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SILICIJEVI SENZORJI TLAKA

VAKUUMIST 15/3(1995)

Marko Pavlin, Hipot-Hybrid d.o.o., Trubarjeva 7, 68310 Sentjerngj

Silicon Pressure Sensors

ABSTRACT

Ganeral ferms about sensors are prasented. Silicon pressure sensors
are discussed. Twa kinds of silicon pressure sensors are presented: a
piezoresistive and a capacitive. Processing of a thin diaphragm is
discussad, The electrical charactenstic of both types of the sensors are
presented, The typical silicon pressure sensors are shown at the end.
There are also a Hipol-Hybnd events introduced.

POVZETEK

W Elanku so nagore| opisani senzorni na splosno, s kratkim pregledom
njihavih parameatroy. Sledi opis silicijevih senzoney tiaka z znaciinosimi,
ki jih imata piezoupomosting in kapacitimi senzor tlaka, Predstavityi
izdelave tanke membrane v silicijevem subsiratu, ki je kljuéni sestavni
del, sledi opis elekiricnih lastnosti za piezoupomostne in kapacitvn
sanzor taka Obe visti senzorev je moc kupiti, vendar v splognem
previaduje piezoupomostin senzor tlaka, Tipicm predstasnikl so
navedeni na konou Elanka, ker & tedi kratek ops degavnost podjeta
Hipot-Hytorid d.o.o. iz Sentjerneja

1 UVOD

Svet okrog nas zaznavamo po razlicnih fizikalno-kemij-

skih pojavih, ki jih spremljajo spremembe nekaterih

kolicin, kot npr. /1

— loplotne: temperatura, toplota, pretok toplote

— mehanske: sila, tlak, hitrost, pospesek in polozaj

— kemijske: sestava in koncentracija materialov,
hitrost reakcije

— magnetna: jakost polja, gostota magnetnega pre-
toka, magnetizacija

— sevalne: wvalovna dolzina elekiromagnetnega
valovanja (EMV), intenziteta, polarizacija in faza EMV

— elektricne: tok, napetost, naboj.

Vse te fizikalne velicine pa lahko z ustreznimi senzorji

spremenimo v elektricne signale. Princip, na katerem

temelji pretvorba, je odvisna od pretvarjane velicine.

1.1 Parametri splo$nega senzorja

Me glede na to, kateri senzor opazujemo, ima vsak
neke definirane parametre. Ti se aplicirajo v fizikalni
velicini, ki je specificna. Tako je npr. izhodni signal
piezouporovnega senzorja tlaka napetost ali tok,
vhodna velicina pa tlak.

Lastnosti senzorja so opisane z njegovimi parametri.
Prikazana specifikacija lastnosti velja za vsak senzor.

+ ABSOLUTMA OBCUTLJIVOST je razmerje med spre-
membo izhodnega signala in spremembo vhodne
velicine,

* RELATIVNA OBCUTLJIVOST je normirana absolutna

obéutljivost z velikostjo izhodnega signala pri nicelni
vrednosti vhodne velidine.

= KRIZNA OBCUTLJIVOST je sprememba izhodnega
signala pri spremembi veé vhodnih veliéin (tlak, tam-
peratura).

= RESOLUCIJA je najmanjSa, Se zaznavna spre-
memba merjene velicine, ki 5e povzrodi spremembo
izhodnega signala.

« TOCNOST je razmerje med najvedjo napako in pol-
nim razponom izhodnega signala.

* NAPAKA LINEARNOST! je najvedje odstopanje
linearizacijske krivulje od idealne linearne karakteari-
stike senzorja.

* HISTEREZA je sposobnost senzorja, da generira isti
izhodni signal pri isti vrednosti vhodne velicine, ne
glede na smer njene spremambe,

+ NICELNA VREDNOST izhodnega signala je njegova
vrednost pri nicelni vhodni velicini.

« SUM je nakljuéna vrednost izhodnega signala, necd-
visna od velikosti merjene velidine.

« ZGORNJA FREKVENCNA MEJA senzorja je frek
venca vhodne velicine, pri kateri pade izhodni signal
na doloceno vrednost v primerjavi z zacetno (70,7%,
99,9%).

* DINAMIKA senzorja je razlika med napvedjo in naj-
manjso vrednostjo merjene velicine.

« TEMPERATURNCO PODROCJE DELOVANJA sezorja
je obmodje temperatur, pri katerin senzor obdrzi
svoje lastnosti in deluje znotraj deklariranih tole
rancnih meja.

1.2 Uvod v senzorje tlaka

Iz celotne mnozice raznih senzorjev si bomo ogledali
senzorje tlaka, izdelane na silicijevi podlagi. Poznamo
dve wvrsti silicijevih senzorjev tlaka. Eni temeljijo na
piezoupornostnem pojavu in jih imenujemo piezoupo-
rovni tlacni senzorji. Ta vrsta je najbolj razéirjena, zato
si bomo najprej ogledali njihovo izdelavo, v nada
ljgvanju pa se lastnosti in fizikalno-elektricne zakonito-
sti. Na povsem drugem principu temeljijo kapacitivni
senzorji, ki 30 v bistvu miniaturni kondenzatoriji, ki se
jim spreminja kapacitivnost zaradi spremebe geo-
metrije.

2 PIEZOUPOROVNI SENZOR TLAKA

Majprej si oglejmo, kako naredimo piezouporovni sen-
zor tlaka. Osnovna ideja je v izdelavi tanke membrane
v podlagi iz silicija. Ta membrana se pod vplivom tlaka
upogne, Zaradi upogiba nastanejo v membrani me-
hanske sile, ki vplivajo na lastnosti silicija.

Ker je celoten postopek izdelave precej zapleten, si
oglejmo kljucni korak, to je izdelavo membrane s se-
lektivnim jedkanjem silicija.

2.1 lzdelava senzorja

Selektivno jedkanje membrane spada v skupino mi-
kromehanskih obdelav podlage. Poleg teh poznamo
tudi postopke povrsinske mikromehanika, Vsi ti so del
mehanotronike, ki je na velikem pohodu v zadnjih letih.
Osnova mikromehanike podlage je kos silicija. To |e
material, ki ima odliéne mehanske lastnosti. Zbrane so
v tabeli 1 /1/.
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Tabela 1 - Mehanske lastnosti silicija

Kristalna struktura

diamantna, & atomov/celico

| Taligée 1415°C

| Toplotna prevodnost 1488 wm k!

| Temperatumi koef, raztezka | 2.9 do 7.4 10°° (°C)”
en 3
|

Specifitna gostota | 23gom

Youngow modul elasticnosti | 1.8 10" Pa

Maksimalna mehanska 0

napetost 5.9 10° Pa

Trdota po Knoop-u B850 kg m? |

Youngov modul elasticnosti silicija je primerljiv vred-
nosti za jeklo, Specifiéna gostota Si je primerljiva z
aluminijevo. Deformacije so idealno elasticne, brez
znamen] plasticnosti (kot zanimivost: tanek listic silicija
primerne dolzine lahko zvijemo v krog, pa se kljub temu
vrne v prvotno obliko). Zaradi takih lastnosti silicij ne
izkazuje mehanske histereze. Njegova trdota je vecja
kot pri zelezu, volframu ali aluminiju. Temperaturna pre-
vodnost je enaka polovici temperaturne prevodnosti
jekla, termperaturni koeficient raztezka pa je ena petina
raztezka jekla.

Iz tega je razvidno, da je silicij dober material za me-
hanske senzorje, torej tudi za senzorje tlaka. S polpre-
vodnigko tehnologijo jih lahko izdelamo zelo kvalitetno
za obmodje tlakov od 1 mbar do nekaj 100 bar. Za
merjenje vakuuma pod 1 mbar pa niso primerni.

2.1.1 Mokro anizotropno jedkanje

Poznamo jedkanje silicija, pri kateram e smer in hitrost
jedkanja odvisna od kristalne strukture. Tehnika j& bila
uporabljena ob koncu 60. let in v zadetku 70. lzpopaol-
njena je bila Sele v zacetku osemdesetih.

Za anizotropno jedkanje se uporablja veliko jedkal:
raztopina hidrazin-voda, EDP (etildiamin pirokatehol-
voda), KOH (kalijev hidroksid + voda), TMAH (tetra-
metil amonijev hidroksid) in CsOH (cezijev hidroksid).
MNajpogosteje se uporablja KOH.

Tabela 2 - Oblike lukenj, ki nastanejo pri
anizotropnem jedkanju

. ! orientacijal nastala struktura
oblika odprtine povrgine | (oblika luknje)
1 | kvacirat =100 piramida
: pravokotna piramida,
2 }[ pravokotnik <100= | Loo
13 | krog =100 = piramida
| kvadrat, <110~ | Prizma (luknja z
| pravokotnik navpinimi stenarmi) I'|
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Glavna lastnost anizotropnega jedkanja je, da je smer
in hitrost jedkanja odvisna od kristalografske orien-
tacije.

Jedkanje poteka najpocasneje v ravnini < 111>, ker je
hitrost odvisna od “povrsinske” koncentracije atomov
v izbrani ravnini. Oblika trodimenzionalne strukture, ki
nastane v siliciju pri doloéeni geometriji maske, je od-
visna od kristalografske arientacije povrsine rezine (ta-
bela 2).

Za senzor tlaka sta zanimiva primera 1 in 3.

2.1.2 Selektivnost jedkal

Anizotropna jedkala so moéno selekiivha za razlicne
materiale. To nam koristi predvsem pri maskiranju sili-
cija. Povréine, ki jih Zelimo obdrzati nespremenjene,
moramo zascititi s takim materialom, ki ga jedkalo ne
jedka. Fotoemulzija ni primerna zaradi dolgotrajnega
jedkanja, med katerim bi lahko prislo do odluiéenja
emulzije. Maskirni material je lahko Si0g, silicijev nitrid,
Cr, Au, Al

Slabost anizotropnega jedkala KOH je, da jedka Si0z
hitreje kot katerokoli drugo anizotropno jedkalo. Pri
cezijevem hidroksidu je razmerje hitrosti jedkanja Siv
ravnini =110> in Si02 v isti ravnini priblizno 5500,
medtam ko je isto razmerje pri KOH “le" okrog 300.

2.1.3 Zaustavitveno jedkanje

Majvaznejsi parameter anizotropnega jedkanja je ¢as.
Ma sreco ni edini, saj je hitrost jedkanja odvisna tudi od
koncentracije primesi in se od cesa. Pri formaciji tanke
silicijeve membrane z anizotropnim jedkanjem je zelo
pomembno, da ponovljivo in toéno ujamemao njeno
debelino. Od debeline membrane so odvisne lastnosti
senzorja tlaka. Pri tem je pomembno, da pravi cas
ustavimo jedkanje (prenehamo jedkanje). Ta nagin ni
najbolj ugoden, zato si pomagamo s pojavom, da je
hitrost jedkanja odvisna od koncentracije primesi v
dopiranem siliciju. lz diagrama je razvidno, da je
kriticna koncentracija bora nekje pri 2,510"%m™®. Do
te vrednosti je hitrost jedkanje prakticno neodvisno od
koncentracije, potem pa strmo pade.

dxkan)a

Relativna hitrast e

o 10 10
i K")I'IC{.'I"Ilrr'i.CIH'I bora
S11. Hitrost jedkanja v odvisnosti od koncentracije
primesi bora

Hitrost jedkanja je obratno sorazmerna cetri potenci
koncentracije. Zaradi tega lahko hitro ustavimeo jed-
kanje. Na sliki 2 je zgled zaustavitvenega jedkanja.
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Si

membrana

512, Proces nastanka membrane pri zaustavifvenem postopku

Pri izdelavi membran natanéno kontroliranin debelin
uporabljamo elektrokemijske postopke, pri katerih
zdruzimo anizotropno jedkanije z elektrokemijsko zau-
stavitvijo.

Ma sliki 3 je presek senzorja tlaka, ki ga dobimo z
omenjenim postopkom.

p+ o+
- -

—

513, Presek strukture senzona tlaka, ki ga dobimo 2
zaustavitvenim postopkom

Za jedkanje se uporablja 50-50% raztopina hidrazina in
vode pri temperaturi 90°C. S tem postopkom lahko
izdelamo membrane debeline 20 pm=+2 pm.

Mozna razlaga zaustavitve jedkanja je rast anodnega
oksida na n-tipu epitaksijske plasti. Ta prekine jed-
kanje, ko izgine vsa p plast.

Poleg omenjenih postopkov obstaja $e vrsta. drugih.

Vsi imajo za cilj ustvariti tanko membrano kontrolirane
debelinge, ki je osnova vsakeqga tlaénega senzorja.

2.2 Zapiranje senzorjev v ohisje

Preden si ogledamo konkretne primere senzorjev se
nekaj besed o njihovem zapiranju v ohija.Ta se
razlikuje od klasiénih za integrirana vezja po tem, da

p+ difuzija in

|

oksidacija

anizotropno o
.‘__.._.....- '

jedkanje
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ima tlaéni prikljuéek. Imeti mora vsaj eno luknjo (za
absolutne senzorje) in nastavek za prikljucitev cevi oz,
dovoda tlaka. Celotno ohisje mora biti mehansko do-
volj trdno, da se sile ne prenasajo na senzor.

Zapiranje v ohisje ima dve stopnji. Prva je na nivoju
podlage (slika 4).

metalizacija

pasiwvacia z Si0

difund. upar

membrana

podiaga luknja pri
diterenc

senzorjih

Sl4. Presek senzorja

Osnovni postopek na tem nivoju je varjenje dveh Si
podlag. Ma enem so senzorji, na drugem pa luknje za
senzorje relativnega tlaka ali polna podlaga za abso-
lutne senzorje. V.drugem primeru nastanejo problemi,
ker se mora postopek spajanja odvijati v vakuumu.
Podlago potem razzagamo in razlomimo na posa-
mezne senzorje. S tem so pripravljeni za drugo stopnjo
zapiranja.

Ma trziscu lahko dobimo senzorje, ki imajo strukturo
“sendvica”. V tej obliki jih izdeluje predvsem Motorala.
Senzor relativnega tlaka je lahko tudi brez opisane
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podlage, vendar so to ponavadi ceneni senzorji, ki se
uporabljajo v nezahtevnih aplikacijah.

Druga stopnja zapiranja je lepljenje golih senzorjev na
neko podlago, ponavadi na keramiko Alz0z, ki je
obenem tudi podlaga hibridnega vezja za kompen-
zacijo in obdelavo izhodnega signala. Poleg lepljenja
je potrebno Se bondiranje za elektricno prikljucitev
senzorja. Le-ta je lahko zasciten z gelom, ki je zelo
elasti¢en material, obenem pa ga zasciti pred okoljem.
Tezava z gelom je tudi, da je cdporen e za nekaj vrst
medijev, predvsem plinov. Za baolj robustna okolja, na
primer avtomobilsko industrijo ali agresivne tekoce
medije, je potrebno senzor bolj zaséititi. Taki senzorji
so zaprti v kovinskem ohisju z jekleno membrano, ki je
zavarjena po posebnem postopku. Med membrano in
senzorjem je silikonsko olje, ki prenasa silo tlaka z
meambrang na senzor,

2.3 Modeliranje in simulacija piezouporovnega
senzorja tlaka

Presek izdelanega PR senzorja je na sliki 5.V tanki
membrani so difundirani &tirje upori. Zaradi sile tlaka se
membrana upogne. Upogib povzrodi nastanek mehan-
skih sil, ki vplivajo na upornost senzorskih uporov,
Upori so vezani v Wheatstonov mostic. Dvema uporo-
ma se upornost poveca, dvema pa zmanjsa glede na
upornosti. ki jihimajo v neobremenjenem stanju. Zaradi
tega je odziv najvedji.

membrana
Sio,

odprtina

+ . Umn
R-AR " R+AR
U
ik

R+AR R-aR

-

S04 Piezouporovnl senzor Haka

Majpre] si oglejmo mehaniko tanke membrane, |z
izracunanih upogibov dolocimo mehanske napetostiin
konéno spremembe upornosti. Sprememba izhodne
napetosti jg proporcionalna spremembi upornosti, ta
pa linearno sledi spremembam tlaka.

2.3.1 Mehanika tanke membrane

Senzor tlaka je sestavljen iz tanke membrane, v kateri
so difundirani upori. Membrana se pod vplivom tlaka p
upogne. Sile, ki delujejo nanjo so odvisne od razlike
tlakov pod in nad njo. Upogib membrane je majhen v
primerjavi z njeno debelino {h). Z enaébo 1 opisemo
mehansko ravnovesje med tlakom in upogibnim mo-
mentom 2,6/,

My 0 Myy  3My (1)
? dxdy  ay?

X
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Membrana se nahaja v kartezijevem koordinatnem
sistemu v ravnini x-y. Razmerje med upogibnimi mo-
menti in upogibom (w) podajajo enacbe 2 do 4.

Jw 7w
My,=-0y —+0D,—— 2
X X;:lx‘? DF}}J‘E { ,:I
22w aiwl
M,=—-D, —+0,——| 3
¥ ¥ r}}"z ﬂl:}x_q.j ':. ]
fw
M. =20, - 4
XY Hy axdy (4)

Upogibne trdnosti D so funkcije kraja (x,y).

__ B
¥ {5)
13 1-v Vi)
3
p, -t )
T3 TV oV )
B .
i TAT—V vy | o
D _ G (8)
Xy - 12 L

Ex in Ev sta Youngova modula v smereh x in y. Gyy ja
strizni modul. Poisonovi stevili vy in Vyx podajata
razmerje med raztezkom v eni smeri in skrékom v drugi,
ki je posledica raztezka. Enacbe 2, 3 in 4 vstavimo v
enacbo 1 in dobimo sistem parcialnih diferencialnih
enach, ki ima obliko

[Lo+Li+Ls][w]=p (9)

La, L1 in Lz so linarni operatorji nad upogibom w., ki je
posledica tlaka p.

lzraéun upogiba ni enostaven. Najveckrat se uporab-
liajo numeriéne metode. Obstaja tudi nekaj programaov
za izracun.

