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VSEBINA

Metaluréke zakonitosti vakuumske obdelave zlitin na osnovi niklja (B. Korousic)

Plazemsko &iéenje (M. Mozeti¢, M. Kveder)

lzdelava optiénih viaken po MCVD metodi (M. Kralj)

Nana&anije tankih plasti po metodi curka ionizinanih skupkov, CIS (B. Cvikl)

Olja za vakuumske ¢rpalke (J. Gasperic)

Pomen vakuumske tehnike v razvitih drzavah - Japonska (P. Panjan, J. Gasperic)

Nasveti

Drustvene novice
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Obvestila

Slika na naslovni strani prikazuje ve¢ snopov opticnih viaken, po katerih potuje svetloba. Opti¢na vlakna so
osnova sodobnih komunikacij in rabijo za prenos informacij na velike razdalje. V Sloveniji izdeluje opticna
vlakna Iskra Elektrooptika. Tovarna je ena izmed dvanajstih na svetu, ki imajo svoje tehnolosko znanje za
proizvodnjo vseh vrst optiénih viaken. To jim omogoca nastop na mednarodnih trgih brez kakrdnihkoli
licenénih omejitev.

VAKUUMIST

lzdaja Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije

Glavni in odgovorni urednik: Peter Panjan

Urednigki odbor: Andrej Dem3ar, dr. Joze Gasperi¢ (urednik za podro&je vakuumske tehnike in sisternov), dr. Bojan Jenko,
dr. Monika Jenko (urednica za podrogje vakuumske metalurgije), dr. Alojzij Krizman, mag. Miran Mozeti&, mag. Vinko Nemanic,
Marijan Olenik, Bojan Paradiz, Andrej Pregelj, dr. Vasilij PreSern, mag. Bojan Povh in dr. Anton Zalar

Lektorja: dr. JoZze Gasperi¢ in mag. Bojan Povh

Naslov: Urednidtvo Vakuumista, Drutvo za vakuumsko tehniko Slovenije, Teslova 30, 61000 Ljubljana, tel. (061)267-341
Stevilka ziro raduna: Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije, 50101-678-52240

Grafiéna obdelava teksta: Jana Strudnik

Grafiéna priprava in tisk: Biro M, Zibertova 1, Ljubljana

Naklada 400 izvodov
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SAES GETTERS

Our Products for Your Applications

SAES Getters, the world leader in getter products, offers ultrahigh-vacuum capabilities for thousands of applications.
Throughout the past 50 years, our expertise in special metallurgy has contributed to new products growth. These are
the result of much research and development, employee dedication and diversification into new fields.

Barium getters for color picture, displays Mercury and alkali metal sources for photosensitive surfaces, plasma displays, fluorescent
and receiving tubes lamps, night vision devices

N“"'“’“W‘Fﬂblt‘ getters l_NEG:s') for cllectmﬂ NEG pumps and modules for fusion reactors, particle accelerators, tritium handling
tubes, special lamps, vacuum insulation

-
el !. %
Gas purifiers, ultrahigh-purity gas valves and manifolds. ultrasensitive gas
analyzers for laboratory research, semiconductor processing and other
ultraclean processes
A » -—

Vacuum-insulated piping. cryogenic valves and components f',
for industrial applications and physics projects

SAES Getters S.p.A. FRANCE

Head Office: Via Gallarate, 215 SAES Getters France S.arl. UNITED KINGDOM saes
20151 Milano, Italy Tel.: (1) 4824.8696 - Fax: (1) 4824,1052 SAES Getters G.B. Ltd

Tel.: {2) 3020.1 (20 lines) - Telex: 331108 GERMANY Tel.: (734) 56.6856 - Fax: (734) 50.4074

Fax: (2) 3340.3636 - (2) 308.4524 SAES Getters Deutschland GmbH getters

Factories: Milano - Lainate - Origgio Tel.: (221) 44.3086 - Fax: (221) 441095
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Kambic

Laboratoriiska oprema

Parni sterilizator

Proizvodni program: inkubatoriji, sterilizatorji, susilniki, avtoklavi, liofilizatorji, keramicni
mlini, naprave za vakuumsko destilacijo odpadnih emulzij,
vakuumski susilniki, zamrzovalne skrinje za ultra nizke temperature,
vodne kopeli, ejektorske vakuumske crpalke, olja za pogon
difuzijskih in rotacijskih vakuumskih crpalk.

