Navinsek z Instituta "Jozef Stefan" s svojim sode-
lavcem Antonom Zabkarjem, univ. dipl. inZ. fiz., s to
tehniko nanesel vecplastne strukture Ni/Cr na gladke
silicijeve podlage. NaSe preiskave so vzbudile precej
pozornosti, in kasneje je dr. J. Fine iz National Bureau
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Slika 3: Profilni AES-diagram prve vecplastne strukture Ni/Cr,
naparjene na IEVT na gladko stekleno podlago z zaporednim
naparevanjem Cr in Ni iz elektrouporovno ogretih volframovih
ladjic. Profilno analizo sem leta 1975 izdelal s spektrometrom
Augerjevih elektronov, PHI Mod. 50-500, v ¢asu gostovanja na
MPI Stuttgart ?% 39, Auger Peak-to-Peak Height (APPH) pomeni
viSino Augerjevih vrhov.

of Standards (NBS), Washington, za standardni
referencni material SRM 2135 prav tako izbral
vecplastne strukture Ni/Cr. Tudi te so izdelali v
laboratoriju prof. Navinska, ki je z NBS sodeloval v
okviru skupnega projekta. Zanimivo je, da so v ref. 31
navedli, da so se za ta par kovin odlocili na podlagi
nasih izkuSenj, obenem pa so preskusali vecplastno
strukturo Ni/Ag, za katero se je izkazalo, da nima
termicno stabilnih notranjih faznih mej, ker je bila na
njih opaZena segregacija Ag, povzrocena z ionskim
jedkanjem vzorca.®?

Ze pred leti je Mednarodna organizacija za
standardizacijo (ISO) privzela vec¢plastno strukturo
Ni/Cr kot standardni referencni material, ki ga danes
proizvajajo v ZDA (Geller Micro Analytical). Pri tem
je treba navesti, da je bil pri ISO Ze v zacetku
devetdesetih let ustanovljen tehni¢ni komite ISO/TC
201 (Surface Chemical Analysis), mene pa so imeno-
vali za eksperta v delovnih skupinah za profilno
analizo in standarde za profilno analizo. Prof. dr. T.
Madey, takratni predsednik Mednarodne zveze za
vakuumsko znanost, tehniko in aplikacije (IUVSTA),
me je leta 1994 tudi prosil za povezavo med Sekcijo
za uporabno znanost povrSin pri IUVSTA, Povezo-
valnim komitejem IUVSTA in Tehni¢nim komitejem
ISO/TC 201. Leta 1994 se je v ISO-komite vkljucil
tudi Urad za standardizacijo in meroslovje Republike
Slovenije, ki me je imenoval za svojega predstavnika
v komiteju ISO/TC 201.

Po nakupu lastne opreme in ustanovitvi Labo-
ratorija za analizo povrSin in tankih plasti na IEVT
smo nadaljevali zelo dobro sodelovanje z Odsekom za
tanke plasti in povrSine na 1JS, ki ga je do svoje
upokojitve leta 1999 vodil prof. Navinsek, danes pa ga
vodi dr. Peter Panjan. Za potrebe preiskav tankoplast-
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nih struktur je raziskovalna skupina, ki je specializi-
rana za nanos trdih prevlek, po naSih napotkih s
katodnim naprSevanjem izdelala veliko Stevilo
modelnih tankoplastnih struktur vrste kovina/kovina,
kovina/oksid, kovina/polprevodnik in Se druge kom-
binacije razli¢nih tankoplastnih materialov.***¥ Med
drugim smo z dr. Panjanom v sodelovanju treh
organizacij: IEVT, 1JS in Iskra Semicon, izdelali
vecplastno strukturo Ni/Cr/Cr,0,:/Ni/Cr na poliranih
silicijevih rezinah, ki se Se danes uporablja kot interni
standardni material podjetja Physical Electronics Ind.
Izkazalo se je, da so dvoplastne, troplastne in
vecCplastne strukture primerne za Studij, razvoj in
optimizacijo samega postopka profilne analize in za
preiskave reakcij na notranjih faznih mejah. Na
navedenih podrocjih smo imeli v celotnem obdobju, in
Se danes, zelo uspesno sodelovanje z vel tujimi
raziskovalnimi skupinami. Razen najbolj pomemb-
nega sodelovanja s skupino prof. S. Hofmanna in v
zadnjem obdobju s prof. E. J. Mittemeijerjem in dr. J.
Y. Wangom na MPI v Stuttgartu naj omenim Se
sodelovanje s profesorji P. B. Barna, A. Barna in M.
Menyhardom iz Research Institute for Technical
Physics and Materials Science, BudimpeSta, v
Karlsruheju pa smo sodelovali z dr. E. W. Seibtom iz
Kernforschungszentruma Karlsruhe, Institut fiir
Technische Physik.

Najve¢jo odmevnost del je naSa raziskovalna
skupina imela na podro¢ju osnovnih raziskav samega
postopka profilne analize, ki so v koncni fazi v
svetovnem merilu pripeljale do razvoja nove
preiskovalne metode, ki je danes poznana kot profilna
analiza med vrtenjem vzorca. Naj navedem nekaj
napotkov za doseganje optimalne globinske locljivosti
profilnih diagramov, ki ob koncu sedemdesetih let
niso bili vsi splo$no poznani. Pogoj za natan¢no
profilno analizo je delo v ultravisokem vakuumu
sistema spektrometra in uporaba ¢im bolj Cistega
zlahtnega plina za ionsko jedkanje vzorcev. Pri
vzorcih Ni/Cr z gladko povrSino smo dosegli boljso
globinsko locljivost z uporabo ionov Xe*, ki imajo
veéjo maso kot Art.*® To smo si razlagali z manjSo
debelino plasti meSanja atomov in manjSo hrapa-
vostjo, povzroceno z ionskim jedkanjem. Med
profilno analizo, ki lahko traja tudi ve¢ ur, moramo
imeti Casovno in krajevno konstanten ionski tok, kar
omogoca vrsti¢enje ionskega curka na vecji povrsini.
Za natan¢no analizo je potrebna dobra elektri¢na
prevodnost vzorca in preprecitev difuzijskih procesov
na analiziranem mestu, ki jih lahko povzrocita
elektronski in/ali ionski curek. Intenzivno hlajenje
vzorca onemogoci difuzijo elementov ali jo moc¢no
zmanjsa in s tem izboljSa natanc¢nost analize. Kadar
aparaturne moZznosti in narava vzorca to dopuscajo,
uporabljamo curek primarnih elektronov s ¢im manj-
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Sim premerom. Na hrapavih vzorcih naj bo povrsina,
dolo¢ena s premerom curka elektronov, manjSa od
povrsine mikroploskve, ki jo analiziramo.

Pri majhnih vpadnih kotih ionov je priporocljivo
uporabljati ionske curke z niZjo energijo, od 0,5 keV
do 1,0 keV. Pri vec¢jih vpadnih kotih ionov (poSevni
vpad ionov pri kotih nad 60°) se zmanjSa vpliv
ionskega curka na tvorbo nove topografije prvotno
gladke povrSine vzorca, obenem pa se zmanjSa tudi
debelina plasti meSanja atomov v smeri, pravokotni na
povrSino vzorca. Zato je energija ionov lahko visja,
npr. od 5 keV do 10 keV,”” ker s tem povecamo
hitrost ionskega jedkanja, ki je med obstreljevanjem
vzorcev z ioni nizke energije pri velikih vpadnih kotih
razmeroma majhna. Za posamezne materiale, ki se
med seboj razlikujejo po kemijski sestavi in kristalni
strukturi, je treba tudi v kotnem obmocju nad 60°
ugotoviti najugodnejSi vpadni kot ionov, pri katerem
ionsko jedkanje povzro¢i najmanjSo spremembo
topografije povrSine vzorca.

Tehnoloski vzorci imajo pogosto hrapavo
povrsino, doseZena globinska locljivost v obmocju
vpadnih kotov ionov od 0° do 60° pa je odvisna od
topografije povrsine, ki jo dolocata hrapavost (R,) in
kotna porazdelitev mikroploskev. Za hrapave vzorce
je priporocljivo izbrati vpadni kot ionov blizu 0°, ker
je s tem zmanjSana moznost sencenja posameznih
mikroploskev proti ionskemu curku, zaradi ¢esar se
take mikroploskve med profilno analizo ne jedkajo,
kar moc¢no poslabsa globinsko lo¢ljivost.*? 1z tega
izhaja, da ionsko jedkanje hrapavih povrSin mirujoc¢ih
vzorcev pri poSevnem vpadnem kotu ionov nad 60° ni
primerno, Ker so vplivi senéenja in redepozicije®® zelo
mocni.

4.1 Profilna analiza med vrtenjem vzorca

Idealno gladke povrSine imajo tekocine. Realne
povrSine trdnih snovi, ki imajo hrapavost na
atomskem nivoju, tudi veljajo za gladke povrSine.
Zaradi interakcije ionskega curka z gladko povr$ino
vzorca, ki pa ima lahko nehomogeno sestavo in
strukturo ter vgrajene linijske in tockovne napake, se
med ionskim jedkanjem poveca hrapavost povrSine in
spremeni kotna porazdelitev mikroploskev. Zaradi
svoje kristalne strukture in razli¢cno orientiranih
kristalnih zrn ter mej med njimi ionsko jedkanje
povzroci vecje spremembe na povrSinah kovin kot na
vzorcih z amorfno strukturo. Preiskava topografije
povrsin vzorcev z elektronskim mikroskopom, ki so
imeli pred ionskim jedkanjem gladko povrSino, je
pokazala, da je stopnja hrapavosti odvisna od vrste
ionov in njihovega vpadnega kota.***> Vpliv hra-
pavosti na globinsko locljivost so v ve¢ laboratorijih
delno zmanjSali z ionskim jedkanjem med profilno
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analizo AES z dvema ionskima puskama.®®**” S to
tehniko so dosegli, da so ioni vpadali na vzorec iz
dveh nasprotnih si strani pri enakih ali pa pri razli¢nih
vpadnih kotih. Predpostavljali smo, da bi z vpadom
ionov iz Se vec strani dosegli Se bolj enakomerno
ionsko jedkanje povrSin vzorcev. Prakti¢na izvedba
uporabe ve¢ ionskih pusk pa zaradi pomanjkanja pro-
stora v vakuumski posodi spektrometra seveda ni bila
izvedljiva. Zato smo prisli na idejo, da bi enak ucinek,
to je zmanjSanje vpliva topografije na globinsko
loc¢ljivost, povzrocene z ionskim jedkanjem, in zmanj-
Sanje kotne odvisnosti koeficienta razprSevanja,
dosegli z vrtenjem analiziranega vzorca pre¢no glede
na vpadli curek ionov.

Leta 1983 nosilcev vzorcev, ki bi omogocali
njihovo kontinuirno vrtenje med profilno analizo, ni
bilo mogoce kupiti. Zato smo zaceli lasten razvoj in
izdelavo vrtilnega mehanizma primerne velikosti za
vgradnjo v vakuumski sistem spektrometra, ki ni smel
povzrocati onesnaZenja sistema, moral pa je biti
mehansko stabilen, brez vecjih vibracij, obenem pa ni
smel imeti magnetnih in elektricnih vplivov na
okolico. Na$ prvi, doma izdelan vrtilni mehanizem je
imel pogon z manjSim motorjem, ki smo ga vzeli iz
starega gramofona. Celotna konstrukcija je bila sicer
ustrezna (slika 4 a), zataknilo pa se je pri vgradnji v
vakuumski sistem spektrometra. Kljub predhodnemu
razplinjanju motor iz gramofona ni bil kompatibilen z
ultravisokim vakuumom v sistemu ( p < 10’ Pa). Prvi
preskusi so bili sicer napravljeni, vendar je bila povr-
Sina vzorcev zaradi previsokega tlaka v spektrometru,
ki ga je povzrocala desorpcija ogljikovodikov iz
navitja motorja, preve¢ kontaminirana z ogljikom.

Po veckratnem preskuSanju smo uporabili drug
vrtilni mehanizem s pogonom na mehansko vzmet.
Slisi se u¢eno, dejansko pa je na$ finomehanik Bogdan
Podgornik na vrtilno os stare Svicarske ure pritrdil
nosilec (slika 4b), na katerem je bil pritrjen na$
vzorec, vse skupaj pa smo postavili na originalni
nosilec vzorcev spektrometra Augerjevih elektronov.

Slika 4: Vrtilni mehanizem (a), ki ni bil kompatibilen z ultra-
visoko vakuumskim sistemom spektrometra in (b) vrtilni
mehanizem na mehansko vzmet, s katerim so bile napravljene
prve uspesne preiskave vecplastnih struktur z vrtenjem vzorca
med profilno analizo G¥
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Slika 5: Profilna AES-diagrama naprSene vecplastne strukture
Ni/Cr na gladki podlagi Si-rezine, dobljena pri enakih analiznih
parametrih z ionskim jedkanjem s 5 keV Ar*; (a) brez vrtenja
med profilno analizo in (b) z vrtenjem vzorca z 1 r/min ©%

Tudi pri tej izvedbi ni potekalo vse gladko, saj se je
naviti vrtilni mehanizem ustavil, Se preden smo po
dveh dneh v vakuumski posodi spektrometra dosegli
ultravisokovakuumske razmere. Naslednja izboljSava
je bila v tem, da smo vrtilni mehanizem sproZili zunaj
vakuumskega sistema, ko je bil v njem Ze doseZen
ultravisoki vakuum. Primerjava profilnih diagramov
mirujocega in vrteCega vzorca Ni/Cr je pokazala
bistveno izboljSanje globinske loc¢ljivosti,*® Ce se je
vzorec med profilno analizo vrtel (slika 5 a, b).
Preiskave povrsin vzorcev so pokazale, da je to zaradi
tega, ker je hrapavost povrsine vzorca, ki se je vrtel
med ionskim jedkanjem, precej manjSa kot na
mirujoem vzorcu (slika 6 a, b). Prvi¢ smo tudi
dosegli, da je bila globinska lo¢ljivost v profilnih
diagramih neodvisna od globine ionskega jedkanja,
kar je bilo za takratne Case popolna novost in je Se
danes zelo pomembno za doseganje natancne profilne

povrsina Ni pred ionskim jedkanjem in (b, ¢) povrsini plasti Cr,
okrog 400 nm pod prvotno povrsino v blizini fazne meje Cr/Si
po ionskem jedkanju z 1 keV Ar* pri vpadnem kotu ionov 57°
(b) brez vrtenja vzorca in (c) pri vpadnem kotu ionov 66° in z
vrtenjem vzorca med profilno AES-analizo ?¥. Za izdelavo slik
je uporabljena tehnika ogljikove replike in sencenje s Pt.
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Slika 7: Izboljsan vrtilni mehanizem, ki omogoca izbiro
nagibnega kota in hitrosti vrtenja vzorca. Vgrajen je na
originalni nosilec vzorcev spektrometra SAM, PHI Mod. 545A,
in je Se danes v uporabi.

analize. Kasneje je sodelavec Marjan Drab, univ. dipl.
inZ. stroj., izdelal izboljSan vrtilni mehanizem, ki
omogoca nagib vzorca od 10° do 90° in vrtenje v
mejah od 0,5 r/min do 10 r/min in ga Se danes
uporabljamo (slika 7).%”

Postopek profilne analize med vrtenjem vzorca
smo patentno za$¢itili*” in ga ponudili v odkup takrat
vsem najvecjim svetovnim proizvajalcem instru-
mentov za analizo povrsin. Zanimanje za odkup pravic
za uporabo je kmalu pokazalo podjetje Physical
Electronics Ind. iz ZDA. Predstavitveno predavanje
sem imel tudi pri podjetju Leybold-Heraeus v Kélnu,
Zvezna Republika Nemcija, vendar je to v tistem
obdobju Ze opuscalo proizvodnjo instrumentov za
analizo povrSin. Drugi dve proizvajalki: VG Scientific
Limited, Anglija, in JEOL, Japonska, pa sta odgovo-
rili, da ju postopek ne zanima. Na podlagi teh
odgovorov vodstvo IEVT ni hotelo placati pristojbine,
potrebne za zaScito patenta zunaj Jugoslavije, Ceprav
je Patentna pisarna zagotovila za to potrebna devizna
sredstva. Podjetje Physical Electronics Ind. je odku-
pilo ekskluzivno pravico za uporabo nove analizne
tehnike in jo zasCitilo na ameriSkem podrocju z
oznako "Zalar™ Rotation".“" Omenjeni anglesko in
japonsko podjetje pa sta po pridobitvi vseh informacij
7e po nekaj letih v svoje instrumente zaceli vgrajevati
svoje vrtilne mehanizme, s tem da so nas kot inova-
torje v celoti ignorirali in metodo tudi imenovali po
svoje. Metoda vrtenja vzorca se danes uporablja za
profilno analizo v kombinaciji z ionskim jedkanjem
pri vseh najpomembnejSih metodah za analizo
povrsin, kot so AES, XPS in SIMS.“**

Razvoj na podrocju spektroskopije Augerjevih
elektronov je pripeljal do izboljSane zmogljivosti
spektrometrov, predvsem kar zadeva lateralno (10 nm)

VAKUUMIST 27/1-2 (2007)



in globinsko locljivosti (1-2 nm) in deloma tudi
energijsko locljivost. Racunalniska tehnika omogoca
hitro zajemanje analiznih rezultatov in njihovo
kvantifikacijo. V zadnjih letih se vse ve¢ uporabljajo
raCunalniski programi, kot sta TRIM in MRI, ki
omogocajo teoreticen izracun in rekonstrukcijo
profilnih diagramov. Nasa raziskovalna skupina na
tem podrocju intenzivno sodeluje z obema Ze ome-
njenima institucijama iz Stuttgarta®>*?” in Budim-
peste.®**® Teoreti¢ni model MRI, ki ga je razvil prof.
Hofmann, omogoca izraCun profilnega diagrama
(slika 8), ki ga primerjamo z eksperimentalno
izmerjenim.“” Prilagajanje teoretinega profila z
eksperimentalnim poteka s spreminjanjem posa-
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Slika 8: Merjena koncentracijska profila Al (krogci) v ve¢plastni
strukturi Si/Al in koncentracijska profila, izraCunana z modelom
MRI (polna crta), upostevajo¢ prispevke k funkciji globinske
loc¢ljivosti, ki so navedeni za sveZo plast na sliki (a): r — razmerje
hitrosti ionskega jedkanja Zai/Zs;, w — debelina podro¢ja meSanja
atomov, A — izstopna globina Augerjevih elektronov Al (68 eV)
in 0, — parameter hrapavosti. S ¢rtkano ¢rto je oznaena lega
plasti Al v vecplastni strukturi Si/Al. Pri vzorcu, toplotno
obdelanem 20 min pri 165 °C, se spremeni samo parameter
hrapavosti, ker je v or vkljucen Se prispevek k razsiritvi fazne
meje zaradi difuzijskega procesa. Enatba 2Dt=Ac; -0,
omogoca izracun efektivnega difuzijskega koeficienta D, pri
Cemer je t Cas toplotne obdelave.“?
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meznih prispevkov k funkciji globinske locljivosti
zaradi vplivov meSanja atomov analiziranega vzorca
med ionskim jedkanjem (M), hrapavosti povrsine (R)
in informacijske globine (I), ki je povezana z
neelasticno srednjo prosto potjo Augerjevih elektro-
nov.“” Model je danes razSirjen in uposteva Se vplive
prednostnega ionskega jedkanja v dvokomponentnem
sistemu“” in v najnovejSem ¢asu Se povratno sipanje
elektronov.“***Y Moderna elektronika danes registrira
zapis Augerjevih vrhov v nediferencirani obliki N(E),
kar omogoca pridobitev tudi nekaterih kemijskih
informacij po profilu analiziranega vzorca. Vendar je
za te namene seveda bolj uporabna metoda XPS, s
katero je z energijskim premikom vrhov foto-
elektronov mogoce natancno spremljati kemijsko
stanje elementov v odvisnosti od casa ionskega
jedkanja oziroma od analizne globine.®”

5 IZOBRAZEVALNA DEJAVNOST IN
PEDAGOSKO DELO

Sodelavci Laboratorija za analizo povrSin in tankih
plasti smo rezultate svojega dela objavljali doma, Se
veC pa v tujini, in o njih porocali na konferencah in
strokovnih srecanjih. V zacetku metoda AES v
Jugoslaviji ni bila poznana in jo je bilo treba
predstaviti na konferencah in Se posebej posameznim
industrijskim partnerjem. Naj navedem zanimiv
podatek, da smo z nastopom na vsaki domaci
konferenci pridobili po enega do dva interesenta, ki sta
potem svoje vzorce prinasala v preiskavo v na$
laboratorij. Stevilo interesentov se je vec¢alo do sredine
osemdesetih let, nato pa se je po razpadu Jugoslavije
zaradi politinih razlogov in slabe ekonomske
situacije biv§ih republik in iz istih razlogov tudi z
nekaterimi industrijskimi partnerji v Sloveniji sode-
lovanje enostavno prekinilo.

Sodelavci laboratorija smo vseskozi skrbeli tudi za
izobraZzevanje mlajSih sodelavcev in Studentov.
Najprej je to potekalo na Osnovnih tecajih o
vakuumski tehniki v okviru DruStva za vakuumsko
tehniko Slovenije. Kmalu pa smo se vkljucili tudi v
pedagoski proces na Univerzi v Ljubljani in kasneje
tudi na Univerzi v Mariboru. Ze v letih 1987/88 in
1988/89 sem imel kot predavatelj iz prakse v manjSem
obsegu predavanja za Studente podiplomce na FNT,
VTOZD Kemija in kemijska tehnologija, v okviru
predmeta "Izbrane metode instrumentalne analize —
metode za analizo povrSin". V letih 1988/89 sem imel
v okviru predmeta "Preiskovalne metode" podobna
predavanja tudi za podiplomce, vpisane na metalur-
giji. Od leta 1995 dalje izvajamo redna predavanja in
vaje na Naravoslovnotehniski fakulteti v Ljubljani,
Oddelek za materiale in metalurgijo, tretji letnik, v
okviru predmeta "Analiza strukture in sestave" in od
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leta 2000 dalje sem na podiplomskem Studiju nosilec
dveh predmetov "Fizika in kemija povrSin" in
"Analiza povr§in". Od leta 1995 sem na Univerzi v
Mariboru na Fakulteti za racunalnistvo in informatiko
sodeloval pri podiplomskem Studiju programa
"Elektronska vakuumska tehnologija" s predmetom
"Metode za karakterizacijo povrSin". Tudi na Med-
narodni podiplomski $oli Jozefa Stefana so v okviru
predmeta "Vakuumistika" predvidena poglavja o
metodah za analizo povrSin.

V naSem laboratoriju Studentje opravljajo vaje in
preiskave vzorcev, ki jih izberejo po svoji presoji
glede na predvidene teme magisterijev ali doktoratov,
dobljene rezultate pa nato uporabijo pri izdelavi
seminarskih nalog. Laboratorij ima posodobljeno
starejSo opremo in dva nova instrumenta, ki omogo-
¢ajo naslednje preiskovalne metode: AES, XPS, AFM,
SEM in EDXS. Navedene tehnike omogocajo preiska-
vo povrsin trdnih snovi in tankih plasti, ki so osnova
za diplomska, magistrska in doktorska dela, ki se v
tem laboratoriju izvajajo vse od svoje ustanovitve.

6 DRUGI SPEKTROMETRI AUGERJEVIH
ELEKTRONOYV V SLOVENIJI

Uporaba metod za analizo povrSin se je tako na
podroCju osnovnih raziskav kot pri preiskavi
industrijskih vzorcev mo¢no uveljavila v Sloveniji, Se
bolj pa v tujih razvitih drzavah. V Sloveniji imamo
razen opisanega spektrometra Augerjevih elektronov,
ki je bil nabavljen in postavljen na IEVT', Se vec
drugih podobnih instrumentov. Diplomanta V.
Nemani¢ in M. Zumer sta leta 1981 na IEVT pod
vodstvom mentorja prof. dr. E. Kanskega in s pomocjo
strokovnih sodelavcev IEVT izdelala iz domacih in
tujih sestavnih delov eksperimentalni spektrometer
Augerjevih elektronov,*** s katerim je bilo
opravljenih ve¢ preiskav, vendar danes ni ve¢ v
uporabi.

Na Institutu za kovinske materiale in tehnologije v
Ljubljani je skupina, ki jo vodi doc. dr. Monika Jenko,
leta 1997 nabavila moderno kombinirano napravo
AES/XPS, VG-Scientific Microlab 310-F, ki ima kot
AES-instrument zelo dobro lateralno lo¢ljivost, nekaj
10 nm, uporabljajo pa jo za preiskavo razli¢nih
kovinskih materialov.®**® Preiskujejo tudi oksidne
plasti,”” karbide® in magnetne materiale, izdelane na
osnovi praskovne metalurgije,”” z mednarodnim
sodelovanjem pa so se uveljavili tudi na podroc¢ju
preiskav procesov segregacije na elektroplocevi
nah.(60,61)

Na IJS sta instalirani tudi dve manj zmogljivi
napravi, in sicer ima dr. Darko HanZel v svojem
laboratoriju instrument AES/SIMS, PHI 595, podjetja
Physical Electronics, ki je bil kupljen leta 1997 kot 10
let stara rabljena oprema, druga pa je kombinirana
eksperimentalna naprava, Spectaleed LEED/Auger,
nemskega podjetja Omicron GmbH, ki jo prof. dr.
Albert Prodan od leta 1994 uporablja kot pripomocek
pri osnovnih preiskavah povrsin, preteZzno kovinskih
materialov z metodo STM.

7 ZAHVALA

Za uspesno sodelovanje na podrocju spektro-
skopije Augerjevih elektronov se zahvaljujem svojima
dolgoletnima sodelavcema, Borutu Pracku, univ. dipl.
inZ. met., in dr. Janezu Kovacu, univ. dipl. inz. fiz.
Obema gre zahvala tudi za tehni¢no pomoc¢ pri pri-
pravi slikovnega materiala za objavo tega ¢lanka.
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NACRTOVANJE IN IZDELAVA ULTRAVISOKOVAKUUMSKEGA
KRIOSTATA S HELIJEVO KOPELJO ZA VRSTICNO TUNELSKO

MIKROSKOPLJO

Erik Zupani¢, Rok Zitko, Albert Prodan, Igor MuSevi¢
Institut "JoZef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

POVZETEK

Razvoj kriogenske tehnike danes omogoca preiskovanje lastnosti
snovi in opazovanje pojavov pri temperaturah blizu absolutne
ni¢le. ZniZana temperatura zmanjSuje elektricni Sum in povecuje
stabilnost merilnih inStrumentov. Z niZanjem temperature opazo-
vanega sistema se zmanjSuje velikost termi¢nih fluktuacij, kar
zavira difuzijo in omogoca opazovanje zanimivih kvantnih
pojavov ter manipuliranje adsorbatov in rekonstruiranje povrsine
na atomskem nivoju. Tako je nizkotemperaturni vrsti¢ni tunelski
mikroskop postal ne le zelo natanéen merilni inStrument, ampak
tudi obetavno nanotehnolosko orodje. Opisana sta nacrtovanje in
gradnja ultravisokovakuumskega kriostata s helijevo kopeljo,
namenjenega delu pri temperaturah pod 10 K.