Zaizratun odziva kapacitivnega senzorja je dovolj, da
dolocimo upogib. 1z znanega upogiba z enostavno
metodo integracije dolocéimo kapacitivnost oz, njene
spremembe zaradi spremembe razdalje med ploséa-
ma kondenzatorja.

Pri piezouporovnem senzorju, kjer deluje piezoupor-
nostni pojav, moramo doloéiti 58 mehanske napetosti
v membrani.
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h a%w o 4w
= E E 10
T A1-v?| XoxE ””ayz} (0
o[ 9w 32w
=- E E 11
RTINS e xvax’} o
2w
va=m3)rv§;§; (12)

Predpostavili smo, da sta pri siliciju Poisonovi Stevili
enaki. Sistem parcialnih diferencialnib enach je anali-
ticno resljiv le pri dolodenih pogojih (enakomerna de-
belina membrane, pravilna geometrija...), vendar to ni
slika dejanskega senzorja. Pri racunanju mehanskih
napetosti v resnicnem senzorju uporabljamo nu-
mericne metode. Z metodo konénih elementov ali
konénih diferenc dolodimo upogib in mehanske nape-
tosti v membrani. Na sliki 6 so prikazani upogibi in
mehanske napetosti v enakomerno debeli membrani
debeline 25 pm, s stranico dolzine 800 pum 3/,

’jz.smwn?

'l |
'l upogits [m]
." #l\ .

7 }" -.-“t“'.“\uiu

= ”

1\‘1'.'
‘."L‘

Slika 6. 1zradunani upogrbi membirane v ekwichstancih
tockah mrefe na kvadratni siliciew umbram
Sirine 790 um in debeline 25 um pri tlaku 10°Pa

20008+ 07

1.000e +07 ¥ komponerita

0.0008 + 00 mehanske

1.000e+07  Napatost [Pa
i -2.000% + 07

=3.000e +07F

Slika 7. lzratunana x komponenta mehanske napetosti v
ekwdistancnih tockah mreZe na kvadralri silici-
Jfevi membrgm dirine 790 pm in debeling 25 pm
o taku 10°Pa

2.3.2 Elektricne zakonitosti

Mehaniko membrane smo spoznali v prejsnjem raz-
delku. 1z znanih upogibov smo doloéili mehanske sile
v membrani. Te vplivajo na spremembo upornosti di-
fundiranih uporov v njej. Pojav spremembe upomosti
zaradi mehanskih sil opisuje piezoupornostni pojav /2/.

Piezoupornostni pojav je fizikalni pojav, pri katerem se
zaradi deformacije v materialu spremeni njegova spe-
cificna upornost /7 8/.
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V n-tipu silicija so vecinski nosilci prosti elektroni. Lezijo
v treh enakih skupinah, ki so razporejene v treh kristalo-
grafskih smereh <100>, <010>in <001 >, Mobilnost
elektronov v eni skupini je najmanjga v smeri, kateri
skupina pripada, najmanjsa pa pravokotno nanjo. Pov-
preéna mobilnost vseh prostih elektronov v vseh treh
skupinah je izotropna. Pri obremenitvi silicija z mehan-
sko silo se elektroni prerazporedijo glede na smer sile.
V primeru, ko sila deluje npr. v smeri =100>, se bo
mobilnost povecala v smeri <100>, v smereh <010>
in <001>, ki sta pravokotni, pa se bo zmanjsala. Na
simetrali =111= je udinek najmanijsi,

V ptipu silicija je prevodnost odvisna od povprecne
mobilnosti vrzeli. V siliciju, na katerega deluje sila, se
spremenijo energijski maksimumi posameznih vrzeli.
Skupno stevilo vrzeli ostane nespremenjenao, spremeani
pa se porazdelitev efektivnih mas. Zaradi tega se spre-
meni specifitna upornost,

Sprememba specificne upornosti silicija zaradi piezou-
pornostnega pojava je podana s tenzorjem piezoupor-
nostnih koeficientow.

5]
AP =po Ty, (13)

V enacbi 13 predstavija y; vektor deformacij. nj pa
tanzor piezoupornostnin koeficientow.

2.3.3 Procesni parametri

lzracun odziva piezouporovnega senzorja tlaka temelji
na idealnem senzorju, ki v praksi ni izvedijiv. Zaradi
tega moramo upostevati e neke faktorje, ki vplivajo na
odziv in nastanejo zaradi napak v postopku izdelave,
kot tudi zaradi nakljuénih, neobviadljivih vplivoy, ki vna-
Sajo odstopanje od pricakovanih lastnosti senzorja.

Pri izracunu odziva piezoupornostnega senzorja z
opisanimi postopki smo predpostavili, da so upori kon-
centrirani v eni tocki na robu membrane. V resnici ima
upor neke konéne dimenzije, ki so izbrane kot kom-
promis med zahtevami in sposobnostmi tehnologije.
Reproduktivnost narascéa z velikostjo uporov. Po drugi
strani pa narasca tlacna obcutljivost z manjsanjem
uporoy,

Drug parameter je debelina membrane. Zaradi njene
neenakomemosti dobimo razliéne upore, na katera tlak
razlicno vpliva. Poveca se ni¢elna napetost in nalinear-
nost senzorja. Poleg debeling je pomemben tudi polo
zaj membrane glede na upore. Membrano jedkamo z
zadnje strani podlage, upori pa so na sprednji strani.
Zelo pomembno je, da se polozaj uporov pokriva s
polozajem membrane. Zaradi zamikov se spremeni
tlacna obcutljivost. Takim napakam se izognemo, Ge
izdelamo vecjo membrano. MNa tak nacin zmanjsamo
relativni zamik uporov. 5 tem se tudi zmanjsajo tole-
rance tlacne obcutljivosti. Zal je velikost membrane
dologena in se je ne da spreminjati. Zaradi tega mo-
ramo take napake upostevati ze pri nacrtovanju sen-
zorja.

3 Kapacitivni senzor tlaka

Kapacitivni silicijev senzor tlaka je sestavijen iz dveh
kondenzatorjev. Poleg referenénega kondenzatorja Co
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je se delovni Cp. Temu se spreminja kapacitivnost v
odvisnosti od tlaka. Sprememba kapacitivnosti nas-
tane zaradi spremembe geometrije kondenzatorja, ker
je ena od plosé narejena na tanki membrani. Sila tlaka
upogne membrano in pribliza ploséi kondenzatorja,
zaradi ¢esar se poveca kapacitivnost /4/.

referentn
kondenzator

senzorski
kondenzalor

Slika 8. Kapacitivni senzor tlaka

Ma sliki 8 je prikazan presek kapacitivnega senzorja
tlaka. Med elekirodama je reZa, ki je izdelana s podob-
nim postopkom kot membrana, le da je jedkanje ustav-
ljeno veliko prej.

3.1 lzdelava kapacitivnega senzorja tlaka

Kapacitivni senzor tlaka je izdelan s podobnimi po-
stopki kot piezouporovni. Postopka se razlikujeta le v
tem, da pri kapacitivnem senzorju odpade difuzija
uporov v membrani. Membrana je metalizirana po vseg|
povrsini, ker predstavlija eno od elektrod kondenza-
torja. Poleg tega moramo izdelati podlago, v kateri sta
dve “votlini”, v katerih sta druga para elektrod konden-
zatorjev.

3.2 Mehanske in elektri¢ne zakonitosti
kapacitivnhega senzorja tlaka

Kapacitivni senzer ima podobno membrano kot pie-
zouporovni, zato veljajo enake mehanske lastnosti za
oba. Pri kapacitivnem si bomo ogledali le, kako se
spraminja kapacitivnost med membrano in podlago v
odvisnosti od tlaka.

Kapacitivnost med membrano in podlago je /4/:

“mmd}r (14)

£n je dielekiricna konstanta, dn pa razdalja med
ploséama pri necbremenjenem senzorju. Definirajmo
ge efektivni upogib, ki ustreza paralelnemu premiku
dveh plosc.

d=%-”wdxdy (15)

Pri tem predstavlja A povrdino plodée oz. membrane.
Sprememba kapacitivnosti je potem:

d d

.{‘.C=Cﬂ
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Cp predstavija zadetno kapacitivnost pri tlaku p=0.

Tlacno obcutljivost lahko izracunamao iz dolzine in de-
beline membrane ter zacetnega razmika med plo-
&Cama. Ker je obdutljivost proporcionalna upc}gibu.aje
moéno odvisna od dimenzij membrane (=* in =h?).
Prednost kapacitivnih senzorjev je njihova velika
obéutljivost in majhna temperaturna odvisnost nekate-
rih parametrov. Zaradi tega se uporabljajo v posebnih
razmerah, e posebej pri visokih temperaturah,

Zacetna kapacitivnost senzorja je zelo majhna, spre-
membe kapacitivnosti pa so Se manjse. Senzorju je
dodano vezje (ponavadi nek oscilator), ki te majhne
spremembe ojadi. Taki senzorji so ponavnadi drazji in
se redko uporabljajo.

Pri obeh vrstah senzorjev, tako pri piezouporovnih kot
pri kapacitivnih, se srecamo Se z eno vrsio tempera
turne odvisnosti. Pri senzorjih absolutnega tlaka je v
referencni komori pod membrano vakuum. Zaradi tem-
peraturnega raztezka residualnega plina v komori pride
do (sicar majhne) spremembe tlacne obcutljivosti in
nicle. Kapacitivni senzorji so tudi zelo obculjivi na spre-
membe dielekiricnosti zraka med ploséama, ki jih
povzrodi sprememba viage.

4 Primeri senzorjev

Trenutno obstaja veliko proizvajalcev senzorjev in
pretvornikov tlaka. Vsi vedji (Motorola, Texas Instru
ments, SenSym, Silicon Microstructures,...) imajo v
svoji ponudbi osnovne senzorske elemente brez ohisja
v obliki tabletke. Taki senzarji so neprimerni za direktno
uporabo in so namenjeni t.i. OEM (Original Equipment
Manufacturer) proizvajalcem, kakrien je tudi Hipot-Hy
brid iz Sentjerneja. Poleg golih senzorjev se dobijo tudi
pasivno kompenzirani v raznih ohigjih za razne razpone
tlakov od nekaj milibarov do nekaj 100 barov. Vezje v
takem senzorju poskrbi za temperaturno kompean
zacijo. Ker so v ohisju, so primerni za vgradnjo in
takojdnjo uporabo. Ker je kompenzacijsko vezje le
pasivno, je izhodni signal takih senzorjev nizek, pod
100 mV pri 5 V napajalni napetosti. Zato moramo dodati
neko zunanje ojacevalno vezje ali pa uporabiti tlacni
pretvornik kot najbolj izpopolnjenc obliko senzorja
tlaka.

Pretvornik tlaka je aktivni element, ki pretvarja informa-
cijo o velikosti tlaka na vhodu v eno od standardnih
oblik procesnih signalov na izhodu:

Mapetosini izhod
- 0-5Y
- 252V
— 010
— 0545V
2. Tokowni izhod
— 0-20mA
= 4-20mA
3. Frekvendni izhod
4. Digitalni izhod
5. Preklopni izhod (tlacno stikalo)

Mozna je tudi kombinacija posameznih oblik. Pri
‘pametnem senzorju” (Smart sensor) je kombinirana
tokovna zanka (4-20 mA) z digitalno obdelavo signala.
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Takim senzorjem je dodan mikrokontroler, ki krmili
digitalne potenciometre. Vse skupaj je povezano v to-
kovno zanko, tako da je mozno samo z dvema Zicama
napajati celoten pretvornik, nastavljati njegove para-
metere in odtipavati tlak.

\ Hipotu izdelujemo pretvornike za razpone tlakov od
0-5 mibar do 0-15 bar, za absolutno in diferencialno
merjenje tlakov, Poleg tega izdelujemo senzorje po zelji
kupcev s poljubnim izhodom za razpone tlakov od 5
mbar do 15 bar. Primer takega razvoja je senzorsko
polje 5 120 senzorji tlaka na enem samem tiskanem
vezju (slika 9).

Shka 9. Primer aplikacije tlacnih senzonev: pole 120
senZoney na enem tiskanem vezjiu. Vezje je kom-
EBinaclia hibridne tehnologie in povidinske
montaZe. S spodnje strani so vidni tnje od 15 hi
bridnif vezyj, v katerih je v vsakem po 8 senzor-
jev tlaka.

Senzorji tlaka, izdelani v Hipotu, dosegajo tocnosti do
0.5% in so popolnoma temperaturno kompenzirani. Po
zelji kupcev izdelamo tudi poljubno ohigje iz brizgane
plastike. Poleg industrijskih tlaénih senzorjev izdelu-
jemo tudi medicinske tlacne senzorje, senzorje za
nadzor pretoka in mikrokontrolersko nadzorovane sen-
zorske module.

Proizvodnja Hipot-Hybrid d.o.0. zajema tudi druge veje
sanzorike, in sicer:

* senzorje sile {"strain gauge" na keramiéni podlagi za
sile od 1N do 1000 N)

* PTC in NTC upore
{od +3500 ppm/°C do -10000 ppm/°C)

» priblizevalna stikala v miniaturizirani debeloplastni
izvedbi

= senzorje vliage in kisika.

YV nadaljevanju si oglejmo tri senzorje tlaka, proiz-
vedene v Hipot-Hybrid d.o.o. /5/.

4.1 Tlacni senzor IST 1000(A)

IST 1000 je temperaturno kompenzirani senzor tlaka,
zaprt v plasticnem ohisju (slika 10), ki ima standardni
tlaéni prikljuéek PK 3 za cevi premera 4 mm. To je
majhen, cenen senzor z odlicnimi karakteristikami. Ob-

10
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stajata dve izvedenki, in sicer IST 1000, ki ima obseg
tlakov do 1 bar in IST 1000A, ki ima obseg do 5 bar.
Obcutljivost obeh senzorjev je 28 mVY/bar pri napajalni
napetosti 7,5 V.

Sika 10, Tacni senzor IST 1000 5 pasivn

KOMOEnNZaciio

4.2 Tla¢ni pretvornik EST 2000

V tlacnem pretvorniku EST 2000 je poleg senzorja Se
ojacevalnik (slika 11). Obseg tlakov osnovne izvedbe
je £150 mbar. Po zelji izdelamo pretvornik za poljubni
tlaéni obseg od 5 mbar do 15 bar. Napajalna napetost
se lahko giblje od 4,8 V do 9 V. I1zhod iz pretvornika je
napetostni.

T e O e
Hacni pretvornik EST 2000

Slhika 11.

4.3 Polje osmih senzorjev IST 1002

IST 1002 je hibridni modul, na katerem je osem senzor-
jev tlaka, ki merijo diferencialni tlak proti enemu refe
rencnemu tlaku (slika 12). Senzorji so multipleksirani,
Izbira senzorja je digitalna (CMOS logika). Prikljucne
cevke imajo presek 0,6 mm. Senzorji niso tempera-
turno kompenzirani, ker se Kompenzacija v vectoc-
kovnih tladnih sistemih izvaja programsko. Po zelji
kupcev lahko vgradimo poljubne senzorje,
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Slika 12, Modul (3T 1002 z asrmirmi senzodi taka

4.4 Pretvorniki senzorskih signalov

Poleg celovitih izvedb senzorjev in pretvornikov izdelu-
jemo tudi pretvornike za senzorske signale, ki se dajo
uporabiti tako pri senzorjih tlaka kot pri katerihkoli
drugih z mostiéno konfiguracijo ali napetostnim izho-
dom.

Prvi tak pretvornik je ETZ 1012, ki je v bistvu sigma-
delta pretvarnik z resolucijo 10 bitov (slika 13). Izhod je
digitalen v obliki serijskega viaka impulzov. Na vhodu
ima copersko stabiliziran ojacevalnik, kar omogoca
direktno prikljucevanje senzorjev. Pretvornik je mozno
direktno prikljuciti na procesor ali na vhod raéunalnika.

-F Foverave modula:

1-GND
2 - GND
3 - Pov. vezava
4 - lzhod

8 - Napajanje
9 - Napajanje

Sitka 13. Senzorski vmesnik z A/D pretvorbo ETZ 1012

Drug modul je bolj kompliciran. Oznako ima ETZ 1003
in jg programilen modul za merilne in kontrolne apli-
kacije. Ker ima majhno porabo, je primeren za baterij-
sko napajanje. Na izhodu se lahko prikljuci 7-mestni
LCD. Uporablja se lahko kot samostojni modul ali kot
del vecjega sistema. Programiranje modula izvedemo
v Hipotu po algoritmu, ki ga zahteva kupec.

Kot zadnjega naj omenim se tokovni oddajnik za 4-20
mA tokovno zanko. Modul se napaja z dvozilno tokov-
no zanko. Ma vhodu ima poljuben tlacni senzor, na
izhodu pa oddaja tok v razponu od 4 mA do 20 mA, ki
|e sorazmeren vhodni napetosti. Ojacanje (oz. trans-
konduktanca) je nastavljivo v diskretnih tockah ali zvez-
no. Uporaben je v vseh primerih, kjer je zahtevana
visoka imunost za motnje in v vseh procesnih sistemnih,
kjer se uporabljajo tokovne zanke.