VAKUUMSKA TEHNIKA

lzdelava in servisiranje laboratorijske opreme
KAMBIC ANTON

Sela4/A

68333 SEMIC, SLOVENIJA

Tel., fax: 068/56-200

29



ISSN 0351-9716 VAKUUMIST 29(1992)4

LEYBOLD
L e
PRODAJNI PROGRAM /,%
Vakuumske ¢rpalke: e
s rotacijske vakuumske &rpalke in pribor - £ o
eno in dvostopenijske, od 1 do 1200 m>/h ¥ ",

# Roots vakuumske ¢Erpalke od 150 do
13.000 m°/h
Crpalke z zapiralno loputo, eno in dvo- -
stopenjske, do 250 m°/h :
& dvostopenjske membranske in ejektorske
vakuumske crpalke
m difuzijske ¢rpalke od 40 do 50.000 I/s
@ turbomolekularne ¢rpalke od 50 do
3.500 I/s in pribor
m sorpcijske Crpalke, krioCrpalke, ionsko-
getrske in sublimacijske titanske ¢rpalke

vakuumski ¢rpalni sistemi:
— za kemicno in drugo industrijo

vakuumski ventili:
— pretocni ali kotni KF, 1ISO-K, ISO-F od
2 do 1.000 mm,
— loputni in UVV ventili

vakuumske prirobnice:
- serije KF, ISO-K, ISO-F in UHF, ob-
jemke in steklena okna mehanske in elektri¢ne prevodnice
merilniki vakuuma in kontrolni instrumenti:

— od 1.10™'? do 2.000 mbar, absolutni ali merilniki
delnih tlakov

procesni régulatorji
detektorji netesnosti (prepuscanja) in sistemi
- helijski, frigenski detektorji

masni spektrometri in pribor
- od 1 do 200 ame

IZDELAVA STROJEV IN TEHNOLOGIJE ZA:

& skupina UB - trdi sloji, kondenzatorske in pakirne
folije, naparevanje velikih povrsin, npr. steklo,
naparevanje video in audio trakov, CD in video
plosce, plosce za shranjevanje podatkov

= skupina UC - fina optika, oCala (komponente -
merjenje tankih plasti, elektronski topovi), LCD
prikazalniki, okrasne tanke plasti, plasti za mikro-
elektroniko, naprave za izdelavo kristalov

# skupina UM - vakuumske indukcijske peéi (tudi za
vlivanje), vakuumska metalurgija

ZASTOPSTVO IN SERVIS PRODAJA

h Eﬁ u] Pisarna: 61000 LJUBLJANA
T d.o.o0. Cestav Rozno dolino 42

) o Telefon (061) 272-566
MEDIVAK d.o.0., Solska ulica 21, 61230 Domzale Postni naslov: TEAM TRADE, Telefax (061) 263-143
Tel.: (061) 713-060, Fax: (061) 713 060 61241 Kamnik, p.p. 43, Slovenija Racun SDK 50140-601-85343
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NDT - KONTROLA BREZ PORUSITVE MATERIALA

OPTICNA KONTROLA
- SCHOELY, ZRN, - KEYENCE, JAPONSKA

® ogledala in povecala, endoskopi in fibroskopi, foto
in TV dokumentacija ter TV kontrola cevi

& posebni prenosni aparati za opti¢no kontrolo povr-
§ine vseh vrst materialov s povecavo do 1000-krat
(novo)

Kontrola s penetrantskimi teko&inami
- HELLING, ZRN

= MET-L-CHEK rdege-beli in fluorescentni penetranti

= STANDARD CHEK penetranti SUPER CHEK
penetranti za visoke temperature, BY LUX
penetranti