Design and construction of an ultrahigh vacuum
helium bath cryostat for scanning tunneling
microscopy

ABSTRACT

Constant development of cryogenic techniques makes possible
studies of various physical properties and phenomena at ever
lower temperatures. Lowering the temperature of the instrument
not only reduces thermal noise, but also largely improves the
mechanical stability of the entire system. At lower temperatures
the reduced scale of the thermal fluctuations in the sample, k,T,
allows detection of fascinating quantum phenomena and makes
possible low-temperature manipulation and restructuring at an
atomic scale. Thus, a low-temperature scanning tunneling micro-
scope (STM) is, in addition to being a very precise measuring
instrument, also becoming an important nanotechnological tool.
We describe the design and construction of an ultra-high vacuum
liquid helium bath cryostat for STM operation at temperatures
below 10 K.

1 UVOD

Zacetki kriogenske tehnike segajo v drugo
polovico 19. stoletja, ko so ugotovili, da je mogoce
pline, kot so kisik, dusik in vodik, iz zraka z
ustreznimi pripravami in postopki utekodiniti."?
Utekocinjeni plini imajo pri navadnem tlaku
temperaturo dale¢ pod ledis¢em vode (tabela 1) in so
jih Ze uporabljali za hlajanje kovin, ki so kazale pri teh
temperaturah zanimive lastnosti. Pred tem je sicer Ze
uspelo utekociniti nekatere pline, kot so etileter,
amonijak in Zveplov dioksid, ki pa so zaradi svoje
strupenosti manj primerni za uporabo. Razvoj se je
nadaljeval z iznajdbo steklene Dewarjeve posode za
shranjevanje kriogenih tekocin konec stoletja, leta
1908 pa je prvi¢ uspelo utekociniti tudi helij, snov z
najnizjo znano temperaturo vreli§¢a. Prav odkritji
faznega prehoda v tekocem heliju (kar se je kasneje
izkazalo za prvi primer superfluidnosti) ter super-
prevodnosti Zivega srebra pomenita zacetek nizko-
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temperaturnih raziskav v dvajsetem stoletju. Nadaljnji
razvoj kriogenske tehnike so omogocile iznajdba in
komercializacija helijevega kriostata leta 1946,
dilucijskega hladilnika, s katerim je mogoce doseci
milikelvinsko temperaturno obmocje, ter kombini-
ranih hladilnikov, ki mejo najniZjih dosegljivih
temperatur dodatno zniZujejo.

Tabela 1: Temperature vreliS¢ najveckrat uporabljenih krioge-
nih teko&in®

Tyrelisea (p = 1 bar)/K
‘He 3,20
‘He 4,22
N, 77,35
[0} 90,15

Kriostat je naprava, ki omogoca ohlajanje vzorcev
ali merilnih in$trumentov s kriogenimi tekocinami.
Danes se v laboratorijih najveckrat uporabljajo
ultravisokovakuumski kriostati, ki se hladijo s teko¢im
dusikom (LN,) in teko¢im helijem (LHe). Razvitih je
ve¢ vrst kriostatov, vsak tip pa ima prednosti in
pomanjkljivosti.®* Po principu delovanja delimo
kriostate v grobem na pretoc¢ne in na tiste s kopeljo.
Kriostati s kopeljo se navadno uporabljajo takrat, ko je
treba hladiti ve¢je dele merilnih inStrumentov dalj
Casa in ko so ti obcutljivi za tresljaje, ki nastajajo pri
pretakanju tekocCin. Kriostati s kopeljo namrec
vsebujejo dovolj velike koli¢ine kriogenih tekocin, da
ostanejo hladni brez dotakanja ali drugega
vzdrzevanja nekaj ur ali celo nekaj mesecev, vir
tresljajev pa je le vretje kriogenih tekocin. Nasprotno
pa pretocni Kkriostati omogocajo hitro ohlajanje
manj$ih delov inStrumentov za krajsi Cas, pri cemer so
tresljaji kriostata, ki so posledica pretakanja kriogene
tekocCine, v dolo¢eni meri vedno prisotni. Preto¢ni
kriostati so v primerjavi s kriostati s kopeljo manjsi in
manj u¢inkoviti (poraba kriogenih tekocin in dosezena
kon¢na temperatura sta navadno visji, hladilna mo¢ pa
manjSa). Na trgu je sedaj kar nekaj proizvajalcev
standardnih kriostatov razli¢nih tipov, kakovosti in
cenovnih razredov (Oxford Instruments, Jannis ...).

Tipi¢ni vakuumski kriostat"*? s helijevo kopeljo je
sestavljen iz nosilnega toplega dela, ki se hkrati
uporablja kot vakuumska posoda, in notranjega
ohlajenega in od okolice toplotno izoliranega dela, ki
je hladno mesto za toplotno sidranje merilnega
inStrumenta in/ali vzorca. Vakuum je odli¢na toplotna
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izolacija, k manjSemu prenosu toplote pa prispevajo
tudi hlajeni ali toplotno izolirani sevalni (odbojni) $¢iti
in v nekaterih primerih vec¢plastna superizolacija.

Vrsticni tunelski mikroskop je vsestransko orodje v
fiziki povrSin in pri preiskavi materialov, saj omogoca
poleg slikanja topografije in povrSinskih elektronskih
stanj tudi spektroskopske meritve, podatomska glo-
binska in pre¢na locljivost pa dovoljuje nacrtno
premikanje molekul in celo atomov ter druge manipu-
lacije s povrSinskimi nanoskopskimi delci.® Za
nanotehnologijo je zato zelo pomemben razvoj
nizkotemperaturnih vrsti¢nih tunelskih mikroskopov
(angl. low-temperature scanning tunneling micro-
scope, LT-STM), katerih delovne temperature so nizZje
od 10 K. Prvi nizkotemperaturni vrsti¢ni tunelski
mikroskop,” ki je deloval pri temperaturi 15 K, je bil
razvit leta 1984 in je s kasnejSimi izboljSavami®
pomenil nov zagon v nanoznanosti. Prednosti dela pri
nizkih temperaturah so poleg boljSe stabilnosti samega
inStrumenta in zmanjSanega elektricnega Suma tudi
vecja stabilnost povrsin in nanoskopskih delcev na
povrSinah, kar je posledica moc¢no upocasnjene
difuzije. Slabe strani so Casovna potratnost takih
eksperimentov, visoke cene inStrumentov in delo, ki
poleg posebne opreme zahteva veliko znanja in
izkusen;.

2 NACRTOVANJE KRIOSTATA

Na Odseku za fiziko trdne snovi IJS smo razvili in
izdelali ultravisokovakuumski kriostat s helijevo
kopeljo, ki je prilagojen za delo z vrsti¢nim tunelskim
mikroskopom. Kriostat naj bi ob upoStevanju
geometrijskih omejitev in zagotavljanju potrebnega
prostora za merilno glavo mikroskopa omogocal ¢im
dalj$i ¢as obratovanja med dvema polnjenjima uteko-
¢injenih kriogenih plinov. Med nadaljnjimi zahtevami
je bila pomembna tudi moZnost nastavljanja helijeve
posode po visini in nagibu ter enostavno razstavljanje,
ki naj bi olajSalo odpravljanje napak in zagotavljalo
dostop do elektricnih vodnikov in drugih delov v
notranjosti kriostata. Nadalje je bilo treba zagotoviti
zadostno Stevilo, velikost in poloZaje ultravisoko-
vakuumskih elektri¢nih in mehanskih skoznikov, ki so
potrebni za delovanje mikroskopa. Delo je bilo
opravljeno v ve¢ korakih. Po pripravah, pregledu
literature in zbiranju podatkov o elektri¢nih, mehan-
skih in toplotnih lastnostih materialov pri kriogenih
temperaturah, je bil izdelan okvirni nacrt, ki je bil
kon¢no optimiziran s teoreti¢nimi izracuni. Pri teh so
bili preverjeni razlicni moZni materiali za izdelavo
posameznih delov kot tudi oblike, ki naj bi zagotav-
ljale optimalne izkoristke hladilnih medijev. Po
izdelavi je bil kriostat vakuumsko preizkuSen, sedaj pa
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poteka njegovo ozZicenje in preizkusanje pri nizkih
temperaturah.

2.1 Teoreticne osnove

V tabeli 2 so podane pomembne fizikalne lastnosti
dusika in helija, tj. plinov, ki se utekocinjena uporab-
ljata za ohlajanje kriostata ter s tem merilne glave

mikroskopa in vzorca.

Tabela 2: Pomembnejse fizikalne lastnosti duSika in helija®

Lastnost N, “He
Temperatura vrelis¢a (pri 101,3 kPa, K) 77,3 4,22
Izparilna toplota (J/g) 198 20,9
Kolic¢ina tekocine, ki jo upari 1 W 0,024 1,38
toplotne moci (L/h)
Gostota tekocine (g/cm?) 0,808 0,125
Razmerje volumnov tekocina/plin 694:1 750:1
Toplotna kapaciteta plina: Cp (J/g - K) 1,05 5,19
Cp, J/cm? - K)* 0,85 0,65

*toplotna kapaciteta koli¢ine plina, ki nastane pri uparitvi 1 ¢cm?
tekocine

Helij ima v primerjavi z duSikom kar desetkrat
manjSo izparilno toploto, ima pa veliko vecjo toplotno
kapaciteto, ki se do sobne temperature bistveno ne
spremeni. V praksi to pomeni, da Ze zelo majhen
toplotni tok v ohlajen sistem pomeni veliko izgubo
(uparitev) utekocinjenega helija. Po drugi strani pa
lahko uparjen, a Se vedno zelo hladen plinasti helij
uporabimo za hlajenje nekaterih delov, na primer
sevalnih $¢itov in samega vratu helijeve posode.
Upostevati je treba tudi ceno utekocinjenega helija, ki
je kljub utekocCinjevalniku na IJS vsaj za velikostni
razred viSja od cene utekoCinjenega duSika. Izgubo
helija je zato treba zaradi stroSkov in zapletenosti
dotakanja zmanjSati na minimum, velikost posode
dusika pa prilagoditi porabi in velikosti posode helija.

Pomembni so nadini prehajanja toplote iz
toplejSega (tj. okolice, ki ima sobno temperaturo) na
hladnejsi del (tj. helijevo posodo, ki se nahaja na
temperaturi tekocega helija). Ker je v naSem primeru
kriostat iz¢rpan oz. vakuumski, nam ni treba skrbeti za
konvekcijski prenos toplote v njegovi notranjosti.
Tako so glavni viri izgub prenos toplote vzdolZ vratu,
na katerem visi helijeva posoda, prenos po elektri¢nih
zicah in drugih povezavah ter sevalne izgube med
stenami helijeve posode in njene okolice. Toplotni tok
zaradi konvekcije skozi ozek helijev vrat in sevalni
tok neposredno s pokrova vratu nad tekocino sta
zaradi majhnega prispevka zanemarljiva. Ker je
toplotna prevodnost materialov mo¢no odvisna od
njihove temperature, je treba pri izracunih vedno
upoStevati temperaturno prevodnost materiala pri
temperaturi obratovanja. Toplotni tok Q skozi material
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s prerezom A in temperaturnim gradientom d77/dx je
podan z enacbo (1):

Q=1<T)~A-“£ (1)

kjer je A(T) temperaturno odvisni koeficient toplotne
prevodnosti materiala. Na sliki 1 so prikazani ti koefi-
cienti za nekaj materialov v izbranem temperaturnem
obmoc¢ju. Ugotavljamo, da je razlika v toplotni
prevodnosti med posameznimi materiali lahko zelo
velika (na primer med nerjavnim jeklom in elektro-
litskim bakrom pri nizkih temperaturah kar za tri
velikostne rede), prav tako pa se mocno razlikujejo
tudi vrednosti za posamezne materiale med sobno
temperaturo in 4 K (na primer pri elektrolitskem bakru
za manj kot velikostni red, medtem ko je ta razlika pri
nerjavnem jeklu dva velikostna razreda)! Nadalje je
pomembno, da je temperaturna (in elektricna) prevod-
nost kovin pri nizkih temperaturah mo¢no odvisna od
Cistoce materiala in kristalnih defektov (kot posledica
mehanske in toplotne obdelave) in lahko prav tako
niha za velikostni red in vec. Zaradi vsega naStetega
ima izbira pravega materiala posameznih delov
kljuc¢ni vpliv na karakteristiko izdelanega kriostata.
Ker navadno toplotni tok prehaja med mestoma z
veliko razliko v temperaturi, definiramo (za laZje
racunanje) povprecni koeficient toplotne prevodnosti
med temperaturama 7 in 7, (2):
1

Toplotna prevodnest [W/m K]

o R WTT] BT FTTT] E— alois
I 5 500 100 500 1000
Temperatura [K]

Slika 1: Koeficienti toplotne prevodnosti v odvisnosti od
temperature za: A) Al z RRR 500, B) elektrolitski baker z RRR
65, C) kristal kremena, D) Zarjena medenina (70Cu/30Zn), E)
nerjavno jeklo in F) amorfni silicij.("’ Razmerje RRR (angl.
residual resistivity ratio) je navadno definirano kot razmerje
upornosti pri sobni temperaturi in pri vreli$¢u helija.
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Z uporabo enacbe (1) in povpre¢nim koeficientom
toplotne prevodnosti, ki ga najdemo v literaturi za
izbrano temperaturno obmocje, lahko dobimo dokaj
natanc¢no izracunane toplotne tokove, ki so posledica
prevajanja.

Toplota med mestoma z razlicnima temperaturama
prehaja tudi s toplotnim sevanjem. Toplotni tok zaradi
sevanja med dvema vzporednima ploskvama s plosci-
no A ter s temperaturama 7, in 7, ter emisijskima
koeficientoma ¢, in &, je enak:
£ &,

QZU(T14 - T24)' (3)

& t&, —€E,

pri cemer je o Stefan-Boltzmannova konstanta.
Emisijski koeficient ¢ ima za idealno ¢rno telo, ki
absorbira celotno vpadno sevanje, vrednost 1.
PovrSine kovin imajo vrednosti emisijskih koefi-
cientov med 0,01 in 1, odvisno od materiala, obdelave
(hrapavosti) povrSine, oksidiranosti, njihove tempera-
ture ter valovne dolZine vpadlega sevanja. Tabela 3
podaja nekaj eksperimentalnih vrednosti emisivnosti &
za materiale pri razlicnih temperaturah. Vse vrednosti
so podane za infrardece sevanje z valovno dolzino 10
um, kar pribliZno odgovarja sevanju telesa s tempe-
raturo 300 K. Razberemo lahko, da je mozZzno z
ustrezno obdelavo povrSine toplotni tok zaradi sevanja
zmanjSati za deset- in veckrat. PovrS§ine je zato
smotrno fino polirati in dodatno prevleci s kovino, ki
ne oksidira (na primer pozlatiti ali pokromati).

Tabela 3: Nekaj eksperimentalnih vrednosti emisijskih koefi-
cientov za sevanje z valovno dolZino 10 um™

Temperatura povrSine 42K | 77K | 300 K
Baker (poliran) 0,0050 | 0,008 | 0,018
Zlato (polirano) 0,01 0,02
Srebro (polirano) 0,0044 | 0,008 0,02
Aluminij (poliran) 0,0011 | 0,018 | 0,03
Nerjavno jeklo (polirano) 0,048 | 0,08
Oksidirana povrSina bakra ali 0,3-0,6
aluminija

Za izolacijo kriogenskih posod se pogosto
uporablja tako imenovana superizolacija, na primer
metaliziran mylar.” Gre za tanko plast poliestra, na
katerega je nanesena visokoodbojna plast kovine,
navadno aluminij ali zlato. Taka folija ima majhen
emisijski koeficient in majhno toplotno prevodnost ter
odlicne mehanske lastnosti, uporabna pa je tudi v
ultravisokem vakuumu. Meritve kazejo,"” da pade
vrednost toplotnoga sevanja pri prehodu skozi 150 pm
debelo plast obojestransko aluminiziranega mylarja
pri temperaturi 20 K za faktor 107"°. Ovira pri uporabi
takih izolacij v ultravisokovakuumskih sistemih je
njihova velika povrsina in posledi¢no, Se posebej pri
uporabi vecjega Stevila plasti, ujeta prostornina
plinov.
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2.2 Oblika in optimiranje nacrta

Shemo nacrtovanega kriostata z oznacenimi glav-
nimi deli prikazuje slika 2.

Notranji, helijev del kriostata je sestavljen iz
posode za tekoci helij, izdelane iz poliranega nerjav-
nega jekla, ki prosto visi na dolgem tankem vratu na
zgornji prirobnici. Uporabili smo cev notranjega
premera 19 mm z debelino stene 0,25 mm. Premer
vratu mora biti ¢im manjsi in njegove stene ¢im tanjse,
tako da je toplotni tok z mesta pritrditve na prirobnici,
ki je vedno na sobni temperaturi, do helijeve posode
¢im manjSi. Hkrati mora biti notranji premer cevi
dovolj velik, da lahko vanj vstavimo cev za natakanje
in da lahko med samim tocenjem plinasti helij brez
tezav zapui¢a posodo. Ce je vrat preozek, obstaja
namre¢ nevarnost ustvarjanja turbulence in stojecih
valov ter s tem vnasanja toplote v posodo. Dno posode
je bakreno in je hladno mesto, na katerega so pritrjeni
in toplotno sidrani glava mikroskopa in helijevi
sevalni $¢iti. Na vrat helijeve posode so pritrjeni
bakreni polirani in s kromom prevleceni sevalni $¢iti,
ki preprecujejo prenos toplote iz prirobnice na posodo
s helijem. Premer helijeve posode je prilagojen
velikosti glave mikroskopa, vi§ina posode oziroma
dolZina vratu pa je optimizirana z izracuni. Dalj$i vrat
namre¢ pomeni manjSe izgube zaradi zmanjSanega
toplotnega toka, istoasno pa zmanjSuje prostornino
helija in s tem neprekinjen Cas delovanja. Nasprotno
kratek vrat pomeni velike izgube, tudi na racun vecje
povrSine posode, a zaradi vecje prostornine daljsi Cas
neprekinjenega delovanja. Vrat helijeve posode je na

Vijaki za nastavitev vi¥ine
in naklana helijeve posode

Meh za mehko vpetje

] in zunanjega dela kriostata

E| ’___E”:- i‘“—Prirobnico za pritrditev notranjega

L—Sevalni &&iti

—Vrat helijeve poscde

/*Posodc za LNZ2

—Posoda za LHe

—Helijev sevalni 8&it

[
/

Prircbnica za pritrditev na

L I R
vakuumski sistem

Slika 2: Prerez kriostata z oznacenimi glavnimi deli
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zgornjo prirobnico pritrjen preko mehkega meha iz
nerjavnega jekla, ki omogoca s tremi nastavitvenimi
vijaki spreminjanje viSine in naklona vratu in s tem
celotne helijeve posode. Pri ohlajanju in segrevanju
prihaja namre¢ zaradi velikih skrc¢kov in raztezkov
materiala do odmika posode od idealne lege, kar je
mogoce z omenjenim mehanizmom popraviti.

Poleg velikosti in emisivnosti povrSin na sevalni
toplotni tok iz okolice na ohlajeno helijevo posodo
vpliva tudi temperatura plasca, ki ga obdaja. Priblizen
izracun z enacbo (3) pokaze, da je prenos toplote s
sevanjem med povrS§inama na temperaturah 300 K in
20 K priblizno 45 mW/cm?, med povrSinama s tem-
peraturama 77 K in 20 K pa samo 3e okoli 0,2
mW/cm?. Zato je treba med helijevo posodo in toplo
okolico pritrditi dodatne sevalne $¢ite, ki morajo biti
hlajeni z iztekajoco helijevo paro ali z dodatno
dusikovo posodo. Predvsem zaradi ugodnejse geome-
trije kriostata in manjSe porabe helija, ki ga ta izvedba
ponuja, smo se odlocili za drugo moznost. Tako je
helijev del kriostata radialno po vsej viSini obdan s
posodo, v kateri je tekoci dusik na temperaturi 77 K.
Stene posode so tudi v tem primeru izdelane iz
poliranega nerjavnega jekla, med obema posodama
(helijevo in dusikovo) pa je dovolj prostora za dodatni
bakreni sevalni $¢it. Ta je le Sibko hlajen s helijevo
paro, saj je samo z nekaj manjSimi vijaki pritrjen na
zgornji del helijeve posode, kar v praksi pomeni slab
toplotni stik med obema deloma."” Taks$ni sevalni
$¢iti so lahko ali hlajeni ali pa ’prosto’ visijo in je
njihova temperatura odvisna predvsem od bilance
sevalnih tokov.

Dusikova posoda je na ohiSje kriostata pritrjena s
tremi cevmi iz nerjavnega jekla, podobno kot helijeva
posoda. Cevi so krajSe in s svojim Stevilom zagotav-
ljajo mehansko stabilnost. Dno posode je bakreno, z
luknjami za pritrditev sevalnih §¢itov. Za dodatno
zmanjsSevanje toplotnih izgub po vratu helijeve posode
je le-ta na zgornjem delu (pribliZno 10 cm pod
prirobnico) s primerno bakreno pletenico povezana z
bakrenimi palicami, ki segajo do dna duSikove posode
in so tako tudi pri delno izpraznjeni posodi ohlajene.
Tako je zgornji del vratu helijeve posode ohlajen na
temperaturo blizu vreli§¢a duSika, kar dodatno
zmanjSuje toplotni gradient po cevi.

Kon¢ne dimenzije delov kriostata so bile optimi-
zirane z raCunalniSkim paketom Krio,"” ki smo ga
napisali v ta namen. Program numeri¢no resuje sistem
enacb za nastavljeni kriogenski model, seveda ob
upostevanju temperaturno odvisnih konstant in drugih
vnesenih podatkov. Izracun da temperature posa-
meznih delov in toplotne tokove med njimi. Najbolj
presenetljiva ugotovitev analize izracunov je, da je za
dobre karakteristike kriostata poleg pravilne izbire
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Slika 3: Nosilni del kriostata s duSikovo posodo: A) spodnja
prirobnica za pritrditev kriostata na sistem, B) nosilni plas¢, C)
zgornja prirobnica za pritrditev helijevega dela kriostata in D) tri
cevi, na katerih visi dusikova posoda

materiala odlocCilna emisivnost povrSin posod in
sevalnih $¢itov.

Posebno pozornost smo namenili elektricnim
napeljavam od ultravisokovakuumskih prikljuckov na
zgornji prirobnici do prikljuc¢ka, pritrjenega na
spodnjo stran helijeve posode. Ker Zelimo vnesti v
ohlajeni sistem kar najmanj toplote, moramo uporabiti
¢im tanjSe Zice. V naSem primeru smo se predvsem na
podlagi izkuSenj odlo¢ili za Zice iz nerjavnega jekla
premera 75 um in dveh debelejsih koaksialnih signal-
nih Zic. Tako tanke Zice so mehansko zelo obcutljive
in jih je treba napeljati brez ostrih kolen. Hkrati
morajo biti na ve¢ mestih dobro toplotno sidrane na
ohlajene povrsine, tako da so ohlajene, Se preden
dosezejo prikljucek na dnu helijeve posode. Neohla-
jene Zice bi namre¢ toploto dovedle neposredno na
merilno glavo mikroskopa in s tem dvignile njegovo
delovno temperaturo. Zice so zato napeljane od
prikljuckov na prirobnici skozi luknje v sevalnih $¢itih
(kjer so veckrat toplotno sidrane) in nadalje skozi
cevki premera nekaj milimetrov, ki potekata skozi
helijevo posodo.

Kriostat je bil po koncanem nacrtovanju v celoti
izdelan v podjetju Vacutech v Ljubljani. Slika 3
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Slika 4: Helijev del kriostata: A) odprtine za vakuumske
skoznike, B) prirobnica za pritrditev na nosilni del, C) bakreni
pletenici za toplotni stik, D) vrat s sevalnimi $c¢iti, E) dva Sopa
dovodnih zic, F) helijeva posoda, G) priklju¢ek in H) meh in
vijaki za nastavitev viSine in nagiba helijeve posode.

prikazuje nosilni del kriostata z duSikovo posodo.
Vidna je zgornja prirobnica (C), na katero je pritrjen
helijev del kriostata, trije vratovi (D), na katerih visi
dusikova posoda ter stranska odprtina, ki omogoca
dostop do bakrene pletenice med duSikovim in
helijevim delom kriostata. Na sliki 4 je prikazan
helijev del kriostata. Na prirobnico (B) je pritrjen
kovinski meh s tremi vijaki (H) in vratom, na katerem
visi helijeva posoda. Skozi sevalne $Cite (D) potekajo
veckrat toplotno sidrane Zice (E), ki so po prehodu
skozi helijevo posodo (F) povezane na prikljucek (G).

4 SKLEPI

Opisani so principi in metode pri nacrtovanju
ultravisokovakuumskega kriostata s helijevo kopeljo
in podani bistveni podatki, potrebni za teoreticne
izraCune. Razvit je bil program za enostavno mode-
liranje toplotnih tokov in izra¢un konénih temperatur
posameznih delov kriostata. Na tej podlagi je bil v
sodelovanju s podjetjem Vacutech izdelan kriostat ter
izvedeno osnovno preizkuSanje. Uporabljeni so bili
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razli¢ni vakuumsko in kriogensko kompatibilni mate-
riali in metode za njihovo spajanje. Zaradi razli¢nih,
pogosto nasprotujocih si navedbah vrednosti podatkov
o lastnostih materialov pri kriogenih temperaturah se
je kot precej tezavno izkazalo predvsem ocenjevanje
koeficientov emisivnosti povrSin v kriostatu. Majhne
razlike v teh ocenah namre¢ mocno spreminjajo
izraCunane temperature in toplotne tokove.

Zahvala

Javni agenciji za raziskovalno dejavnost Republike
Slovenije za finan¢no podporo (ARRS aplikativni
projekt L1-6611-0106-05) in podjetju Vacutech,
d. 0. 0., Ljubljana, za sodelovanje pri koncni izvedbi
kriostata.