Proizvodnja vseh hibridnih vezij je certificirana po 150
9001. V' podjetju Hipot-Hybrid d.o.o. smo pridobili cer-
tifikat o ustreznosti 7. julija 1993 in pohvalimo se lahko,
da IS0 9001 uspesno izvajamo tudi v praksi.
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5 Sklep

Senzorske tehnologije so v zadnjem obdobju dozivele
velik razcvet. Tok dogodkov je s seboj potegnil tudi
Hipot-Hybrid d.o.o., kjer ne samo izdelujemo, ampak
tudi razvijamo nove senzorje. Ne smemo zanemariti
sodelovanja z Institutom "Jozef Stefan”, kjer se s sen-
zoriko ubadajo na Odseku za keramiko. Sodelovanje
je privedlo do mnogih novih spoznanj s podrodja sen-
zorjev in senzorike. Vse to znanje pa se ze in se bo Sa
napre] koristno uporabljalo v praksi. Golo znanje, pri-
dobljeno v laboratorijih, je nekoristno, ¢e se ne zrcali v
industriji. Prav tako kot z 1S, sodeluje Hipot tudi s
Fakulteto za elektrotehniko in racunalnistvo iz Ljub-
ljane, le da je obseg sodelovanja zaenkrat manjsi kot z
Institutom. Hipot ima debeloplastno tehnologijo, ki se
jo da lepo dopolniti s polprevodnidko tehnologijo, ki jo
obvladujejo na fakulteti v Laboratoriju za elekironske
elemente. \ kombinaciji z raziskovalnimi moznostmi, ki
jih ima Institut "Jozef Stefan”, nastane idealna kombi-
nacija za razvoj in prozvodnjo novih senzorjev in izpo-
polnjevanie (in pocenitev) obstojecih,
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ANALITSKA ELEKTRONSKA MIKROSKOPIJA SODOBNIH KERAMICNIH

MATERIALOV

Goran Drazi¢, Institut "JoZef Stefan”, Jamova 39, 61111 Ljubljana

Analytical Electron Microscopy of Advanced
Ceramic Materials

ABSTRACT

The development of advanced ceramic materials with special
mechanical, elactrical, opfical and magnetic properties is strongly
conneciad with the parallel development and use of different methods
for microstructural characterization. In many cases the knowledge of
the chemical composition and structure of submicron {or aven
nanometar] phases (precipitales, intergranular  layers, corosion
products, interface layers) s important for better understanding of
chemical and physical processes taking place during the fabrication of
ceramic materials. Analytical electron microscopy is usually an
adequate method for such demands, Basic methods for the study of
miaterials using the analytical electran microscopy are

* high resolution transmission electron ricroscopy (HETEM), where

direct imaging of the crystal lattice is possile,

* energy dispersive X-ray spectroscopy (EDXS). With this method
chermical analysis of very small volume of the material could be
obtained

*  celected area electron diffraction (SAED), micradiffraction and con-
vergent beam electron diffracton (CBED). which anabls us 1o de-
terrmune the crystal structure and the crystallographic relationships
between phases in matenal,

In the present work principles of quantitative EDXS analysis are
described and some examples of use of the analytical eleciran
microscopy in the developement of advanced ceramic materials are
displayed

POVZETEK

Hitar razeey sodobni keramicrb matenaloy 5 posebmmi mehanskimi,
alekiricnirni, aptiénimi ali magnetnimi lasinosimi j@ pogojen 2 uporabo
specialnih metod karakterizacije mikrostrukture. V delu so opisane
fizkaine osnove kvantiativne  kemijske analize 2 energijsko
spektroskopijo rentgenskih Zarkow in na pimerih razioZens osnovne
metcde. ki jih omogoca analitski elekironsk mikroskop. Te meatode so
visckototivosina elekironska transmisijska mikroskopija (HRTEM), s
watero direking opazujemo kristaling mrako, energijska spektroskopja
renigenskin Zarkow (ECXS), ki nam omogoéa dolodilew alemeantne
emijske sestave @redno majhnih volumnoy  in razlicne  wrste
alekironske  difrakcije  (elekironska  difrakcija izbranega podrodia
[SAED), mikrodifrakeija ter elekironska difrakcija s konvergiranio
snopom (CBED), ki nam omogoéajo dolodtey strukture n krista-
lografskih odnosoy med posameznimi fazami v vzarcu

uvoD

Razvo] sodobnih keramiénih materialov je nelodljivo
povezan z razvojem in uporabo razliénin metod karak-
terizacije keramicne mikrostrukture. S pojmom mikro-
struktura oznacujemo skupek kolicin, kot so velikost,
oblika, usmerjenost in kemijska ter strukturna sestava
osnovnih kristalitov (v terminologiji keramikov te kri-
stalite imenujemo zrna) ter delez in porazdelitev drugih
faz (kristaliniénih ali amaorfnih), ki so prisotne v materi-
alu. Mikrostruktura keramike doloca njene mehanske,
elektricne, opticne ali magnetne lastnosti in s tem na-
membnaost in uporabnost keramicénega izdelka (elek-
triéni kondenzatorji, senzorji, trajni magneti, polpre-
vodni elementi, nozi, rotorji plinskih turbin itd.).
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Dimenzije osnovnih faz v keramicni mikrostrukturi se
gibljejo v obmoéju od nekaj deset mm pa do zgolj nekaj
nm. £ opticnimi mikroskopi opazujemao faze do velikosti
nekaj mm, manjse faze pa lahko preiskujemo z meto-
dami elektronske mikroskopije in mikroanalize.

Elektronska mikroskopija in mikroanaliza

Mikroskope, pri katerih je delovanje povezano z elek-
tronskim snopom, v grobem delimo na wvrstiéne in
presavne. Prvi so namenjeni za opazovan|e povrsine
trdnih, nehlapnih vzorcev, z drugimi pa opazujemo
vzorce, ki 5o stanjsani do debeline okoli 100 nm.

Pri interakciji elektronskega snopa s snovjo nastanejo
med drugim tudi znacilni (karakteristicni) rentgenski
zarki, ki jih lahko uporabimo za dolocanje elementne
kemijske sestave. 5 polprevodnim detektorjem na os-
novi monokristalnega Si ali Ge rentgenske Zzarke
locimo glede na njihovo energijo, tako da dobimo
energijski spekter ali pa jih s kristalnim monokromator-
jern uklonimo po valovnih dolzinah, tako da dobimo
valovni spekter. Oba nadina se uporabljata pri metodah
elektronske mikroanalize.

Tako elektronska mikrosonda (EMPA - Electron Micro-
probe Analysis), kar je historiéno ime za kombinacijo
elektronskega vrstiénega mikroskopa (SEM - scanning
glectron microscope) invalovnega spektrometra (WDS
- Wavelenght Dispersive Spectroscopy), kot tudi elek-
tronski wrsticni mikroskop 2z energijskim spektro-
metrom rentgenskih zarkov (EDXS - Energy Dispersive
X-ray Spectroscopy) nam omogocata dologanje kemij-
ske sestave vzorca z volumsko locljivostjo velikostnega
reda mm?, Elektronski snop z energijo nekaj deset keV
se pri prodiranju skozi vzorec razsiri, tako da je vzbujani
volumen vedno bistveno vedji, kot pa je premer pri-
marnega elektronskega snopa tik predno zadene
vzorec. Znacilne globine prodiranja, ki so odvisne od
energije snopa in kemijske sestave vzorca, so nekaj
mm, tako so vzorci s stalisca elektronskega snopa
neskoncno debeli.

Veckrat pa je za razumevanje kemijskih in fizikalnih
procesov, ki nastopajo pri pripravi keramike in njeni
uporabi, pomembno poznavanje strukturne in kemij-
ske sestave faz nanometrskih dimenzij, kot so precipi
tati, amorfna ali kristalizirana faza na mejah med zrmi,
korozijski produkdi, vmesne plasti med posameznimi
komponentami kompozitnih materialov itd, V' tem di-
menzijskem podrogju ne moremo uporabiti metod
EPMA ali SEM-EDXS, saj bi zaradi volumske lodéljivasti
analizirali poleg zeljenega objekta 5e velik del okolice.
Doloditev strukturne in kemijske sestave v izredno
majhnih volumnib nam omogoca analitski elektronski
mikroskop.

Analitska elektronska mikroskopija

Osnovni del analitskega elektronskega mikroskopa
(AEM) je presevni (transmisijski) elektronski mikroskop
(TEM), kateremu je dodana ena od mikroanalitskih
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metod, kot so energijska spektroskopija rentgenskih
zarkov (EDXS) ali spektroskopija energijske izgube
elektronov (EELS = Electron Energy Loss Spectros-
copy). Delovne napetosti (energije) presevnega elek-
tronskaga mikroskopa so odvisne od preiskovanega
materiala in se gibljejo med nekaj sto kV (tipicno 200
ali 300 kV) za &tudij anorganskih materialov in pod 100
kW v primeru bioloskih ali medicinskih preparatov,

Mamen pricujotega clanka je predstaviti uporabo ana-
litskega mikroskopa pri razvoju novih keramiénih ma-
terialov na nekaterih konkretnin primerih in razloziti
teoreticne osnove kvantitativne elementne analize z
energijsko spektroskopijo rentgenskih zarkov.

Clanek je dostopen v elektronski obliki na Internetu kot
HTML dokument na URL naslovu;
hitp://www2.ijs.si/~goran/aemkeram.htmil, kjer so tudi
mnoge povezave z dokumenti o elektronski mikrosko-
pijiin mikroanalizi po vsem svetu. Med njimi je prav tako
moc najti osnove delovanja in mnogo primerov upo-
rabe elektronskih mikroskopov.

EKSPERIMENTALNO DELO

Vzorci iz keramiénih materialov so bili pripravijeni za
opazovanje z analitskim mikroskopom tako, da so bili
najprej mehansko obdelani na debelino nekaj desetink
milimetra, nato pa so bili z ultrazvotno zago iz vzorcev
izzagani valjcki premera 3 mm. Ti valjcki so bili z me-
hanskim poliranjem stanjsani na nekaj 10 pm in z ion-
sko erozijo perforirani. Zgolj ozko podrocje okoli perfo-
riranega dela vzorca ima debelino okoli 100 nm, ki je
uporabna za pregledovanje s presevnim elektronskim
mikroskopom. Vzorci so bili analizirani z mikroskopom
Jeol 2000 FX z EDXS sistemom Link AN 10000 pri
delovni energiji elektronov 200 kel

PRIMERI UPORABE ANALITSKEGA
ELEKTRONSKEGA MIKROSKOPA

Studij mej med zrni v keramiénih materialih

Meje med zrni imajo izredno pomemben, vackrat celo
odloéilen vpliv na mnoge lastnosti keramicnih materia-
lov. Segregacija doloéenih atomov na mejah med zrni
povzroca zeljene elektricne lastnosti v primeru Zn0
varistorjev, PTC uporov in kondenzatorjev z zapornimi
plastmi. Tanke plasti druge faze, tako amorfne kot
kristalinicne, na mejah med zrni pa imajo izredno
pomembno vlege pri visokotemperaturnih mehanskih
lastnostih (npr. lezenju) konstrukcijske keramike iz
SiaNa.

Osnovne metode $tudija mej med zrmi, ki jih omogoda

analitski elektronski mikroskop so:

* visokolocljivostna elektronska transmisijska mikro-
skopija (HRTEM = High Resolution TEM), s katero
direktno opazujemo kristalno mrezo na meji. Pri tej
metodi smo omejeni z loéljivostjo presevnega elek-
tronskega mikroskopa (TEM).

* energijska spekiroskopija rentgenskih  zarkov
(EDXS), ki nam omogoda doloditev elementne ke-
mijske sestave materiala. Precejénji problemi nasto-
pijo pri kvantitativni analizi, predvsem lahkih ele-
mentov (C,N,0) in pri izredno tankih plasteh.

* elektronska difrakcija izbranega podrodja (SAED =
Selected Area Electron Diffraction), mikrodifrakcija
in elektronska difrakcija s konvergentnim snopom
(CBED = Convergent Beam Electron Diffraction), ki
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nam omogodajo doloditev strukture in kristalograf
skih odnosov med fazami na mejah med zrni.

Oksinitridne plasti na mejah med zrni v
SiaNg - Yb2043 keramiki

SigN4 keramika je zelo obetaven konsktrukcijski mate-
rial z dobrimi visokotemperaturnimi lastnostmi in pre-
cejsnjo korozijsko odpornostjo. Znacilna uporaba ke-
ramike iz silicijevega nitrida je izdelava rotorjev turbin,
krogliénih lezajev in drsnih kontatkowv. Pri pripravi ma
teriala se uporabljajo dodatki oksidov itrija ali redkih
zemelj (iterbija), ki tvorijo pri temperaturah sintranja
tekoco fazo, ki se nahaja na mejah med zrniin v zepkih
na ogliscih zrn. Po ohlajanju vzorcev ostane ta talina
amorfna, kar ima za posledico precejénje visokotem
peraturno lezenje (creep) materiala. 5 temperaturnimi
obdelavami lahko talina, ki se nahaja na tromejah, med
zrni izkristalizira in s tem izboljsa visokotemperaturne
mehanske lastnosti. V vsakem primeru pa na dvomejah

6l61A

(008

inm:

Shika Ta: Meja med dverna SialNa zroma s prisotno
aksinitridno amorfno plastio

Shka 1b: Meja med dvema SiaNg zmoma brez oksini-
tridne amorfre plasti
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med zrni ostane tanka plast (okoli 1nm) amarfne faze,
razen v primeru “posebnih” mej, kot so nizkokotne
meje, dvojcicne meje itd, ki so energijsko gledano bol]
stabilne, e so brez amorfne faze /1/. Kemijska sestava
amaorfne faze na dvomejah vpliva na njeno viskoznost
privisokih temperaturah in s tem tudi na mehanske last-
nosti. Razumevanje kristalizacije, struktura kristalizi-
rane faze in poznavanje kemijske sestave tanke amorf-
ne faze je zelo pomembno za nadaljen razvo] materiala.

MNa sliki 1a je prikazan HRTEM posnetek meje med
dvema SizN4 zrnoma s prisotno amorfne fazo in na sliki
1b posnetek nizkokotne meje, ki nima amorine faze.

EDXS spektri mej z amorfno fazo kazejo na prisotnost
Yb in O na meji. Na sliki 2 sta spektra mej s prisotno
amorfno fazo (2a) in brez nje (2b).

[M-RAY: 0 - 20 kel
Liwe: 1000s Preset: 1000=s Remaining: 0s
[Real: 1230s 19% Dead
. E
i
| |
¥
b

K 1

@
[: {‘
nd T WS PPUN, W Y Sy S
i< .2 2.740 kel 5.3 >
Fs=127 ch 147= 3 ctst
MEM1:MEJA MED DUEMA SI3H4Y ZRHOMA
Shika 2a; EDXS spekter meje z oskinitridno fazo.

H-RAY: 0 — 20 kel

Livei 115s Preset: 1000s Remaining: 885z
Real: 16b6s 31% Dead

H

h e atk

< .2 2.790 kel 5.3 >
Fs= 2K ch 147= 30 cts
'MEM1:MEJR EREZ AMORFNE FRZE

Shka 26; EDXS spekter meje brez oksinitridne faze
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Vpliv mikrostrukture na korozijsko odpornost SiC

Pri &tudiju visokotemperaturne korozije SiC v alkalnih
talinah smo pri vzorcih SIiC, ki so bili pripravijeni z
razlicimi metodami, spremljali vpliv kemijske sestave
taline na stopnjo korozije. Poudarek je bil predvsem na
mikrostrukturnih preiskavah, na studiju hitrosti korozije
posameznih faz in na nastanku novih faz v korozijski
plasti. Korozijo smo preiskovali v talinah na osnovi
Naz0-5i0; z dodatki oksidov zeleza, aluminija, kalcija
intitana pri temperaturah okoli 1000 °C.

Z metodami elektronske mikroskopije in mikroanalize
smo ugotovili, da na meji SiCftalina nastanejo otocki
steklaste, 5i0z faze, v nekaj um debeli plasti ob meji pa
se tvori razlicno debela (glede na cas korozije in
sestavo taline) plast taline, ki je obogacena s 50z, kar
deluje kot zascitna plast pri nadaljnji koroziji, saj je
transport kisika skozi to plast oviran (zaradi povisane
viskoznosti plasti),

Ma sliki 3b je EDXS spekter 50 nm otockov Si0s,
(oznaceni kot G na presevni elekironski sliki 3a). Sama
talina (m na sliki 3a) vsebuje poleg Siin kisika 3e Al in
Ma, kot je vidno iz EDXS spektra na sliki 3¢

Za razliko od EMPA oziroma SEM/EDX analiz, ki so v
dana&njem ¢asu rutinske in avtomatizirane, pa kvanti-

G
Si
o]
b.
m
5
o
Al
Ma

stika med zrimom Si1C 10 talino, v kalter

s0 bili opravijent korozijski poizkus

EDXS spekter SiI0z ototka,

(c) - EDXS spekier taline ob zmih,

presevna sika z gznacenimi 5i0z atodkl (G

in taling {m)

iy )
(3

(&)



VAKUUMIST 15/3(1995)

tativne analize z AEM %e vedno predstavljajo izziv, 53]
so zaradi vpliva velikega Stevila parametrov, ki jih v
mikroskopu ne moremo direkino oziroma enostavno
meriti (debelina vzorca, premer elektronskega snopa,
tok elekironskega snopa, debelina kontaminacijskega
sloja ...), izpostavljene moZnim velikim napakam.

Mrogokrat je potrebno poznati kvantitativno kemijsko
sestavo preiskovane faze in ne samo prisotnost dolo-
cenih elementov. V nadaljevanju so opisangs osnove
kvantitativne kemijske analize z energijsko spektrosko-
pijo rentgenskih zarkov.

FIZIKALNE OSNOVE KVANTITATIVNE
KEMIJSKE ANALIZE Z AEM

Intenziteta oddanih rentgenskih zarkov

Ko elektronski snop z energijo Eo na svoji poti zadane
ob vzorec, ki vsebuje element A, pride do ionizacije
atomov tega elementa. Vsak elektron iz primarnega
snopa povzrodi povpreéno nionizacij /2/:

L NCap f
-

O_ﬂ.dE

(1
dE / dx

dE/dX je povprecna sprememba energije primarmaga
elektrona pri opravijeni poti X skozi vzorec. N je Avo-
gadrovo Stevilo, p je gostota vzorca, Aa atomska masa
elementa A, Ca je koncentracija elementa A (masni %),
Ec je kritina vzbujevalna energija za K, L ali M &re
elementa A, Qa pa je ionizacijski presek (verjetnost, da
bo elektron z dano energijo povzrodil na doloceni poti
ionizacijo ene od lupin (K,LM) elementa A).

Pri debelih vzorcih (EMPA)} se del primarnih elektronov
sipa nazaj (povratno sipani elektroni) in ne povzroci
ionizacije. Stevilo teh elektronov definiramo kot 1 - R.
Torej je R delez elektronov, ki ostane v vzorcu in lahko
povzrodi ionizacijo.