& kontrolni etaloni in aparati, ro¢ni, pol-avtomatski in
avtomatizirani sistemi

® UV luci za fluorescentno metodo

Magnetna kontrola - HELLING, ZRN

®m oprema za magnetiziranje, permanentni magneti,
rocni elektromagneti, prenosne enote - do 4000 A

® standardna stacionarna oprema in izdelava opreme
po naro€ilu ter popolnoma avtomatizirana oprema

m aparati za demagnetiziranje, kontrolni aparati in
etaloni

® sredstva za kontrolo: prahovi in suspenzije raznih
barv in velikosti, UV lu¢i za fluorescentno metodo

Kontrola z vrtinéastimi tokovi - ROHMANN, ZRN

in ultrazvo&na kontrola - PANAMETRICS, ZDA/ZRN
® prenosni aparati za kontrolo materialov, merilniki
debelin materialov

TESH TRADE ...

Postni naslov: TEAM TRADE, 61241 Kamnik, p.p. 43, Slovenija

ISSN 0351-9716

m Visokofrekvencni prenosni in stacionarni aparati,
popolnoma avtomatizirani linijski sistemi
=m vse vrste sond in pribora

Radiografska kontrola - ANDREX, DANSKA,
- HELLING, ZRN, - GRAETZ, ZRN

® prenosni RTG aparati do 300 kV, stacionarni RTG
aparati do 450 kV

@ aparati za gama-radiografijo IR 192, CO 60 in
pribor, izotopska polnjenja IR 192, CO 60 in ostalo

m radiografski pribor, aparati za pregled RTG filmov -
iluminatoriji

g radioloska zascita - dozimetri

& konstrukcija in izdelava foto-RTG laboratorijev v
vozilih, zabojnikih in drugih prostorih

Industrijski RTG filmi in kemikalije
- RAZLICNI PROIZVAJALCI

Kontrola netesnosti / prepus€anja

- LEYBOLD, ZRN, - HELLING, ZRN
# helijevi, freonski in ultrazvo&ni detektoriji
# S fluoroscentnimi tekocinami

Analize materialov
- SPECTRO, ZRN, - LEYBOLD, ZRN
w spektralne analize raznih vrst materialov:
— optitno emisijski spektrometri
— rentgensko fluoroscenéni spektrometri
# masni spektrometri za analizo raznih vrst plinov
@ aparati za analizo tekocin in plinov
# pribor
Druge vrste NDT kontrole - HELLING, ZRN,
- MES, HOCE, - TEMPIL DIVISION, ZDA
— trdote, hrapavosti, izolacije, viaznosti, kontrola
kvalitete in namazanosti leZajev
— debelin in kvalitete premazov ter zascit na
kovinah
— temperature - TEMPILSTIK in digitalni merilniki -
DRUGI MERILNIKI

Pisarna: 61000 LJUBLJANA
Cesta v Rozno dolino 42
Telefon (061) 272-566
Telefax (061) 263-143

Raéun SDK 50140-601-85343
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MLAKAR & CO Prodaja racunalnikov v kit izvedbi
(po delih) in dopolnilne racunalniske

opreme. Za vse naprave ponujamo

Unterbergen 82 .
A-9163 UNTERBERGEN |. Ros.

vl SN _— jamstvo, montazo in servis v Ljubljani,
Fax 04227-2091 MLACOM, Kozeljeva 6.

Za nasvet pri izbiri nas pokliCite po telefonu ali zahtevajte ponudbo po telefaxu. Nasa trgovina je v
Avstriji ob glavni cesti proti Celovcu, 60 km od Ljubljane in 12 km od Ljubelja. Odprta je vsak dan od 9.
do 18. ure, v soboto od 8. do 13. ure.

MLACOM vam poleg ra¢unalnika nudi bogat dopolnilni program dodatne opreme, ki jo potrebuijete pri
delu z racunalnikom. V sodobno opremljenem servisu vam v najkrajsem ¢asu sestavimo raéunalnike ali
odpravimo napake na ra¢unalnikih, monitorjih, napajalnikih, tiskalnikih in drugi opremi. Oglasite se pri
nas vsak dan od 8. do 12. ure in od 13. do 17. ure ter vsako prvo soboto v mesecu od 8. do 13. ure.