VAKUUMIST 27/1-2 (2007)

ISSN 0351-9716

5 LITERATURA

'G. K. White in P. J. Meeson. Experimental techniques in
low-temperature physics (IV. Edition), Oxford science publications,
Oxford, 2002

’History of cryogenics — Cryogenic Society of America [online], 2007,
dosegljivo na http://www.cryogenicsociety.org/cryo_central/history_of
cryogenics.php

3J. G. Weisend 11, editor. Handbook of cryogenic engineering, USA,
1998

“N. H. Balshaw. Practical cryogenics: An introduction to laboratory
cryogenics, Oxford instruments superconductivity limited, England,
2001

SF. Pobell. Matter and methods at low temperatures 2. edition, Springer
Verlag, Germany, 1996

%R. Zitko in I. MuSevi¢. Vakuumist 24 (2004) 3, 4-13

’S. A. Elrod, A. L. de Lozanne in C. F. Quate. Appl. Phys. Lett., 45
(1984), 1240-1242

8G. Meyer. Rev. Sci. Instrum., 67 (1996), 2960-2965

“Introduction to Mylar poliester films [online], 2007, dosegljivo na
http://www.dupontteijinfilms.com/datasheets/mylar/overview/h67160.
pdf

19]. B. Heaney. Efficiency of aluminized mylar insulation at cryogenic
temperatures, Proceeding of SPIE 3435 (1998), 150-157

""R. Berman in C. F. Mate. Nature, 182 (1958) 4650, 1661-1663

"http://auger.ijs.si/nano/krio

19



ISSN 0351-9716

UPORABA DENTALNIH ZLITIN ZA PROTETICNE NADOMESTKE IN

IMPLANTATE

Edita Blazevi¢, Ingrid MiloSev
Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

POVZETEK

Dentalne zlitine se uporabljajo v zobozdravstvu za nadomes$canje
manjkajocih zob v obliki snemnih, fiksnih zoboproteti¢nih
nadomestkov ali implantatov. Pri izbiri dentalne zlitine je
pomemben material, njegove mehanske lastnosti in biokom-
patibilnost. V naravnem okolju so dentalne zlitine izpostavljene
razli¢nim vplivom, zato lahko z elektrokemijskimi eksperimenti v
umetni slini opazujemo simuliran proces korozije omenjenih
zlitin.

Application of dental alloys in prosthetic
dentistry

ABSTRACT

Dental alloys are used in dentistry to restore the missing parts or
structure, like fixed and removal partial dentures. The choice of
material, its mechanical properties and biocompatibility has to be
considered. In natural environment these alloys are exposed to
different effects. Dental alloys can be studied by simulated
corrosion process with electrochemical experiments.

1 UVOD

Ze vrsto let poznamo v zdravstvu razli¢ne
implantate in proteze. V ortopediji se uporabljajo kot
nadomestilo za obrabljene ali obolele sklepe, kot so
kolki ali kolena, in tako pripomorejo k boljsi funk-
cionalnosti obolelega dela telesa. V zobozdravstvu se
uporabljajo zobne proteze (snemni zoboprotetic¢ni
nadomestek), mosticki (fiksni zoboproteti¢ni nado-
mestek), implantati in ortodontski pripomocki.
Osnovno gradivo za proteticne mostove so dentalne
zlitine za ulito kovinsko ogrodje, ki daje posebno
trdnost. Na ogrodje pa za estetski videz pritrdimo
(fasetiramo) ustrezne kompozitne materiale ali
porcelan. Za dentalne implantate uporabljamo razli¢ne
zlitine, kot so zlato-platinaste, paladijeve, titanove,
kobalt-kromove in nikelj-kromove. Neplemenite
kovine so zaradi niZje cene, dobrih mehanskih last-
nosti, laZje obdelave in biokompatibilnosti materiala
Ze od 1929 leta zacele nadomescati plemenite kovine
(zlato-platinaste in paladijeve zlitine). Da lahko vse te
lastnosti materialov potrdimo, so pomembne razis-
kave, s katerimi poleg fizikalnih in mehanskih
lastnosti dolo¢imo korozijsko odpornost in biokom-
patibilnost teh materialov.

2 VRSTE DENTALNIH PROTEZ

V zobozdravstvu poznamo razlicne oskrbe posa-
meznih zob. V ustni votlini lahko pogosto nastajajo
raznovrstne infekcije, zaradi katerih nastajajo poskod-
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be (karies) ali celo izguba zob. Karies je posledica
zobnih oblog, to so plasti, ki vsebujejo bakterije,
celice in razli¢ne delce. Organske kisline, ki jih
proizvajajo bakterije, povzrocijo korozijo zobne
sklenine, saj ta vsebuje kalcijev fosfat. Korozijske
poSkodbe zobne sklenine poznamo pod imenom
demineralizacija. Ko je sklenina poskodovana, po-
stane mehko tkivo Se posebej izpostavljeno bakterij-
skim vnetjem. Izguba zoba lahko nastane tudi zaradi
povisanega krvnega pritiska, ki povzroci Zilne okvare
v korenini zoba, kar posledi¢no lahko vodi do izgube
zoba. Ce je zob mo&neje poskodovan ali celo manjka,
ga lahko nadomestimo s proteticnimi nadomestki.
Poznamo ve¢ vrst proteticnih nadomestkov, in sicer:

o snemne proteti¢ne nadomestke (slika 1)

o fiksne proteticne nadomestke ("mosticke") (slika

2)
o implantate (cilindri, vijaki, ploscice) (slika 3)
o ortodontske pripomocke (slika 4)

Ti nadomestki so lahko iz razli¢nih materialov. Za
ogrodja snemnih in fiksnih proteti¢nih nadomestkov
se najveckrat uporabljajo neplemenite kovine, to so
zlitine na osnovi kobalta (CoCr-zlitine) in niklja
(NiCr-zlitine), lahko tudi nerjavno jeklo. Kovinska
ogrodja nato zaradi estetike prevlecejo (fasetirajo) z
umetnimi materiali, kot so ustrezni kompozitni
materiali in porcelan. Najvec se uporablja porcelan na
osnovi fluora in apatita ter klasi¢ni porcelan. Pri
implantatih, ki jih kirur§ko vsadimo v celjustno kost,
pa je plemenite kovine zaradi niZje cene, dobrih
mehanskih lastnosti in biokompatibilnosti zamenjal
titan in njegove zlitine. Tovrstne zlitine organizem
sicer ne zavraca, lahko pa nekatera stanja, na primer
huda gripa ali moc¢en padec odpornosti organizma v
prvih dneh po implantaciji, ogrozijo normalno celjenje
in zra§¢anje implantata s kostjo.

Slika 1: Snemni proteti¢ni nadomestek
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Slika 2: Fiksni proteti¢ni nadomestek

Slika 4: Snemni in fiksni ortodontski aparat ®

Klasifikacija zlitin za dentalno uporabo:

a) visoko plemenite zlitine (vsebnost plemenitih
kovin v masnih deleZih vsaj 60 %, od tega vsaj 40
% zlata)

b) plemenite zlitine (vsebnost vsaj 25 % plemenitih
kovin)

¢) neplemenite (vsebnost manj kot 25 % plemenitih
kovin)

Plemenite kovine: zlato (Au), platina (Pt), iridij
(Ir), rutenij (Ru), rodij (Rh), paladij (Pd)

Neplemenite kovine: srebro (Ag), baker (Cu), cink
(Zn), indij (In), kositer (Sn), galij (Ga), krom (Cr),
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kobalt (Co), molibden (Mo), aluminij (Al), Zelezo
(Fe), berilij (Be), mangan (Mn), titan (Ti), nikelj (Ni),
vanadij (V), niobij (Nb), cirkonij (Zr)

Najbolj pogosto uporabljane neplemenite zlitine so
na osnovi kobalta (Co-28Cr-6Mo), titana (c. p. titan in
Ti-6Al-4V) in niklja (npr. Ni-22Cr-9Mo-4Nb-4Ta in
Ni-15Cr-9Mo-1,8Be).

3 POSTOPKI IZDELAVE

3.1 Snemni proteti¢ni nadomestki

Ce je pri zmanj$anem Stevilu zob razporeditev
taka, da izdelava mosti¢ka ni moZna oz. ¢e manjka
preve¢ zob, se pacientu izdela snemni proteti¢ni
nadomestek. Osnova delne snemne proteze je lahko
kovinska, navadno so to neplemenite kovine, ki se
dobro obdelujejo. Zobotehnik najprej na osnovi odtisa
izdela ulito kovinsko bazo in po registraciji ugriza v
ordinaciji vstavi manjkajo¢e zobe iz umetnih mas
(akrilat) v vosek. Zobotehnik potem v laboratoriju
vosek nadomesti z akrilatom roznate barve. Sledi Se
groba obdelava in poliranje na visoki sijaj.

Slika 5: Postopek izdelave fiksnih proteti¢nih nadomestkov
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3.2 Fiksni proteticni nadomestki

Zobozdravik obrusi poSkodovane zobe in jih
odtisne s silikonskimi materiali. Odtisne tudi "anta-
goniste" in registrira ugriz. V laboratoriju nato
zobotehnik izdela model iz specialnih trdih mavcev
(slika 5a). Iz modelirnih voskov oblikuje konstrukcijo,
nanjo pritrdi dolivne kanale in objekt vlozi v vlozno
maso (sliki 5b, c¢). To kiveto vloZi v pe¢ na tempe-
raturo pribl. 900 °C (po navodilih proizvajalca vloZne
mase). V segreto kiveto potem zobotehnik v induk-
cijskem ulivalniku ulije staljeno zlitino, navadno je to
kobaltova zlitina (slika 5d). Ko se kovina shladi,
razbije maso in dobljen kovinski odlitek zoba ocisti v
peskalniku (slika 5e). Nato ga 2-3-krat premaze z
opako in oblikuje zob z dentinskim porcelanom ter
premaze z glazuro (slika 5f). Tako pripravljeni model
pece v peci za keramiko na temperaturi 980 °C.
Koncni izdelek (slika 5h) zobozdravnik cementira
pacientu.

3.3 Implantati (vsadki)

Postopek za vsaditev implantata je zahteven in
zamuden (slika 6). Operater mora ugotoviti, ali ima
kandidat kakSno bolezen, ki prepreCuje ali vsaj oteZuje
implantacijo. Kirurg vstavi implantat v odprtino, ki jo
s posebnimi svedri ali lasersko izvrta v kost, pokrije s
sluznico in za$ije. Po enem tednu odstrani $ive, nato
sledi od tri- do Stirimesec¢no obdobje, v katerem se
kost tesno prileZe okoli povrSine vsadka. Po tem Casu
z manj$im kirurSkim posegom odstranijo sluznico in
na zgornji del implantata, ki gleda v ustno votlino,
pritrdijo zob.

3.4 Ortodontski pripomocki

Najbolj pogost ortodontski pripomocek so aktivne
snemne plosce, ki so sestavljene iz retencijskega
Zinega elementa (zapone), aktivnega elementa

Slika 6: Vsaditev implantata
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(labialni lok, peresa, vijaki) in akrilatne plosce (slika
4). Princip delovanja aktivnih snemnih plos¢ je, da
lahko zobe z njimi samo nagibamo. Pri materialu
Zi¢nega elementa je zelo pomembna proZnost
materiala (peresnost) in zato se navadno uporablja
zlitna na osnovi niklja. Podjezi¢ni lok se kupi pri
proizvajalcu, ki ga zobozdravnik prilagodi obliki
Celjusti. Poleg snemnih se uporabljajo tudi fiksni
ortodontski aparati. Bistvo takega aparata je, da lahko
premikamo zobe iz nepravilnega v pravilni polozaj v
vseh smereh; to je tudi njegova najvecja prednost.
Glavni deli fiksnega aparata so nosilec ("bracket",
zvezdica), lepilo, Zi¢ni lok in vez. Nosilci so izdelani
iz razli¢nih materialov: kovinski iz jekla, brezbarvni iz
keramike ali kompozitni.

4 RAZISKAVE

Dentalne zlitine poskuSamo raziskovati tako, da
¢im bolj posnemamo naravno obnasanje v njihovem
fizioloSkem okolju. Z elektrokemijskimi meritvami
raziskujemo korozijsko odpornost razli¢nih dentalnih
zlitin. Zanimive so zlitine na osnovi niklja, ki se poleg
CoCr-zlitin najveckrat uporabljajo za izdelavo snem-
nih, ortodontskih in fiksnih protez.

Meritve izvajamo v umetni slini pri temperaturi 37
°C. Sestava umetne sline je naslednja: 0,4 g NaCl, 0,4
g KCl, 0,795 g CaCl,-2H,0, 0,78 g NaH,PO,-2H,0,
0,005 g Na,S-5H,0 in 1,0 g secnine.” Zaradi ¢im
boljse simulacije naravnega fizioloskega okolja v
umetno slino dodajamo razne dodatke, kot so fluoridni
ioni, vodikov peroksid in mlec¢na kislina.

Fluoridne ione dodajamo zato, ker se pojavljajo v
fluoriranih zobnih pastah, gelih, teko¢inah za izpiranje
ustne votline (v koncentracijah do =1500 pg/g), s
katerimi prepreCujemo nastanek zobne gnilobe —
kariesa. Pojavlja pa se tudi v vodi in v hrani.

Vodikov peroksid se pojavlja v sredstvih za
beljenje zob, proizvajajo pa ga tudi bakterije in
levkociti med vnetnim procesom (slika 7). Encim v
celi¢ni membrani reducira kisik v superoksidni anion
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(-Oy), ki poveca nastanek hidroksidnega radikala
(-OH), kisika (O,) in vodikovega peroksida (H,O,).

Mlecno kislino pa dodajamo zato, ker jo proizvaja
bakterija Streptococcus mitis, ki se nahaja v zobnih
oblogah in povzroca vnetje dlesni, prav tako pa nastaja
tudi pri vnetnih procesih.

Raziskave korozijskih lastnosti dentalnih zlitin
izvajamo s cikli¢no voltametrijo in potenciodinam-
skimi meritvami, pri ¢emer dolo¢imo polarizacijsko
upornost, korozijski potencial in gostoto korozijskega
toka. Po elektrokemijskih meritvah lahko tudi ana-
liziramo povrS§ino dentalnih zlitin s povrSinsko
analiticnimi metodami, da dolo¢imo kemijske in
morfoloSke spremembe na povrSini zlitine po
izpostavitvi umetni slini. Rezultati raziskav korozij-
skih lastnosti dentalnih zlitin bodo predstavljeni v
naslednjem prispevku.

S SKLEPI

Danes se v bioaplikacijske namene v zobotehniki
uporablja ve¢ vrst dentalnih zlitin. Plemenite zlitine
(zlate, zlato-platinaste, zlato-paladijeve, srebrno-pala-
dijeve) so zaradi boljSe cenovne dostopnosti, dobrih
obdelovalnih lastnosti in biokompatibilnosti zacele
nadomes$cati neplemenite kovine in zlitine, kot so
titan, in zlitine na osnovi kobalta in niklja. Zlitine
neplemenitih kovin se v zobotehniki zelo dobro
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vedejo. Pri implantacijah se najve¢ uporablja titan in
njegove zlitine, saj so korozijsko odporne in organi-
zem jih zelo redko zavrne. Za snemne in ortodontske
proteze se najvec uporabljajo zlitine na osnovi kobalta
oziroma niklja.

6 ZAHVALA

Avtorici se zahvaljujeta gospodu Domnu Pelku iz
zobotehni¢nega laboratorija Zob-Ex za veliko korist-
nih podatkov in demonstracijo postopka izdelave
snemnih in fiksnih proteticnih nadomestkov.
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OSNOVE FIZIKE KISIKOVE PLAZME

Uros$ Cvelbar, Miran Mozeti¢

Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana, Slovenija

POVZETEK

V tem delu predstavljamo teoreti¢ne osnove fizike kisikove
plazme, ki ni v termodinamskem ravnovesju in jo imenujemo
procesna plazma. Opisan je nastanek te plazme, nacin modeliranja
vedenja te plazme v sistemu, reakcije, ki potekajo v tej plazmi, in
parametri, s katerimi te reakcije opisujemo. Parametre plazme
lahko dolo¢amo predvsem z razelektritvijo, v kateri kisikovo
plazmo generiramo s kineti¢no energijo prostih elektronov.

Fundamentals of oxygen plasma physics

ABSTRACT

In this paper the theoretical background of oxygen plasma physics
is given. The stress is on thermodynamically non-equilibrium
plasma also called processing plasma. The creation of this plasma
is described, different approaches to modelling this plasma,
reactions inside and parameters that describe these reactions.
Plasma parameters can be determinated also through different
discharge types in which oxygen plasma is generated with
appropriated kinetic energy of free electrons.

1 UVOD

V naravi se plin navadno nahaja v termodinam-
skem ravnovesju. Hitrostna porazdelitev molekul je
Maxwell-Boltzmannova. Delez molekul, ki se na-
hajajo v razlicnih vzbujenih stanjih, je enoli¢no
odvisen od temperature plina in ga izraCunamo iz
porazdelitve:"

Wy

n“ =Ce ¥ (1)

n

kjer je n, Stevilo delcev v nekem vzbujenem stanju, n
Stevilo vseh delcev, W, aktivacijska energija, k
Boltzmannova konstanta, 7" absolutna temperatura in
C neka konstanta. Aktivacijska energija je odvisna od
vrste vzbujenosti. Ce nas na primer zanima dele?
molekul, ki se nahajajo v 4. vibracijskem vzbujenem
stanju, je W, energijska razlika med osnovnim in 4.
vibracijskim vzbujenim stanjem. Ce nas zanima delez
enkrat ioniziranih molekul, je W, ionizacijska energija
molekule. Pri izracunu stopnje disociacije molekul je
W, disociacijska energija in tako naprej. Znacilna
vrednost aktivacijske energije za vzbujanje rotacijskih
stanj molekul permanentnih plinov je reda velikosti
107 eV, za vibracijska stanja reda 10~ eV, enoelek-
tronska vzbujena stanja nekaj elektronvoltov,
disociacijska energija molekule je prav tako nekaj
elektronvoltov, ionizacijska pa okoli 10 eV.® Za
veckratno ionizacijo je potrebna energija reda 100 eV.
Pri sobni temperaturi (300 K) je poprec¢na energija
molekul kT iz enacbe (1) 0,026 eV. V ravnovesnem
stanju se torej pretezni del molekul nahaja v nekem
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rotacijskem vzbujenem stanju, molekul v vibracijskih
vzbujenih stanjih je Ze manj, medtem ko je kon-
centracija disociiranih, ioniziranih in enoelektronsko
vzbujenih stanj zanemarljivo majhna. Z naras$¢ajoco
temperaturo deleZi razlicno vzbujenih molekul
eksponentno narascajo, vendar pa je Se pri temperaturi
1000 K stopnja disociacije molekul krepko pod 107°.
Stopnjo disociacije okoli 1 % dobimo Sele pri plinu s
temperaturo 10000 K.

Plazma je stanje plina, v katerem je znatni del
molekul disociiaran in ioniziran. Najbolj znan primer
plazme v naravi je nevihtna strela, ki nastane kot
posledica razelektritve med oblaki in zemljo. Umetno
razlicne vrste plazem generiramo v laboratorijih.
Prehod plina v stanje plazme lahko doseZemo na dva
nacina:

e plin segrejemo do tako visoke temperature, da
znatni del atomov razpade na pozitivne ione in
elektrone, ali

¢ plin namestimo v moc¢no elektricno polje, tako da
se prosti elektroni, ki so v vsakem primeru v plinu
v majhnih gostotah, pospeSijo in ob neproznih
trkih z atomi ali molekulami le-te ionizirajo.

Tabela 1: Splosna delitev plazem glede na temperaturo; nizko-
temperaturne in visokotemperaturne plazme, kjer primerjamo
temperature elektronov T, ionov 7; in nevtralnega plina T ®

Nizkotemperaturna plazma Visokotempera-
turna plazma
Termic¢na Neravnovesna
T.=Ti=T=<210K| 1=T=300K | ;=T. = 10K
Ti<<T. = 10°K
oblo¢ne plazme pri nizkotlacne fuzijske plazme
normalnem tlaku razelektritve

Plazme v splo$nem delimo na termi¢no ravnovesne
in neravnovesne plazme. Ce je ionizacija molekul
posledica visoke temperature plina, govorimo o ter-
micni plazmi, ker je plin v termodinamskem ravno-
vesju. Temperatura plina mora biti izredno visoka, ¢e
Zelimo imeti visoko stopnjo ionizacije atomov,
molekule pa Ze pri niZjih temperaturah razpadejo na
atome. Termi¢ne plazme so se in se Se veliko upo-
rabljajo pri procesiranju materialov v metalurgiji,”’
kemiji in pri razgradnji ekoloSko nevarnih snovi,*®
uporabljajo pa se tudi kot medij za pridobivanje
aktivnih delcev pri proizvodnji fulerenov in pri nanosu
tankih plasti ¢vrsto vezanega ogljika.”” Neravnovesno
plazmo generiramo pri nizkem tlaku z razlicnimi
vrstami razelektritev; tleCo, enosmerno z vroco
katodo, visokofrekvencno — radiofrekvencno (RF) in
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mikrovalovno (MV) ali s kombinirano razelektritvijo.
Pri vi§jih tlakih in atmosferskem tlaku poznamo Se
druge nacine, kot so koronske razelektritve, poten-
cialne dielektri¢ne razelektritve in plazemske bakle. V
tem delu bomo obravnavali neravnovesno nizkotla¢no
plazmo, ki nastane z radiofrekven¢no ali mikro-
valovno razelektritvijo.

Za fizikalni opis potrebujemo modele, s katerimi
lahko opiSemo takSno stanje plina. Delce in njihovo
vedenje opisujemo v sploSnem s tremi modeli: s
trajektorijami delcev, s hidrodinamskim priblizkom in
s kineti¢no ter statisti¢no teorijo. Model trajektorij
uporabimo za simulacije trkov ionov s povrSino,
hidrodinamski pribliZek pa za izracun gibanja plina v
reaktorju in ugotavljanje enakomernosti porazdelitve
radikalov, predvsem nevtralnih atomov O. Kineti¢na
ter statisti¢na teorija pa nam rabita za splo$no opiso-
vanje procesov in parametrov plazme. Za razumevanje
plazme in nastanek Zelenih vrst radikalov je treba
poznati vse reakcije, ki te€ejo znotraj razelektritve
med samimi radikali ali elektroni in radikali. Te
imenujemo homogene reakcije med delci. Uporaben
tip razelektritve izberemo glede na vrsto radikalov, ki
jih Zelimo imeti v plazmi, s katero obdelujemo
povrsino. Nastanek doloCene vrste plazme je tesno
povezan s plazemskimi parametri. Za enakomerno
obdelavo vzorcev je pomembno poznati porazdelitve
radikalov v komori, predvsem nevtralnih delcev, in
model, ki opisuje njihovo gibanje.

2 TERMODINAMSKO NERAVNOVESNA
PLAZMA

Pri nizkotla¢nih plazmah je razmeroma visoka
stopnja ioniziranosti plina posledica ionizacije
molekule ali atoma pri neproZnem trku hitrega elek-
trona z nevtralnim delcem. Gostota nabitih delcev v
plazmi ni odvisna od temperature plina, ampak je
mnogo velikostnih redov vi§ja od tiste, ki jo izra-
¢unamo ob predpostavki, da je plin v termodinam-
skem ravnovesju. Tak$ne plazme imenujemo termo-
dinamsko neravnovesne plazme. Plin se torej nahaja v
termodinamskem neravnovesnem stanju, kadar:

o zasedenost razli¢nih stanj molekul oz. delezZ le-teh

(n,/n) ni enoli¢no odvisen od temperature;

e je temperatura delcev v razli¢nih stanjih razli¢na;
e delci nimajo Maxwell-Boltzmannove porazde-
litve, tako da temperatura sploh ni definirana.

Te plazme so kvazinevtralni sistemi delcev v obliki
plina ali tekoCinam podobnih meSanic prostih elek-
tronov, ionov in nevtralnih delcev (atomov, molekul) s
Sirokim razponom kineti¢ne energije elektronov in/ali
vseh drugih komponent plazme (od 0,2 eV pa tudi do
2 MeV na posamezen delec). V takih sistemih imajo
velik vpliv na lastnosti delcev tudi nosilci naboja in
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njihove elektromagnetne interakcije. Nosilci naboja
tvorijo v sistemu dve vrsti interakcije:

¢ Coulombovo interakcijo med nosilci naboja, ki je
posledica Coulombove sile v primeru velikih gos-
tot nosilcev naboja (n, >> 1/, def. 4, enacba 5),
kjer vsak nosilec naboja interagira z vsemi oko-
liskimi;

o formiranje makroskopskega prostorskega naboja
(v okviru kvazinevtralnega sistema delcev) kot
posledica notranjih vplivov in sprememb gibanja
nosilcev naboja v elektricnem polju teh prostor-
skih nabojev.

3 MODELIRANJE STANJA PLAZME

Izhodisce za modeliranje stanja plazme so trije
razli¢ni osnovni nacini za opis sistema z ve¢ delci:
trajektorije posameznih delcev, kineti¢na in statisti¢na
teorija ter hidrodinamski priblizek.

Model trajektorij delcev je zasnovan na gibanju
posameznih delcev pod vplivom Lorentzove sile.
Elektri¢na in magnetna polja v plazmah obravnavamo
kot dana in ne samo po konsistentnem nacinu
sploSnega gibanja delcev. Z uporabo simulacij Monte
Carlo lahko preucujemo tudi posamezne trajektorije
delca v sistemu ob upoStevanju trkov. Ta tehnika je
alternativa kineti¢ni teoriji, uporabna je predvsem za
simulacije interakcij ionov s povrSinami (SRIM).?

Na osnovi kinematike je vsak delec plazme
analiziran z upoStevanjem posebnih pogojev in
splo$ne kineti¢ne in statisticne teorije nevtralnih
plinov. Kon¢ni cilj je izracun prostorske in ¢asovne
odvisnosti distribucijskih funkcij delcev z reSevanjem
kineti¢nih enacb. Za neravnovesne nizkotemperaturne
plazme je najbolj pomembna Boltzmannova enacba za
porazdelitev energije ali hitrosti elektronov. Totalni
¢asovni odvod porazdelitvene funkcije je rezultat
trkov delcev, vsebovan v tako imenovanem integralu
trka, ki v sploSnem opisuje razlicne trke elektronov
(prozne, neprozne, deloma prozne, ipd.). Kineticna
teorija se zato uporablja za obravnavo v vecini
primerov plazme, predvsem kadar imamo izredno
neravnovesne pogoje ali odmike od maxwellske
porazdelitvene funkcije.