Ce povprecno Stevilo ionizacij na elektron (n) pomno-
zimo s fluorescencnim pridelkom (wa - kar je verjetnost,
da bo ioniziran atom oddal karakteristicen kvant rent-
genske svetlobe) za znacilne ¢érte elementa A in to
pomnozimo $e s faktorjem R, dobimo intenziteto karak-
teristicne rentgenske crte, izrazene kot stevilo nastalih
fotonov na vpadni elektron:

=
C, R-m;,-N-p-j
E

(o

konst
la=

i.d&—
dE / dX

A

Ker je to stevilo fotonov karakteristiCnih rentgenskih
zarkov, ki nastanejo v doloéeni globini v vzorcu, mo-
ramo upostevati, da se zaradi absorpcije pri potovanju
skozi vzorec (na poti proti detektorju) delez teh fotonoyv
zmanjsa. Prav tako lahko del fotonov povzroci ioni-
zacijo drugih elementov (sekundarna fluorescenca),
kar ponovno zmanjsa intenziteto la. Vse te efekie
moramo upostevati pri kvantitativni analizi /3,4/.
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Vzorci za transmisijski elektronski mikroskop (TEM) so
prakticno transparentni za elektronski snop, tako da
lahko zanemarimo &tevilo povratno sipanih elektronov.
Delez energije, ki jo elektroni izgubijo v vzorcu, je tudi
zanemarljiv, zato lahko predpostavimo, da se znotraj
vzorca ionizacijski presek (Qa) ne spreminja. Pot elek-
tronov lahko kar izenacimo z debelino vzorca (). Vtem
primeru dobimo moéno poenostavljen izraz za inten-
ziteto rentgenskega zaréenja elementa A:

Ko
- iSICA-mA-Oﬂ-N-p-f [3)

A

I

Ce je debelina plasti pod okvirno 100 nm (kar je od-
visno od sestave), lahko pri kvantitativni analizi zane-
marimo efekt absorpcije in sekundarne fluorescenca.

£ merjgnjem intanzitete | in poznavanjem drugih para
metrov bilahko dolodili koncentracijo elementa A (Ca).
Zal pa jg vecina parametrov v enachbi (3) izredno tezko
merljivih {wa, Qa, p, 1)

Razmerja intenzitet

Da se izognemo velikim napakam pri dolocanju para-
metrov iz enacbe (3) uporabimo metodo razmerja in-
tenzitet (k-razmerij) /5-8/.

lzraz (3) preuredimo tako, da dobimo izraz za koncen-
tracijo v odvisnoti od intenzitete vrha:

[, Ay
Cp=—r2—2—
AT HQmt),

(db)

pri_Gamer je f{Q w t)a neka funkcija, odvisna od G, win
t. Ce sta v vzorcu dva elementa (A in B) in istocasno
merimo intenziteto njunih karakteristicnih cri, lahko
napitemo izraz za razmerje koncentracij:

Ca_ Ad"((Qut) o"
Cp Ag"( f(Qut)) ™14

oziroma, ¢e vpeljemo kag kot razmerje fiQ « 1) obeh
elementov.

Ca e
Ak A
Co 2 lis)

kag je odvisen od vzbujevalne napetosti, ni pa odvisen
od debeline vzorca in sestave, ce le marimo istocasno
intenziteti &rt elementov A in B (torej na istem mastu,
kjer je debelina enaka). Vrednosti za kag merimo na
standardnih vzorcih (2 znano kemijsko sestavao).,

Splosno sprejeto ime za metodo dolocanja kemijske
sestave z enacho (5) je metoda Clhiff-Lorimer,

Korekcija zaradi absorbcije

Ce zelimo izboljsati toénost rezultatov kvantitativne
analize, predvsem v primerih, ko je debelina vzorca vec
kot 100 nm oziroma, ko imajo elementi matrice ab-
sorpcijski rob v blizini energije érte elementa, ki ga
merimo, moramo pri delu upostevati vpliv absorpeija,
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Absorpcija v snovi je odvisna od poti, ki jo rentgenski
zarki z doloéeno energijo opravijo in od gostote in ke-
mijske sestave abscrbenta (vzorca). Goldstein /9/ je
izpeljal izraz za korekcijo absorpcije pri kvantitativni
kemijski analizi tankih vzorcew:

B :
-esefo) (p-t
5 for) (p J]

A
PE | 1-ex H
C 4 | Pl || v
R ! A
EE 11—ex H -oscfo) (p-t)
pl'p’ l F'L.r

(6)

pri cemer je prvi del enacbe (6) identicen Cliff-Lorimer-
jevemu izrazu (5), tin p sta debelina in gostota vzorca,
indeksa A in B oznacujeta elementa A in B v vzorcu,
csciu) je kosekans odvzemnega (take-off) kota, ki je
definiran z razdaljo med detektorjem in vzorcem, nagi-
bom vzorca glede na vpadni snop elektronov in kotom
med osjo detektorja in opticno osjo mikroskopa.

je masni absorpcijski koeficient za érto ele

menta X (X je v primery enacbe (8) A ali B) v
vzorcu (V) 2 doloceno sestavo in je definiran 2
LZraZ0Im:

H
P

W

k4 N X
=y C.-% J (7)
W 1 pj

N je stevilo razlicnih elementov v vzorcu, Cj je masni
delez elementa i v vzorcu in

Ll
P

je masni absorpoijski koeficient za rentgensko
crto X, ki se absorbira v Cistemn elementu 1 (b
J koeficienti so poznani in so tabelirani) 10/

= |E

Ker moramo za izraéun masnih absorpcijskih koeficien-
tov vzorcev poznati njihovo kemijsko sestavo (Ci), upo-
rabimo iteracijski naéin radunanja. Najprej izracunamao
Ci, ki jih debimo brez upostevanja korekcije zaradi
absorpcije (Cliff-Lorimer, enacba 5), nato izracunamo
masna absorpcijske koeficiente za vzorec (enacba 7),
te vstavimo v enacho (6) in dobimo natanénejse vred-
nosti za Ci. Ta postopek ponavijamo, dokler se vhodne
in izhodne vrednosti za Ci razlikujejo.

Napake stetja

Zaradi statistike stetja pri detekciji rentgenskih zarkov
s sistemni EDX vnesemo neko napako, ki je odvisna od
stevila dogodkov (counts). Ponavadi merimo intergral
crte (vrha) v dolocenih energijskih mejah. Standardni
odklon zaradi statistike $tetja je proporcionalen z 1/VN,
pri demer je N stevilo dogodkov (integral vrha), Tako
lahko relativno napako (rel. st. odklon) s 95 % verjet-
nostno mejo izrazimo kot /11/;
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26(%) = 200 AN (8)

Za celotno napako analize moramo sesteti vse napake,
ki izvirajo iz statistike Stetja. Tako pri metodi Cliff-
Lorimer dolocéimo napako za kas kot vsoto napak stetja
za elemant A, plus napako za element B:

20(%) = 200/ YNa + 200 /VNg

pri éemer sta Na in Ng integrala karakteristiénih vrhov
elementov A in B.

(Ba)

Metoda kontinuuma (Hall)

Posebnaost pri Cliff-Lorimerjevi metodi je v tem, da mora
vzorec vsebovati vsaj dva elementa, katerih karakteri-
sticne crte merimo istogasno. TeZzava se pojavi pri
vzorcih, pri katerih je v spektru zgolj ena érta. Tak pri
mer so bioloski vzorci, pri katerih s standardnimi detek-
torji EDXS z Be oknom ne opazimo karakteristicnih &rt
za C, M ali O, ker je njihova energija zelo nizka in se
rentgenski zarki absorbirajo v oknu, Zelimo pa npr,
meriti koncentracijo Cl (ali 5, P, Al...). V takem primeru
uporabimo metodo, ki temelji na razmerju intenzitet
karatkteristicne crte (vrha) in intenzitete ozadja. To
metodo je prvi praedlagal Hall 12/

Razsiritev snopa

Pri prehodu elektronskega snopa skozi vzorec pride
zaradi neelastitnega sipanja elektronov v snovi do
razsiritve snopa (snop je priizhodu iz vzorca Sirsi kot
pri vstopu). MNa osnovi modela enojnega sipanja je
Goldstein /9/ izpeljal izraz:

I

b:azﬁ-(g-]-ﬂ'

' {9

== |

b je razdiritev tockastega snopa (v cm), 2 in A sta
povpreéno atomsko Stevilo in povpreéna atomska
masa vzorca, p je gostota (g/cm?), t je debelina vzorca
{cm) in Eg je energija (keV) elektronskega snopa.

Model enojnega sipanja ni, fizikalno gledano, cisto
eksakten, daje pa vseeno zadovoljive razultate. Boljsi
je nacin simulacije razsiritve snopa z metodo Monte-
Carlo, je pa za prakticno delo neustrezen zaradi dolgih
casov racunanja. Poznavanje razsiritve snopa je po-
membno v primerih analize zelo majhnih delcev, ko je
velika nevarnost, da pri analizi zajamemo tudi del oko-
lice. Premer najmanjsega elektronskega snopa pre-
sevnih elektronskih mikroskopov se giblie od nekaj
desetink nm (nekaj A) pri posebnih mikroskopih z
izvirom elektronov na osnovi efekta elekiricnega polja
(FEG - field effect electron gun), nad 10 nm &irokega
snopa pri sodobnejsin mikroskopih z izvirom elek-
tronov na osnovi LaBeg, pa do nekaj 100 nm debelega
snopa pri starejsih mikroskopih z izvirom iz volframa.

Merjenje debeline vzorca

Iz vedine dosedanjih izrazov vidimo, da je poznavanje
debeline vzorca (na mestu kjer dolocamo kemijsko
sestavo) zalo pomembno. S klasicnimi nadini merjenja
(mikrometer, interferometer...) si ne moremo poma-
gati, saj so tipiéne debeline med 20 in 200 nm.
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Metoda kontaminacijskih tock [14/

Ce elektronski snop zozimo (fokusiramo) na doloceno
tocko vzorca, pride zaradi povisanja temperature na
preiskovanem mastu in ogljikovodikov, ki so vedno
prisotni v vakuumu, do kontaminacije. |zoblikujeta se
dva kontaminacijska stoZca iz amorfnega ogljika, eden
(vi&ji} pri vstopu snopa v vzorec in drugi pri izstopu
(niZji, a &irsi), kot je prikazano na sliki 4

elekironaki smop

e wanrer - -
3 o+ = .
. ominminescijzki tocki
t I
o - -
S slikn na waslonu Ll

Slika 4. Merenje debeline vzorca s kontaminaciskimi
tackami 28,

Ko analiziramo vzorec pri doloéenem nagibnem kotu
(c), je na zaslonu opazna temna lisa (krog), ki je pro-
jekcija obeh kontaminacijskih stozcev. Pri spremembi
nagibnega kota (za kot ) se temna lisa razcepi v dva
kroga, katerih centra sta v razdalji L. Debelino vzorca
{t} izracunamo z izrazom:

prc:{uvni snop uklonjeni snop
_ L -cosfo) (10
sinfo +[3) o Shka 5b. Presevni in uklonjeni snop v shematski ukion
Merjenje debelin s to metodo ni natanéno /14/, napaka
meritev je okvirno +10%. Pazitimoramo, da je kontami-
nacijski stozec ¢im manjsi (tocka), saj pri izdatnejsi
kontaminaciji pride do prekrivanja kontaminacijskih
krogov, kar onemogoca meritev razdalje L. . Lo ae, )
=& |2,

Merjenje debeline z elektronsko difrakcijo s konver-

antrim snopom e . )
9 P # je valovna dolzina elektronov (ob upostevanju rela

MacGillavry /16/ je opisal odvisnost minimumaov v uk- tivisticne korekcije):
lonski sliki, posneti 2z uporabo konvergentnega (zoZe-

nega, v obliki stozca) snopa elektronov od debeline

preiskovanega kristaliniénega vzorca, ob upostevanju

dinamicne teorije:

: . h o

(o + 1/&7) - 2 = n (11) A = —p—
i :|( i E |Lll'r WY |!

ai je odklon i-tega minimuma od Braggovega pogoja, || 2m-V -e| 1+ 5 | :

Eg je ekstincijska debelina, t je debelina vzorca in ni |i 1i| \\amet /)

gre od 1 do stevila minimumov v uklonjenem snopu)

celo stevilo, za katerega velja: ni+1 = ni+ 1. h je Planckova konstanta, m in e sta masa in naboj

Kelly /15/ je poroéal o nadinu merjenja debeline vzorca, E:ﬁr Ig:'na' v Je pospesevaina napétost elextronskega

ki temelji na izrazu (11). Na sliki 5a je elektronska pa.

uklonska slika zrna SigMa, posneta s kunuergentnim lzraz {12] pfeuredhng:

snopom, na sliki 5b pa je shematska predstavitev cen- o X TR

tralnega (presevnega) in uklonjenega snopa v uklon- (sifn)® = -(1/ni%) - (1&g ) +1t° (14

skam vzorcu. £ meritvijo oddaljenosti obeh snopov " e 12 ; : o2
(204). poznavanjem celiénih parametrov (d uklona) in :I diagramu {S't"ljn'i' V DdUETSt! Dl:j 1.;:intl:. ilahkci il
meritvijo oddaljenosti minimumov v uklonjenem snopu ona premice dolatimo ekstincljsko debelino (cg) in iz

od srediséa (A®) lahko izraéunamo debelino vzorca z odseka na abcisi debelino vzorca (f). Gelo stevilo (n1)
izrazi (12) - (14): moramo uganiti tako, da tocke v diagramu lezijo na

17
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premici. Najprej predpostavimo, da je mi = 1, in z
linearno regresijo dolocimo korelacijski faktor tock v
diagramu. Nato vrednost za ni povedamo za ena,
ponovno izraéunamo  korelacijo in ta postopek
po,navijamo toliko &asa, dokler ne dobimo korelaci-
jskega faktorja, ki je najblizje vrednosti 1. V primeru
uklona na sliki 4a smo izracunali, da je debelina vzorca
109+5 nm in ekstinkcijska debelina 140+ 7 nm. Stevilo
ni je bilo v tem primeru kar 1, korelacijski faktor pa
0,993.

Metodo merjenja debeline vzorca z elektronsko difrak-
cijo s konvergiranim snopom lahko uporabljamo zgol]
za kristalizirane vzorce v obmodéju debelin od 50 - 300
nm. Uklon, iz katerega doloéamo debelino, mora imeti
d vrednost v obmocju med 0.7 in 1,5 A, V primerjavi z
metodo kontaminacijskih tock je ta metoda bistveno
bolj natancna (£2%) 17/,

PRAKTICNI PROBLEMI PRI ANALIZI Z
METODO CLIFF-LORIMER

Priprava vzorca

Vzorec mora biti zadosti debel, da je hitrost stetja
rentgenskih zarkov zadovaljiva in ¢as zbiranja spektra
primerno kratek {100-200 s). Ustrezne debeline so med
50in 150 nm, odvisno od kemijske sestave vzorca. Ce
s0 casi zbiranja spekira predolgi, pride do izdatne
kontaminacije powvrSine in pojavi se problem premi-
kanja (drift} vzorca. V primeru debelejega vzorca ne
smemao zanemariti vpliva absorpcije.

Energija pri ionski eroziji med pripravo vzorca ne sme
biti previsoka, tako da ne pride do porusitve strukture
{in s tem tudi kemijske sestave). Debelina amorfnega
kontaminacijskega sloja, ki se navadno pojavi na stanj-
sanih delih vzorca,je tudi odvisna od energije ionskega
snopa. Pri obéutljivih materialih moramo vzorec med
cbdelavo z ionsko erozijo hladiti s tekodim dusikom.

Izbira standardov

Za kvantitativno analizo po metodi Cliff-Lorimer potre-
bujemo “k" razmerja elementov, ki jih doloéame, Tako
za vzorec, ki vsebuje elemente A, B in C uporabimo
standard, ki vsebuje vse tri elemente. 1z spekira, po-
snetega na standardu, izracunamo razmerji kac in kec
{normalizacijski element je v tem primeru C). MNa prai-
skovanem vzorcu izmerimo intenzitete Grt vseh treh
elementov in te vrednosti vnesemo v enacbo (5) ozi-
roma (B) ter izracunamo koncentracijo elemantov A in
B. Koncentracijo elementa C izracunamo iz razlike do
100, Mamesto enega lahko uporabimo dva standarda,
v katerih sta v enem primeru prisotna elementa A in C,
v drugam pa B in C. Mozno je tudi, da "k* razmerja
izracunamo posredno. Ce prvi standard vsebuje ele-
menta A in E, drugi pa B in E, lahko izracunamo
razmerje Kag

Kag = (15)

Energija primarnega snopa mora biti enaka pri sne-
manju spektrov standarda in vzorca. Zazeljeno je tudi,
da je standard kemijsko éim bolj podoben preiskova-
nemu vzorcu in da so geometrijski parametri (debelina
vzorca, odvzemni kot, oddaljenost detektorja od
vzorca...) éim bolj podobni,

18
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Obdelava spektrov EDX

Mozen vir napak pri kvantitativni analizi z AEM je pre-
krivanje vrhov v rentgenskem spektru. Ce se dve karak-
teristicni rentgenski &rti v spekiru prekrivata, ju lahko
locimo z odstevanjem masnega dela spektra cistega
elementa od sumarnega spektra.

V naslednjemn koraku moramo odsteti ozadje od karak-
teristiénih ¢rt. V ta namen lahko uporabimo razliéne
metode, kot so filtracija, odvajanje ali preprosto odéte
vanje integrala ozadja od integrala vrha v enako sirokih
mejah.

Korekcija zaradi absorpcije

Za izracun korekcijskih faktorjev moramo poznati go-
stote in debelino vzorca na analiziranem mestu. V pri-
meru amorfnih ali drobno polikristalinicnin snovi
izmerimo debelino s kontaminacijskimi tockami. Ce je
le mozno, uporabimo metodo na osnovi elektronske
difrakcije s konvergiranim snopom.

Orientacija vzorca med analizo

Odvzemni (take-off) kot mora biti med analizo vsaj 30°
Ce analiziramo kristaliniéen vzorec (zrna, monckristali,
epitaksialne tanke plasti...), moramo paziti, da pri tem
kristal ni orientiran tako, da moéno uklanja (zone
nizjega reda). V' takih primerih lahko pride do napake
zaradi elasticno sipanih elektronov (“electron channel-
ling").