1Z NASEGA SIROKEGA PRODAJNEGA PROGRAMA:

MiacoM Computer Classic

Classic je namenjen splosni uporabi.

Predstavlja poceni, vendar zmogljiv racunalnik na osnovi
procesorja 268-16 MHz. Vsebuje 1 MB notranjega pomnilnika, 40
MB trdi disk in monokromatski monitor. Namenjen je vsak-
danjemu racunalniSkemu delu, npr. po pisarnah za obdelavo
tekstov, razpredelnic in baz podatkov. Zelo je primeren tudi za
Solske ustanove.

MiacoM Computer Business

Business je namenjen obdelavi veéjih podatkovnih baz. Osnova je
procesor 268-16. Vsebuje 2 MB notranjega pomnilnika, hitri trdi
disk 130 MB in monokromatski monitor. Zaradi velikega in hitrega
trdega diska je primeren predvsem za obdelavo vedjih
podatkovnih baz. Svetujemo ga npr. za fakturiranje, vodenje
zalog, knjigovodstvo itd.

MlacoM Computer Rainbow

Rainbow je raéunalnik za tiste, ki se nocejo odpovedati barvam.
Osnova je procesor 386SX-16 MHz. Vsebuje 2 MB notranjega
pomnilnika, 40 MB trdi disk in VGA barvni monitor. Zelo je
primeren za delo s programi, ki teGejo pod Windows.

Kozeljeva 6, 61000 Ljubljana
Tel: 061-114-131
Fax: 061-114-350
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MiacoM Computer Publisher

Publisher je namenjen namiznemu zaloznistvu

Osnova je procesor 386-33MHz s 64 KB Cache. Vsebuje 4 MB
notranjega pomnilnika, koprocesor, trdi disk 107 MB in A4 17"
monitor. Namenjen je vsem tistim, ki se ukvarjajo z namiznim
zalozniStvomn,

MiacoM Computer Graphic

Graphic je namenjen graficni obdelavi. Osnova je procesor
386-33MHz s 128 KB Cache. Vsebuje 8 MB notranjega pomnilnika,
koprocesor, trdi disk 130 MB in 17" barvni monitor.

MiacoM Computer Professional

Professional je radunalnik za tiste, ki ne trpijo kompromisov in
hocejo najboljSe. Osnova je procesor 486-25MHz s 64 KB Cache in
EISA vodilom. Vsebuje 8 MB notranjega pomnilnika, trdi disk 338
MB, barvni monitor.

MlacoM Computer Server
Namenijen je kot server za postavitev mreze. Osnova je procesor
386-33MHz s 128 KB Cache. Vsebuje 8 MB notranjega pomnilnika,

trdi disk 337 MB/10 MS SCSI (Novell predformatiran), NE-2000
kompatibilni mrezni adapter in monokromatski monitor.

MiacoM

Mlacom d.o.0.
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HEﬂAJES OPREMA’ inZeniring, zastopstvo, zunanja in notranja trgovina, d.o.o.

61000 Ljubljana, Kolodvorska 7,
tel.. 061 /121-145
fax.: 061/ 131-284

o _ _ [/7) HEwLeT
Pooblaséeni prodajalec firme: &8 packarD

PRODAJA RACUNALNISKE OPREME SVETOVNE ZNAMKE "HEWLETT PACKARD"

OSEBNI RACUNALNIKI HP VECTRA:

— posamicne delovne postaje (386s, 486s)

— delovne postaje za vgradnjo v mreZe 386/N, 486/N)
— serverji (486/ST)

— delovne postaje, zlasti za delo s CAD/CAM (486/U)
— racunalniSke komponente za vgradnjo v PC-je in

— najrazlicnej$i SW programi

TISKALNIKI IN RISALNIKI:

— LaserdJet lIP Plus, IIIP, I1ID, [1ISi (300 dpi)

— LaserJet 4 (600 dpi)

— DeskdJet 500, Deskdet 500C in 550C (300 dpi)