Model hidrodinamskega priblizka pa obravnava
plazmo kot kontinuum in dolo¢a njene zanimive
makroskopske lastnosti (gostoto, tok, tlak ipd.) iz
enacbe ravnovesja Stevila, energije ter gibalne koli¢ine
posamezne vrste delcev. Enacbe ravnovesja dobimo z
integriranjem ustreznih kineti¢énih enacb oz. z
obravnavanjem Navier-Stokesove enacbe. Hidro-
dinamski pribliZek se uporablja za opisovanje pretoka
delcev v plazemskih sistemih.
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4 PROCESI V PLAZMI IN PARAMETRI
PLAZME

Prehod plina v neravnovesno stanje doseZemo na
vec¢ razli¢nih nacinov, najpogosteje tako, da pri niz-
kem tlaku skozenj spustimo elektri¢ni tok. V normal-
nih razmerah plini ne prevajajo elektri¢nega toka,
vendar pa lahko to prevajanje zagotovimo tako, da v
plin injektiramo proste elektrone s primerno kineti¢no
energijo. Ti prosti elektroni trkajo z molekulami plina.
Trki so lahko proZni (elasti¢ni), neprozni (neelasti¢ni)
ali nadprozni (superelasti¢ni).

Pri proznem trku dveh delcev se ohrani kineti¢na
energija in gibalna koli¢ina sistema dveh delcev. Del
kineti¢ne energije, ki jo izgubi elektron pri proZnem
trku z molekulo, je *'":

AW,
Wi

2™ (1-cos ) )
M

kjer je AW, sprememba kineti¢ne energije elektrona,
Wi kineti¢na energija elektrona pred trkom, m, masa
elektrona, M masa molekule in 0 sipalni kot. Sprosce-
no energijo prevzame molekula kot povecano kine-
ti¢no energijo. Masa elektrona je vsaj tisockrat manjSa
od mase molekule, zato lahko elektron pri proZnem
trku z molekulo izgubi kvecdjemu tisoCinko svoje
prvotne kineti¢ne energije.

Pri neproznem trku se kineti¢na energija sistema
obeh delcev ne ohrani, pac pa se del prvotne kineti¢ne
energije elektrona porabi za vzbujanje razli¢nih stanj
molekul. Pri tem se lahko Stevilo delcev ohrani ali pa
ne. Stevilo delcev se ohrani pri prehodu molekule v
vi§ja rotacijska, vibracijska in enoelektronska stanja,
ne ohrani pa se pri disociaciji in ionizaciji molekule.

Pri nadproznem trku pa se skupna kineti¢na
energija sistema obeh delcev poveca na racun izgube
notranje energije vzbujenega atoma, ki se pri tem
deekscitira.

Pri vzbujanju molekul in atomov v notranja stanja
je izguba kineti¢ne energije elektrona enaka vzbujalni
energiji in je odvisna od vrste vzbujenosti ter vrste
molekule. Za molekulo kisika so na primer rotacijska
stanja pri energiji Wy = Wyo(J(J+1)), vibracijska pa pri
energiji Wy = Wyo(V+1/2) — Wy (V+1/2)%. Pri tem je
Wro =1,79-10% eV, Wyo=0,196 ¢V, Wy, = 1,5 meV.?
Atomi imajo zgolj enoelektronska vzbujena stanja.
Sipalni presek za vzbujanje dolocenih stanj je odvisen
od kineti¢ne energije elektrona. Pri energijskem pragu
je ni¢, potem z naraS¢ajoco energijo hitro naraste do
najvecje vrednosti. Pri Se vecji energiji elektrona pa z
narasc¢ajoco energijo pocasi upada. Sipalni presek za
vzbujanje enoelektronskih stanj je najvecji pri kine-
ticni energiji elektronov, vecji kot 10 eV. Vzbujena
stanja razpadejo na niZja vzbujena stanja ali osnovno
stanje z elektri¢nim dipolnim sevanjem. Karakteri-
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sti¢na Zivljenjska doba vzbujenega stanja je odvisna
od vrste vzbujenosti in vrste molekule ter je pogosto
reda 1 ps. Vendar izbirna pravila vc¢asih takSen sevalni
proces prepovedujejo. V tem primeru je Zivljenjska
doba vzbujenega stanja bistveno daljSa. Za molekule
kisika v prvem in drugem enoelektronsko vzbujenem
stanju je kar 4 s oziroma 14 s."? Tak$na stanja imenu-
jemo metastabilna."”

Iz kineti¢ne teorije za pline lahko definiramo
presek za trk o in prosto pot A, v plazmi kot 0 = @r* in
A, = (on)™, e predpostavimo, da so delci nevtralnega
plina toge krogle z radijem r in gostoto n. Povprecno
Stevilo trkov na sekundo imenujemo frekvenca trka v.
Povprecna hitrost kisikovih molekul v plinu je odvisna
od njegove temperature in je pri maxwellskih plinih
povprecna absolutna hitrost, torej:

- ~ Ivn(v)dv _[8kT
v= <‘U‘> - In(v)dv v ©

kjer je M masa molekule, kK Boltzmannova konstantna,
z n(v) pa ozna¢imo Maxwell-Boltzmannovo porazde-
litev delcev po hitrosti. Ce je temperatura plina
konstantna, je povpre¢na prosta pot obratno soraz-
merna tlaku p v sistemu:

ﬂ,p _ kTp _ ct @
42mr? p P

kjer je ct konstanta, odvisna od plina, in je za
molekularni kisik pri sobni 7 enaka 9,1-10~ Jm™, za
atomarni pa 2,88-107 Jm™.

Ce v plazmi ustvarimo elektri¢no polje, bodo nabiti
delci polje zastrli. Reakcijo nabitih delcev za zmanj-
Sanje tega pojava lokaliziranega polja imenujemo
Debyevo sencenje, ki da plazmi kvazinevtralno
karakteristiko. To se zgodi, ¢e v plazmo potopimo
kovinsko elektrodo in jo nabijemo negativno proti
plinu v svoji okolici. V okolici elektrode se ustvari
pozitivni prostorski naboj. ReSitev Poissonove enacbe
pove, da potencial v okolici elektrode pada ekspo-
nentno: V = V, e, Razdalja od elektrode, na kateri
pade potencial na 1/e prvotne vrednosti, se imenuje
Debyeva dolzina. Njeno vrednost izraCunamo iz
Poissonove enacbe:

e kT
hp= |0 )
neeO

Pri tem je ¢, influen¢na konstanta, n, Stevil¢na
gostota elektronov v plazmi, e, osnovni naboj in k
Boltzmannova konstanta. 7, je temperatura elektro-
nov. Ce predpostavimo v plazmi pozitivni elektri¢ni
naboj ¢, bo naboj ustvaril elektri¢ni potencial:
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V() = 4
4me,d

kjer je d oddaljenost od naboja. V plazmi je potencial
pod vplivom plazme elektronov in ionov, zato dobimo
njegovo vrednost z reSevanjem Poissonove enacbe:

v2v=—eﬁ (6)
0

kjer je p skupna gostota naboja v plazmi podana z
ena¢bo p = e(n; — n.) + go(d), pri Cemer je O(d)
Diracova funkcija in oznacuje tockovni naboj g.
Znacilna vrednost Debyejeve dolZine v nizkotlacni
Sibkoionizirani hladni plazmi s temperaturo elektro-
nov 1 eV in gostoto 10" m™ je reda 0,1 mm. V enacbi
smo torej predpostavili, da je energijska porazdelitev
elektronov v plazmi Maxwell-Boltzmannova, n. = n
exp (eV/kT). To ni nikdar res, vendar pa navadno drzi,
da je energijska porazdelitev elektronov v plazmi vsaj
pribliZzno Maxwell-Boltzmannova ali pa ima takSno
energijsko porazdelitev vecina elektronov. Debyeva
dolzina se zmanj$a s povecano gostoto elektronov v
plazmi.

V plazmi so po definiciji prisotni hitri elektroni in
pocasni pozitivni ioni (termic¢ni ioni). Pri vkljuditvi
razelektritve hitri elektroni hitro difundirajo proti steni
posode in pustijo v plinu pozitivne ione. Plazma se
torej nabije pozitivno proti steni posode. Po zgornjem
razmisleku je debelina plasti, na kateri naraste
potencial od potenciala stene posode do potenciala v
plinu, reda velikosti Debyejeve dolzine. V stacionar-
nem stanju je napetost med steno in plinom tolik$na,
da je tok elektronov na steno enak toku pozitivnih
ionov. V grobem priblizku je ta napetost enaka:"®

VS—Vf:k—Tln lzﬂ @)
2e, 2my~ n

kjer je V, potencial v plinu, V; potencial na steni, > pa
brezdimenzijska konstanta, ki je odvisna od razmerja
med povpre¢no kineticno energijo elektronov in
pozitivnih ionov. V limitnem primeru, ko gre razmerje
proti neskon¢no, gre konstanta y proti vrednosti 0,6.
Velikost V, — V; imenujemo potencial plazme. Pogosto
je stena posode, v kateri je plazma, ozemljena (V; = 0).
Znacilna vrednost potenciala plazme v nizkotla¢ni
Sibkoionizirani plazmi je 10 V.

Za razelektritev plina in nastanek plazme ter njene
karakteristike je izjemno pomembna tudi frekvenca, s
katero plazmo vzbujamo. Lokalne perturbacije iz nev-
tralnega stanja se lahko zgodijo tudi v prostorninah,
manjSih od Debyeve krogle, ki ima radij Debyeve
valovne dolZine. Ker imajo elektroni manjSo maso od
ionov, se tudi hitreje odzivajo na elektricne sile,
ustvarjene s perturbacijami iz nevtralnega stanja plina.
Ta odziv se vidi v obliki oscilacij, kjer frekvenco
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elektronskih oscilacij imenujemo plazemska ali
Langmuirjeva frekvenca w,, ki je podana z enacbo "*:

2
n.e

= 180007/n, (8)

a)i /Hz =
m.g,

kjer izrazimo n, v m~. Za tipi¢no plazmo z gostoto
elektronov 10'® m~ je frekvenca plazme 9-10° Hz, kar
je mnogo vecja frekvenca od 13,56 ali 27,12 MHz, ki
vzdrzuje RF-plazmo.

Iz enacb (5) in (8) lahko frekvenco plazme zapi-
Semo tudi kot povezavo z Debyevo valovno dolZino
0Z.:

=V, ©)

kjer je v, povpre¢na termicna hitrost elektronov v
plazmi.

Za vzdrzevanje plazme v plinu moramo izpolniti
vsaj dva osnovna pogoja:

Ay <<L (10)

(11
kjer je L velikost posode in 7, Stevilo delcev v Debye-
vi krogli oz. np = (4n/3)nAy’. V hladnih plazmah je
velikostni red np, od 10* do 107 elektronov v Debyevi
krogli. Za nastanek plazme pa moramo zadovoljiti Se
tretjemu pogoju, povezanem s frekvenco trkov v
plazmi. Ce nabiti delci trkajo pogosto z nevtralnimi
atomi, je njihovo gibanje bolj kontrolirano z navad-
nimi hidrodinamskimi silami kot z elektromagnetnimi
silami. Pod takimi pogoji vedenje plina kot plazme ni
zadoi&eno. Ce je T povpreéni ¢as med trki nabitih
delcev z nevtralnimi atomi, mora biti produkt wt vecji
od 1 (w7 > 1), da se nevtralni plin vede kot plazma.

ny >>1

S REAKCIJE V KISIKOVI PLAZMI

V plazmi nastali elektroni delujejo kot glavni
posrednik pri prenosu energije iz zunanjega elek-
tricnega polja v plin. Prenos energije poteka preko
trkov med elektroni in molekulami plina. ProZni trki
elektrona z molekulo povzrocijo poviSanje kineti¢ne
energije molekule. Pri neproZnih trkih se energija
prenese v disociacijo in ionizacijo molekul ter v
nastanek novih plazemskih vrst delcev, kot so prosti
radikali, vzbujene metastabilne molekule in ioni.
Vzporedno z nastajanjem novih plazemskih delcev
teCejo procesi izgub le-teh. Elektrone izgubljamo
zaradi difuzije na povrSine, ione pa Se zaradi
rekombinacij z elektroni v plinih in na povrSinah.
Nevtralne radikale in atome izgubljamo tudi primarno
z rekombinacijami preko homogenih reakcij v plazmi
ali povrsinskih reakcij na stenah reaktorja.
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Verjetnost za reakcijo med posameznimi vrstami
delcev v plazmi je dolocena kot skupni efektivni
presek reakcije oz. trka. Ker so lahko interakcije v
plazmi razli¢nih tipov, lahko vsak tip reakcije karak-
teriziramo s specificnim presekom. Za reakcijo med
delcema tipa a in tipa b je prosta pot za reakcijo A,
definirana kot povprecna razdalja delca a, ki jo mora
preckati do mesta trka skozi skupino delcev b. To
zapisemo kot:

Ay = ! (12)

Oy,
kjer je o,, presek za reakcijo in n, Stevilo delcev tipa b.
Delec a, ki se giba s hitrostjo v,, bo reagiral s skupino
delcev b s stopnjo, ki je podana s frekvenco trka v,, =
Uy, = U, O Ny Ce je gostota delcev n,, je stopnja
reakcije R, enaka:

R . =nwv,=nn,o0,v, (13)

T

in ima enoto m= s' "9, kjer je konstanta stopnje reak-
cije ali konstanta reakcije k, = 0, v,.

Osnovni podatek za izracun pribitkov in izgub
nastalih delcev v plazmi z elektronskimi trki je torej
stopnja reakcije in presek za reakcijo, ki je v poeno-
stavljeni obliki povezan z verjetnostjo za trk P, delca a
z drugim delcem b:

2 2r n.
P =2rn0,=—2R =2l (14)
navb va

kjer je n, gostota delcev a, r, radij mirujocega delca
(brez gibanja in prekrivanja) ter v, hitrost, s katero se
giblje delec b. Verjetnost za reakcijo oz. trk in vred-
nost o sta odvisni od temperature elektronov oz.
njihove energije (slika 1 in tabela 3).

Homogene reakcije med delci v plazmi.
Kemijske reakcije v plazmi delimo na homogene in
heterogene reakcije. Homogene reakcije potekajo med
delci v plinski fazi kot posledica neproznih trkov med
elektroni in razli¢nimi teZkimi delci ali s trki med
samimi tezkimi delci. Heterogene reakcije pa potekajo
med plazemskimi delci in povrSinami trdih snovi.

Najverjetnejsi procesi, ki potekajo v kisikovi
plazmi, so vezani na trke elektronov z delci. Elektroni
v plazmi dobijo energijo od zunanjega elektromag-
netnega polja in jo prenesejo v plin. Vecina energije
elektronov se prenese na tezke delce z neproznimi trki,
ki sproZzijo vrsto reakcij. Verjetnost, da potece dolo-
¢ena vrsta reakcije z elektronom, je podana s kon-
stanto stopnje reakcije in karakteristicnim presekom
za trk. Vec teh reakcij je zapisanih v tabeli 3. Reakcije
elektronov s kisikovimi radikali v plazmi, kot npr.
disociacijska vezava, disociacija, vzbuditev in rekom-
binacije molekularnih ionov so zelo odvisne od
energije elektronov. To je pokazano tudi na sliki 1,
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energija elektronov pa je odvisna od moci razelek-
tritve, s katero generiramo plazmo.

Najpogostejse reakcije v kisikovi plazmi z elek-
troni so:

(disociacijska vezava)e + O, = O+ O (15)
(disociacija) e + O, = 20 + e (16)
(vzbuditev) e + O - e + O* ('D) (17)
(rekombinacija) e + O," = 20 (18)
(ionizacija) e + O, = O," + 2¢ (19)

Te reakcije so odvisne od energije elektronov v
plazmi. Za povprecno energijo (temperaturo) elek-
tronov 5 eV so izraCunane konstante stopenj reakcij za
zgoraj navedene reakcije pri tej energiji; 1,6-107"
m’s™ za reakcijo (15), 1,9-10°"° m* s™' za (16), 7,5-107"
m’s? za (17),9,8-10" m* s za (18) in 2,3-10" m* s
za (19). Mnogo manjSe so verjetnosti za reakcije
ionizacije (e + O, = O + O* + 2¢) s konstanto stopnje
reakcije 9,2-10"° m’ s™', vzbuditev molekule O,* ('A,)
2 8,9-107"° m’ s ali disociacijsko vezavo po (e + O, =
O +O*+e)z74-10% m’ s'. Za druge, manj pogoste
reakcije v kisikovi plazmi lahko razberemo konstante
stopenj reakcij za dane reakcije iz tabele 3.0¢'%!

Na sliki 1 so prikazani izmerjeni preseki za trk
posameznih reakcij elektronov v kisikovi plazmi, ki
ustrezajo pogostosti trkov oziroma verjetnosti za dano
reakcijo. Ce se omejimo na disociacijo in ionizacijo,
ugotovimo, da je verjetnost za disociacijo pri pov-
pre¢ni energiji 5 eV ve&ja kot za ionizacijo. Ce se
povprecna energija elektronov poveca, se poveca tudi
verjetnost za ionizacijo. Pri energiji 30 eV je delez
ionizacijskih in disociacijskih trkov enak. Pri poviSani
energiji elektronov pa ionizacija prevlada. To je

. - —_ skupni presek ;

lonizacija

102

10“-

o(0;) Im2

102

hesssssssesssssennnnn=

103

Slika 1: Presek za trk 0(O;) v odvisnosti od energije elektronov
v kisiku O, 17
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povezano tudi z energijami, potrebnimi za disociacijo
molekule O,, ki je 5,13 eV (tabela 2). Za njeno
ionizacijo pa potrebujemo 12,2 eV. Ce torej Zelimo
imeti viSjo stopnjo disociacije kot pa ionizacije,
moramo imeti v kisikovi plazmi energije elektronov,
niZje od 30 eV. Resonan¢no vzbujanje molekul kisika
v vibracijska stanja je za zagotavljanje dovolj hladne
plazme zelo nezaZeleno, ker vibracijsko vzbujene
molekule z veliko verjetnostjo prenasajo svojo
notranjo energijo preko nadproZnih trkov z atomi na
translacijsko energijo, kar pomeni dvig temperature
plina. Idealna energija elektronov za doseganje
plazme z visoko stopnjo disociacije je zato nad
disociacijsko in pod ionizacijsko energijo.

Tabela 2: Disociacijska energija Wy nekaterih vezi med atomi
(20)

Vez WaleV
0-0 1,47
0=0 5,13
S=0 5,42
Cc-O 3,72
C=0 8,29
C=0 11,13
O-H 4,76
H-H 4,48

V plazmi potekajo tudi druge reakcije med delci,
pri katerih ne sodelujejo elektroni. Te reakcije med
tezkimi delci so manj verjetne kot reakcije elektronov
s tezkimi delci. Pri tem je za te reakcije teZje dolociti
konstante stopenj reakcij in jih opisati z modeli.
Navadno za hladne plazme predpostavimo, da imajo
tezki delci maxwellsko porazdelitev pri sobni
temperaturi 7. Tu so najpogostejse reakcije med delci
0O, 0,, O,* in O". Med najverjetnejSe spada proces
rekombinacije in prenosa naboja:

(rekombinacija) O," + O = O, + O (20)

(2D

V tabeli 3 so navedene Se druge reakcije s
pripadajo¢imi konstantami stopenj reakcij od 10'° m?
s naprej. Vse prikazane reakcije potekajo v sistemu
trkov dveh teles. Poznamo pa tudi reakcije v sistemu
treh teles, ki pa so zapletene in mnogo manj verjetne.
Njihove konstante stopenj reakcij imajo velikosti,
nizje od 10 m?* 7.1

Pogostost posamezne reakcije je odvisna od vrste
plina in razelektritve, v kateri reakcija poteka, in je
odvisna od minimalne energije za to reakcijo. Za
zagotovitev hladne kisikove plazme torej potrebujemo
neravnovesno termodinamsko stanje, kjer prenos
kineti¢ne energije med posameznimi delci in elektroni
v plazmi ni pogost. Plazma nastaja v nizkotla¢nih
razelektritvah, kjer termodinamskega ravnovesja med
elektroni in tezkimi delci ni mogoce doseci niti na

(prenos, naboja) O,* + O, = O, + O,*
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lokaliziranem obmocju. Elektroni pri proznih trkih
predajajo teZjim delcem le manjsi del svoje energije
(enacba 2). Temperatura elektronov (10*-10° K oz.
1-100 eV) je zato mnogo vecja od temperature teZjih
delcev in velja 7, >> T, >> T,. V plazmah lahko
dobimo Zelene reakcije med delci s spreminjanjem
nacina generiranja plazme, frekvence, tlaka in razelek-
tritvene moci ter zgradbe reaktorske komore.

6 GENERIRANJE KISIKOVE PLAZME

Neravnovesno plazmo ustvarimo tako, da
vpus¢amo plin v vakuumski sistem, katerega sestavni
del je reaktorska komora, ki se nahaja v elektricnem
polju. Pri tem uporabimo enosmerno ali visoko-
frekvencno napetost. Za doseganje visokih stopenj
ioniziranosti plazme pogosto uporabimo Se magnetno
polje, v katerem trajektorije delcev ukrivljamo in
preprecCujemo difuzijo v smeri, pravokotno na smer
magnetnega polja. V industrijskih procesih in
laboratorijih najveckrat uporabljamo t. i. procesno
plazmo (slika 2), ki jo odlikuje gostota elektronov med
10” m™ in 10" m~ in temperatura med 10* K in 10° K
(med 1 eV in 100 eV).

Neravnovesne plazme generiramo v razli¢nih
razelektritvah. Oglejmo si nekatere najpogostejse
metode za generiranje procesne plazme, ki so
predstavljene na sliki 2, in njihove najpomembnejse
lastnosti.*?

6.1 Tleca razelektritev

Tle¢a razelektritev je ena najstarej§ih vrst
razelektritev, ki jo ustvarjamo v plinu med dvema
kovinskima elektrodama pri znizanem tlaku. Elektrodi
navadno veZemo na enosmerno napetost velikosti
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Tabela 3: Najpogostejse reakcije v hladni kisikovi plazmi, konstante stopnje reakcije (k;) in najvecji preseki za trk (Omaks)-

Reakcija k. /(m’ s O /m’
e+0,, prenos gibalne koli¢ine 4,710 1.2
Ionizacija
1. e+ O7 . Oz+ + Ze 2’34.10715 Tel,03 eflz.ZQ/Te (16) 2’72.10720 (18)
2.¢e+0 - O+ + 2e 9,0_10715 Tsw e—l},()/Tg (16) 1,54_10722 (18)
Disociacijska ionizacija
3.e+0,> 0 +0 +2e 1,88-107"° 7,1 g 'o®™ 19 1,010 "%
Disociacijska vezava
4.¢+0,-0 +0 1,07-10°"° 717" g 020 1 1,41-102 "
5.e+0,-0 +0" +e 711077 1.°° ¢ 10 4,85-107" ¥
6.e+0,-0, +0 107
Disociacija
7.¢e+0,=>20+¢ 6,86-107"° g™ 1@ 225107
8. e + Oz+ - 20 2,2_10714 TSU,S (16)
Nastanek metastabilnega delca
9.¢+0, > O;(IAQ) re 1 37.10715 efz.m/"re (16) 3 0.10,34 s
10.e + O > O* (ID)+ e 4,54.1045 efl%/Te (16)
Ostale reakcije z e
11.e+ 0O = 0O +2e 547107 7.0 g2 19
2.6 +0,(A) > e+ 0, 2,06:10"° ¢ "' 10
13. e + O;(IAE) . O + Of 4,19.10715 TC7I;376 efi.l‘)/Tc (16)
14.e+0 (D)=>e+0 8,17-10" ™™ ™
15.e+0 (D)= 0O +2e 9,0-107° 1.%7 ¢! (19
Prenos naboja
16.0°+0,->0,"+0 2:10"7 (300/7)**
17.0,,+ 0 - 0+0, 2,6-10" (300/7)"* " 8-10™ ™
18.0,,+0,> 0,7+ 0 1.102 1
19. 0," +20, > 0, + O, 2,5-10° "
200 +0,»> 0, +0O 3,4-10" "
21.O0+0,-0,+0 5,3-107° "
22.0, + 0> 0 + 0, 5-10"° "
23.0, +0,> 0, +0 <10
24.0, + 0, > 0, + O, 4.10"° "
25.0, +0,-> 0, + 0O, 4.107" "
26.0, +0 >0, +0, 4.107"° "
27.0, + 0, = O, + 20, 6-10"° "
Loditev
28.0+0=>0,+e (1,9; 3; 5)-107 **
29.0+0,-0+0,+e¢ 7107 1
30.0 +0,(A) > O, +¢ 2,2-10"7 "
3.0, + 0O =0, +e 5.107"° ™Y
32.0, +0, =20, +e¢ 7-107° Y
33.0, + O,('A,) = 20, +¢ = 210" "
Deekscitacija
34. 0, (‘A) + 0, = 20, 2,2-10™ (300/7)"* "
35.0,(A)+0>0,+0 (1;7)-1072 "
36.0 (D) + O = 20 8,0.10" "
37.0 (D) + 0, > 0,+ O (6,4, 7)-10"° T 10
Rekombinacija elektron-ion
(oM o
38. e+o2 - 20 <10"
O; 0+0,
(ON 20,
Rekombinacija ion-ion
(On o*
39. 02 + Oz —)[O:| <10™"
O;| |05 0,
O,] |9

Rekombinacija atomov

40.20 + O, = 20,

41.30>0+0,

42. 0 + O, = 20,

1,8' 1 0717 efZSOU/T (16)

43.0 > " > 0,

'},ma[enal
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okoli 10° V, zaporedno s plazmo pa vezemo upor za
omejitev toka. Glavni vir primarnih elektronov, ki
ustvarijo plazmo, je katodna elektronska emisija. Ta
nastane kot posledica izbijanja elektronov iz katode
zaradi bombardiranja povrSine katode z energijski
ioni. Nastali elektroni se v moc¢nem elektri¢nem polju
ob katodi pospeSijo in pomnoZijo ob trkih z
nevtralnimi molekulami in atomi plina. Razelektritev
je stabilna, Ce je produkcija prostih elektronov ob
katodi enaka izgubi elektronov na anodi, na stenah
komore in v plazmi, torej imamo rekombinacijo
nabitih delcev v plinu in na stenah reaktorske posode.
Slabost takih razelektritev je erozija katode, ki jo
povzroca razprsevanje s pozitivnimi ioni.

6.2 Enosmerna razelektritev z vroco katodo

Enosmerna razelektritev z vroco katodo se v
primerjavi s tleo razelektritvijo odlikuje predvsem po
stabilnosti razelektritve in relativno nizki napetosti, ki
je potrebna za vzdrZevanje plazme. Plazmo pogosto
generiramo v vakuumski posodi, ki je narejena iz
nerjavecega jekla in pomeni ozemljeno anodo,
namesto katode imamo vrsto tankih Zic iz volframa s
torijem ali podobnega materiala z visoko termi¢no
emisivnostjo elektronov. Napetost med anodo in
katodo je reda velikosti nekaj 10 V, kar je 100-krat
manj kot pri tle¢i razelektritvi. Izvir primarnih
elektronov ob katodi je termi¢na emisija, za katero je
potrebna visoka temperatura. Tovrstni na¢in gene-
riranja plazme je primeren le za inertne in reduktivne
pline, kot so zlahtni plini Ar, Xe, He, Ne ter duSik in
vodik. Oksidativni plini, kot so kisik ali meSanice
plinov, ki vsebujejo kisik, na povrsini katode kemijsko
reagirajo z volframom in tvorijo volframov oksid, ki
odpari v vakuumski sistem Ze pri temperaturi 800 K.