Ocena napak pri kvantitativni analizi

Ce zelimo dobiti rezultate analize na nekaj (znacilno
=+ 5% odstotkov natanéno, mora biti éas zbiranja spek-
tra tak, da je neto integral karakteristiénin ért vsaj 104
(zaradi statistike stetja, enacba 8a). Upostevati mo

ramo korekcijo zaradi absorpeije, zato morajo biti tudi
napake pri dolocanju debeline vzorca enakega veli-
kostnega reda (nekaj %, zato uporabimo metodo elek-
tronske difrakcije s konvergiranim snopom). Uporaba
antikontaminacijske pasti, hlajene s tekocim dusikom,
zniza intenzivnost nastanka kontaminacijskih tock, kar
omogoca daljse case zhiranja spaktra.

V splognem velja, da je analizna napaka pri skrbnem
delu med 5 in 10 %, pri izredno natanénem delu v eno-
stavne|sih sistemih pa okoli 3% /18/.

SKLEP

\ delu so opisane fizikalne osnove kvantitativne analize
z energijsko spektroskopijo rentgenskih Zzarkov in
primeri uporabe analitske elektronske mikroskopije pri
Studiju sodobnih keramicnih materialov. Metodo od-
likuje predvsem moznost analize izredno majhnega vo
lumna, ki je pod 10® mm?, oziroma zelo majhne mase
analiziranega podrocia, ki je velikostnega reda 10'7g.
V temn volumnu je meja detekcije posamezneqga ele-
menta (3c) med 0,5 in 1,0 masnimi odstotki, relativna
natancnost med 3 in 10 % ter ponovijivost (relativni
standardni uklon, meritev) boljsa od 5%. Problemi pri
kvantitativni analizi so povezani predvsem s pripravo
vzorca (ionska erozija), pri kateri lahko pride do poru
Sitve strukiure ter spremembe kemijske sestave. 7
ionsko erozijo pri nizki energiji (pod 3.8 keV) ter s
hlajenjem vzorca s tekodim dusikom se vedini tezav
delno izognemao,
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Analitska elektronska mikroskopija nam omogoca tudi
uporabo razliénih metod elektronske difrakcije, s
katerimi lahko dolo¢imo strukturo in kristalografske
odnose med posameznimi fazami v vzorcu.
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TECAJ - jesen 1995

Vse uporabnike vakuumske tehnike obveséamo, daje
za jesen 1995 predviden naslednji strokovno izobra-
zevalni tecaj:

VZDRZEVANJE VAKUUMSKIH NAPRAV
28.-29, november 1995

Obravnavana bo predvsem tematika, ki jo srecujemo v
tehniki grobega vakuuma. To je: delovanje, vzdrzeva-
nje in popravila rotacijskih crpalk, pregled in uporaba
razlicnih crpalk, ventilov in drugih elementov, meritve
vakuuma, hermeticnost in odkrivanje netesnosti v
vakuumskih sistemih, materiali za popravila, tehnike
ciscenja in spajanja, skupno 16 ur, od tega tretjina
praktiénih prikazov in vaj.

Cena tecaja je 30.000 SIT. Vsak tecajnik bo prejel
brosuro "Wzdrzevanje vakuumskih naprav” in potrdilo
o opravijenem tecaju.

Tecaj se pricne ob 8.00 uri v knjiznici Instituta za alek-
troniko in vakuumsko tehniko, Teslova 30, Ljubljana.

Prosimo interesente, da se informativno javijo éimprej,
za dokoncno potrdilo udelezbe pa velja kopija poloz-
nice o placilu - najkasneje tri dni pred pricetkom tecaja
na naslov:

Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije,
Teslova 30, 61111 Ljubljana
(Stev. Ziro racuna: 50101-678-52240)

Prijave sprejema organizacijski odbor (Koller, Spruk,
Mozetic, Memanic), ki daje tudi vse dodatne informacije
(tel. D61 263-461).

Teca)] "Osnove vakuumske tehnike za srednjesolske
predavatelje” bo tudi 5 9.-11 novembra in je razpisan
v informativnih glasilih za Solstvo.

Leybold in Balzers zdruzena v koncernu Oerlikon-Bihrle

Gospodaorska recesijo v zadnijih letih je vzrok, da sta se veliki in ugledni podietji s podrogja vakuumskih

tehnik in tehnologij, Balzers in Leybold, povezali v koncern Oerlike-Biihrle. Bistvo zdrutitve je razdelitev

proizvodnih programov in odprava medsebojne konkurence, kar naj bi bila osnova za ladje nastopanje
na svetovnem trzid¢u. Podjetji Leybold in Balzers bosta v bodoée delovali v osmih samaostojnih poslovnih
enotah: Balzers- tankoplastne komponente, Balzers - procesni sistemi, Balzers - instrumenti, Balzers - trde

previeke, Leybold - tankoplastna tehnika, Leybald

didaktika, Leybold - materiali in Leybold - vakuum.

Stojan Tagner, MEDIVAC, Domiale
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Andrej Pregelj in Stanislav Juzni¢*, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko, Teslova 30

61000 Ljubljana

X-ray tube

ABSTRACT

Hurdrad fifty years ago was born Conrad Wilhelm Réntgen (1845- 1923)
and Just hundred years is passing away snce this famous physician
and expenmentator discovered the mystenous X-rays. Soon their arigin
was explained and they became used for differant purposes. Rontgen
futx a5 a source of the same name rays in principle remamead equal
fat its realsation has been changed many times according 1o new
knowledges. As an electron element which has to maintain the high
vacuurm all its lifetme and 1o enable the rotation of anode it is very
interasting from the construction and technology point of wisw

POVZETEK

Letos mineva 150 let od rojstva Conrada Wilhelma Ronfgena (1845
1%23) in 100 let odkar je ta pomernboni fizik in eksperimentator odkril
shrivnostne Farka X Kmalu so pojasnil njihoy nastanes in jib priced
uporatzljatl v ngrazlicnese namene. Rentgenska elekiranka kot izvir
IFICeTIENSKEgR Sevan|a j@ v principu ves cas enaka. zvedbeno pa se j@
z nowimi dosedki neprastano izpapoinievala, Kot elekironsk element, ki
mara v sebi ohranjat potreben vakuum veo svojo “Evljen)sko doba” in
omogocat vienje anode, je zanimiva konstrukeijskeo in lzhnolosko

1 UVOD

Kadar udari curek zelo hitrih, energijsko bogatih elek-
fronov na kovinsko elektrodo (anodo), se nekateri od
nje odbijejo, drugi pa vsaj deloma prodrejo v kovino
(sl.1). Ob zaustavljanju oziroma zaviranju elektronov v
atomih anodne kovine pride do medsebojnega uéin-
kovanija, katerega posledica je kratkovalovna svetloba,
poznana pod imenom rentgenski ali zarki X. Sestavljata
jo zavorno sevanje in lastno ali karakteristicno sevanje
materiala anode. Zavorno sevanije nastane ob zaviranju
hitrih elektronov v el. polju jeder v anodi. Sestavljeno je
iz svetlobe z razliénimi valovnimi dolzinami, ki so od-
visne od napetosti, s katero smo pospesili elektrone,
Lastno sevanje atoma pa vsebuje le dolocena valovne
dolzine, ki so znadilne za strukturo atomov anode,
Elektron iz vpadajocega curka, ki prodre v notranjost
atoma, izbije elektron z ene notranjih elektronskih lupin
(energijskih nivojev) in to izpraznjeno mesto izpolni
elektron, ki preskodi s katerega koli visjega energij-
skega nivoja, najverjetneje z najblizjega. V tem primeru
se sprosti energija, ki se razsirja skozi prostor kot

Shika 1. Nastanek rentgenskih “Zarkov"

* Stanislav JuZnit je profesor fizike in racunalnistva na srednji &oli v
Kotevju. Leta 1980 je diplomiral iz tehniéne fizike na Fakulteti za
naravaslovie in tehnologijo, magistriral pa leta 1984 iz zgodoving
fizike na Filozofski fakulteti v Ljubljani.

RONTGEN PRED ODKRITJEM ZARKOV

Rontgen je med leti 1865-1868 Studiral na Politehniki v
Zirichu. Vecino fizikalnih predmetov je poslusal pri Gus-
tavu Zeunerju (1828-1907), tehnicno fiziko v 2. letniku pa
pri Rudolfu Clausiusu (1822-1888) z univerze v Zirichu,
ki j& malo pred tem utemeljil sodobna kineticno teorijo
toplote in plinov. Poleg Zeunerjevih predavan] o mehanicni
teariji toplote je poslual tudi Clausiusova neobvezna pre-
davanja o isti snovi, ki so nanj globoko vplivala s svojo
jasnostjo in toénostjo.

Feo
G 2T SISO PP
£

Withelm Conrad Rinigen {1845-1923)

Leta 1868 je bil za Clausuisovega naslednika izvoljen miadi
Avgust Adolf Kundt (1839-1894). Po disertaciji o plinih
leta 1869 je Kundt preusmeril strojnega inZenirja Rontgena
v fiziko (Glasser, 1959, 51-56; Sommerfeld, 1973, 127).

RONTGENOV LABORATORIJ

7. maja 1895 je Philipp Lenard (1862-1947) iz Bonna
poslal Rontgenu naroéeno cev, ki jo je izdelal steklopihac
Muller-Unkel iz Braunschweiga. Stekiena cev je imela
antikatodo iz 0,005 mm debelega aluminija, ki je
prepustala “katodne arke”, Pozneje se je izkazalo, da je
bil prav lahki aluminij najslab%a izbira za poskuse z
rentgenskimi Zarki.
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Rantgen je 28.12.1895 nastel kar tri razlitne evakuirane
elektronke, 5 katerimi je bilo mogoce opazovati nove Zarke,
0 aparatu, ki ga je uporabil ob odkritju 8.11.1895, imamao
tako razlicna pricevanja, obarvana tudi z interesi glede
Lenardove prioritete (Glaser, 1959, 3; Gang, 1936, 304).

Rantgen je uporabljal veliki Ruhmkorffov indukcijski aparat
podjgtia Ermecke iz Berina. Cev je pokrl s tankim
poémijenim prilegajoéim se kartonom. V' zatemnjenem
prostoru je opazil fluoroscenco tudi z razdalie 2 m na
papirnatern zaslonu, pobarvanim z barijevim platinociani-
dom, ki ga je postavil blizu elektronke. Fotografski posnetki
50 mu sprva rabili le za potrditev opazovanih fluorescenc.
Ze leta 1895 je med drugim fotografiral tudi kosti roke in
nehomogenosti v kosu kovine, kar je Ze naslednje leto
odprlo iroka podrocja uporabe.

9.3.1896 je Rantgen objavil poskuse, pri katerih je karton
nadomestil z omarico iz pocinkane ploceving, ki je imela
okno iz svinca. Uporabil je 3 cm debelo in 45 cm dolgo cev
iz medening 2 1 cm Sirokim oknom, pokritim z aluminijasto
ploéevino (Rontgen, 1898, 1, 5, 6-7 in 12-14, Glasser,
1958, 1-2).

Rintgenov laboratori na fizikalmem instituiu
Univerze v Wiirzburgu

SPORI GLEDE NARAVE RENTGENSKIH ZARKOV

Aontgen je ob kopijah svoje prve razprave o odkritju
2812 1895 posiljal znanim raziskovalcem tudi rentgenske
fotografije. Uporaba fotografije je vzbujala obéutek, da so
novi Zarki valovanje. Rintgen je ugotavijal (Rontgen, 1898,
10}, da novi Zarki niso enaki katodnim, saj elektriéni naboji
nanje ne vplivajo. Prav tako niso UV svetloba, saj se ne
uklanjajo, se nepravilno odbijajo, jih ni mogoce polarizirati,
njinova absorpeija pa je odvisna od gostote telesa.

Masi predniki so pred sto leti takole brali o novem odkritju:
“Ta lastnost je Rontgena navdala z mislijo, da Zarki te
svetlobe nimajo fistega valovanja, kakor navadna svetloba,
t.. transverzalno tresenje ali nihanje sem in tje, navpik na
svoj tir, ampak da se razsirja migljaje poleg svojega tiry, ali
2 longitudinalnim pomikanjem, t.J. napre] in nazaj, kakorsno
opazuje fizik pri donenju™ (Subic, 1896, 188)

Boltzmann (15.1.1896, 22.9.1894), Kelvin (12.2.1896) in
drugi Anglezi so sprva podprli Réntgenovo teorijo o langi-
tudinalnem valovanju etra (Wheaton, 1983, 18; Wilson,
1987, 172). Kmalu pa so Kelvin (25.2.1896), J.J. Thomson
(predavanje 10.6.1896) in drugi dali prednost transverzal-
nemu valovanju in rentgenskim Zarkom kot kratkavalovni
LY svetlobi.
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karakteristicno monokromatsko sevanje.

To sevanje je decembra 1895 prvi pravilno opisal prof
dr. C.W. Rontgen. Imenoval jih je "zarki-X", ker Se ni
poznal razlage zanje. K odkritju je pripomoglo takrat ze
Zivahno raziskovanje elektricnega toka v plinih (Fara-
day, 1838) in kasneje tudi &tudij elektronskih curkav, ki
so jih takrat imenovali Se katodne zarke. Tedaj so z
izboljsanimi vakuumskimi crpalkami ze znali zmanjati
zracni tlak v steklenih ceveh pod en milibar. Novo
sevanje je izviralo iz dela elektronke, v katerem so
elektroni zadevali steklo. Nekateri predmeti so rentgen
sko sevanje prepuscali, drugi ne; z magnetnim poljem
ga ni bilo moc odkloniti; posebej obcutljive so nanj bile
fotografske plosce. Leta 1912 je Max von Laue s sode-
lavei pokazal z interferanénimi poskusi, da je to sevanje
navadno elektromagnetno valovanje z valovno dolzino,
manjéo od UV svetiobe. Sodobne naprave generirajo
pri napetosti od nekaj k' do 150 in ved k\ cel spekter
valovan], od trde (L=0,01 nm} do mehke (L=1 nm)
rentgenske svetlobe.

2 RENTGENSKE ELEKTRONKE

Pred sto leti so bile rentgenske elekironke preproste
steklene bucke (slika 2), iz katerih so izsesali zrak,
kolikor je to takrat bilo mogoce. Med negativno (v prvih
zacetkih 2e hladno) katodo in pozitivne ancdo je bilo
mogoce opazovati pramen elektronov oz, katodnih
zarkov. Elektroni, izhajajoci iz katode, so na svoji poti
zadevali molekule ostankov zraka. Nastali ioni pa so
udarjajoc na katodo, spet generirali nove elekirone. Te
tki. ionske “cevi” je bilo zelo tezko regulirati zaradi
nedefiniranega tlaka, ki se je v ¢asu delovanja zmanj-
seval. Prve ionske elektronke nisc imele izrazitega
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Slika 2. Prve rentgenske elekironke

Zariséa in pri slikanju niso dajale ostrih senc; vse je bilo
motno, brez detajlov in kontrastov. Hentgenska svet
loba je sevala iz vseh sten bucke, ki so jih zadevali
elektroni. Kasneje so katodo oblikovali konkavno in s
temn fokusirali curek elektronov na eno tocko v sredini
elektronke, kjer je bila namescena kovinska ploscica,
imenovana antikatoda. Potem so priceli izdelovati elek-
tronke z vroco katodo, s cimer so dosegli prisiing
izstopanje elektronov. Ostanek zraka v elekironke ni bil
vet potreben. Z boljsimi ¢rpalkami so dosegli tlake do
0,001 mbar. Napetost med anodo in katodo je vsem
elektronom dajala enako kineticno energijo, katere
vecji del, spremenjen v toploto na antikatodi, je bilo
treba odvzemati. Razvili so sisteme za hlajenje, najpre|
z zrakom, nato e s tekodo vodo. Moderne rentgenske
elektronke za stalno uporabo imajo poleg tega vgra-
jeno Se rotacijo anode, ki omogoca e vedjo specificno
obremenitev materiala. Zlitina iz renija, volframa in
molibdena bi se namrec v tocki udarjanja elekiron-
skega curka (priblizno 1 mm?) prevec segrela, e bi je
ne vrteli s hitrostjo 3000 in vec obr./min.
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3 IZDELAVA MODERNIH RENTGENSKIH
ELEKTRONK

3.1 Steklene elektronke

Ohisje je iz specialnega trdega stekla, ki ima visoko
prepustnost za rentgensko sevanje. Da bi bila uporaba
varnejsa in priroéneja, je steklena bucka vgrajena v
kovinsko ohisje, napolnjeno z oljem, ki sciti proti viso-
konapetostnemu preboju. Za izstop sevanja je v ohigju
predvideno posebno okence. Na sliki 3 je prikazana
notranja zgradba sodobne tovrstne rentgenske elek-
tronke. Elektriéni dovodi za Zarilno nitko katode in za
geter (ki ni narisan) so iz molibdenskih zic, vtaljenih na
lewi.

PEEm]

ot

Shka 3. Steklena izvedba rentgenske elektronke
{doliina coca 240 mm): 1-katoda, 2-vriteda
anoda, 3-zstopajodi rentgenski "Zarki”,
4-stator elektromotara

Vrtljiva anoda je z lezaji vred nameséena v telo, ki ga
nosi v steklo vtaljen obroc iz kovarja (zlitina: zelezo-
nikelj-kobalt, ki ima termiéne raztezke enake kot
steklo). Telo anode je lahko iz naslednjih materialov:
molibdena, temperaturno zelo stabilne molibdenove
zlitine, ali posebnega elektrografita; kolobar, ki &
izpostavijen bombardiranju elektronov, pa je iz vol-
frama. Vrtenje omogocéa enakomerno porazdelitey to-
plote in preprecuje lokalno pregretje oz. taljenje na
mestu udarjanja elektronskega curka.

\ primeru, ko je vrtenje onemogoceno, pride ze pri
vkljucitvi aparata za eno samo slikanje do tolikéne
koncentracije toplote, da se pricne taliti volfram.