— PaintJet XL300

— Namizni peresni risalniki (barvni) A4, A3

— Stojeci peresni risalniki (barvni) do A0

— Stojeci inkjet risalniki DesigenJet 600 dpi A1 in AO

SKENERJI:
3 — ScandJet lIp (sivi odtenki)

— Scandet lic (barvni)

ZEPNI RACUNALNIKI:

— Poslovni: 10B, 14B, 17Bll, 19BlI

— Tehniski: 208, 32SII, 42S, 48S, 485X
— Zepni PC: Palmtop 95 LX

— Infra rdeci tiskalnik

POTROSNI MATERIAL:

— Toneriji in tiskalne glave s érnilom
— Papir vseh vrst in dimenzij

— Peresa za risalnike itd.

HP SERVIS V LJUBLJANI:
Celovska 73, 61000 Ljubljana
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SCAN d.o.o.

zasto_pstva, servisi tel. 064 - 45 383
trgovina, uvoz-izvoz fax. 064 - 45 050

ISSN 0351-9716 VAKUUMIST 29(1992)4
Zastopamo svetovno znane proizvajalce:

JEOL Ltd., Japonska

e vrsticni elektronski mikroskopi - SEM e Auger elektronski spektroskopi - AES

e presevni elektronski mikroskopi - TEM dEDL e valovno dolzinski spektrometri - WDS

e vrsticni tunelski mikroskopi - STM e instrumenti za pripravo vzorcev - za
SEM

OXFORD INSTRUMENTS, Microanalysis Group,
Velika Britanija (prej Link Analytical)

e energijsko disperzivni spektrometri - EDS

(kvalitativna in kvantitativha analiza elementov od B - U)
e analizatorji slike - zajem slike, obdelava, karakterizacija in kvantifikacija slike
e avtomatizacija mikroskopov

GATAN Ltd., ZDA

e razlicne vrste nosilcev za vzorce za vse . e TV kamere in SSC kamere za TEM S
tipe presevnih elektronskih mikros- Q(_]T(]ﬂ e EELS - spektroskopija elektronskih energijskih

kopov izgub
e instrumenti za pripravo vzorcev za TEM

L’AIR LIQUIDE, Francija
e proizvodi kriogene tehnike za laboratorije, industrijo, bolnice,

biooola _LAIR LIQUIDE

e dewar posode raznih tipov in velikosti za shranjevanje, prenos in
pretakanje tekoCega dusika, helija, ogljikovega dioksida, argona in
kisika
e razni dodatki - merilniki nivoja, alarmi nivoja, termometri, ventili, cevi in ¢rpalke za pretok, regulatorji, ...

SPI Supplies, ZDA

e potroSni material za laboratorije, elektronsko in svetlobno mikroskopijo

1. Razne vrste pincet, Skarij in drobno 4. Materiali in kemikalije za ¢iSCenje in osebno var-
orodje @ nost v laboratoriju

2. MreZice za TEM, katode, zaslonke, =PI | 5- Lupe in pripomecki za svetiobno mikroskopijo
vakuumska olja in masti vzl 6. Fotografski material in naprave

3. Knjige s podrocja mikroskopije in 7. Priprava vzorcev v biologiji, medicini, ...
spektroskopije 8. Razni standardi in vzorci za kalibracijo - SEM,
TEM

Se priporo¢amo!

SCAN d.c.0.,
Breg ob Kokri 7
L , 64205 PREDDVOR tel. 064 - 45 383
Informacije in prodaja: Slovenija fax. 064 - 45 050
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YOUR PARTNER

FOR ADVANCED
VACUUM TECHNOLOGY

THE COMPLETE VACUUM SUPPLIER FOR:

e Vacuum components

Vacuum plants for optical and electronical
processes

Thin film technology

e Helium leak detector for industrial production
and quality control

PVD Coating Service (TiN, TiCN, TiCrN)

Preparation technology for Electron Microscopy

Cleaning systems without flurid-hydro-carbon

Gas analyser for quality and quantity measuring

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

A-1150 Wien

Tel. (0222) 894 17 04, 894 17 05
Telefax (0222) 894 17 07
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~KIN ELMER

PERKIN ELMER je vodilni svetovni proizvajalec opreme za
vse aplikacije  kemijske andlitike.  Njihove  vrhunske
aparature poznajo in uporabligjo v laboratorijih skoraj vseh
slovenskih  tovarn s podrogja  kemije, farmacije in
prehrambene industrije, ter v vseh pomembnejsih zavodih
in raziskovalnih institucijah.