6.3 Radiofrekvencna razelektritev

Pomanjkljivost enosmernih razelektritev je v tem,
da za vzdrZevanje plazme zahtevajo ob katodi
primarni vir prostih elektronov. Zahtevi po primarnih
elektronih se izognemo z uporabo visokofrekvencnih
(VF) generatorjev za vzbujanje plazme. ¢e imamo
frekvenco nihanja elektricnega polja vecjo od 1 MHz,
v razelektritveni komori sploh ne potrebujemo elek-
trod. Radiofrekvencni (RF) generator priklju¢imo
kapacitivno ali induktivno na reakcijsko vakuumsko
komoro. Pri kapacitivni sklopitvi se nabiti delci pri
znizanem tlaku pospesujejo v elektricnem polju med
plos¢ama kondenzatorja, pri induktivni pa v inducira-
nem polju v tuljavi. Vsi VF-generatorji delujejo v
obmoc¢ju od 1 MHz do nekaj gigahertzov (GHz),
RF-generatorji pa tipi¢no delujejo s frekvenco 13,56
MHz ali 27,12 MHz, ki sta mednarodno predpisani
industrijski frekvenci za RF-obmocje.

VAKUUMIST 27/1-2 (2007)

ISSN 0351-9716

Teorija vzbujanja plazme z elektri¢nim poljem
temelji na gibanju delcev v tem polju. Ce imamo
elektri¢no polje z amplitudo E, in frekvenco w, je
jakost elektricnega polja enaka:

E=FE, coswt (22)

Enacba gibanja za nabiti delec, ki se giblje v smeri
elektricnega polja, je:

(23)
kjer je m masa in e naboj delca. Hitrost in amplitudo

delca izra¢unamo z zaporednim integriranjem enacbe
(23):

mx = ek, coswt

E

4= 8% Ginwr (24)
maw
E

x=- ¢ 02 coswt (25)
maw

Kineti¢no energijo delca izraCunamo iz zgornjih
enacb kot (1/2)mx> . 1z izraduna za najvedjo hitrost in
energijo elektronov ter ioniziranih atomov ugotovimo,
da pozitivni ioni kisika prakti¢no ne cutijo vpliva
elektricnega polja. To velja za razlicne jakosti
RF-polja s frekvenco 27,12 MHz. Amplituda nihanja
ionov je precej manjSa od njihove povprecne proste
poti (tabela 4). Njihova hitrost je manjSa od povprecne
hitrosti termicnega gibanja, zato je tudi njihova
kineti¢na energija manjSa od povprecne energije
termi¢nega gibanja. Ta pri sobni temperaturi znasa
1725 eV (slika 3). Ce so energije delcev manjse od
termi¢ne energije gibanja molekul pri sobni tempe-
raturi, njihovo pospeSevanje zanemarimo. Plazma, ki
nastaja pri RF-razelektritvi, je tako zelo ugodna za
nastanek atomarnih in vzbujenih vrst delcev, saj pri
frekvenci 27,12 MHz dobimo zelo mo¢no pospesene
elektrone, medtem ko se ioni skoraj ne pospesSujejo.

Tabela 4: Primerjava izracunanih karakteristik nihanja elektro-
nov in pozitivno nabitih atomov v RF kiskovi plazmi.

Eo ‘ x/m | dmsD | Winas/eV
Elektroni

10 6,06-107 1,03-10* 3,02-10*

107 6,06-10~* 1,03-10° 3,02:102

10° 6,06-103 1,03-10° 3,02

10* 6,06-102 1,03-107 3,02-102
Kisikovi ioni O*, O~

10 2,03-10°° 0,345 1,04-10°%

107 2,03-10°8 3,45 1,04-10°°

10° 2,03-107 34,5 1,04-10*

10* 2,03-10°° 3,45-102 1,04-10°3

V nizkotla¢nih RF-plazmah pozitivni ioni ustvarijo
oblak pozitivnega naboja. Ta s svojim potencialom
preprecuje difuzijo elektronov proti stenam razelek-
tritvene cevi in s tem izdatno rekombinacijo na
povrSinah sten. Prav zaradi tega so plazme, ki jih
generiramo v RF-razelektritvah, stabilnejSe od plazem
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Tabela 5: Povzetek in primerjava znacilnosti posameznih plazem za razli¢ne vrste razelektritev (19

Razelektritev DC RF MV MV/ECR
Frekvenca 27,12 MHz 2,45 GHz 2,45 GHz
Tlak /mbar 0,1-10 0,1-2 0,1-2 10-0,1
Gostota ionov /m> 10''-10" 105-10" 10'-10"8 10'-10"
Stopnja ioniziranosti 10”7 10°-0,01 104-0,1 1072-0,9
Energija elektrona /eV 100 =1 =5 =5
Velikost disociacije nizka velika velika velika
Plazemski potencial /V > 100 1-300 << 20 <20
- difuzija nabitih delcev na stene razelektritvene
r  E;=1Vim E=10°VImE=10"im .. < .
1E14 E - . e. N » komore zaradi visokega tlaka pocasen proces. Mikro-
E % o valovne (MV) razelektritve zato pogosto uporabljamo
1E11) < ~ v primerih, ko Zelimo v majhnem volumnu generirati
: e 2 gosto plazmo pri razmeroma visokem tlaku.

1E8
100000 f
100§
1

0.1

- s
g 1125 eV pri T___:__

1E-4 §
E

Kineticna energija, W, / eV

r

1E-7 it
100

10000 1000000 1E8
Frekvenca, v (w/2xn) / Hz

1E10

Slika 3: Prikaz kineti¢ne energije v odvisnosti od frekvence v =
w/2m, s katero vzbujamo elektrone e ali kisikove ione O* pri treh
razli¢nih jakostih elektri¢nega polja Eo (1, 100 in 10%) V/m.

v enosmernih razelektritvah. Difuzija pozitivnih ionov
na stene razelektritvene komore je zaradi majhne
kineti¢ne energije pocasen proces, zato lahko z
VF-poljem vzbujamo plazmo tudi pri nizkih tlakih,
kjer je prosta pot elektronov istega velikostnega reda
kot dimenzije razelektritvene komore.

6.4 Mikrovalovna razelektritev

S povecanjem frekvence elektromagnetnega polja,
s katerim vzbujamo plin oz. plazmo, do podrocja
gigahertzov (GHz), postane amplituda nihanja elektro-
nov vse manjsa (25), kar velja tudi za hitrost elektro-
nov (24). Prosti elektron, ki niha v elektricnem polju v
vakuumu, ne more akumulirati energije, saj je fazni
premik med frekvenco polja in elektrona 1/2. Elektron
lahko v polju pridobi dovolj energije le v primeru, ko
se pri ve¢ zaporednih proZnih trkih s tezkimi delci
zaporedoma spreminja njegova smer gibanja, tako da
kar najbolje izkoristi elektricno polje. Tak primer je
mogo¢ le pri razmeroma visokih tlakih, ko je
povprecna prosta pot elektronov pribliZzno enaka
amplitudi nihanja v elektricnem polju. Pri frekvenci
polja 1 GHz je amplituda nihanja elektronov reda
velikosti 0,1 mm. Ker je pri tlaku 10° Pa prosta pot
elektronov prav tako 0,1 mm, je pri tej frekvenci to
optimalni tlak za vzbujanje plazme. Pri teh pogojih je
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6.5 Razelektritev v elektronsko-ciklotronski reso-
nanci (ECR)

Razelektritev v elektronsko-ciklotronski resonanci
ali ECR omogoca generiranje plazme pri nizjih tlakih
kakor z RF-razelektritvijo, plazma pa ima tudi vecjo
gostoto elektronov ter primerno vec¢jo stopnjo ionizi-
ranosti. Pri teh plazmah dodamo visokofrekven¢nemu
elektricnemu polju magnetno polje, kjer nabite delce
izpostavimo vijaCenju okoli magnetnih silnic z
Larmorjevim radijem
r, = va/eB=i W,

eB m

kjer je m masa nabitega delca in v | hitrostna kompo-
nenta delca pravokotna na magnetno polje in njena
pripadajoc¢a energija W, . Karakteristicni parameter
takega sistema je ciklotronska frekvenca ali t. i.
Larmorjeva frekvenca w, = eB/m. Ta frekvenca elek-
tronov, definirana z m = m,, je v magnetnem polju
0,0875 T enaka 2,45 GHz in ¢e za vzbujanje uporab-
ljamo mikrovalove s frekvenco 2,45 GHz, doseZzemo
resonanco, ki lahko vzdrzuje ECR-plazmo pri nizkem
tlaku (p << 200 Pa). Prednost take plazme je povecana
ionizacija plina z magnetnim ujetjem, zato ECR-izvire
uporabljamo na Sirokem nizkotlatnem obmocju
(tabela 5). Z magnetnim poljem torej predvsem pove-
¢amo gostoto elektronov v plazmi.

6.6 Kombinirane razelektritve

Pogosto se pri plazmah, ki se uporabljajo v indu-
strijske namene, uporabljajo kombinacije zgoraj
opisanih razelektritev. Vsaka razelektritev ima namrec
svoje prednosti in pomanjkljivosti. Pogosto se v
mikroelektroniki za jedkanje fotorezistov!’* upo-
rabljajta kombinacija visokofrekvencne in enosmerne
razelektritve. Z visokofrekvencno razelektritvijo
ustvarimo plazme izbrane gostote, z enosmerno
napetostjo pa poskrbimo za primerno velik padec
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napetosti tik ob podlagi in s tem za ravno pravo
kineti¢no energijo pozitivnih ionov, s katerimi jed-
kamo povrSino.

V tabeli 5 so prikazane nekatere osnovne
znacilnosti prej omenjenih plazem in nekateri njihovi
parametri, ki prikazujejo razliko med posameznimi
tipi razelektritve, s katerimi to plazmo generiramo.
Navedene so DC-razelektritev v obmocju katode,
induktivna RF-, MV- s surfatronom in ECR-razelek-
tritev. Parametri se med seboj zelo razlikujejo tudi
glede dodatnih razelektritvenih nacinov, kot so
sklopitev, ozemljitev, vloZena energija ipd.

7 SKLEP

Nastanek termodinamsko neravnovesnih procesnih
plazem je vecinoma posledica moc¢nega elektricnega
polja, v katerem se prosti elektroni v plinu pospesijo
in ob neproznih trkih z atomi ali molekulami ioni-
zirajo.

Plazmo v sploSnem opisujemo s tremi tipi mode-
lov: s trajektorijami delcev, kineti¢no ali statisticno
teorijo ali na osnovi hidrodinamskega priblizka plina.
Pomembni parametri, s katerimi opiSemo plazmo, so
gostota in energija delcev v plazmi, povprecna prosta
pot, Debyeva dolZina in potencial plazme. Reakcije v
plazmi dolocajo predvsem nastali elektroni, ki
delujejo kot posrednik pri prenosu energije iz
zunanjega polja v plin. Pri neproZnih trkih nastajajo
nove vrste plazemskih delcev. Nastanki novih vrst
plazemskih delcev pa so doloceni z energijami
elektronov in delcev ter z verjetnostjo za trk teh
delcev, doloceno s presekom za trk ali konstantami
stopnje reakcije. Prenos energije v plin zagotovimo s
primernim elektri¢nim in/ali magnetnim poljem. To
ustvarimo s tleco razelektritvijo, enosmerno razelek-
tritvijo z vroco katodo, RF-, MV- in ECR-razelek-
tritvijo ter drugimi kombiniranimi razelektritvami.
Najbolj reaktivno kisikovo plazmo, v€asih imenovano
tudi nizkotemperaturna kisikova plazma, ki se naj-
veckrat uporablja v proizvodnjih procesih, generiramo
z RF- ali MV-razelektritvijo.
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UPORABA PIEZOELEKTRICNE KREMENOVE MIKROTEHTNICE

Matjaz FinSgar, Ingrid MiloSev
Institut "JoZef Stefan", Jamova 39, 1000 Ljubljana

POVZETEK

Tehnika kremenove mikrotehtnice je osnovana na nasprotnem
piezoelektricnem efektu. Piezoelektri¢ni material zacne vibrirati
pod vplivom radiofrekven¢nega elektricnega polja. Resonan¢na
frekvenca piezoelektrika je dolo¢ena z maso vibrirajocega telesa.
Prvi, ki je predstavil uporabo kremenovega kristala za mikroteh-
tanje, je bil nemski znanstvenik Sauerbrey. Pokazal je, da se pri
majhnih nanosih plasti na kremenov kristal spremeni resonan¢na
frekvenca, sprememba pa je linearno odvisna od mase.

Applications of Piezoelectric Quartz Crystal
Microbalance

ABSTRACT

Quartz crystal technique is based on converse piezoelectric effect.
Piezoelectric material starts to vibrate with the application of the
rf electric field. The resonant frequency of piezoelectric is
determined by the total mass of the vibrating body. The first one
who demonstrated usage of the quartz crystal for micro weighting
purposes was German scientist Sauerbrey. He showed that the
addition of low mass films on quartz crystal shifts resonant
frequency. Frequency shift versus mass is linear depended.

1 UVOD

Za tehniko kremenove mikrotehtnice se v literaturi
najpogosteje uporablja izraz QCM (angl. Quartz Cry-
stal Microbalance) in v povezavi z elektrokemijskimi
meritvami EQCM (angl. Electrochemical Quartz
Crystal Microbalance). Z metodo EQCM lahko
simultano merimo elektrokemijske parametre in
spremembo mase na elektrodi. Mikrotehtnica je
sestavljena iz kremenovega kristala, ki ga obdajata
dve elektrodi v obliki sendvica, pri ¢emer je ena
elektroda izpostavljena merjenemu mediju, druga pa
je v notranjosti nosilca kristala. Najpogosteje sta
elektrodi iz platine ali zlata. Ti dve kovini sta eni
izmed redkih, pri katerih lahko pripravimo in vzdrzu-
jemo Cisto povrsino.”” Naloga elektrod je, da indu-
cirata izmeni¢no elektricno polje, ki povzroci
mehansko oscilacijo kremenovega kristala (piezoelek-
triéni efekt). Ze majhna sprememba mase na elektrodi,
ki je izpostavljena mediju, povzro¢i motnjo v reso-
nanéni frekvenci. Sprememba frekvence Af je za
majhne mase povezana s spremembo mase Am po
Sauerbreyevi enacbi:

2Amnf;
S+\/up

kjer je n veckratnik osnovne frekvence in predstavlja
nadton (angl. overtone number), f; je osnovna reso-
nan¢na frekvenca kremenovega kristala (pred spre-
membo mase na elektrodi), S je ploscina elektrode v

Af =- (1)
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kvadratnih centimetrih, u je razteznostni koeficient
kremena (2,95 - 10" g cm™s7) in p je gostota kremena
(2,65 g cm™). Iz enacbe (1) je razvidno, da se pri
povedanju mase na povrSini elektrode zmanjSa
resonancna frekvenca. Tako je mogoce zaznati tudi
spremembo mase 1 ng cm™ (takrat ne govorimo ve¢ o

kremenovi mikrotehtnici, ampak o kremenovi
nanotehtnici — QCN (angl. Quartz Crystal
Nanobalance).

Tehnika EQCM je zelo uporabna pri Studiju
adsorpcijskih procesov, kar pa je zanimivo pri Studiju
inhibicije korozije zaradi visoke obcutljivosti za spre-
membo mase. Tako lahko dobimo takoj$njo informa-
cijo o masi inhibitorja, ki se je adsorbiral ali kako
drugace vezal na elektrodo. Hkrati z opazovanjem
spremembe mase na elektrodi lahko opazujemo elek-
trokemijske procese pri eksperimentih s kontroliranim
potencialom in kontroliranim tokom.?

2 TEORIJA KREMENOVE MIKROTEHTNICE

Resonancno frekvenco mehanskega vibrirajocega
sistema doloca poleg nekaterih fizikalnih parametrov
celotna masa vibrirajoc¢ega telesa. Pri dodajanju ali
odvzemanju dolocene snovi na vibrirajoco telo se tako
spreminja njegova resonancna frekvenca. Ob izpolnje-
vanju dolocenih pogojev lahko ta fenomen izko-
riS¢amo za dolocevanje mase. Vibrirajo¢i sistem
moramo na neki nacin vzbuditi, po navadi to
doseZemo na elektricen nacin. Frekvenca merilnega
sistema mora biti povezana z vibrirajoéim sistemom
brez motenj in precizno dolo¢ena v doloceni ¢asovni
periodi. Sprememba frekvence zaradi spremembe
mase vibrirajoCega sistema mora biti vecja, kot je
sprememba frekvence zaradi nestabilnosti sistema,
torej mora biti sprememba resonancne frekvence
zaradi zunanjih vplivov (fluktuacije temperature,
tlaka, zunanje mehanske napetosti, prisotnosti elek-
tricnega in magnetnega polja) majhna v primerjavi s
spremembo frekvence zaradi nanosa mase na vibrira-
jocem telesu. Da bi lahko ta sistem povezali v neko
analitsko tehniko, mora biti odvisnost spremembe
frekvence od spremembe mase znana.

Vecino teh zahtev izpolnjujejo piezoelektri¢ne
kremenove ploscice s specifi¢no kristalografsko orien-
tacijo. Ti resonatorji so po navadi majhni, kemijsko
stabilni in nimajo izrazite temperaturne odvisnosti v
dolo¢enem temperaturnem intervalu. Ce poveZemo
elektrode direktno s povrsSino kremenove plosCice z
ustreznim vezjem, dobimo oscilator, katerega reso-
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nan¢no frekvenco lahko merimo elektronsko. Tako
lahko kremenove resonatorje uporabimo za detek-
tiranje ekstremno majhnih sprememb mase pri raz-
licnih vrstah uporabe.

Ceprav je mozno narediti primerne resonatorje tudi
iz drugih piezoelektri¢nih materialov, se le-ti danes ne
uporabljajo pogosto zaradi ogromnega Stevila infor-
macij, ki jih je moZno pridobiti z uporabo kremeno-
vega kristala, prav tako pa dosegljivost in nizka cena
kremenovih plos¢ic ne spodbuja razvoja drugih
materialov. Na drugi strani pa je videti, da je potencial
uporabe kremenovih resonatorjev s tocno doloceno
konfiguracijo ali kristalografsko orientacijo dosegel
svoj vrhunec in se bo v prihodnosti z Zeljo po Se bolj-
Sih lastnostih tega sistema treba ozirati tudi po drugih
materialih.

3 PIEZOELEKTRICNI EFEKT

Leta 1880 sta Jacques in Pierre Curie odkrila, da
mehanska sila na povrSini dolocenih kristalov
(kremen, NaKC,H,O,, turmalin) povzroci elektricno
polje v kristalu. Jakost tega polja je sorazmerna
deformaciji kristala. Ta lastnost kristalov se imenuje
piezoelektri¢ni efekt, izhaja pa iz grSke besede
piezein, kar pomeni pritisniti. Le materiali, ki nimajo
centra simetrije, imajo to lastnost. V acentricem
kristalu imamo dipole zaradi dolocene orientacije
atomov v kristalni reSetki. Napetost se generira v
kremenovem kristalu zaradi premikov dipolov, ki so
posledica uporabljene sile na kristal. Jakost in smer
polja sta odvisni od orientacije dipolov in kristalne

AN
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Slika 1: Shematska predstavitev nasprotnega piezoelektricnega
efekta za lateralno gibanje: a) kristal med elektodama, brez
prikljucene napetosti in b) deformacija kristala zaradi indu-
ciranega elektri¢nega polja.
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povrsine. Za tehniko QCM pa se uporablja tako
imenovani nasprotni piezoelektri¢ni efekt, kjer se
kristal deformira zaradi vpliva elektri¢nega polja
(slika 1).

4 PIEZOELEKTRICNI KREMENOVI
RESONATORJI

4.1 Nacini vibracije

Piezoelektri¢ni kremenov resonator je precizno
izrezana ploScica iz naravnega ali sinteticno pri-
dobljenega kremenovega kristala. Elektrode, ki so
pritrjene na kremenov kristal, so povezane z virom
izmeni¢ne napetosti. Zunanje elektri¢no polje inducira
v piezoelektricnem materialu mehansko napetost in
kristal za¢ne vibrirati. Kot vse mehanske strukture ima
lahko kremen ve¢ nacinov vibracije. Ploscica v obliki
pravokotnika ima na primer tri razlicne nacine:
longitudialno (raztezno), lateralno (strizno) in torzij-
sko. Sistem lahko vibrira tudi pri nadtonih osnovne
frekvence. Za aplikativno rabo Zelimo najveckrat en
nacin brez drugih nacinov vibracije. To lahko dose-
Zemo z izrezom kremenove plosCice iz kremenovega
kristala s specificno kristalografsko orientacijo in
primerno obliko. Prav tako lahko na nacin vibracije
kremenove ploscice vpliva nosilec za kristal in oscila-
cijsko vezje.

4.2 Kristalografska orientacija

Nacin vibracije, ki je najbolj obcutljiv za dodajanje
ali odvzemanje mase na kremenov resonator, je oblika
lateralnega nacina (angl. thickness-shear mode, TS). S
slike 2 je razvidno, da sta obe glavni ravnini antino-
dalni. S to konfiguracijo je mogoce zavreti vse druge
neZelene nacine vibracije.

Za dosego vibracije kremenove ploS¢ice v tem
nacinu mora biti plos€ica iz kremena izrezana s tocno
doloceno konfiguracijo glede na kristalne osi. Na sliki
3 sta prikazana izreza ploscice iz kristala, ki ima to¢no
dolocene ravnine glede na rotacijo okrog Y-osi.
Enorotacijski izrez pri kotu 35° 15’ oznac¢imo kot
AT-rez (angl. AT-cut), izrez pri kotu 49° pa kot
BT-rez (angl. BT-cut).

Slika 2: Osnovna vibracija v lateralnem (angl. thickness-shear,
TS) nacinu
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Slika 3: Shematski prikaz a) AT-reza, b) dolocitve osi kremenovega kristala in ¢) BT-reza
Majhna sprememba orientacije kremenove 1 \/ 1 1 R?
loS¢ice glede na kristalografske osi ne spremeni fo=moilmt (3)
p & & p »“on\LC  LC, L

nacina vibracije, spremeni se le vpliv temperature in
napetosti na resonancno frekvenco. Uporaba ploscice
z AT-rezom pri eksperimentih s kremenovo mikro-
tehnico je zelo pogosta, ker se osnovna frekvenca s
temperaturo zelo malo spreminja (v obmocju okrog
sobne temperature je frekvenca prakticno neodvisna
od temperature).

4.3 Nadomestno vezje

Kremenov kristal je za svojo uporabo, kot detektor
za spremljanje majhne spremembe mase povezan z
osciloskopom, ki vzbuja kristal z resonancno frek-
venco. To si lahko poenostavljeno predstavljamo, da
kristal vzbudimo s frekvenco, ki je malenkost vecja od
resonancne, nato pa kristal preide v resonanco. Hkrati
ko kristal preide v resonanco, osciloskop pomeri
frekvenco.

Ob predpostavki osnovne vibracije (brez vseh dru-
gih neZelenih nacinov vibracije) lahko piezoelektri¢ni
kremenov resonator, ki je v blizini resonance, pred-
stavimo s preprostim nadomestnim elektri¢nim
vezjem, kot je prikazano na sliki 4. Gibalna kapaci-
tanca C pomeni mehansko elasti¢nost vibrirajo¢ega
telesa. Gibalna induktanca L je merilo za vibrirajo¢o
maso. Nadomestna upornost R pomeni izgubo celotne
mehanske energije zaradi notranjega trenja, zunanjega
medija in nosilca kristala. Vzporedna kapacitanca C,
(angl. shunt capacitance) pomeni moteco kapacitanco
(zaradi vzbujevalnih elektrod) in porazdeljeno kapaci-
tanco (posledica nosilca kristala).

Da bi sistem preSel v resonanco, mora biti celotna
impedanca kremenovega resonatorja samo posledica
upora. Pri tem se pojavita dve frekvenci:

1 1
/s _E"E (2)
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Frekvenco f, imenujemo zaporedna (angl. series) in
frekvenco f, vzporedna (angl. parallel). Za tipi¢ni
kremenov resonator velja, da je 1/LC, > (R/L)* in
C/Cy << 1. Enacbo (3) po navadi zapiSemo bolj
splosno:

1 C C
vl )le) e

Kremenov resonator za mikrotehtanje deluje v
zaporednem frekven¢nem nacinu (vpliv paralelne
frekvence je zanemarljiv). Iz enacbe (2) je razvidno,
da f; ni odvisen od C,, to je elektrod in nosilca.

Masno obcutljivost kremenovega kristala lahko
predstavimo kot motnjo gibalne induktance L.
Povecanje ali zmanjSanje mase resonatorja vodi do
spremembe L. Glede na enacbo (2) bo sprememba
mase vodila do spremembe frekvence. Ta modelna
interpretacija pomeni delovanje kremenovega resona-
torja, vendar ni uporabna v kvantitativne namene, ker
sta parametra L in C v nadomestnem vezju tezko
natancno dolocljiva. Tako lahko nadomestno vezje
uporabljamo le za nacrtovanje in razumevanje delo-
vanja kremenovega resonatorja. Za kvantitativno
analizo spremljanja spremembe frekvence v odvis-
nosti od mase je potrebna fizikalna razlaga piezoelek-
tricnih resonatorjev.

o — ¢ Co =

Slika 4: Nadomestno vezje kremenovega resonatorja
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5 FIZIKALNA RAZLAGA PIEZOELEK-
TRICNE KREMENOVE MIKROTEHTNICE

5.1 Nanos plasti majhne mase

Moznost uporabe piezoelektricnega kremenovega
resonatorja za dolocevanje mase je prvi prikazal
Sauerbrey . Princip delovanja je mogoce razloZiti z
idealnim fizikalnim sistemom (slika 5).