Anoda je ¢vrsto spojena z rotorjem vedfaznega mo-
torja, katerega stator se nahaja zunaj vakuumske elek-
tronke. Zaradi visokih napetosti so smiselne velike reze
med elementi; pri tem je rotor anodnega motorja iz-
veden hkratkosticno. Kroglicéni lezaji za delovanje v
vakuumu so trajno namazani oz. natrti s svincem ali
srebrom.

Vse sestavne dele rentgenske elektronke pred mon-
tazo temeljito odistijo in razplinijo v vakuumu, Cistoca
|e pri tem najvecja zahteva. Pri izdelavi je zato nujna
uporaba neprasnih prostorov, rokavic, eksikatorjev za
shranjevanje itd. Osnovne enote, ki so: katodni in
anodni sklop ter stekleni valj, zatalijo na steklarski
“struznici” v celoto. Preko érpalnega peclja se ta pol-
izdelek prikljuci na vakuumski sistem. Med evakuira-
njem do tlakov pod 10 mbar je potrebno bododo
rentgensko elektronko enc do dva uri pregrevati na
400°C, zato da se z notranjih sten odstrani viaga. Po
ohladitvi sledi segrevanje anode z elektronskim
curkom do najvisjin temperatur, ki se pojavijajo pri
narmalnem obratovanju. To traja 4 do 8 ur. Nato sledi
odtalitev elektronke od crpalnega sistema z zataljitvijo
crpalnega peclja in uparjanje getra.
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Padobno je protesor Pulyj iz Prage 13.2.1896 menil, da
Rantgenova hipoteza o longitudinalnin Zarkih ni dovol] ute-
meljiena (str.238). Vendar jo je ovrgel s polanizacijo
rentgenskih Zarkov leta 1904 Sele AngleZ Charles Glover
Barkla (1877-1944),

Lenard je menil, da gre za zelo hitre katodne zarke, ki ngj
bi jih ze sam odkril pred Rontgenom. Skupaj 7 drugimi
nemékimi fiziki je nasprotoval britanskim teorjam o katod-
nih Zarkih kot delcih oziroma elektronih (Juznic, 1994,
22-23).
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Rokopis in nasiovnica prve Rdntgenove razprave
o novi svetlobi

Ob osnovnem nasprotjiu so se pojavijale tudi drugacne
teorije novih Zarkov. Anglez William Henry Bragg (1862-
1942} v Avstraliji in Srb Nikola Tesla (1856-1943) v ZDA
(1.8.1896 in 29.8.1896) sta menila, da so rentgenski zarki
majhni delci, ki lahko izbijajo elektrone iz atomov.

EEESJ.1EEEjEAﬁur5cllusterU851-1934]i2¥ﬂanchnstra
objavil, da katodni Zarki izloGajo rentgenske Zarke iz trdnin.
Podobno sta Britanec Georg Gabriel Stokes (1819-1903,
26.3.1896) in neodvisno Nemec Emil Wiechert [1861-
1928) iz Konigsberga trdila, da pri zaviranju elektronoy
nastanejo zelo kratki pulzi rentgenskin “arkov (Bragg, 1944,
8; Glasser, 1959, 262-264). Stokesovo ideja, “da vsaka
nabita molekula (sic!} ustvari takSen pulz ko trci ob steno”
je bila kompromis med delci in valovi, ki ga j& sprejela
vecina britanskih fizikov v prvem desetletju nasega stolefja
(Wheaton, 1983, 15-17, Wilsan, 1987, 203).

EKSPERIMENTALNA DOLOCITEV NARAVE
RENTGENSKIH ZARKOV

Po letu 1899 je profesor eksperimentalne fizike v Mdnchnu
Rontgen rearganiziral institut za teorijsko fiziko, ki je po
Bolzmannovem odhodu izgubljal na pomenu. Leta 1905 je
dosegel, da so izvalili profesorja Amolda Sommerfelda
(1868-1951), ki je raziskoval predvsem tearijo rentgenskih
‘arkov in je bil sicer zagovornik Stokesave in Wiechertove
teorije. Leta 1909 so nastavili privatnega docenta Maxa van
Laue-ja (1879-1960).
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Leta 1912 je Laue v kavarni v Minchenu na vsakodnevnem
sestanku tamkajsnjih fizikov zagovarjal moZnost uklona
rentgenskih Zarkov na kristalu. Zaradi termicnega gibanja
5o mnogi dvomili v Lauejevo idejo, med njimi tudi Som-
merfeld in Rontgen. Da bi resil spor je asistent Walter
Frederich (1883-1968) napol skriva] postavil poskus v
laboratoriju. Uporabil je kristal modre galice, ki jo je bilo
veliko v laboratoriju. Pozneje ga je nadomestil s kristalom
cinkove svetlice pravilne kubicne strukture, iz katerega je
pravakotno na glavno os izrezal kvader velikosti 10 mm x
10 mmx 0.5 mm (Trigg, 1978, 17-20).

Max von Lave (1878-18960)

Kristal je postavil na pot 2arkov, pravokotno nanj pa foto-
grafsko plosco, s katero bi bilo mogoce po dolgi ekspoziciji
zaznati rentgenske Zarke, sipane pod pravim kotom. Vendar
niso zaznali necesar, podobno kot svoj cas Rontgen, ki je
postavijal kristal preblizu izvira farkow,

\/ isti sobi je ta Gas pripravijal doktorat Paul Knipping
11883-1935), ki naj bi ¢ez dva ali tri tedne zapustil labora-
tari). Postavil je fotografsko plosco za kristal, kar je prinesio
uspeh. Kratko porogilo so izdali aprila, 5.6.1912 pa je
Sommerteld predstavil miinchenski akademiji skupno delo
Laueja, Fredericha in Knippinga (Bragg, 1944, §; Glasser,
1959, 76; Joffe, 1983, 26 in 34-36; Strmad, 1988, 150).
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Zaradi preskusa na prebojno trdnost je potrebno po
opisanem postopku izdelano rentgensko elekironko
varaditi v preizkuSevalni aparat, ki je napolnjen z
izolimim oljgm in zasciten proti sevanju. Priterm morata
napetost in obremenitev dosedi predpisane vrednosti,
ki so visje od nominalnih. Ta tehnoloska faza traja 8 do
20 ur, odvisno od tipa elektronke.

3.2 Kovinsko-keramitne izvedbe elektronk

Pri teh rentgenskih elektronkah je zunanji plasé pov-
sem kovinskiin vezan na potencial zemlje. Visokonape-
tostna osamitev je izvedena z dvema, znotraj vara-
jenima keramicnima izolatorjema. Pri ceveh z vriedo sa
anodo je potreben Se tretji, keramicni viozek, ki zago
tavlja centriranje rotorja v ohisju in s tem efektivnejse
delovanje pogonskega motorcka (slika 4).

Slika 4. Rentgenska elektronka, zvedena s spoji
keramika-kovina: 1-wileda se anoda, 2-kovinsko
ohisie, 3-elektromaotor, 4-okno, 5-elekironska
puska, 6-leZay, F-keramicni izolator

Varjena izvedba in mozZnost uporabe justiranih viozkow
omaogocata vecjo todnost izdelave kot pri steklenih
elekironkah. Ena od posebnosti je tudi, da lahko elek-
tronko Zze na crpalnem mestu prikljucimo na polno
ocbratovalno napetost,

Zaradi tega se zgoraj] omenjeni proces usposabljanja
skrajsa. Pritaki elektronki varuje zunanje ohisje okaolico
pred sevanjem in zagotavlja hlajenje ter pritrditev na
aparaturo, nima pa vec funkcije visokonapetostne za-
scite.

4 UPORABA RENTGENSKIH ELEKTRONK
OZ. RENTGENSKE SVETLOBE

Uporaba rentgenske svetlobe je mnogostranska. Za

posamezng nameane so prirejeni njeni izviri, tako elek

tronka sama, kot tudi generatorji visoke napetost

Mapetost je lahko konstantno enosmerna ali prekinje

vana; od njene vigine je odvisna frdota in s tem prodor-

nost zarkov. lzkoriscamo dve lastnosti rentgenske

svetlobe:

— razliénost prehodnosti skozi snovi - za sencno sh-
kanje predmetov in

— specifiéne znadilnosti iz snovi izhajajocega valo-
vanja, ki nastanejo po interakciji rentgenske sve-
tlobe ali elektroskega curka z atomi kristalnih mrez,
kar upcrabljamo za preiskave tradnih snowi,

Senéno slikanje se uporablja najved v medicini (zlomi
kosti, spremembe oblike organov, tujki v telesu, zobo
zdravstvo, rentgenska tomografija), v tehniki predvsem
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za kontrolo kakovosti (defektoskopija. atestiranje kritic-
nih mest, npr. v odlitkih in zvarih, kontrola oblike, po-
vecave specialnih mikroelementov) ter v drugih pod-
rogjih gospodarstva in Zivljenje (priprava hrane in bi-
oloskih vzorcev, preiskave arheologkih predmetov,
umetnin itd.). Sliko lahko opazujemo ali neposredno na
fluorescenénem zaslonu, ali posredno s slikovnim
pretvornikom ali na fotografiji.

Rentgenski metodi za preiskavo trdnih snovi sta na-

slednji:

— fluorescencna spektroskopija. To je kvalitativna in
kvantitativna kemijska analiza, pri kateri vzorec ob-
sevamo z rentgensko svetlobo ali obstreljujemo z
elektroni in doseZemo, da seva karakteristicno svet-
lobo, ki jo opazujemo in analiziramo

— renfgenska preiskava kristalov. Pri prehodu rentgen-
ske svetlobe skozi urejeno razporejene atorne v
kristalni mrezi nastopijo uklonski pojavi, Zaradi inter-
ference se prikaze na fotografski plosdi (ali na za-
slonu) urejen sistermn pik in &rtic - interferencna slika,
iz katere lahko sklepamo na kristalno strukturo
preiskovanega materiala. Znani nacini rentgenske
preiskave kristalov so: Laue-jev, kjer kristal preisko-
vane snovi obsevamo zmesano (“belo”) rentgensko
svatlobo, ter Braggov in Debye-Scherrerjev, kjer
uporabimo monohromatsko svetlobo.
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Munchen je bil tako poldrugo desetietje sredisce fizikalnega
raziskovanja rentgenskih Zarkov (Jungnickel, 1986, 276,
278 in 285). W.H.Bragg je sicer poleti 1912 poskusal
minchenski poskus prilagoditi svoji deléni teoriji rentgen-
skih Zarkov. Njegov sin Lawrence je novembra 1912 popra-
vil Lauejevo analizo poskusa. Pod vplivom ocetove teorije
in Stokesove teorije impulzov je domneval, da so rentgenski
Zarki delci, ki jih spremljajo valovi (Bragg, 1959, 7-8).

ODMEVI HﬁHTGEHIJ\'_Eﬁh ODKRITJA V AVSTRUI
INV SLOVENSKIH DEZELAH

Ma novo leto 1896 je dunajski profesor fizike Franz Serafin
Exner (1849-1926) sprejel razpravo svojega nekdanjega
sodolca Rintgena. Obvestil e sodelavea, praskega pro-
fesorja fizike Ernsta Lechera (1856-1926), sina urednika
Wiener Presse, kjer so objavili novico ze 5.1.1896. Franzav
brat, fiziolog Sigmund Exner, je 16.1.1896 objavil odkritje
v Wien.Klin.Wschr. (Glasser, 177, 185).

Poltretji mesec po prvi objavi smo o rentgenskin Zarkih
lahko brali tudi v slovenskem jeziku. 1. in 15. marca 1995
|& ljubljanski Dom in svet objavil prvi razpravi 5. Subica o
novem odkritiy z dvema fotografijama J.M.Edlerja, pro-
fesorja in vodje fotografske $ole na Dunaju. Tudi Subic je
paslal lepe rentgenske fotografije, ki jih je izdelal njegov
sodelavec na gradki univerzi Paul Czermak (1857-1912),
vendar jih niso objavili {(Subic, 1896, 186-187)

|, Subit: je v svoji knjigi o elektriki leta 1897 re ntgenske Zarke
samo omenil (str.344). Vec prostora jim je posvetil profe-
sor fizike Fran Cadez (1908, 20).
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Odlomki iz Glankov prof. Simona Subica, ki so bili
v letih 1896-1898 objawvijeni v reviii Dom in svet

NOBELOVE NAGRADE PRED KONCEM PRVE
SVETOVNE VOJNE, POVEZANE Z ODKRITJEM

RENTGENSKIH ZARKOV

1901 Rantgen 1913 Bragg, oce in sin
1905 Lenard 1917 Barkla

1912 Laue
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NASVETI

VAKUUMSKA IMPREGNACIJA

Vakuumsko impregnacijo (prepojitev) uporabljamo
povsod tam, kjer 2elimo neko porozno snov ali predmet
utrditi ali pa zascititi pred kvarnim vplivom atmosfere,
predvsam pred viago. Le-ta je v mnogih primerih pov-
zrocitel] spremembe fizikalnih in kemijskih lastnosti
snovi. Za zgled vzemimo npr. navitja elektromotorjav in
transformatorjev, kjer lahko vlaga povzrodi elektricne
preboje med navitji in s tem njihovo poskodovanje ali
uni¢enje. Podobno velja tudi za druge elekirotehnicéne
elemente (dusilke, kondenzatorje, elektronska vezja
itd.).Pri lesu in drugih organskih snoveh uporabljiamao
impregnacijo zato, da bi prepreéili njihov razpad zaradi
kemijske precbrazbe ali razkrojnega delovanja mikro-
organizmov. Pri poroznih kovinah Zelimo z impreg-
nacijo zapolniti drobne luknjice ali pore z impregnan-
tom in tako prepreciti oksidacijo (npr. rjavenje pri iz-
delkih, sintranih iz zeleznih prahov). Nastevanje prime-
rov, kjer j& vakuumska impregnacija potrebna, bi nas
zavedlo predalec, saj jo najdemo v razlicnih oblikah
predvsem v elektro industriji, lesnopredelovalni, papir-
ni, usnjarski in tekstilni industriji, v konzervatorstvu itd,

Vakuumska impregnacija se od klasicne oblike im-
pregnacije (pri atmosferskem tlaku) razlikuje po tem,
da omogoca temeljito prepojitev neke snovi ali pred-
meta z impregnantom (prepajalom). Je neloéljivo po-
vezana z vakuumskim susenjem, ki je njena predhodna
faza. Ni si mogoce zamisliti uspesne prepojitve, Ge prej
iz por, luknjic, razpok, kapilar, ki tvorijo z masivnimi
delci snovi tki. porozno strukturo, ne odstranimo zraka
invlage. Z zrakom opravimo zelo enostavno, vlaga pa
nam dela mnogo preglavic. Zato si najprej nekoliko
oglejmo vakuumsko susenje.

Mavadno ga uporabljamo, ko je snov, ki jo zelimo osu-
Siti in nato impregnirati (prepojiti), obéutljiva za visoke
temperature, pri katerih bi lahko prislo do fizikalnih ali
kemijskih sprememb. Susenje v vakuumu je torej od-
stranjevanje (odparevanje) nezaZelene viage, tj. vode
ali topil oz. hlapnih substanc, in odplinjevanje ali od-
stranjevanje adsorbiranih in absorbiranih plinov. Ven-
dar mislimo, kadar govorimo o susenju, le na odstra-
njevanje viage, tj. vode, ki jo moramo najprej upariti,
nastalo paro odstraniti, ¢e pa jo je veliko, pa celo
kondenzirati v posebnih zgoscevalnikih (kondenzor-
jin). vV wvakuumski tehniki razlikujemo dva nadina
susenja oz. odstranjevanja vlage.

Prvi nacin obsega podrocje nad zmrziséem vode, .
nad 0°C, kjer le-ta iz tekocega agregatnega stanja
prehaja v plinasto oz. parno fazo zaradi znizanega
okoliskega tlaka (vakuuma), vakuumske crpalke pa jo
nato odstranijo iz suilno-impregnacijske komore (Ob-
vezna je uporaba dodajanja zraka, tki. "gasbalasta”, pri
oljnih rotacijskih crpalkah.).

Drugi naéin obsega podrogje pod zmrziséerm vode,
navadno od 0 do -60°C, kjer vodna para sublimira iz
ledu. Ta postopek imenujemo vakuumsko susenje v
zmrznjenem stanju ali liofilizacija (angl. freeze-drying),
ki pa ga pri impregnacijah (vsaj zavestno) ne uporab-

25

liamo. Zgodi pa se lahko samodejno, ée prehitro izer-
pavamo vlago in temperatura snovi pade pod zmr
zisce.( Uporaba liofilizacije je znana v farmacevtski in
prehrambni industriji, v medicini itd.). Za odparevanje
vode je namrec potrebna izparilna toplota, tore] ener
gija, ki se v vakuumu najprej odvzema iz snovi same,
pri éemer se zacne znizevati njena temperatura. Ce ne
zelimo, da se snov pretirano ohladi, da temperatura ne
zdrkne pod zmrzidée, ji moramo dovajati toplotno ener
gijo, tako da med postopkom vzdrzujemo konstantno
hitrost odparevanja.

Vsaka snov ima nekatere svojske znadilnosti zadr-
Zzevanja vlage. Organske snovi, kot je npr. les, imajo
strukturo, ki je prepredena z ozkimi kanali, velikosti
premera vodnih molekul. Take snovi moramo tudi pri
“dobrem” vakuumu dobro pregrevati, da dobe vodne
molekule, ki se zagozdijo v teh kanalih, dovolj energije,
da pridejo na povrsje in odparijo. Postopki susenja so
navadno dolgotrajni; vec ur ali dni evakuiranja in pre-
grevanja.

Enako kot za susenje snovi pred impregnacijo velja tudi
Za susenje impregnanta, ki je navadno v tekocem
stanju (olja, aralditi ali druge organske smole, laki, vinil
acetati, polivinil butirali ...} ali v trdnem stanju (stearini,
voski), ki jin je potrebno “spremeniti” v tekoco obliko
ivoske 5 segrevanjem do npr. 100°C, druge snovi z
raztapljianjem v topilih) posebej, torej loéenc (navadno
v drugi vakuumski posodi) od snovi, ki jo hogemo
impregnirati.

Vakuumska impregnacijska naprava

Osnova wvsake vakuumske susilno-impregnacijske
naprave je érpalka oz. érpalni sistem. Najpogostaje
uporabliamo rotacijske drpalke, enostopenjske ali
dvostopenjske, tudi kombinacije z Rootsovimi in difuzij
skimi ¢rpalkami, odvisno od tega, kaksen vakuum
hotemo doseci, ali bolje re¢eno, kako temeljito ho-
cemo osusiti snov in impregnant pred impregnacijo
(zalitjem z impregnantom). Vakuumsko susimo v ob-
mocju, ki je nekolike mbar pod atmosferskim tlakom
do 1 mbar (tki. podrogje grobega vakuuma), za zah-
tevnejse primere, kjer naj bi v snovi ostalo manj kot
nekaj ppm (delcev na milijon ali deset tisodink_od-
Sto}}f.a} vlage, pa je potreben visoki vakuum { 10™ do
107" mbar).

Shematski prikaz preproste vakuumske impregnacij
ske naprave je podan na sl 1. Celoten postopek je
naslednji. najprej evakuiramo komoro 1 (Grpalka
deluje, ventil 1 je odprt), v kateri je snov, ki jo dodobra
degaziramo (odplinimo, razplinimo) in izsusimo. Nato
preusmerimo érpanje na komoro 2 (ventil 1 zaprt, ventil
2 odprt) zimpregnantom in storimo enako. Ko je oboje
razplinjeno in osuseno, odpremo pretoéni ventil. |z
komore 2 se zacne pretakati impregnant v komoro 1 in
v njej zalije postavijene predmete. Pretakanje lahko
pospesimo, ¢e v komori 2 povisamo tlak (z vpustom
atm). Ko je zalitie konéano, zapremo pretocéni vantil in
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Shika 1: Vakuumska impregnacijska naprava (dvokomorma)

spustimo zrak v komoro 1 do atmosferskega tlaka. Ta
pritisne impregnant v vse proste pore, luknje, kapilare
predmetov. Tako ostanejo zapolnjene, atmosferski
zrak vanje nima ve¢ pristopa. Nato evakuiramo komaoro
2 in tja z vakuumom "potegnemo” preostanek impreg-
nanta, kjer bo pocakal na drugo, tretje itd. zalivanje.
Delo lahko pospesdimo in tudi v drugo komoro posta-
vimo predmete za impregnacijo, jih vakuumsko
osuéimo in zalijemo pod vakuumom z impregnantom,
ki ga “preselimo” iz prve komore v drugo, s tem da
odpremo pretoéni ventil,

\ praksi pogosto opazamo nekatere grobe napake pri
vakuumskem susenju, na katere bi vas radi opozorili,
Masteli bomo samo tri glavne,

1. Prvanapaka je plod nestrokovnega razmisljanja, ces
da je vsak "vakuum” dovol] dober. Profesionalne
naprave imajo sicer vgrajene merilnike, ki se po
daljfem obratovanju pokvarijo oz. se njihova kali-
bracija s ¢asom spremeni. Rezultat je spremenljiva
kvaliteta suSenja oz. vsebnost preostale vlage v
snovi oz. predmetih in z njo povezana spremenljiva
kvaliteta prepojitve ali impregnacije.

2. Drugo napako navadno zagresijo vakuumsko ne
najbolj izobrazeni “projektanti”, kasneje pa se vzdr-
zevalci, ki dopuscajo velike netesnosti, posebno na
tesnilnih povrsinah. Kljub najboljgim &rpalkam ni
mogoée dosedi optimalnega tlaka oz. razmer za
susenje. Casi susenja narascajo, ali pa se snowi
sploh ne da osusiti do zahtevane stopnje viaznosti.
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Vedno je rezultat slaba kvaliteta impregnacije oz.
slab izdelek.

3. Nisc vse crpalke primerne za vse vrste impregni-
ranja. Ce ima npr. tekod&i impregnant visok parni tlak
{hlapna topila, razredcila), potem ne smemo upo-
rabljati oljne rotacijske crpalke, ker tako] unicimo
olje. ki ima sicer funkcijo mazanja in tesnjenja. V
takem primeru je $e najbolje uporabiti membranske
crpalke ali tiste z vodnim obrogem (pri nas jih iz-
deluje Litostroj), seveda pa je konéni tlak, ki ga te
crpalke dosezejo, precej visji od rotacijskih, torg
tudi ne moremo pricakovati, da bo osusitev pred-
metov zares dobra.

Vakuumske impregnacijske naprave niso univerzalne,
pac pa so zgrajene za vsak primer uporabe posebej,
pri cemer projektanti upostevajo vse zahteve kupea,
med katere spadajo tako tehniéne (vakuum, residualna
vlaga, vrsta impregnanta, dovoljena temperatura pri
pregrevanju.cas za eno impregnacijo itd) kot ekonom
ske (stevilo impregniranih kosov na ¢asowvno enato,
poraba in vrsta dovedene energije) in ekoloske
(toksicnost impregnantov. Spomnimo se zloglasnega
impregnanta za kondenzatorje PCB v Semicu).

Dr. Joze Gasperic,
Institut “J. Stefan”,
Jamova 39, 61000 Ljubljana
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Ob obletnici smrti prof. dr. Dusana Lasica, pionirja slovenske
elektronike in vakuumistike

LASIC, Dusan (Gorica, 8.4.1908 - Vrsar, 4.2.1980), elektrotehnik.
Diplomiral je 1933 na elektrotehniskem oddelku TF in doktoriral 19586
na TF v Ljubljani; 1941/42 se je izpopolnjeval na elekiro tehniskem
intitutu Galileo Ferraris v Torinu. Od 1942 je bil vkljucen v NOB:
sodeloval je s konstruktorjem radia Kricaé Radom Luznarjem ter
napisal priroénik za partizanske veziste in tehnike. Od 1943 je hil
tehnicni vodja partizanskih radijskih delavnic pri GS NOV in POS, od
1944 pa pri V5 NOV in POJ na Visu in Beogradu. L.1946 je postal
izredni, 1957 redni prof. na FE v Ljubljani. Bil je zasluzni profesor
ljubljanske univerzea.

Mapisal je ved ucbenikov s podrodja elektronk, nelinearnih elementoy,
tecrije elektronike in radijskih oddajnikov. Ustanovil je {1949} Institut
za elektroniko pri FE, ki je pod njegovim vodstvom (1949-66) prerasel
v Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko. Na njem se je uveljavil
kot vodilni raziskovalec na podrocju vakuumskih elektronk in drugih
elektronskih sestavnih delov. Bil je tudi prvi predsednik Jugoslovan-
skega komiteja za vakuumsko tehniko (1960-62). L1978 je dobil
Kidriéevo nagrado (Enciklopedija Slovenije, knjiga 6, 1992, str 100),

Letos mineva 15 let od smirti doktorja znanosti, pionirja
slovenske elekironike in vakuumistike ter prejemnika
mnogih nagrad, profesorja elekirotehnike, Dusana
Lasica.

Otroska leta je prezivljal v soncni Primorski. Nacionalno
zavednega oceta-sodnika so avstrijske oblasti preme-
stile iz Gorice na Dunaj inkasneje v Gradec (sedaj Graz
v Awstriji). Kasneje je ofe postal ¢lan vrhovnega jugo-
slovanskega sodisca v Zagrebu (clan sedmerice). 2
njim se je selila tudi druzina. V slovensko olo je stopil
sele po zlomu Avstrije. Gimnazijo in fakultetni studij je
koncal z najvisjimi ocenami v Ljubljani.

Sledila so leta intenzivnega podiplomskega studija, ki
ga je ved|i del opravil v svojstvu asistenta-volonterja na
Tehniski fakulteti v Ljubljani in ltaliji. Izbral si je zahtevno
znanstveno podrocje vakuumske elekironike. Teme-
ljito in vsastransko znanje in delovni zanos sta prispe-
vala k originalni izvedbi polarne katodne elektronke, ki
je bila osnova za kasnejse radarske zaslone, S tem se
je takratni asistent Dusan Lasi¢ povzpel v sam wrh
evropske vakuumske elektronike.

Strm znanstveni vzpon in $tudij je prekinila druga sve-
tovnavojna. Kot strokovnjak se je vkljudil vilegalno delo
v okviru radijskega sektorja 99d v partizanskih Starih
Zagah, v katerih je zavzemal mesto tehniénega vodje
in glavnega konstruktorja. Ohranjena in objavijena je
bogata dokumentacija, ki zgovorno prica med drugim
tudi o Lasiéevem doprinosu v tej dobi nade zgodovine.
Svojo strokovno kariero je nadaljeval v tehniéni sluzbi
Vrhovnega Staba na Visu in po osvoboditvi Beograda
pri postavityi radijske postaje "Svobodni Beograd™.

W prvem letu svobode je Dusan Lasié deloval v kranjski
Iskri kot vodja razvojnega laboratorija. Vendar se je Ze
jeseni 1946 ves posvetil uresniditvi nadrta, ki ga je obli-
koval 2e v Starih Zagah, t.]. realizaciji visokosolske uéne
baze za elektroniko. Zavedal se je, da je za skladno rast
elektronske industrije nujno potrebno izéolati kadre in
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jih hkrati usmerjati v raziskave in razvojno delo za
industrijo. Pri tej zamisli ga je podpirala tedanja oblast,
ki je Lasic¢u zaupala nalogo zgraditi objekt, v katerem
naj se predvidi prostore za obe dejavnosti, za solo in
raziskovani institut.

Z vsem svojim zarom se je lotil tega posla. Med
pripravami in samo graditvijo je Lasic v lesenih provi-
zorijih zbral okrog sebe Studente, ki so si morali za
izvajanje laboratorijskih vaj sami izdelati vso potrebno
opremao. Najboljse kadre, ki s0 se izkazali pri razvojuin
izdelavi laboratorijske opreme, je postavijal za asi-
stente pri izvajanju pedagoske dejavnosti in obratno.
ldejo o studiju ob delu je Lasi¢ uresniceval ze takrat v
polni meri, pa tudi idejo "delo ob Studiju!”. £ ustano-
vitvijo laboratorija pri odseku za sibki tok Fakultete za
elektrotehniko, k éemur je mnogo pripomogel Institut
za elektrozveze z R. Jancarjem, je prislo tudi ze do
zaposlovanja. \V prvi stalni zasedbi so bili: Viktor Bradac
in Vadim Murasov kot redno nastavljena ter B. Zalokar,
R. Kunaver, |. Marincek in A. Belic kot pomozni asistenti
od sept. 1948 dalje. Nato so se priceli pridruzevati se
drugi: Hodzar, Lah, Blenkus, Gyergek, Jeric, Movak,
Tavcar, Dekleva, Zagar, K. Kunaver, Pecnik, E. Kansky,
Kos, Vrabl, Kontelj, Erzen, Kobe, J. in F. Horvat, Gas-
peric, Martinc, Remih, Jer&i¢ in tako naprej.

Ma fakulteti je prof. Lasic prevzel dolznost vodije katedre
za elektroniko. Istodasno je postal znansiveni vodja
raziskovalnih laboratorijev, ki so po nekaj letih prerasli
v samostojni Inatitut za elekironiko.

Obe funkciji je opravljal z vso odgovornostjo in never-
jetno zavzetostjo. To so bila leta obnove nove Jugo-
slavije, leta blokade, ko je primanjkovalo vsega. Le
idealistom Lasicevega kova je uspelo malone iz nica
ustvariti organizacijo, zagotoviti prostore, Studijske po
goje in uéne nacérte. S svajim osebnim zgledom si je
ustvaril popolno zaupanje sodelaveey in studentov, ki
so z organiziranimi udarniskimi akcijami in s srcem
sledili svojemu profesorju. Imeli so ga radi in ga spo-
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stovali. Bil je profesor visokih znanstvenih, moralnih in
pedagoskih kvalitet. Studentom se je bogato oddolzil
s svojimi skripti, v katerih je znal prikazati znanstveno
korektno in hkrati razumljivo logiéno kontinuiteto pre-
hoda od vakuumskih elektronk na polprevodnike in
kasneje na mikroelektronska integrirana vezja.

Z enakim uspehom je oral ledino na raziskovalnem
podrocju. Za cilj si je zastavil uresnicitev ambicioznega
programa: razvijati specialne elektronke, vkljuéno z
vsemi izdelavnimi tehnologijami. Osebno se je lotil
razvoja posebne elektronke za merjenje modi po svoiji
zamisli. 5 tem delom je dosegel naslov doklorja zna-
nosti tehniskih ved. Elektrotehniska zveza Slovenije ga
je pocastila s ¢astnim &lanstvorn.

Mjegov program je v resnici predstavijal pravi projekt
osvajanja celotnega spektra vrhunskih vakuumskih in
drugih elekironskih tehnologij, ki ga je Institutu za elek-
troniko in vakuumsko tehniko (IEVT) v kasnejsih latih
uspelo prilagoditi in presaditi v mnozico industrijskih
organizacij po vsej drzavi in tudi v inozemstvu.

Znancem, prijateljem in studentom, bo prof. Lasic¢ ostal
v Zivem spominu predvsem kot lik izjemnih cloveskih
vrednot. Bil je velik patriot, humanist in prijatelj narave.
Pristna, skoraj asketska skromnost in primorska klju-
bovalnost sta bili njegovi lastnosti, s katerima je osvajal
sodelavce. V nasprotju z vehementno aktivnostjo v
“sluzbenih” disciplinah je vsak prosti trenutek izkoristil
za beg pro¢ od hrupa v svet intimnega dozivljanja
prirodnih lepot. Zelja po tisini in miru ga je kot izrazitega
samohodca spremljala po oddaljenih planinskih poteh
in plezalnih podvigih z enako intenzivnostjo kat v prodi-
ranju v neznana podroéja znanosti ali v pripravah za
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pedagosko delo. Nekaj teh doziveti] je lepo opisal v
Planinskem vestniku.

Krizem in pocez je prehodil gorstva v Sloveniji, Bosni
in Crni gori. Plezaril je po alpskih ostenjih pozimi in
poleti. Na alpinisticnih teéajih je ucil mlajse, zlasti v
tehniki plezanja po zaledenelem skaloviju.

Mnogo je slikal in fotografiral. Poznane so njegove
risbe, ki jih je kot partizan z edinim risarskim pripo-
mockom - svinénikom - risal, lacen, raztrgan in bos na
poti skozi Bosno in Liko v Vrhovni Stab na Visu. Najved
jih je iz sirnega okolisa Starih Zag. Zapustil je zbirko
svojih akvarelov, album cudovitih fotografskih posnet-
kov planinske flore ter obsezen herbarij. Veljal je za
velikega poznavalca cvetja. Vse to in mnogo drugih
“konjickov” je skrbno hranil v svojih omarah in le naj-
blizjim prijateljem je kdaj pa kdaj odkril to plat svojega
zivijenja.

Ob tolikih aktivnostih in razdajanju za napredek nase
druzbe je prof. Lasic komaj nasel ¢as za svoja dva
sinova, za druzino. Tu ga je nadomescala njegova
nadvse razumevajoca Zivijenjska tovarisica Jelka, ki
mu je tudi sicer pomagala in sodelovala pri opisanem
delu.

Osebnost, delo in Zivljenjski slog profesorja Lasica, so
nam miajsim, %e aktivnim rodovom, lahko lep izziv,
hkrati pa nam nalagajo dolznost, da se mu oddolzimao.
Vsi, ki se ga obcudujoée in spostljivo spominjama. mu
bomo postavili najlepsi spomenik s tem, da bomo pri
svojem delu sledili njegovemu zgledu,

Urednistvo

Porocilo o delovanju DVTS in o delu 1.0. drustva za obdobje med
ob¢énima zboroma 4.3.93 in 5.10.95.

W statutu, ki smo ga v zadnjem mesecu intenzivino pregledovali
in dapolnjevali zaradi registracije po novem zakonu o drustvih, je
opredelieno nase delovanje ter pravila in postopki za doseganie
skupnih ciljev. Nekaj stavkow iz statuta o smislu nagega obstoja.

OVTS je prostovolino znanstvena-tehnicno zdruZenje strokov-

njakov s podroci] vakuumske znanosti, tehnike in tehnalogi),

tankih plasti, vakuumske metalurgije. nanotehnologije, znanosti

o povrsinah in fizike plazme. Cilj delovanja je pormagati Sloveniji,

da bi bila na svoji poti med bolj razvite &im balj uspesna. Svoje

poslanstvo uresniéujemo z naslednjimi aktivnostmi:

— organizacija domacih in mednarodnih znanstveno-strokovnih
sretanj

— vzgojno izobrazevaino delo

~ izdajanje revije Vakuumist

— lzdajanje strokovnih in poljudno znanstvenih knjig

— organizacija javnih predavanj, razstav, ekskurzij

— sodelovanje s sorodnimi arganizacijami doma in v tujini

— obravnavanje pomembnih strokovnih, druzbeno gospodar-
skih in drugih vpraanj v organih drustva

~ svetovalna dejavnast itd.