Za neomejen kremenov kristal,
TS-nacinu, velja naslednja enacba:

A, =2x, ®)
pri Cemer je x, debelina kremenove plos¢ice, 4, pa je
valovna dolZina elasticnega vala. Iz enacbe za hitrost
elasticnega vala v, (v, = f; - 4,) dobimo:

ki vibrira v

v
_Yq
fq 2x

q

(6)

Ce to enacbo odvajamo po debelini kremenove
ploscice, dobimo:

dfq _ Uy
dxq 2x§
LN @
fq xq

Torej pride pri infinitezimalni spremembi debeline do
infinitezimalne spremembe resonancne frekvence.

a) 4 kremen my Xq
dmg
E ! x l dx
----- RARMIILEELLEEER

b) 1 kremen mg

plast m; T

< =

©) kremen mg T

T

Slika 5: Poenostavljen model delovanja kremenove mikro-
tehnice: a) v resonanci je valovna dolZina enaka dvakratni
debelini kremenove ploscice, b) povecanje debeline kremenove
ploscice vodi do zmanjSanja resonan¢ne frekvence (poveca se
valovna dolZina elasti¢nega vala) in ¢) masa nanesene plasti
neke snovi se predpostavi kot ekvivalentna masa kremenovega
kristala.

VAKUUMIST 27/1-2 (2007)

ISSN 0351-9716

Vse lahko pretvorimo tudi v spremembo mase kre-
mena m,. Dobimo:

Sauerbrey je prvi predpostavil, da lahko spre-
membo mase kremena tretiramo kot spremembo
zaradi dodatka neke druge snovi (slika 5¢):

df, dm
e ®)

fq mq
kjer je dm infinitezimalna sprememba mase neke
snovi, ki je enakomerno porazdeljena na kremenovem
kristalu. Sauerbreyeva enacba je torej veljavna samo v
primeru dodatka poljubne, vendar majhne mase

dolocene snovi. Ce diferenciale piSemo kot majhne
razlike, lahko enacbo (8) zapisemo kot:
Jeody __me
fq mq

Simbol f, pomeni resonan¢no frekvenco kreme-
novega kristala z dolo¢eno naneseno plastjo. Pri tem je
treba omeniti, da ima ta formula omejitve, saj mate-
mati¢no ni natanc¢na, elasti¢ne lastnosti nanesenega
materiala so razlicne od kremena, debelina tehni¢nega
kremena je koncna, po navadi pa je tudi povrSina, na
katero se nanaSa dolo¢en material, manjSa od povrSine
celotnega kristala.

Ce definiramo spremembo frekvence Af kot
razliko frekvenc po nanosu in pred njim dolocene
snovi na kremenov kristal (f, — f,) in piSemo namesto
my = (vep,S)/(2f,), dobimo tako imenovano Sauer-
breyevo enacbo:

€))

2 fq2 m,

10
oo (10)

Af =—

q

Ta enacba velja za vibracijo pri prvem nadtonu,
kristal pa lahko vibrira tudi pri vi§jih nadtonih. Da bi
dobili splo$no enacbo, je treba enacbo (10) pomnoziti
zn(n=1,2,3 .., npomeni zaporedno Stevilko
nadtona). Za hitrost elasticnega vala, ki se Siri po kre-
menu, pa lahko zapisemo v, = u/p,. Ce upostevamo
vse te faktorje, dobimo splosno Sauerbreyevo enacbo
(1), ki velja za vibrirajoci kristal v TS-nacinu.

Enacbo (1) lahko zapiSemo v poenostavljeni obliki:

Af=-K-m, (I

pri ¢emer je K masna obcutljivost kremenove mikro-
tehtnice. Za AT-rez kremenovega kristala je p, =
2,650 g/em?, v, = 3340 m/s. Masna obcutljivost siste-
ma, ki vibrira pri prvem nadtonu in S = 1 cm’?, je 56,5
MHz g (tak sistem torej zazna pri spremembi frek-
vence 1 Hz spremembo mase 17,7 ng, frekvenco pa je
mozno meriti brez vecjih teZav na 0,1 Hz natan¢no).
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Ustreznost enacbe (1) je Sauerbrey prikazal s kri-
stalom (AT-rez), ki vibrira pri 14 MHz. Pri naneseni
masi 20 pg/cm’ je bila relativna napaka glede na
teoreti¢no vrednost manj kot 2 %.

Ceprav se eksperimentalni podatki dobro ujemajo z
Sauerbreyevo enacbo, pa je bilo treba razloziti, zakaj
je mozno spremembo mase kremena nadomestiti s
spremembo mase nekega drugega materiala. Tega se
je lotil Stockbridge,” ki je uporabil teorijo moten;j
(Rayleighevo analizo). Predpostavil je, da dodana
masa ne vpliva na koli¢ino energije, ki jo prejme
vibrirajoci sistem. To z drugimi besedami pomeni, da
se akusti¢ni val ne Siri v plast, ki je naloZena na
kremenovo plo§cico. Frekvenca za enodimenzionalen
vibrirajoci sistem, s katero sistem vibrira in je nastala
zaradi motnje (dodatek plasti na kremenovo plosc¢ico),
je po Reyleighevi analizi:

I n Y]
ff=f2|1—2*+3(‘] - J|

q
L m, m

q
Vzamemo samo prve tri ¢lene na desni strani enacbe
in dobimo:

fo—fo g =S _m 3(”%] (13)

(12)

fq 2fq2 mq 2

Zanemarimo Clene drugega reda (m;<< m, in f, — f. <<
/,) in dobimo znano Sauerbreyevo enacbo (9):

fe—ty — mp
foo o om,

Razlaga Stockbridga je veljavna le za zelo tanke
nanose, pri debelejSih plasteh pa ne pride v postev, saj
bi morali upoStevati ¢lene visjih redov.

Miller in Bolef® sta izbrala drugacen nacin in
obravnavala kremenov kristal z naloZeno plastjo kot
sestavljen resonator, tako da se akustic¢ni val §iri v to
plast, kar pa je protislovno po Stockbridgevi teoriji.
Predvidevala sta, da bi morali pri nanosu nekega
materiala upostevati tudi njihovo gostoto namesto
gostote kremena (enacba (10)).

q

(14)

STt X = XqhXf

Y x=0

Slika 6: Shematski prikaz interferenc akusti¢nih valov za
akusti¢ni sestavljeni resonator iz kremenovega kristala debeline
Xq in nanesene plasti debeline x;. Smer Sirjenja valov je pravza-
prav pravokotna glede na obe horizontalni ravnini.
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Resonancna frekvenca kremena (brez kakrSnekoli
naloZene plasti) je odvisna od njegovih elasti¢nih
lastnosti, pri tem pa je presenetljivo, da bi prislo do
spremembe frekvence zaradi nanosa nekega materiala,
katerega elasti¢ne lastnosti ne bi imele vpliva.
Stockbridgeva teorija je sicer matemati¢no natancna,
vendar premalo fizikalno potrjena. Miller in Bolef sta
se najprej ukvarjala (Se preden sta se lotila razlage
spremembe frekvenc kremenovemga kristala) z aku-
sti¢no analizo sestavljenega resonatorja ©, ki je prika-
zan na sliki 6. Sistem sta zasnovala podobno kot njuna
predhodnika, Sauerbrey in Stockbridge (zanemarila
sta vpliv elektrod, ki generirajo radiofrekvencno
napetost).

Predpostavila sta piezoelektricno generiran konti-
nuiren akusti¢ni val frekvence f;, ki se Siri kot duSen
val od spodaj (x = 0) v smeri proti naneseni plasti. Pri
sti¢iS¢u x = x, se val delno odbije, del pa se prenese
naprej po naneseni plasti. Koeficient hitrosti odbitega
in prenesenega vala sta definirala kot ry =
(Z—~Z)/(Z+Zy) in toe = 2Z/(Z+Zy), Kjer sta Z, = v, - pg
in Z; = v; - p; karakteristi¢ni akusti¢ni impedanci za
kremen in naneseno plast. Prav tako sta Se definirala,
da je ry.r = — It ter predvidevala totalni odboj vala
prix =0inx =x,+ x;. S predpostavko, da so akusti¢ne
izgube zanemarljive, sta Miller in Bolef za niz reso-
nanc¢nih frekvenc f, predpostavila enacbo (15):

[ 1
2r cos(znfC )— cos(znfC J +
[ ff fq J
2[ (an J (2nf )1
+(1+ r~)| 1—cos = |- cos = [+
R R
ZRfCJ . [anc)
sin =0
fq ff

kjer je f, =U—q, I =V in r koeficient hitrosti
2x, 2x,;

odboja. Pred nanosom plasti (x;= 0) dobimo za f; = oo.

Tako so kosinusni €leni, ki vsebujejo f;, enaki 1,

sinusni ¢leni pa O in iz enacbe (15) odpadejo. 1z tega

dobimo prej$njo poenostavljeno enacbo:

(1+ r)? r1 — cos(znfCT =0
)

Ker r ne more biti —1, pomeni da mora biti drugi
¢len enak 0, to pa je ravno takrat, ko je f.=nf, (n =1,
2, 3 ...). Ugotavljamo, da je takrat f, enaka frekvenci
izoliranega kremenovega kristala. To potrjuje veljav-
nost enacbe (15).

Pri r =1 (Z;= 0) ima enacba (15) reSitev f, = f, za
poljubno vrednost x;, to pomeni, da ne pride do

(15)

+(1—r2)sin[
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Sirjenja akusti¢nega vala v naneseno plast in se frek-
venca resonatorja ne bo spremenila.

Predpostavimo, da resonator na zacetku vibrira pri
frekvenci f, in da je Af = f,— f, zaradi nanesene
plasti, ter definirajmo parameter 0 = (gx)/(¢.x,)
(zaradi prakti¢nih razlogov vzamemo, da je 0 << 1).
Potem lahko & zapiSemo kot:

_a-n/l
S+ f

Ce vstavimo za r = Z,- Z)/(Z, + Z;) in celotno
enac¢bo pomnozimo z (Z, + Z;), dobimo (upoStevamo
Se, da je m; = p; x; S, pri Cemer je S plo$¢ina povrSine,
na katero se nanasa plast):

(Z,+Z)-(Z, —Zf)fiq_ 2Z, fiq _2u.p 2% f,

(Z,+Z)+(Z, ~Z) |, 2Z, f,  2v.p,

2f,
PV, S

Enacba (15) je izrazena v implicitni obliki in
pomeni niz premaknjenih frekvenc sestavljenega
resonatorja. Enacbo Zelimo reSiti in jo v ta namen
najprej poenostavimo. Pomagamo si z razvojem
sinusa in kosinusa v Taylorjevo vrsto:

3 5 7

(16)

6= m, (17)

sinx=x-—+"—-—+
3r 57
2 x4 xﬁ
cosx=l—-—+——-—
21 401 6!

Clene od tretje potence naprej zanemarimo; za
majhne x bo torej veljalo sin x = x, cos x = 1 — x%/2.
Vemo, da je f/f; << 1, zato:

sin(znfCJz 217 (18)

fi Ji

cos(znfC)zl—l(znfC) (19)
fe 2\ f;

Po drugi strani razmerje f./f, ni majhno, je pa
majhno razmerje (f. — f)/f,, ki ga lahko vstavimo v
sinus in kosinus namesto razmerja f./f;, saj sta kotni
funkciji periodicni z 2m:

sin(Zn fc) = sin(Zn J;c - ZEJ =
Jq 1,

= sin(2nfc_fq = 27:@
. fq

cos[znfc ) = cos(27c fe - 211:] =
fq Jy

SN P/t FUU § Pt 1)
Jq 2 Jq

(20)
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Ce vstavimo enacbo (16) v enacbo (15) in hkrati
upostevamo priblizke (18)—(21), pridemo do:

(fo=f) +20f(f. = f)+ 07 f2 =0 (22)
Resitev te enacbe pa je:
fq
fe = ) (23)

Prej smo predpostavili, da je 0 majhen, zato lahko
piSemo (za majhne y velja, daje 1/(1+y)=1-y+
+y =y 4+

L 1o
1+0
Za frekvenco f. torej dobimo:
fo=1,(1-0) (24)

Ce sedaj vse skupaj zdruZimo v Zeleno spremembo
frekvence Af, pridemo tudi na matemati¢en nacin do
Sauerbreyeve enacbe, ki seveda velja za prvi nadton:

Af=f-fo=f0=0)~f =f -fo0-Ff =

217 m,
= (25)

PV, S

Z doloc¢enimi poenostavitvami torej Miller-Bole-
fova teorija potrjuje Sauerbreyevo enacbo. Ta velja za
enodimenzionalni model, komplicirani matemati¢no-
fizikalni efekti, kot so vstavitev kristala v nosilec
kristala, temperatura, hidrostatski in atmosferski tlak
ter upoStevanje vibracij v treh dimenzijah, so
vkljuéeni v Clenih visjega reda enacbe (15). Ti efekti
pri nanosih plasti majhne mase nimajo pomembnega
vpliva na veljavnost Sauerbreyeve enacbe.

5.2 Nanos plasti veije mase

Za nanose plasti manjSe mase (m; << m,) se torej da
na ve¢ teoreti¢nih nacinov prikazati frekvenéno-
masno odvisnost. Uporaba teh enacb za nanos plasti
vecjih mas nas lahko privede do pomembnih napak, ki
jih ni moZno kvantitativno dolociti. Iz enacbe (11) je
razvidno, da je obcutjivost K proporcionalna kvadratu
resonancne frekvence kremena f; pred nanosom plasti.
Ce je K konstanten, je sprememba frekvence linearno
odvisna od spremembe mase. Vemo, da resonan¢na
frekvenca pada z maso plasti, zato bi pri uporabi
enacbe (11) tudi obcutljivost K s spremembo mase
padala. Behrndt in Love”® sta za nanos vecjih mas
namesto enacbe Af =— K - my, kjer je K = 2fq2 1(PLeS),

uporabila korigirano enacbo, pri ¢emer sta frekvenco
Jq nadomestila z f; (f. = f,— df):

Af=—K'mf
2 2
K'zifC (26)
JRTN

To enacbo sta Behrndt in Love zapisala z diferenciali:
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PV, S
dm, =— d 27
f 2f02 fc ( )
in integrirala:
Jon = 25 1y
dm = _Pala2 —df. (28)
Jam == Wt
Dobimo:
PV S 1
m, = — -
2 fc fq
ali dm; =C’dr (29)

Ce to izrazimo z gostoto in debelino plasti, dobi
enacba (29) obliko:

_PVSIL 1
2 e S

Clena 1/, in 1/f, pomenita periodi oscilacije 7. in 7,
kremenovega resonatorja z naneseno plastjo in brez
nje. Enacbi (29) in (30) sedaj podajata linearno odvis-
nost mase in debeline nanesene plasti od periode
oscilacije. Konstanta C’ je sedaj neodvisna od debe-
line nanosa plasti (ne zajema clena za frekvenco).
Tako je torej bolj primerno uporabljati instrumen-
tacijo, ki meri periodo oscilacije namesto spremembo
frekvence. Eksperimentalno je bilo dokazano,” da je
enacba (30) bolj to¢na kot enacba (10) tudi pri
spremembi frekvence f;, do 10 %. Kljub eksperimen-
talno bolj trdno podprti enacbi (30) pa je s teore-
ticnega stalis¢a Se vedno dvomljiva, saj Se vedno
vsebuje zamenjavo mase kremena z maso nanesene
plasti, tako da se Behrndt-Lovovo enacbo lahko
obravnava le kot empiricno. Prav tako je ta enacba
dvomljiva z matemati¢nega staliS¢a, saj se pri izpe-
ljavi enacbe (27) do diferencialne oblike enkrat
uposteva df kot infinitezimalno spremembo frekvence,
drugi¢ pa ta ¢len pomeni dejansko spremembo
frekvence.

Lu in Lewis"” sta za svojo razlago nanosa plasti
vecjih mas uporabila Miller-Bolefovo enacbo (15), ki
sta jo preoblikovala v preprostejSo obliko:

T T
an| e | = PeVe tan(fc)
fq pq v q ff
Izpeljava te enacbe je naslednja:
Da bi malo olaj$ali pisanje v enacbi (15), vstavimo

ch =Fin—= v

e 4

2r[cos2F —sin® F —cos® Q + sin”’ Q]+

+(1+ r? )[1—(cos2 Q —sin” Q)(cos” F —sin”’ F)]+
+(1+ r*)-4sinQcosQsin F cos F =0

PrX¢ (30)

(€29)

= Q ter dobimo:
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Formula za dvojne kote pravi, da je
cos(2a)=cos”> a —sin® a=2sin’ a — |,
zato lahko za prvi in drugi ¢len zapiSemo:
2r(2cos® F—1-2cos> Q+1)=4rcos> F—4rcos® Q
1—(cos® Q—sin” Q)(cos” F —sin”> F)=
1-(2cos* Q—1)(2cos* F —1)=
1—4cos*> Qcos® F+2cos”* Q+2cos’ F—1=
2cos’ Q+ 2cos> F —4cos® Qcos® F
Potem dobimo:
4rcos® F —4rcos> Q+ 2(1+ r?)cos> O+
+2(1+ r*)cos> F —4(1+ r*)cos” Qcos” F +
4(1+ r*)sinQcosQsin F cos F =0
2(14 r)* cos> F + 2(1—r)* cos> Q + 4cosQcos F -
[(1=r)? sinQsin F — (1+ r)* cosQcos F| =0

1
2cos’® Fcos’ Q

Cel izraz pomnoZimo z in uposte-

=1+ tan’ a:

vamo, da je 5
cos” a

(1+ r)*(1+tan” Q)+ (1—-r)*(1+ tan® F) +
2(1-r*)tanQtan F —2(1+ r*)=0
Sedaj odpravimo oklepaje:
A+ +1-r)? =20+ r*)+(1+r)* tan’ O +
+(I-r)*tan® F+2(1+ r)(1-r*)tanQtan F =0
Ugotavljamo, da je:
A+r)?+0-r)? =21+ r*)=0
Clene, ki ostanejo, pa lahko zapiSemo:
[(1+ HtanQ+ (1-r)tan F]’ =
Kvadrat Stevila je 0, ko je Stevilo samo enako 0:
(I+ rtanQ+ (1-r)tan F =0

Za Clene (1 + r) in (1 — r) piSemo:

Z,-Z; 2Z,
1+r=1+ =
Z,+Z, Z,+Z;
l—r: _Zq _Zf _ 2Zf
Z,+Zy Z,+Z;
in dobimo:
2Z, 27,
——tanQ+ — tan F =0
Z,+Z; Z, +Z;
Z,+Z

Enacbo pomnoZimo z in dobimo:
Z tanQ+Z; tanF =0
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f

Sedaj pa vstavimo Se za simbola =F in

.
/4

Z; = vip; ter dobimo enacbo, ki sta jo predpostavila Lu

in Lewis.
LA z_pfvftan(nfc)
fq pqvq ff
1 «<1in

Za nanose majhnih mas velja, da je fc;
q

= Q ter zvezo za akusti¢ne impedance Z, = v,0, in

fC

= << 1. Za tangens velja, da je periodi¢na funkcija s
f
7, ter da za majhne x velja tan x = x. Potem lahko zapi-

tan| v =tan v
1, 1, 4 Jq

Semo:
J (n(fc -1, )J f. = f)
—T |=—tan 7 =

(nfc) .
tan| == |= ==

fe )
in jo vstavimo v enacbo (31):
fc_‘fq :_prfL (32)
fq pqvq ff
Enacbo (32) preoblikujemo:
Jo _y_ P S (33)
fq pqvq ff

Ce vzamemo, da je razmerje f./f; majhno (za
majhne x velja, (1 + x)' = 1 — x in zamenjajmo $e v{/f;
= 2x; in vy/f, = 2x,, dobimo:

-1
fic = (1 + ’Dffo
fq pqxq

Ugotavljamo, da je sedaj enacba (34) enaka enacbi
(30). Dejstvo je, da je enacba (31) brez kakr$nihkoli
poenostavitev pri enakih akusti¢nih impedancah (p/; =
P4y enaka enacbi (30). Iz tega lahko sklepamo, da je
enacba (30) natancna le v primeru nanosa kremena na
kremenov resonator. Tako sta Lu in Lewis tudi
teoreti¢no potrdila enacbo, ki sta jo predpostavila
Behrndt in Love.

Za enacbo (33) se prav tako da enostavno pokazati,
da je enaka enacbi (10) (Sauerbreyeva enacba). Ker
ima vecina materialov gostoto le za en velikostni red
vi§jo od kremena, velja Sauerbreyeva enacba samo za
X << x,. Lu in Lewis sta torej pokazala, da s privzeto
Miller-Bolefovo teorijo predpostavljena enacba (31)
zajema Sauerbreyevo teorijo Vv primeru nanosa

(34)
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plast 3 1; Xf3

plast 2 :‘ X

plast 1 {; X
A

QCM } Xq
\

Slika 7: Kremenov resonator z naloZenimi vec¢ razlicnimi plasti

majhnih mas in enacbo Behrndt-Love za merjene
periode oscilacije. Lahko bi rekli, da sta predpostavila
sploSno enacbo za spremljanje nanosa mase plasti na
kremenovo plos¢ico in da so vse prejSnje izpeljave
(razen Stockbridgeva) limitni primeri enacbe (31).

V svojem delu sta pokazala,"” da je mozno meriti
spremembo mase z instrumentacijo za merjenje pe-
riode oscilacije in uporabo enacbe (31) do spremembe
frekvence f; za 20 % s 5-odstotno relativno napako za
nanose bakra in srebra. Predpostavila sta, da je odmik
od enacbe (31) posledica akusti¢nih izgub.

Pri nanosih vec razli¢nih plasti, kot je prikazano na
sliki 7, na kremenovo plos¢ico, enacba (31) ne drzi
ve¢. Teoreti¢no je sicer mozno razsiriti razlago
enodimenzionalnega sestavljenega resonatorja z
razli¢nimi fizikalnimi lastnostmi, vendar matemati¢na
analiza z vsako novo plastjo postane izredno zaple-
tena. Tak$na analiza je bila z uporabo racunalnika
sicer narejena,"'” ampak se uporablja le za akademske
razlage.

6 SKLEP

Lahko bi rekli, da je imel Sauerbrey v svoji enacbi
s predpostavko majhne spremembe mase kremena s
spremembo mase poljubne snovi na kremenovem
oscilatorju kar precejs$no sreco, da je ta veljavna, saj s
fizikalnega staliS¢a ni sprejemljiva. KasnejSa razlaga
Behrndta in Lova je eksperimentalno bolj podprta,
vendar Se vedno vsebuje Sauerbreyeve predpostavke,
hkrati pa prav tako ni matemati¢no natan¢na. Klju¢no
vlogo pri Studiju vibracije kremenovega kristala za
uporabo mikrotehtnice bi lahko pripisali Miller-
Bolefovi teoriji piezoelektrikov. To teorijo sta kasneje
razSirila Lu in Lewis ter izpeljala splo$no enacbo, ki
velja tako za nanose majhnih kot vecjih mas. Za vse
prejSne primere pa sta pokazala, da so le limitni
primeri njune teorije.
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NAVODILA

AVTORJEM

NAVODILA AVTORJEM PRI PRIPRAVI PRISPEVKOYV ZA STROKOVNI

CASOPIS VAKUUMIST

Vakuumist je Casopis, ki objavlja originalne in pregledne
¢lanke s podro¢ja vakuumskih znanosti, tehnike in tehnologij,
vakuumske metalurgije, tankih plasti, fizike povrsin trdnih snovi
in nanostruktur, analitike povrSin, fizike plazme in zgodovine
vakuumske znanosti in tehnologij. Znanstveni in strokovni
prispevki so recenzirani. Prispevki morajo biti napisani v
slovenskem jeziku, naslov ¢lanka in povzetek pa v slovenskem in
angleskem jeziku. Ce je Glanek sprejet (po recenzentovem in lek-
torjevem pregledu), avtor vrne popravljen c¢lanek uredniku
Vakuumista.

PRIPRAVA ROKOPISA

Prispevek naj bo napisan v enem od bolj razSirjenih
urejevalnikov besedil (npr. Word for Windows) ali temu
kompatibilnem programu (tekst, urejen s programom LaTeX, ni
zaZzelen). Ce avtor uporablja kakSen drug urejevalnik, naj ga
konvertira v navaden format ASCII. Celoten rokopis ¢lanka
obsega:

e naslov ¢lanka (v slovenskem in angleskem jeziku)

e podatke o avtorjih (ime in priimek, brez akademskega naziva,
ime in naslov institucije)

e povzetek v slovenskem in angleSkem jeziku (najve¢ 250
besed)

e besedilo ¢lanka v skladu s shemo IMRAD (uvod, eksperi-
mentalne metode, rezultati in diskusija, sklepi)

o slike (risbe, fotografije), ki naj bodo priloZene posebej

e tabele, preglednice z nadnapisi

e podnapise k slikam

e pregled literature

Obvezna je raba merskih enot, ki jih doloc¢a Odredba o
merskih enotah (Ur. 1. RS §t. 26/01), tj. enot mednarodnega
sistema SI (glej prispevek: P. Glavi¢: Mednarodni standardi —
Velic¢ine in enote (ISO 31-0 do 31-13), Vakuumist, 22 (2002) 4,
17-22). Enacbe se oznacujejo ob desni strani besedila s tekoCo
Stevilko v okroglih oklepajih.

ILUSTRACIJE

Crno-bele ilustracije (risbe, diagrami, fotografije) morajo biti
ostevil¢ene, prilozene posebej. Crkovne oznake na diagramu naj
bodo take velikosti, da je po pomanjs$avi na Sirino enega stoplca
(7,9 cm) velikost Stevilk in (velikih) ¢rk od 1,2 do 2,4 mm.
Diagrami in slike naj bodo v formatih BMP, TIF ali JPG. Za
risanje naj bo po moznosti uporabljen CorelDraw. Kvaliteta
slikovnega gradiva mora biti dovolj visoka, da omogoca
neposredno reprodukcijo.
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LITERATURA

Literaturni viri so zbrani na koncu ¢lanka in so oStevil¢eni po
vrstnem redu, kakor se pojavijo v ¢lanku. Vsak vir, ki mora biti
popoln (okrajSave ibid., idem., et al., etc. niso dovoljene), mora
biti opremljen s podatki, ki omogocajo bralcu, da ga poisce.
Knjige, periodi¢ne publikacije, deli knjig, ¢lanki v periodi¢nih
publikacijah, patenti, ¢lanki in drugi prispevki v elektronski obliki
morajo biti citirani kot npr.:

e Monografije
Zgled: S. Juzni¢, Zgodovina raziskovanja vakuuma in

vakuumskih tehnik, Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije,
Ljubljana, 2004, str. 203

e Clanki v periodi¢nih publikacijah

Zgled: M. Cekada, P. Panjan, Vakuumist, 24 (2004) 4, 4-10
e Prispevki v zbornikih posvetovanj

Zgled: P. Panjan: Novejsi razvoj PVD trdih zas¢itnih prevlek

za za$Cito orodij in strojnih delov, Zbornik posvetovanja
Orodjarstvo, Portoroz, 2003, 121-124

e Clanki in drugi prispevki v elektronski obliki
Zgled: P. Panjan, M. Cekada, B. Navinsek. Surface and

Coatings Technology [online], 174-175, 2003, 55-62, doseg-
ljivo na domaci strani: http://www.sciencedirect. com/

AVTORSKE PRAVICE

Avtorji prispevka so v celoti odgovorni za vsebino
objavljenega sestavka. Z objavo preidejo avtorske pravice na
izdajatelja. Pri morebitnih kasnejSih objavah mora biti periodi¢na
publikacija Vakuumist navedena kot vir.