Trenutno stanje DVTS:

— 331 prejemnikov Vakuumista in posebej 13 knjiznic

— Stevilo €lanstva v zadnjin letin; 110-160; letos trenutno 116

— stalni odbori: uredniski in za izvedbo izobraZevalnih tecajey

— obcasni odbori: ekonomski, za izdajo knjig ter za organizacijo
konferenc
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— historiat: zacetek delovanja 1958 (prof. Lasic, dr. Lah, prof.
kansky), leta 1960 v okviru JUVAK sprejeto v mednarodno
zvezo IUVSTA, od 1. 1992 je DVTS samostojno vkljuceno v
IUVETA

0 je imel v omenjenem obdobju 17 sej (93 -6, 94 - 7, letos 4)

5 povprecno udelezbo & clanov, Ker so nekateri clani I0 v tem

tasu prenehali delovati, smo kooptirali nove, tako da dejavnost

ni zamrla. Da smo bili zares zanimivi, je razvidno iz naslednjega

spiska opravijenin aktivnosti:

— nasa revija Vakuumist izhajala redno - 4-krat vsako leto

— lzdali smo knjigo o vakuumski tehniki za srednjesolske pre-
davatelje z vajami (113 str, 300 izvodov)

— izvedli smo mednarodno konferenco (6th Joint Vacuum Con-
ference) aprila 95 na Bledu

— izdali knjigo povzetkov za omenjeno konferenco

— qostili smo 73. sejo izvrinega odbora mednarodnge zveze
IUVSTA na Brdu, aprila 1995

— organizirali smo skupaj z IUVSTA mednarodno znanstvenn
delavnico; The Structure and Reactivity of Small Palistomnic
Molecules on Surfaces, takoj po 73. seji tudi na Brdu

- nabavili dvostopenjsko érpalko Edwards za izvedbo vaj na
tecajih

— lecaji;

— osnove vakuumske tehnike, marec 94, junij 93
— vadrzevalci: nov. 94
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— za sr.§. predavatelie: sept. 93 in sept. 94
— srecanja Hrvaska-Slovenija:

1. v Zagrebu 21.4.93,

2. v Ljubljani 26.5.94, (47 udelezencev) in

3. na Bledu 6.4.1995

— norganizacija 13, 14 in 15. Slovenskega vakuumskega posve-
tovanja, oktobra 93, 94 in 95 v Portorozu v okviru konference
o materiali in tehnologijah

— udelezba nasih élanov na kongresih v Haagu, Uppsali, Joko-
hami in drugod
— prispevki in teksti o drustvu
— v Presek o teéaju za sr.8.predavatelje
v Vakuumistu o prof. Lasitu
na USM vloga za pricetek urejanja slovenskih vak. stan-
dardov
na MZT, odd. za odnose s tujino, o nasi dejavnosti
— na strok, konferencah izlozbe o nasih aktivnostih
— evidenca clanstva je Ze povsem vnesena na racunalnik

— aktivni smo v ILVSTA (Jenko, Zalar, v odborih mednarodne
veze)
— sodelovanje z EZS
— na skupscinah in letnih srecanjih
— posredovali sma jim podatke o drudtvu in o ekspertin za
posamezna podroja
— pridobitev zamenjave Vakuumista z nekaj revijami;
Vzdrzevalec, Varilna tehnika, Strokovni vestnik, Informatika in
zaznan je interes $e pri drugih
— pripravijeni so popravki in dopolnila statuta.

Med nastetimi aktivnostmi moramo posebe] poudariti uspesno
izvedeno mednarodno vakuumsko srecanje 6th joint vacuum
conference, letos, aprila na Bledu, ki je po PortoroZu leta 88 spet
dvignila ugled ne le nasega Drustva ampak tudi Slovenije. Ob tgj
priloznosti hvala vsem, ki ste sodelovali osebno, Se posebej pa
dr. Moniki Jenko, ki je tokrat nosila breme celotne odgovornost;
zahvala gre tudi institucijam, ki so moralno in finantno podprie
to strokovno manifestacijo (med njimi najbol] MZT, IMT). Zelo
pomembna izkaznica za naso stroko v slovenski znanstveno-teh-
niski sferi je Vakuumist, ki se je iz glasila DVTS “prelevil” v stro-
kovni Gasopis, ki povezuje naa strokovna podrocja in nas razve-
seli vsake 3 measece. Zanj sedaj 2e 3. leto prejemamo dotacijo
od MZT in 2. leto nekaj od MSS. V finanéno skromni situaciji nam
to pomeni veliko moralno podparo pri dejavnosti, ki jo z veliko
dobre volje urednika dr. Petra Panjana izvajamo, ne da bi pri tem
kdo kaj zasluZil.

Stevilo tecajev je zelo padio; pozna se znizana raven stanja
gospodarstva v Sloveniji in skoraj ni vec dotoka sredstev s tega
naslova, kar je bilo obiajno $e pred 6 ali 8 leti. Zato smo se
usmerili na pridobivanje reklam, tako za v nase glasilo kot tudi za
razstave, ki spremljajo strokovna sreéanja. Nudimo 20% od
reklame vsakemu, kijouspe pridobiti. Tuditu simoramo na zalost
pomagati z nestrokovnimi dejavnostmi, da lahko izvajamo akcije
za nase osnovne cilje, za irjenje znanja in stroke. 7 institutom
IEVT, kjer imamao sedez in kjer organiziramo tecaje, sodelujemo
obojestransko. V naslednjem letu bomo dodatno epremili labo-
ratorij v kleti. Zelimo, da bi se simbioza ohranila in da bi Institutu
uspelo prebroditi ekonomsko in organizacijsko krizo.

Masa zelja za bodocnost je tudi, da bi porasla zavest clanov; nase
glasilo. ki naj bi ga dobili samo ¢lani, prejema namred precej ved
vakuumistov po Sloveniji, kot pa jih plaga Clanarino. Nujno je tudi,
da bi se aktivneje vkljucilo veé clanov v sodelovanje pri drust-
venih akcijah. ZaZeljena je vsaka pobuda ali predlog, ki bi pripo-
mogel k nadaljnjemu razvoju nase panoge in k dvigu splosnega
ali specialnega vakuumskega znanja v Sloveniji.

Predlagam, da sprejmemo naslednji plan dela do konca 1986:
— Vakuumist 4-krat letno
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— organizacija teCajev; vsakega bomo razpisali 2-krat letno;
Za vzdrzevalce
— osnove vakuumske tehnike
— 7a srednjedolske predavatelje
— priprava noveqa tecaja (moZnosti; o analizi povrsin, o "leak”
detekciji, vakuumski higieni ali konstruiranju vakuumskin
sistemoy)
— obnova in ponatis knjige Osnove vakuumske tehnike
— izdaja knjige za vedrzevalce vak, naprav
— delovanje nasih predstavnikov v organizaciji IUVSTA
— sodelovanje z drustvi sosednjih driav
— 16. slovensko vakuumsko posvetovanje jeseni 1996
— stiki 5 hrvaskim drustvorn, 4. re€anje v Zagrebu (verjetno
spomladi 96)
— podpiranje udelezbe clanstva Se na drugih konferencah
— strokovne ekskurzije - oktobra v VARIANU v Torinu; prediog
za 1996: Sinhrotron, SAES, Italija, Tungsram, Madzarska,
MG-Ruse, ACRONI, Jesenice, N.E. Kr5ko
— nadaljevanje urejanja laboratorija za vaje
— nakup diapozitivov IUVSTA za izobraZevanje
— vsaj eno javno poliudno strokovno predavanje (morda s
strokovnjaki tuje firme in morda v okviru obénega zbora)
— morebitne dodelave statuta in registracija DVTS po navem
zakonu
— nadaljevanje stika s fakultetami (Maribor ERI, nova NFT
Strojna fakulteta v Ljubljani itd.)
— izdaja prospekta oz. plakata o drustvu
— izdelati in sprejemn pravilnikov:
— o nagradi (Kanskyjevi) za mlade raziskovalce
— 0 uredniskem odboru
— o castnih in zasluznih &lanib
— podpora akfivnostim za standardizacijo in ustanovitvi nacio-
nalnega merilnega laboratarija za podtiake
— pridobivanje spanzorjev - tudi tujih - in oglasevalcev za naso
revijo
— zamenjavo revi), razsiritev tudi na tuje revije
— prizadevanje, da se vsaj en Slavenec prijavi za Welchevo
stipendijo
— povecati Stevilo lanstva, rednega in kolektivnega (stiki s
podjeti)
— vklopiti mlajse in nove sodelavee v aktivnosti DVTS
— izdelati koledarski plan nasih aktivnosti z vpisanimi bodocimi
vakuumskimi dogodki v svetu
— lzvesti obéni zbar 1996

Vse nastete in morda Se kake druge aktivnosti bomo izpeljali s
€im manjsimi sredstvi, seveda pa brez njih ne gre. Zato planiramo
tudi finance; predvidevamo naslednje dohodke in adhodke,

DOHCOK] QDHODOK]
tedayi priprava novega ledaja
razstave na posvetovanjin Vakuumist - tisk, dela
dataciie MZT in MSS za Vakuumista predavatelji na tecajih
SPONEON priprava in tisk knjig
reklamni oglasi v Vakuumistu nagrada miadim razisk
reklamni oglasi v knjigah, ki jih boma izdali izboljsave vaj in kompleta
tlanarina eksperimentalng opreme
diapozitivi ILVETA

Na koncu tega porocila se zahvaljujem za trud in sodelovanje
vsem Elanom 1.0, pa tudi drugim, ki se niso pomislal spoprijet
s pogosto suhoparnimi opravili in so za nase akcije Irtvovali
marsikatero svojo prosto uro,

Predsednik DVTS,
mag. Andrej Pregel|



Balzers
PFEIFFER

Austria
The new Balzers-Pfeiffer
Components-catalog
is now available!
Components
for
vacuum technique

Highlights:

- Rotary vane pumps
- Turbo drag pumps
- Full range gauges

- Gas analysis systems Balzers-Pfeiffer _
- Systems for laboratories "
- Multivolt valves

The new Vacuum Components catalog of Balzers-Pfeiffer provides detailed
technical information on all Balzers pumps, gauges and other components suitable
for the production or measurement of medium to ultrahigh vacuum.

Please feel free to contact our representative Scan d.o.o., Mr. Zizek for your free copy of
the new Balzers-Pfeiffer catalog 1996!!

Balzers Pfeifer GmbH Scan d.o.o.
Diefenbachgasse 35 Breg ob Kokri 7
A-1150 Wien Si-64205 Preddvor
Tel.: +43 1 89417 04 Tel.: +386 64 45383

Fax: +43 189417 07 Fax: +386 64 45050
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INSTITUT ZA KOVINSKE MATERIALE 61000 LJUBLJANA, LEPI POT 11, POB 431,
IN TEHNOLOGLIE p.o. SLOVENIJA

INSTITUTE OF METALS
AND TECHNOLOGIES Telefon:061 1251-161 Telefax: 061 213-780

NITRIRANJE V PULZIRAJOCI PLAZMI

Pec za nitriranje v pulzirajoci plazmi

Nitriranje v pulzirajo&i plazmi je najsodobnejdi postopek firme METAPLAS IONON, imenovan IONIT
ki se uporablja za utrjevanje povriin orodij in strojnih delov.

ZNACILNOSTI POSTOPKA:

nitriranje legiranih jekel. zlitin, prahov in lahkih kovin * draga konéna mehanska obdelava ni potrebna
nadzorovana rast nitridnih plasti, ki so trdne in duktiline * temperaturni program pedi lahko prilagodimo
siroko obmodje temperatur nitriranja: 400-800 °C posameznim materialom

kratek éas segrevanja do temperature nitriranja * uporabnost za posamezne in serjske izdelke
uéinkovito ionsko jedkanije visokolegiranih jekel * nalaganje na osnovno plosco komore ali ogrodje
delno nitriranje orodij ali strojnih delov = okolju prijazen in energijsko varen postopek
zanemarljive dimenzijske spremembe, visoka stopnja * najvecje dimenzije.orodij in strojnin delov
ponovijivosti premer 500 mm, visina 1000 mm

* najvedja masa viozka 400 kg

IMT - CVT & KTO
Lepi pot 11
61000 Ljubljana, Slovenija
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VAKUUMSKI
SISTEMI IN
KOMPONENTE

Vas
partner
za

visoke

tehnologije

Mudimo vam izdelke in storitve:

— projektiranje in izdelava vakuumskih sistemey
vakuumske Erpalke, merilnike in standardne elemente za vgradnjo (ventili, povezovalni elementi z
razlicnimi prirobnicami)

— kanstruiranje in izdelave specialnih vakuumskih elementov iz nerjovnega jekla

— specialna varjenja (TIG, mikroplazma, laser, totkovno varjenje) in obdelave povriin po varjenju

— leak detekcijo s He po varjenju v laboratoriju ali pri naroéniku

— zagon, vzdrievanje in servis vakuumskih sistemov in naprav

— strokovno svetovanje na podrodju vakuumistike

— dodotno izobroZevanije vadih strokovnjokov [te¢aji vakuumske tehnike skupaj z DVTS)

IN?&TITL‘T TESLOVA ULICA 30, POB 39, 61111 LIUBLIJANA
FA FLEKTRONIKO SLOVENITA

= IN VAKUUMSKO TEL.: (4386 61) 126 45 84 N.C_.
TEHNIKO FAX: (+38661) 126 45 78

:!'.J



ISSN 0351-9716 VAKUUMIST 15/3(1995)

MEDIVAK, d.o.o. tel. fax 00386 61 713060
Solska ulica 21 mabitel 0G0 B15 455
SLO - 51230 Domiale Firo ratun 50120-601-114647

HITRA POMOC V TEZAVAH

ODKRIVANJE NETESNOSTI

Helijski masni spektrometer UL 200
— wvakuumski sistemi
— vakuumski agregati
- nizko- in visokotlaéne posode
— wentili, spoji
— energijske postaje

IZPOSOJA VAKUUMSKIH
CRPALK LEYBOLD

24 URNI SERVIS

— vakuumskih crpalk
— analiznih aparatov
odkrivanje netesnost

| Schnittbild RUVAC WSU 501

IZOBRAZEVANJE
S podrocja ODKRIVANJE NETESNOSTI Teiaie oraanis| T —
POPRAVILA CRPALK eCaje organiziramo na sedezu firme v Domzalah,

e se prijavi najmanj & oseb.
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MEDIVAE, d.o.o. tel, fax 00386 61 713060
Solska ulica 21 maobitel DB0Y 615 455
SLO - 61230 Domzale Fro ratun S0120-801-114647

ZASTOPSTVO LEYBOLD SPECTRO

SERUIS Vakuumske naprave, i jevalniki litski ti
Ve, IZmenjevainiki, anall | aparati
SVETOVANJ E Vakuumske tehnologije, vakuumska metalurgija, trde in tanke plasti, analitika
Kontrola vakummskih naprav in sistemov

PRODAJNI PROGRAM “LEYBOLD”

Vakuumske crpalke

* Rotaciske vakuumske érpalke s priborom
* Eno in dvostopenjske (1 do 1200 m°/h)

* Roots vakuumske Srpalke - RUVAC
(150 do 13000 m~fh)

* Membranske in ejektorske vakuumske
Crpalke - DIVAC 2.4 L

* Difuzijske érpalke (40 do 50.000 I/s)

*  Turbomolekularne érpalke (50 do 4500 Ifs)

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

Vakuumski €érpalni sistemi
* za kemijsko in drugo industrijo

Vakuumski ventili

* ‘arnostni, dozirmi

*  Krogliéni, loputni in UV

*  Prehodniin kotni KF, 1S0-K, IS0O-F

Vakuumski elementi in prirobnice
— Serije KF, ISO-K, ISO-F in UHF

Mehanske in elektriéne prevodnice
Merilniki vakuuma in kontrolni instr.

— Absolutni medilaki in merilec delnih tlakow
(od 1.10-12 do 2000 mbar)

Procesni regulatorji

Detektorji netesnosti (puscanja)
Helijski in freonski detektorji

Masni spektrometri s priborom

Vakuumska olja, masti, rezervni deli

LH  SPECTRO
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scan

SCAM d.o.o., zastopnitko servisno podjetje, Breg ob Kokri 7, 64205 Preddvor, Slovenija
Tel. +386 64 45 383, Fax + 386 64 45 050, ZR : 51500-601-18897

Zahtevaijte nov, brezplacen katalog
vakuumskih komponent BALZERS-PFEIFFER!

Druzino merilnikov, imenovanih
kompaktni (compact gauge), smo
razsirili tudi s piezoelektriénimi in
kapacitivnimi, kar pomeni nadaljevanje
ze znanih Piranijevih, Penningovih ter t.i.
“full range” merilnikov.

Predstavljamo novi kvadrupelni masni
analizator Prisma z vgrajeno elektroniko
in zmogljivim BALZERS-ovim programom
Quadstar.

V kataloegu so opisani novi proizvodi kot
npr.:

rotacijske vakuumske érpalke
membranske érpalke

nove turbomolekularne (DRAG) érpalke
turbo érpalke z magnetnimi lezaji.

Predstavljamo se analitski sistem za
zagotavljanje kvalitete in nadzorovanije
procesa.

Scan d.o.o.
Breg ob Kokri 7
S1-64205 Preddvor

Tel.: +386 64 45 383
Fax: + 386 64 45 050
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MEDIVAK, d.o.o. tel, fax 00386 681 713060
Solska ulica 21 maobitel - 0605 615 455
SLO - 51230 DomZale Ziro ratun  : 50120-601-114647

VAKUUMSKE ROTACIJSKE ENOSTOPENJSKE CRPALKE

SOGEVAC

S¥ 1200

Tehniski podatki Uporaba

+ Crpalna hitrost 16 do 1.200 m°/h * Avtomobilska industrija

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

+ Moc motorja 0,55do 11 kW * Kemijska in petrokemijska industrija
= Priklj. napestost 220 /380 V * Elektro in elektromehanska industrija
* Teza 23 do 130 kg + Elektronika

* Proizvodnja hrane (susenje, vakuumsko pakiranje,
hlajenje, transport hrane, degaziranje,

Zelo tiho delovanje etiketiranje, ...
Vsebnost olja v izpuhu 0,0001% . Steklarskamrn keramicna industrija
* Laboratoriji
Kompakina konstrukcija = Laserska tehnika
Velika crpalna hitrost : Medu:lna__ -
_ = Metalurgija, strojnistvo

Enostavno vzdrzevanje * Farmacevtska in kozmetiéna industrija

Zagotovljen servis * Lasna industrija

* Plasticna in gumarska industrija
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rERKIN ELMER

biotehnologija
atomska spektroskopija
ICP
ICP-MS
upravljanje podatkov
GC-IR
FT-IR
elementna analiza
termicna analiza
LC
LC-MS
GC
GC-MS
UVv/VIS
fluorescenca

KemoAnalitika

druzba z omejeno odgovornostjo
zastopstvo Perkin Elmer za Slovenijo
Strekljeva 3, Ljubljana

tel. 061 /12503 15, 061 /125 11 05
fax 061 /12511 10
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