UredniStvo periodi¢ne publikacije Vakuumist:

e odloca o sprejemu ¢lanka za objavo

e poskrbi za strokovne ocene in morebitne predloge za kraj-
Sanje ali izpopolnitev prispevka

e poskrbi za jezikovne popravke

Rokopise posljite na naslov:

dr. Peter Panjan

glavni in odgovorni urednik Vakuumista
Institut " Jozef Stefan"

Jamova 39

1000 Ljubljana, Slovenija

elektronska posta: peter.panjan@ijs.si
tel.: (01) 477 3278

faks: (01) 251 93 85
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POSPESEVALNIKI IN TANKE PLASTI V SENCI (JUGO)SLOVENSKE
A-BOMBE (ob 55-letnici poimenovanja Instituta "JoZef Stefan'' dne 24. 5.

1952)

Stanislav Juznic

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

POVZETEK

Opisujemo manevriranje slovenske znanstvene politike Peter-
linovih dni, ki je v senci prizadevanj za bombo razvijala druge,
pogosto dovolj neodvisne panoge znanosti, med njimi pospeSe-
valnike in tankoplastne tehnologije. Peterlinovo ucinkovitost
primerjamo z nekaj let starejSim Oppenheimerjevim nacinom dela
in najdemo vzporednice tako pri njuni uspesnosti, kot pri dejanjih
njunih nasprotnikov. Iz ¢asov, ko je bila znanstvena prodornost e
bolj zmes sposobnosti uma in komolcev kot dandanes, skuSamo
povleci nauke za prihodnost.

Accelerators and Thin Films at the Shadow of
(Yugo)Slovenian A-Bomb (55" anniversary of the
Institute Josef naming on May 24, 1952)

ABSTRACT

The article describes Peterlin’s 1949-1959 managing of Jozef
Stefan Ljubljana Institute in comparison with J. Robert
Oppenheimer’s (* 1904 New York; § 1967 Princeton New Jersey)
1943-1954 work. Oppenheimer had General Groves and Senator
McCarthy, but Peterlin eventually had to deal with Yugoslavian
Communist authorities. In his pursuit to grant more money for his
macromolecular research Peterlin had to accept the opportunity to
build the nuclear institute at Ljubljana, but after a decade of hard
fork faced a similar destiny as Oppenheimer did five years earlier.
During his Ljubljana work Peterlin was able to develop the
accelerator and thin films research. He paved the way for our
modern achievements at that fields.

1 UVOD

Raziskovanje tankih plasti na IJS se je razvilo ob
jugoslovanskem jedrskem programu. Rankoviceva
prizadevanja za jugoslovansko atomsko bombo so
trajala dve desetletji (1947-1966). Notranji minister
Rankovic je kot podpredsednik Zveznega izvrSnega
sveta (ZIS) (1955) in podpredsednik drzave
(1963-1966) vpregel svojo mo¢ drugega ¢loveka v
drzavi v iskanje jugoslovanskih jedrskih surovin,
Solanje kadrov in pripravo reaktorjev. Ceravno je bil
poglavitni center Saviceva Vinca pri Beogradu, je
velik del sredstev pritekal tudi na IJS pod Peter-
linovim in pozneje Osredkarjevim vodstvom.

Peterlin je upal po vzoru na Ameri¢ana Oppen-
heimerja, da bodo v senci razvoja bombe na ljub-
ljanskem fizikalnem institutu vseskozi napredovali
tudi drugi znanstveniki. Na zeleno vejo so splezali
predvsem snovalci novih materialov in pospeseval-
nikov, ki so bili Peterlinu najblizje.

"ARS, AS 1961 skatla 71, mapa 722

Z bogataseve mize jedrskih raziskav so se dohodki
prav radi sipali Se med razlicne prirodoslovne smeri
raziskovanja na Fizikalnem institutu. Po prvotni
Peterlinovi shemi, ki se je v marsi¢em ohranila do
danes, so to bile predvsem razlicne oblike razisko-
vanja (trdne) snovi: po eni strani Marinkovicev
laboratorij za analizo materialov z rentgenom in
elektronskim mikroskopom Carla Zeissa, nabavljenim
oktobra 1954, po drugi pa naglo razvijajoca se
Deklevova in CilenSskova masna spektroskopija s
pospesevalniki.

2 PREISKOVANJE MATERIJE V SENCI
ATOMSKE GOBE

Velibor Marinkovi¢ je skupaj z Ljubom Knopom
vse do jeseni 1956 pridobival tudi tezko vodo z
elektrolizo in termodifuzijo. Izkazalo se je, da so
prizadevanja te vrste zgolj zapravljanje casa in
denarja, saj je bil uvoz jedrskih surovin in tehnologije
reaktorja spro$¢en Ze med Peterlinovim gostovanjem
v ZDA, pred Prvo mednarodno konferenco za
miroljubno uporabo jedrske energije v Zenevi 8.-20.
8. 1955, ki sta se je z 1JS udelezila Kosta in Dekleva.
DrZave brez ustreznih tehniSkih moZnosti za lastno
proizvodnjo jedrskih surovin, predvsem obogatenega
urana in tezke vode, so odtlej lahko dobile le-te na
prostem trgu, dejansko pa celo z ameriSkimi darili. Po
Peterlinovem porocilu na prvi seji upravnega odbora
IJS pod Kraigherjevim vodstvom je to povsem
zasukalo poloZaj,' verjetno pa obenem spodkopalo
sluzbo ceSkega Zagrebcana Havlic¢ka pri 1JS. Peterlin
je zacel posiljati ljudi na usposabljanje v ZDA.

Dne 9. 10. 1956 je Peterlin pisal v Beograd gene-
ralnemu tajniku ZKNE? Slobodanu Nakicenovicu o
Knopovem predlogu za postopno opustitev oddelka za
tezko vodo, ki je postajal le Se financna obremenitev,
odkar je bil uvoz sproscen. Savi¢ se je s predlogom
strinjal,’ ¢eravno sicer ni ravno prepogosto podpiral
Peterlinovih domislic. Odtlej se je Marinkovi¢ lahko
domala povsem posvetil Studiju snovi in povrSin. Leta
1956 je dal pregledati deset domacih in tri inozemske
vzorce PVC. Dolocali so molekulske mase polimerov
in uporabljali najnovejSe preparativne postopke za

2Zvezna komisija za nuklearno energijo = SKNE, Savezna komisija za nuklearnu energiju

3 ARS, AS 1961, $katla 6, mapa 13
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Slika 1: Elektronski mikroskop v Marinkovicevemu laboratoriju
I

naparevanje ogljika ter plasti¢ne odtise s poliestrom v
vakuumu. Alenka Dekleva je preucevala eritrocite za
Studij kultur virusov; pri Marinkovicu je raziskovala
med letoma 1954 in 1960, nato pa je zaradi vedno
teZavnejSega pridobivanja sredstev za preucevanja
makromolekul po Peterlinovem odhodu prevzela
profesuro na Medicinski fakulteti v Ljubljani.* Z
elektronskim mikroskopom so snemali tudi za zunanje
naroCnike, saj so bili skorajda brez tekmecev, dokler
ni pomladi leta 1955 Ales§ Strojnik sestavil elektronski
mikroskop s 50 kV in locljivostjo 5-2,5 nm na
Fakulteti za elektrotehniko TehniSke visoke Sole v
Ljubljani. Marinkoviceva skupina je leta 1956 skozi
elektronski mikroskop za Geoloski zavod posnela
vzorca jezerske krede, za Cinkarno Celje pa
osemdeset primerkov cinkovega oksida. Leta 1957 se
je Marinkoviédevemu laboratoriju za elektronsko
mikroskopijo pridruzil Se Boris Navinsek.” V
Marinkovicevi skupini so preucevali tudi sipanje
rentgenskih Zarkov na kristalih v obliki prahu po
Debyevi (1916) metodi, ki jo je Peterlin dobro poznal
Se iz ¢asov svojih berlinskih Studijev.

3 POSPESEVALNIKI IN VAKUUM

Odli¢ni elektroniki in vakuumisti so bili temelj
Peterlinovega instituta, med njimi predvsem Dekleva
in Cilensek, ki sta v slovenskih razmerah postala prava

4QOsredkar, Polenec, 2000, 319
3 Panjan, 2002, 43; ARS, AS 1961, $katla 9, mapa 20
®ARS, AS 1961, $katla 1, mapa |

naslednika ameriskega Nobelovca Lawrencea, njego-
vega pomocnika Livingstona in Van de Graaffa. Dne
2. 1. 1950 in 3. 10. 1950 je Peterlin izjemoma v
rokopisu, in ne tipkano, porocal ministru Borisu
Kidri¢u® o postavitvi ¢im izdatnejSega nevtronskega
generatorja. Porocal je o osnovnih meritvah jedrskih
presekov za nacrtovanje uranske kope. V drugem
pismu je povedal, da ni kupil generatorja na 1 MeV.
Nacrtoval je nabavo elektrostatskega Van de Graaffo-
vega generatorja za 200.000 dolarjev, prvi¢ sestav-
ljenega leta 1931 kot izboljSava elektrofornega
elektrostatiCnega generatorja z idejo transformatorja
za povecevanje napetosti po starih Guerickejevih
idejah (1671). Naelektritev elektrostatskega genera-
torja s teko¢im trakom je prvi opisal Righi, ko je leta
1890 v Bologni priredil starejSo W. Thomsonovo idejo
o generatorju na nabite kapljice vode. Dne 27. 11.
1954 so na 1JS v laboratoriju Edvarda Cilenska "za
gradnjo in vzdrZzevanje akceleratorjev" zaceli uporab-
Ijati elektri¢ni del Van de Graaffovega pospeSevalnika
lastne izdelave po dolgotrajnem nacrtovanju, kon-
struiranju, sestavljanju in preizkuSanju posameznih
delov (1953-1957). IJS-jev Van de Graaff zaprtega
tipa pod tlakom 10 bar duSika je lahko usmerjal
elementarne delce na tar¢o v obmocju med 200 kV in
2,3 MV. Za visoki vakuum v pospesSevalni cevi so
uporabili difuzijsko ¢rpalko s ¢rpalno hitrostjo 500
L/s. Maja 1956 so prvi¢ pospesili zarek skozi cev z
napetostjo 2 MV pri tlaku 8 bar. Po Peterlinovem
odhodu je bil marca 1961 koncan Se pospeSevalnik za
1,8 MeV.

Zaradi zanimanja vodje spektroskopskega labora-
torija Dekleve za drobni pospeSevalnik mikrotron, je
Peterlin povabil dva inZenirja, ki sta gradila kar vsak
svoj mikrotron. Namenili so ga za medicino namesto
betatrona, Ceravno je bila zaradi nizke energije
njegova uporaba dvomljiva. InZenirja sta §la za en
mesec na Svedsko, mikrotron pa so prikazali na
Gospodarskem razstavis¢u leta 1977 ob razstavi
elektronike kot gotovo napravo, ¢eprav to $e ni bila in
je Znanstveno svet sklenil, da se IJS ne bo udelezeval
razstav. Mikrotron je bil seveda veliko manj hrupen in
zato primernejSi za javne razstave od Van de
Graaffovega reaktorja, ki je z iskrenjem povzrocal
precej neprijetnega Suma. Eden obeh inZenirjev je bil
Alojz Paulin, ki je Ze leta 1948/49 postal Peterlinov
Student demonstrator na Fizikalnem institutu, oktobra
1955 pa je zacel delati v laboratoriju J. Dekleve.’
Paulinu sta pomagala Svetlin in Franc PoZar, ki je
delal na IJS med letoma 1956 in 1963, nato pa je odSel
na Nizozemsko. Deklevova skupina za masno spek-

"Kajfez, pismo Peterlinu 10. 10. 1955, prejeto 13. 10. 1955 (Gradivo druZine Peterlin, hrani Tanja Peterlin-Neumaier)
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Slika 2: "Analiza sekretariata OO ZKJ o razmerah na institutu"
predana Borisu Kraigherju sredi prve poletne vroc¢ine (ARS,
Vlada Republike Slovenije, 1945-1992, AS 223, katla 701, za
pomo¢ se zahvaljujem AleSu Gabricu)

troskopijo R-5 je po preimenovanju v E-2 dne 15. 12.
1958 poleg masne spektroskopije (V. Furman, V.
Vrscaj, S. Vrs§caj, M. Rupnik, A. Debevc, J. Marsel)
obsegala Se mikrotron (Paulin, Pozar, Svetlin), NMR
(Blinc, Pirkmajer, Levstek, Schara z 1. Zupanci¢em v
Angliji) in paramagnetno resonanco (Poberaj, Pintar,
Strnad).® Paulin je na 3- cm 10-centimetrskem mikro-
tronu s toleranco 1: 108 delal dve leti, dokler mu to
niso Peterlinovi nasledniki rocno prepovedali in je
moral dobiti posebno dovoljenje, da je lahko napravo
preizkusal popoldan v svojem prostem casu. Problem
ga je posebej zanimal, ¢eravno je imel zaradi slabe
kontrole pred sevanjem kar nekaj teZzav s pocasnim
strjevanjem lastne krvi. Po sedmih letih sluzbe na 1JS
je leta 1962/63 odsel na novo FERI v Maribor.’

Ob vedno bolj zastarelih Van de Graaffu, betatronu
in nevtronskem generatorju sta se Peterlin in Dekleva
zanimala Se za druge ameriSke pospeSevalnike. Po
prvem modelu iz stekla je Lawrence ob pomoci
ucenca Livingstona sestavil drugi ciklotron iz kovine.
Z napetostjo 2000 V je lahko pospesil vodikove ione
do energij 80 keV. Livingston je v doktoratu z dne 14.
4. 1931 dokazal uporabnost principa ciklotronske
resonance.'® Lawrence in Livingston sta prva pospe-
Sila protone nad 1 MeV; nista pa razbila jedra atoma
pred uspehom Cockcrofta in Waltona v britanskem
Cavendishevem laboratoriju. Livingston je leta 1952

8 Dekleva, 2000, 203

? Alojz Paulin, sporocilo 6. 2. 2007
'"Livingston, Blewett, 1962, 134
''ARS, AS 1961, $katla 11, mapa 25
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skupaj z E. Courantom in neodvisno od dve leti
starejSih prizadevanj N. Kristofiloda objavil idejo
mocnega fokusiranja kot osnove dela vseh poznejSih
mocnih pospesevalnikov. Na svojem osemmesecnem
obisku v ZDA je Peterlin leta 1955 dodobra spoznal
polozaj ob naslednje leto umrlem Lawrenceu in
vzpenjajoci se Livingstonovi zvezdi. K Livingstonu je
sklenil poslati enega svojih poglavitnih sodelavcev,
Deklevo. Dne 20. 10. 1957 je direktor 1JS Karl Kajfez
pisal Deklevi v ZDA, da mu je Zena Nina gotovo Ze
povedala, kako mu je 1JS odobril po enem letu Se
nadaljnje leto neplacanega dopusta v ZDA, kjer se mu
bi pridruZila Se sama. Vendar pa je KajfeZ kot vesten
direktor v prijateljskem tonu od Dekleve zahteval, naj
na 1JS posilja obljubljena porocila. Red pa¢ mora biti.
Dekleva se je ob Peterlinovem padcu vrnil na IJS, nato
pa znova k M. S. Livingstonu v ZDA."

Poleti 1959 je Livingston kot direktor 6 GeV
cambriSkega pospeSevalnika, namenjenega za Harvard
in MIT, obiskal 1JS, da bi se dogovoril za nadaljnje
Deklevovo gostovanje. Vendar je novi direktor 1JS
Lucijan Sinkovec "ventiléek" ob Rankovidevem
pritisku za urno gradnjo ljubljanskega reaktorja kar
¢ez noc¢ spremenil mnenje in poklical Deklevo domov.

Fig.1. Grundriss des Betatrongebiiudes

Ao Der medizinische Teil:

B. Betatronraum
1. Haupteingang,
Belaiﬁ'on.
Maschinenraum, .
Eingang fiir schwere Metallpriiflinge,
Austritisfensier fiir den Strahl,

Weobnchinngaraum,
N ol e

1. Eingang
2. Warteraum,
3, Umkleidekabinen.

15

-
4. Laboratorium.
- Tailettan

P

Slika 3: Betatron na IJS (Peterlin, 1955. Das 31 MeV Betatron,
34)

45



ISSN 0351-9716

Slika 4: Skica strojnega prostora betatrona na IJS (Peterlin,
1955. Das 31 MeV Betatron, 35)

Slika 5: Fotografija betatrona na 1JS (Peterlin, 1955, Das 31
MeV Betatron, 38)

Decembra 1959 je bil Dekleva znova na 1JS. Kot
vodja do tedaj Cilenskovega odseka za pospesevalnike
in elekrofizikalne naprave je usposobil pospesevalnik
Van de Graaff za delo jedrskih fizikov. Njegov sode-
lavec inzenir Anton Brinsek je vzdrzeval betatron, leta
1961 pa so za reaktorske fizike sestavili dva pulzi-
rajoca nevtronska generatorja. Razvila sta magnetni
masni spektrometer za kemijski oddelek in masni
spektrometer omegatron za detekcijo vakuumske

12Dekleva, 2000, 202-205; Osredkar, 2000, 319
13 Sporocilo Alesa Gabrica 31. 1. 2007

“ARS, AS 1961, 3katla 11, mapa 25

15 Navingek, 2000, 160; Panjan, 2002, 43

16 Dekleva, 2000, 201
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netesnosti do 1,33 - 10”7 mbar L/s. Avgusta 1963 je
Cilensek zacel redno predavati na splitski Fakulteti za
elektrotehniko, strojnistvo in ladjedelniStvo, pozneje
pa na ljubljanski Fakulteti za strojniStvo."

Nasprotno od sovjetskemu bloku naklonjenih
Beograj¢anov z instituta Vinca sta bila Peterlinov
ljubljanski in Supkov zagrebski Fizikalni institut
usmerjena predvsem na zahod. Leta 1946 se je
delegacija SAZU skupaj s predsednikom F. Kidricem
res odpravila na obisk v Sovjetsko zvezo,"” pozneje pa
se je Peterlinovo sodelovanje omejilo predvsem na
Poljake. Dne 14. 5. 1957 so na seji ZKNE v Supkovi
odsotnosti potrdili sporazum s Poljsko o mirnodobski
uporabi jedrske energije. Dne 5. 11. 1957 je Barbaric
sporocil na 1JS, da bodo v Ljubljano poslali na prakso
Lecha Borowskega in druge Poljake po sporazumu, ki
ga je odobril ZKNE. Vendar se je KajfeZ mocno jezil,
ker kljub napovedi Poljakov ni bilo v Ljubljano. Po tej
izmenjavi je CilenSek novembra in decembra 1957
odSel za mesec dni v Varsavo, Osredkar pa za tri
tedne.'* Pozneje je na izpopolnjevanje v varSavski
fizikalni oddelek odSel tudi NavinSek, da bi svoje
poznanje Strojnikove elektronske mikroskopije dopol-
nil z natan¢nimi postopki merjenja mreznih konstant
tankih plasti z uklonom elektronov."

Po NavinSkovem prihodu se sposobni elek-
trotehniki "Sibkoto¢niki" na IJS niso ve¢ uveljavljali le
pri Cilenskovem, Deklevovem ali BremsSakovem
oddelku za pospeSevalnike, masno spektroskopijo ali
elektroniko,'® temve¢ tudi v oddelku za preiskavo
materialov (R-9) kemika Marinkovida. Vse se je na
prenovljenem ljubljanskem Fizikalnem institutu
zacelo z nevtronskim generatorjem, ki so ga trije
Antoni (Kuhelj, Moljk, Peterlin) takoj po vojni z
mackom v Zaklju skuSali nabaviti v Vincenzi. Ko je
Kidri¢ nabavo pozneje le omogocil, poskusi nikakor
niso ostali omejeni na bombna in reaktorska priza-
devanja. Iz nevtronskega generatorja, ki je bil v
slabem in v dobrem stalnica prvega desetletja razvoja
ljubljanskega fizikalnega instituta, je elektrotehnik
Navinsek po vrnitvi iz Hamburga leta 1961 uporabil
curek radiofrekvencnega izvira za prve meritve
razprSilnih koeficientov. Pri pripravah jugoslovan-
skega jedrskega programa je 1JS vseskozi razvijal
napredno vakuumsko tehnologijo, predvsem pa so se
izkazale uspeSne metode za ionsko jedkanje
radioaktivnih materialov z ionskim curkom argona.
PovrSine keramic¢nih vzorcev UQO, in reaktorskega
grafita je bilo namre¢ mogoce jedkati oziroma
pripraviti za analize povrSinske mikrostrukture le z
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Slika 6: Kuhljevo pismo "na pomoc" iz italijanskih zaporov, kjer
so trpeli trije Antoni z ljubljanske univerze po neuspeSnem
nakupu nevtronskega generatorja (GDP)

I
diahde 17 v

ioni argona energije nekaj kiloelektronvoltov. Tako je
ionsko bombardiranje postalo ena temeljnih tehnologij
reaktorske fizike tudi pri nas Se pred postavitvijo
reaktorja TRIGA v Podgorici. Tisto, kar si je Peterlin
zamislil kot sodelovanje raziskovalcev makromolekul
z industrijo, se je pravzaprav takoj po njegovem
odhodu iz Ljubljane zacelo dogajati predvsem pri
slovenskih tankoplastnih tehnologijah. Tako kot so za
Manbhattanski projekt izdelave atomske bombe med 2.
svetovno vojno John Backus in sodelavci razvili
ionizacijske merilnike na hladno katodo, leta 1943/44
pa izumili merilnik netesnosti v vakuumskem sistemu
z masnim spektrometrom, si je tudi slovenska fizika
opomogla na krilih bombe. Z eno samo "neznatno"
razliko: Americ¢ani so bombo res sestavili, Jugoslovani
pa so jo odstavili na Brionskem plenumu skupaj z
Rankoviéem.

Po propadu oziroma bankrotu jugoslovanskega
bombnega programa in Rankovicevi upokojitvi je
poldrugo desetletje po letu 1975 postalo zanimivo
Studirati nastajanje mehurckov (blistering) v (homo-
genem) reaktorskem jedru in intenzivne erozije prve
stene reaktorske posode, za katero je bilo tezko najti
dovolj odporne stene tako pri fuzijskih (termo-
nuklearnih) reaktorjih, kot pred tem pri homogenih

17 Panjan, 2002, 43
18 Kokole, 1969, 62
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SLOVENSKA AKADEMIJA s 2oemaja
INANOSTI IN UMETNOSTI 3
LIUBLIANA
5t. 31-15/52
N

na izredno sejo razreda za matematifne, fizikalne in tehnidne .
vede Slovenske akademije znanosti in umetnosti v Ljudljani, ki bo

v _soboto, dne 24.t.m. ob 12 uri
v sejni sobl Akademije.

Dnevni red: tekode zadeve.

sS. F.

- 8. H.
Po narodilu

namestnika tajnika
IIl.razreda SAZU:

"

Slika 7: Vabilo z dne 23. 5. 1952 na izredno sejo razreda za
matematicne, fizikalne in tehniSke vede SAZU dne 24. 5. 1952
ob 12. uri, ki jo je namesto odsotnega tajnika Milana Vidmarja,
Josipovega brata, vodil namestnik tajnika Peterlin in uspesno
predlagal preimenovanje Fizikalnega instituta v IJS (ARS, AS,
Skatla 1, mapa 1)

LIunsxa Repysy

1K SLOVEN g
CuTH i P

t-s:iTu6T

24,5,1882.

:'t.ss-ﬁliw -52

Preds-dstvo

Slovenske akademl je znanosti
in wsetnostl,

Ljubljenasa,

e ——————————ee e

Predlagem, ¢e se preimenuje Fizlkalni institut Slovenske
akedemije znenosti in uretnostl v fa

Fizikalnl institut JoZefs Stefana.

Svoj predlog utemeljujem s tem, da jJe Stefan na jviéne J51 .
slovenski ﬂ.a:{k%vatu%negn,a}omsn in mu coslaj Slovencl de nismo
¢all nobenega vidnega mesta, nltl mu posatavill spomenlka, kot bl ga
zaslufil, S tem imendvanjem se prvillarimira njegove @lovensko
poreklo in postavi trajen spomenlk njegovi veliki osebnosti.

S.F. - 2.N!

Slika 8: Peterlinov predlog za sejo razreda za matematic¢ne,
fizikalne in tehniske vede SAZU o preimenovanju Fizikalnega
instituta v IJS z zanj znacilnim zakljuckom S.F — S.N! (Smrt
faSizmu — svoboda narodu) (ARS, AS, skatla 2, mapa 5)

fizijskih reaktorjih, ki jih je spodbujala Peterlinova
skupina. Ionsko bombardiranje trdnih snovi in proiz-
vodnja tankih kovinskih plasti sta postali temeljnega
pomena kmalu potem, ko se je leta 1957 odseku za
elektronsko mikroskopijo Veliborja Marinkovica
pridruzil Boris NavinSek."” Marinkovi¢ je diplomiral
na kemiji, doktoriral 29. 12. 1965 in promoviral dne
25. 2. 1966 pri Samcevem nekdanjem doktorandu
Branku Br¢icu.” Med Marinkovicevimi doktorandi je
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Slika 9: Peterlinov spremni zapis k Kuhljevemu zapisniku
izredne seje razreda za matematicne, fizikalne in tehniske vede
SAZU dne 24. 5. 1952, poslan direktorju SAZU Levu Baeblerju
pet dni pozneje (Smrt fasSizmu — svoboda narodu) (ARS, AS,
Skatla 1, mapa 1)

bil Joze Gasperi¢ (1968), medtem ko je NavinSek
diplomo, magisterij in doktorat (po enoletnem Studiju
v Liverpoolu) dosegel pri AleSu Strojniku na Fakulteti
za elektrotehniko. Na Fakulteti za elektrotehniko sta
nekoliko pred NavinSkom doStudirala CilenSek in
Dekleva. Vsekakor je Studij tankih plasti zahteval
skupino razli¢nih strokovnjakov kemikov, fizikov in
elektrotehnikov.

4 NOVI MATERIALI IN VAKUUMSKE
TEHNIKE ZA HOMOGENI REAKTOR

Osnovni problem Peterlinovega homogenega
reaktorja je bil preprecevanje korozije reaktorske
posode pri visokih tlakih, ki bi morala obenem
prepuscati dovolj nevtronov. Titan, cirkonij ali rutenij
so imeli prve dve prednosti, vendar so absorbirali
preveC¢ nevtronov. Peterlinova zamisel o dveh stenah
ni bila posebno uspes$na, potem ko se je podoben
problem stopnjeval pri reaktorjih na zlivanje jeder.
Navinskova skupina za ionsko bombardiranje trdnih
snovi se je zato vkljucila v skupino profesorja
Kaminskega z Aragonne National Laboratory pri
Chicagu v raziskavo pod naslovom "Studij erozije in
ujetja lahkih ionov v povrSine materialov prve stene".
Za potrebe raziskovanja so na IJS zgradili nizko-
energijski pospeSevalnik lahkih ionov z dvojnim
magnetnim fokusiranjem ionskega curka, da bi
raziskali jekla AISI 316 L, Inconela 600 in 625, ki so
jih tedaj uporabljali v komorah vseh (poskusnih)
reaktorjev na zlivanje jeder."” Tako so Peterlinova
ljubljanska razmisljanja iz 1950-ih let ostala pomemb-
na dolga desetletja pozneje. Ob preprecevanju
korozije reaktorske posode je ostal vpliven predvsem
njegov racun persisten¢ne dolzine molekule DNK
oziroma njene elasti¢ne konstante, ki ga je poslal iz
Ljubljane v revijo Nature dne 5. 6. 1952, izjemno
zanimanje pa je poZel komaj v ¢asu Peterlinove smrti.

1 Navinsek, 2000, 162.
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Ze precejinje Htevilo slufbenih le} izgledalo kot degradacija.
Zato predlaga. da se val trije nastavijo kot 'znanstveni sodelave
in sicer . Rajko Kavd1¥ in ing. Karel Andrejd v VII. skupint,
ing. Boris Lavrentid pa v VI, skupini. Svoj predlog utemeljuje
z dosedanjim znanstvenim in stookovnim delom, kot -je razvidno iz
njihovih ¥ivljenjepisov. % . s e
Dalje preclage za znenstvenega sodelavea v VII, skupinl ing,
ermelja in utemelji svoj predlog s pomebnim poroéilom o
njegovem dosedanjem strokovnem in znsnstvenem delu. . i
M.Samea predla de se nastavl kot asistent v Kemljskem
institutu ing, Majdid Aleksander ki Ja b1 doule v eniken polo-
Zaju v institutu ze fuZinarstvo ¥VS. Sprejeto. 32
4. A.Peterlin predlags nastavitev tov. Rudija Petkovika v Pizikalnem
institutu kot laboranta v IX. pla¥lilnem - razredu ( Din 11,500) od
1.VI-1958, Dalje od 1,VI,1952, honorarje za ihg. Battestina
Din §.000.~ in za D, Suinikove ' in 1.500.- messdno. Sprejeto.
5. Peterlin predlaga, da se Fizikalni inatitut CAZU odslej imenuje
Fizikaelpni institut Jokefa Stefans. Sprejeta. ¥ i
6. Peterlin poroda o zadnji se]i predsedstva, ki ss je.je udelelil
namesto odsotnega tajnlke Vidmarja. Iz zanisniks prejinje ‘_t;io
ill;:dudlhn Je ugotovil, de se % TerminoloSka ko-misija p: y
titutu za slovenskl jezik SAZU raz¥la. Nemesto nje se usteno- .
vijo posebns terminolo3ke komisije oziroma odbori pri possmeznih
- razredih, Pri 3, rezredu se ustanovi Komisifs »a matematisno,
fizikelno, kemijsko in tehnidko terminologi jo. Tajnik rezreda naj
polidlde stik s to komisijo in na) poroda o njenem nmm.’solu !
in programu, T > . . :
Kreditl za tiskanje akademijskih publikecij so tako skrdeni,
od predlaganih 17 ne §4 milifonév, tako da je mogla 1t v tisk | -
semo ena' rezprave rezreds. Pregscdstvo se bo petrudile, ca dobf
- §e nadaljnje kredite za tisk. ‘rednost imajo rezprave pred deli.
Triglavska tiskerna je doblila nove matrige. g::nd prosi za
odtia teh novih znakov. V kolikor bi kljub novi nabavi ostala .Se
potreba novih gznekih 2a matematiSni tisk, prosi razred, ds se
te potrebe upoitevajo pri novih naroSilih, T L

Seja zakl ju¥ena ob 14 uri, '

Zapisnikar: 2a Tajnikeyy

Dr,ing.A.Kuhel] Dr.A.Peterlin -

Slika 10: Druga stran tipkopisa Kuhljevega zapisnika izredne
seje razreda za matematicne, fizikalne in tehniske vede SAZU
dne 24. 5. 1952, kjer je Peterlin pod peto to¢ko uspesno pred-
lagal preimenovanje Fizikalnega instituta v IJS (ARS, AS, Skatla
1, mapa 1)
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Slika 11: Prva stran rokopisa Kuhljevega zapisniku izredne seje
razreda za matemati¢ne, fizikalne in tehniSke vede SAZU dne
24. 5. 1952, kjer je Peterlin uspeSno predlagal preimenovanje
Fizikalnega instituta v IJS (ARS, AS, Skatla 1, mapa 1)
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Slika 12: Druga stran rokopisa Kuhljevega zapisnika izredne
seje razreda za matematicne, fizikalne in tehniske vede SAZU
dne 24. 5. 1952, kjer je Peterlin predlagal preimenovanje
Fizikalnega instituta v IJS (ARS, AS, Skatla 1, mapa 1)
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Slika 13: Tretja stran rokopisa Kuhljevega zapisnika izredne
seje razreda za matematicne, fizikalne in tehniSke vede SAZU
dne 24. 5. 1952 (ARS, AS, $katla 1, mapa 1)
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’
I. oddelsk sa juﬂ.irnk; matode.
1. nntrnn.ok:l _mncratox na devterii: 1 dipl. risik, 1 dipl.

elektroinfenir, 1 elsktrotehnik (gls) dslavnica)

a) napetostna maprava sa 400 kV (iatosmernc), 1-2 mA;
in voe pomofne napetosti s kontroloimi inatrumsnti,
regulatorji in avtomatskim varovanjem.

b} cev sa nevtrons:

Jonski fzvor za D' na Jonski tokov lok
elektrifoo leje sa usmerjanje in pospeSevanis ourka
P =a saocijo onrks
taréa oa n!p 8 hlajenjem na tekodi srak
#rpaloa naprava = motorano preddrpalke in 4ptopno
difusijske frpalke = veeml varnostnimi in kontrolaimi
napravami.
sadfiiton naprava pred prodirnim ¥arkoviem (vodnl in
parafinski tanki)
P # A uravnavo alektriZnags
leZja :
oapstostna naprava Sa lonsk! tokov lok
prestreealo in regenator neisrabl jenega devtariia
filtrl io saslooks ma prepufifanie nevtronov in ohme-
vanje pri direkt deln s nevtronskim -
ourkos 4
2. #tevol za‘opamovanje 1M.nal.rm radioaktivnosti in
deteked jo nevironov: 1 dipl.fizik
- 1 radijeki tehnik (glaj dalavanica)
) 1 laborantka >
dtavel sa delee ik ¢ skomulecljsks fitetis sa
ugotavljanjs ftotalne aktivaosti in s tem konosntra-
oije (traoe = meatoda sasnamsnovanih atomov),
razpadne dobe itd.,
o8 Trogram:ia ftavol Ba nevirons ma dirsktne --ntv'i?u-unnma-
akrat Zem nevtronskem snope (rasklon pri prahodn sknst
. materijo, absorbeijo rasalh matearialov in s tem
kontrola distostl materialor)
dtevol za meritev nevtronskih indikatorjer

I Ay
e 414

o delo bi #lo
catopoo, ker je
emogode ureanifiti

Slika 14: Prva stran tipkopisa Peterlinovega predloga Kidri¢u za
notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU avgusta 1948.
V "I. 1. b)" naSteva vakuumske ¢rpalke (ARS, AS, $katla 1,
mapa 1)

SLOVENSKA m:g%
ZNANOSTI IN UMETHOSTI
LJUBLJANA

Fisikalni institus

3. masni spekt af xa i3 amalizo: pride v isgradnje
po sakljudku 1 in 2! ‘(tm-rlh analisa, analisa nltarlall)
kot dopolnilo pride k temu delo 1 kemika, ki s kemijskimi
metodami skrbi sa Jo aktivnih izotopov (iso-
topski koncentrati) in lo¥itev teM koncentratov od dru-
gih elementov. ’

Ves oddelek potrebnje v-letu 1949..sa svojo izgradnjo poleg .
doma v Jugoslaviji dosegljivih surovin in produktov ism
inosemstva aparatur, specialnih materialov in kemikalip =a
okroglg 30.000 ., ki bi se rasdelili Im-ko takole: .

Amerika 8.000.- §
Anglija, angl.funtov =a '5.000.- §
Ce¥ka, Kls za 2.000.- §
Nem¥ija, 5.000,- §
Holandska, hol.forintov za 1.600.~ §
Svica, H¥vic.frankov sa 4,400,.~ *
Italija, it.lir sa 2,000,- §

. Mad¥arska,madi.forint.sze 2.000.- #
T e e 30.000,~ Q .

Slika 15: Druga stran tipkopisa Peterlinovega predloga Kidricu
za notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU avgusta
1948 z masnim spektrografom (ARS, AS, Skatla 1, mapa 1)

49



ISSN 0351-9716

SLOVENSEA AEADEMTJA
ENANOSTI IN UMETNOSTI
LJUBLJARA

Pisikalnl institot

II. 0ddelek sa klasifne fisikdlne preiskave makromolaknl.
1. Viskosimetrija pri statifni in dinami¥ni meritwi:
1 dipl. fisik all kemik, 1
Viskosimetri sa cbsofja 0,01; 0,1; 1, Polme bres vmanie-

&n tlaka.
Viskosimetri sa obmodja 1; 10; 100; 1000 Foise & vnanjim
tlakos
DMinanidni wi Ea 1jive
4 ultratermontati
teka oprema del moba

4 daljnogledi, skale, rasavetliava sa opasovanje
Btoparios, dinamometri, optifine in slaktrifne rarmsstzs
kontrolne in vernostns naprave, ev. avtomatako regi-
striranie

2, Difusija in osmoma: 1 dipl, Tisik all kemik
celice sa difusijo in osmoso (nitrocsluloss)
interfercmatraka merilna naprava sa koncentracljo
(Jaminov interfarcmeter)
naprava ma fotografskc registrirae difusije (Lammove
refraktomstraka metoda)
komparator ss meritev fotogramov (gle)] tudl 5.)
2um + moba £

3. Bipanje svetlobe in refrakcije: 1 dipl, fisik &li Eamik
diferencialni refraktomstar
apeikctralnl fotometar
#4vosrebrns oblofnica #a maksimalni tlak kot isvor
sratlobe
2 * ka oprems sobe

4, Dvojni lom: 1 dipl. fisik

1 laboraatks
/Eansrator ma stalso elektriino napatost 30 kv {mh
ia progras bi se |bres obremenitve)

soral » e ( i ) sa kratks definirans na-
Leventi: (oustte ' |petostns nm do 30 k¥ yanien
ja deloms fe tu, el magnet 8 17ivim vabu-

inlje elektromagnet |Coustte sa utn:l-l. dvojnl lom
akustifni generator sa akustifini dvojni lom
4 Braceovi kompsnsatorjl sa meritev dvojnega loma
Eivosrebros oblofnice ma maksimalal tlak kot isver -utl..

Slika 16: Tretja stran tipkopisa Peterlinovega predloga Kidri¢u
za notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU avgusta

1948: makromolekule (ARS, AS, Skatla 1, mapa 1)

ELOVENHEA AKATEMIJA
ZHANOSTI IN UMETNOSTI
LJUBLIARA

Pisikalni lastitat

4 ul + opresa sobe
fotocelidal tlok

in i regd
naprave

5+ RMentgenografija: 1 d.l.ﬂ‘ ﬂ.Ilk
cevel sa x
pm-tm (aparators ,10 to, oavi so unilene)
na Erpalki sa izmenjavo

astikatode in ev, isgraditer rotirajofe antikatode
ionisacijsks kamera sa vlakna in tekoline s registrirme
aparaturo
fotografaka kasera sa films in veljs koas {m-tnu,-
Verfahren)
kcaparator sa ismeritev fotogramov
4 T i
1 nltratarmostat
Delavnica: 1 mehanik
1 slsktrotehnik - mshanik
1 radijeki tehnik
1 ateklopibal
1 struinoica
1 reskar L k. I a4
1 shaping Tagrab ILjubljana
1 wrtalal stroy
o priborom, orodjem sa slektro in radiisko deln
1 steklaraka delovos misa = gorilniki in brusilaikem

Vea oddslek II. & dslavnico petrebuje v letu 1949. = mvojo
isgradnjo (1 del tu naltetega nalrta) poleg doma v Jugosls—
v1)i dosegllivih surovia in aparatur (strojev) is inossmstva
aparatov, spec.amsterialov im kemikalij sma ckvoglo 20.000.- f,
ki bl #e rasdelili nekako takole:

Ameriks 5.000.- #
Anglija, angl.fustor sa 2.000.- &
tolika, Kls 2a 1.000.~
Holandnka, bol.foriator sa  1.000,-
Weald ja 3.000.- &
Yvica, ¥ric.frackov ' 4 Dm.- 'l
:“_u J.. ur sa 000.- 8
=adi. forint, sa 2.000.- &

Slika 17: Cetrta stran tipkopisa Peterlinovega predloga Kidric¢u
za notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU avgusta
1948 z rentgenskimi napravami in vakuumskimi c¢rpalkami

(ARS, AS, skatla 1, mapa 1)
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Slika 18: Prva stran rokopisa Peterlinovega predloga Kidricu za
notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU 15. 12. 1948.
V "L 1. b)" naSteva vakuumske crpalke enako kot prej avgusta

1948 (ARS, AS, skatla 1, mapa 1)

. ;
g Ll fiols foilon, il TP St
“ mwa;‘kahhwaﬁxm Thbiputls
k‘.(“...,,:....m--,_ 8,071 8¢, 2, Pre -‘........._”!M
o - "vnl,m-irnﬂml-“"'r“'"r"“'
Piian e sl o fiwe et
& anlbappan ptels
Lol ttsnn Pl et

e planks, lk, prrroeBun. ba TEATTA ko Boiarn § SenTrhe
t‘j:_zzc st i ol Aotk & 4

zﬁ%«g—.r—-—m%@

e n»m,fm“-“‘zd Y o s
i hafings il n M&--uvy-w—- - b 274
poeee . frk e i f Lamsrrn. efontlpssinl. 12ty

“ mh_ﬁm "-"D

e ¢ oy 3 e
5 e o ik gt PR ebles. B, i)
L A

s f-"r—'}, etk % ‘»-7*’#"‘?"‘“""“"“‘"‘”‘7“?'""‘
b’ | G e e
et dd g ‘ﬂ&-'&-—i‘ﬁ““‘"‘f"f" g
| 44‘.4..».:'—::“::_‘_ ok, L2 trems el
& wltsotebomrtrd . Brsatn L. m""
B i
e vl 1. gl BB, s, i
""_*’_}_"_zfﬁi-ﬁ_-:&’mﬂ_m-.ﬁ~4w@
/“4“""“‘";’*} '_'".I—’,'rﬂ—‘l _ﬂ-h__',“ .-..d’-o‘-t-
sl Mpinelian pra 5
Sl U Attt

e o d o bl Bt & nipinfiins Apanchin
""‘"‘i”-‘"; m,.ﬁ.?:z._(...z.m.ﬂwx
kﬁ’-n-v

Slika 19: Druga stran rokopisa Peterlinovega predloga Kidric¢u
za notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU 15. 12.
1948. Makromolekule, rentgenske naprave in vakuumske
¢rpalke (III. 5.) (ARS, AS, skatla 1, mapa 1)
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Slika 20: Tretja stran rokopisa Peterlinovega predloga Kidri¢u
za notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU 15. 12.
1948. Delavnice in uvoz za II. oddelek makromolekul (ARS, AS,
Skatla 1, mapa 1)
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Slika 23: Predlog zidave 1JS in stanovanjskih stavb z obeh strani
Marmontove, danes Jamove ceste z dne 4. 6. 1949. DanasSnje

Lade ) PO S A B Sl oL R i fakultetne stavbe na Jadranski 19 in 21 so oznacCene kot "6
otz |1 it e Liiiten Poizkusno polje" (ARS, AS, $katla 71, mapa 721)
;-m._-'ui{lr] g0 i P 1:{‘3 Al rrs dbnen fom bl Ll |

Slika 21: Cetrta stran rokopisa Peterlinovega predloga Kidri¢u
za notranjo organizacijo Fizikalnega instituta SAZU 15. 12.
1948. Gradnja generatorja na 2-3 MV bo zahtevala gradnjo
posebnega poslopja in stanovanj (ARS, AS, Skatla 1, mapa 1)
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Slika 24: Peterlinova skica IJS ob odprtju (Peterlin 1952. The "J.
Stefan" Institute, 11)

Slika 22: Peterlinova skica KopaliSke, Mencingerjeve in (te-
danje) Langusove ulice (ARS, AS, $katla 71, mapa 721)
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Slika 25: Peterlinova skica homogenega reaktorja v Los
Alamosu, zgrajenega leta 1944, kot ga je Zelel imeti v Sloveniji
(Peterlin, 1957 Fizika reaktorja, 11)

Slika 26: Peterlinova skica homogenega reaktorja z aktivno
sredico, oznaceno z "A", kot ga je Zelel imeti v Sloveniji
(Peterlin, 1956 Boyling, 21)

5 SKLEP

Rankovidev obracun s Peterlinovo dedisc¢ino je Sel
skozi dve fazi. Najprej ga je nadomestil s fiziki iz
sosednje stavbe na Jadranski 19, ki so nadvse
nespretno prevzeli oblast na IJS s pomocjo reaktorskih

52

strojnikov. To je bil le manever, ki naj bi prikril
dejanski prevzem oblasti od ZKJ, ki je po novem letu
1963 urno prevzela direktorski stoléek, predsedovanje
Strokovnemu odboru in Znanstvenemu svetu 1JS. Od
vseh udeleZencev boja za oblast pa se s kipa pred 1JS
slej ko prej smehlja edinole porazeni zmagovalec —
Peterlin.

VIRI IN LITERATURA
Viri

Arhiv IJS v Podgorici — Arhiv Instituta "JoZef Stefan" v Podgorici v nad
tiso¢ Skatlah, ki je bil med marcem in junijem 2003 strokovno urejen
pod vodstvom ARS

ARS, AS 1961-85 nad tiso¢ Skatel, ki so bile prenesene 18. 12. 2003 iz
Arhiva IJS v Podgorici v Arhiv republike Slovenije, Zvezdarska 1,
Ljubljana

GDP - Gradivo druzine Peterlin, hrani Tanja Peterlin-Neumaier v
Miinchnu.
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DRUSTVENE NOVICE

POROCILO O POMEMBNEJSIH AKTIVNOSTIH DVTS V OBDOBJU OD

2003 DO 2007

Od marca 2003 do maja 2007 smo imeli 17 sej IO.
16 sej je vodil predsednik Janez Setina, zadnjo 17.
sejo pa je v predsednikovi odsotnosti vodil Miran
Mozeti¢. Najve¢ sej smo imeli v letu 2004, ko smo
organizirali konferenco JVC-10.

Vsako leto so iz8li celotni letniki revije
VAKUUMIST s po 4 Stevilkami. Za redno izhajanje
revije gre zahvala predvsem glavnemu uredniku Petru
Panjanu in tudi uredniSkemu odboru ter tehni¢nim
sodelavcem.

KRATEK KRONOLOSKI PREGLED
AKTIVNOSTI

2003

e Organizacija 10. mednarodnega znanstvenega
sestanka (DVTS-HVD) "Vakuumska znanost in
tehnika", Brdo pri Kranju, 22. maja 2003

o Steviléna udelezba ¢lanov DVTS na mednarodni
konferenci 8" European Vacuum Congress, Berlin
23. do 26. junija 2003

e 23. slovensko vakuumsko posvetovanje v Porto-
rozu 1.-3. oktober 2003 v okviru 11. konference o
materialih in tehnologijah

e priprava in izvedba tecaja "Osnove vakuumske
tehnike", 26.-27. 11.2003, ki se ga je udelezilo 12
tecajnikov

e izdaja znanstvene monografije "Vakuumska zna-
nost in tehnika", december 2003

e sponzorstvo pri izdaji knjige nasega ¢lana S. Juz-
nica: "Avgustin Hallerstein, kitajski astronom iz
Mengsa"

2004

e Organizirali smo mednarodno konferenco 10"
Joint Vacuum Conference, ki je bila zdruzena z
11. srecanjem slovenskih in hrvaskih vakuumistov
ter 24. slovenskim vakuumskim posvetovanjem,
(28. september — 2. oktober 2004, Portoroz).

V krog organizatorjev smo sprejeli Cehe in Slo-
vake.

e Steviléna udelezba ¢lanov DVTS na mednarodni
konferenci IVC-16 (16™ International Vacuum
Congress), ICSS-12 (12" International Conference
on Solid Surfaces) NANO-8 (8" International
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Conference on Nanometer-scale Science and
Technology), 28 junij — 2 julij 2004, Benetke,
Italija

e Sodelovali smo pri obsezni knjigi (362 strani) S.
JuZnic¢a: "Zgodovina raziskovanja vakuuma in
vakuumskih tehnik", september 2004

2005

e V novembru 2005 smo pri mednarodni zalozbi
Elsevier izdali posebno S$tevilko revije VACUUM
z izbranimi prispevki s konference JVC-10.
Gostujoci uredniki so bili Janez Setina, Monika
Jenko in Anton Zalar.

(Od prejetih 82 prispevkov je bilo izbranih 49, ki
so ustrezali visokim kriterijem znanstvene kako-
vosti, ki jih za objavo postavlja revija VACUUM.)
¢ DVTS je bil skupaj s Hrvatskim vakuumskim
druStvom soorganizator 12. mednarodnega sestan-
ka "Vakuumska znanost in tehnika", TrakosScan,
18. maja 2005.
Na sestanku je bilo predstavljenih 21 prispevkov
naSih ¢lanov (predavanja in postri).

e 19. decembra 2005 smo organizirali strokovno
ekskurzije v Nuklearno elektrarno Krsko.
(Ekskurzije so se poleg c¢lanov drusStva lahko
udelezili tudi drugi strokovnjaki, ki jih je zanimala
tematika nuklearne energetike. Ekskurzija je bila
zelo dobro obiskana: 41 ¢lanov DVTS in 7 necla-
nov.)

2006

e Pripravili smo poseben tecaj "Osnove vakuumske

tehnike za mlade raziskovalce".
Potekal je od 11. do 12. aprila 2006. UdeleZilo se
ga je 12 mladih raziskovalcev iz 1JS, IMT in
Kemijskega inStituta ter tudi 3 udeleZenci iz
gospodarstva.

o Na naSo internetno stran smo postavili arhiv revije
Vakuumist od 1998 do 2005 (objavljeni ¢lanki v
PDF-formatu) in kazalo revije za letnike od leta
1981 do 2005

e DVTS je bil skupaj s HVD soorganizator 13.
mednarodnega sestanka "Vakuumska znanost in
tehnika", Koprivnica, 13. junija 2006
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Srecanja se je udeleZilo 24 nasih ¢lanov s 15 znan-
stvenimi prispevki (predavanja in postri)

e Sodelovali smo pri organizaciji in izvedbi 11"
Joint Vacuum Conference (JVC-11), ki je bila v
Pragi (Ceka) od 24. do 28. septembra 2006.
Clana organizacijskega odbora sta bila Miha
Cekada in Lidija Irmanénik Beli¢, v programskem
odboru pa sta sodelovala Janez Setina in Janez
Kovac.

Sodelovanje v mednarodni zvezi IUVSTA
(International Union of Vacuum Science,
Technique and Applications (triletno obdobje
2004-2007)

Delegata DVTS v tekocem triletnem obdobju sta
Janez Setina in Miran Mozeti¢ (namestnik).

Monika Jenko bila izvoljena za predsednico sekcije
ASSD (Applied Surface Science Division), Janez
Setina pa za predsednika VSTD (Vacuum Science and
Technology Division).
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Janez Setina in Monika Jenko sta se udeleZila 5 sej
izvr§ilnega odbora IUVSTE (Executive Council
Meeting):

« 97. seja ECM, februar 2005, Lanzarote, Spanija
¢ 98. seja ECM, oktober 2005, Dunaj, Avstrija

¢ 99. seja ECM , april 2006, San Diego, ZDA

¢ 100. seja ECM, september 2006, Seul, Koreja

e 101. seja ECM, februar 2007, Bern, Svica

Na vakuumskem kongresu IVC17, ki bo v Stock-
holmu od 2. do 6. 7. 2007, Monika Jenko predseduje
mednarodnemu programskemu odboru za podrocje
ASSD, J. Setina pa za podro&je VSTD. Zaupanje te
zahtevne naloge je priznanje za zelo aktivno delo in
tudi strokovnost naSih predstavnikov v IUVSTA.
Nobena druga drZzava nima dveh predsednikov sekcij
ali programskega odbora.

dr. Janez Setina
predsednik DVTS
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Calling Captain
Vacuum! You have
to stop Dr. NoVac!
He's sabotaging the
outer space turbo-
vacuum pump plant.

That scoundrel wants
to repeal the laws

of nature and seize
power.

You've got to cut off
his air!

May the Void
be with you!

Mission possible,
Commander! Dr. NoVac will
soon have taken his last breath.
| have what it takes to save all the
vacuum! I'm always ready, willing
and able when the Void
needs me!

Ha ha,
I've defeated
the vacuum!

Air for my
empire!

Captain
Vacuum?!

This will keep
the air outside,
Dr. NoVac ... and keep
the vacuum where
it's needed!

Dr. NoVac drifts vacuumized
in space; the Captain is
victorious. Now he sets
about stabilizing the vacuum
in outer space. His special
vacuum belt has everything
he needs to get the plant
running again.

The experts for perfect vacuum.

Over the course of the company’s more than 100-year
history of innovation, we have been driven by a quest to
transform nothing into perfection. Custom-tailored
solutions for your processes and the durability of our
products make for secure investments. Pfeiffer Vacuum,
the inventor of the turbomolecular pump - your strong
partner for all applications.

Vacuum is nothing, but everything to us!

As a leading manufacturer of components and systems
for generating, measuring and analyzing vacuum,
Pfeiffer Vacuum is your guarantee of quality, reliability
and service. Our worldwide 24/7 service organization is
unrivaled in being able to perform bearing changes
right on site. Short downtimes - an unbeatable advan-
tage when it comes to efficiency and cost-effectiveness.

Ingenious solutions for your company:
www.pfeiffer-vacuum.net
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