KemoAnadlitika, d.o.o. je ekskluzivni zastopnik in
distributor ~ firme  PERKIN  ELMER v = Sloveniji. Mnogi
strokovnjaki nas Ze dobro poznate, saj imamo v Sloveniji
veliko zvestih in zadovolinih uporabnikov nase opreme in
servisnih  storitev.  Vse tiste, s katerimi pa se doslej %e
nismo imeli priloZnosti seznaniti, pa vabimo, da nas
poklicete in radi se bomo dogovorili za razgovor in
predstavitev najsodobnej$e opreme.

Dovolite, da vas opozorimo na nekaj pomembnih novosti v
nasem poslovanju:
O sistemska in tehni¢na podpora z nagimi
lastnimi slovenskimi strokovnjaki

A zaradi  novih  pogojev poslovanja  smo
uspeli zniZati cene skoraj vsem aparatom,
rezervnim delom in potrodnemu materialu

vsa podpora pri  uvoznih in  drugih
formalnostih, prodaja za tolarje

KemoAnalitika

druzba z omejeno odgovornostjo
R.D. V/24, 61000 Ljubljana
telefon 061/ 261 957

telefaks 061/ 261 537




ISSN 0351-9716

VAKUUMIST 29(1992)4

METALURSKE ZAKONITOSTI VAKUUMSKE OBDELAVE

ZLITIN NA OSNOVI NIKLJA

Dr. Blazenko Korousic, Institut za kovinske materiale in tehnologije, Lepi pot 11,

61111 Ljubljana

METALLURGICAL FUNDAMETALS OF
VACUUM TREATMENT OF NICKEL BASED
ALLOYS

ABSTRACT

The continuously growing demand for better quality of special
alloys (super-alloys) regarding cleanliness, low content of
undesired gasses and traces elements as well as narrow analytical
limits force the metallurgist to improve the existing and to develop
new technologies.

By production of sophisticated alloys, such as nickel based
superalloys, very high degree of cleanliness and structural
homogenity is necessary. This is achieved today with different
vacuum melting process as vacuum induction melting (VIM).

VIM-technology is indispensable for manufacture of superalloys,
which must be melted under vacuum because of their reactivity
with atmospheric oxygen and nitrogen. The process is suitable for
the production of high purity metals and alloys under oxygen free
atmosphere, This limits the formation of non-metallic oxide
inclusion. The removal of undesirable volatile elements, such as
Sb, Te, Se, Bi, Pb in the vacuum induction furnace is of
considerable practical importance. These elements must be held
to very low concentration to avoid the risk of premature part
failure, such as jet engine parts.

POVZETEK

Nara3GajoGe zahteve po bolj3i kvaliteti specialnih zlitin (superzlitin)
glede &istote, niZje vsebnosti nezaZelenih plinov in spremljajocih
elementov, kakor tudi oZjih analitskih mej, sili metalurge, da
izboljSujejo obstojece tehnologije in razvijajo nove.

Pri izdelavi zahtevnih zlitin, kot so tiste na osnovi niklja, so zahteve
po &istoti in strukturni homogenosti izredno ostre. To je danes
mogodce doseti le z uporabo razliénih vakuumskih talilnih postop-
kov v vakuumski indukcijski peéi (VIM).

VIM-tehnologija je nujno potrebna pri super zlitinah, ki se lahko
izdelujejo le pod vakuumom zaradi njihove reaktivnosti s kisikom
in dudikom iz zraka. Proces je zelo primeren za proizvodnjo zelo
¢istih kovin in zlitin v odsotnosti od kisika v atmosferi. Vakuum
onemogoéa tvorbo nekovinskih vkljuckov. Odstranjevanje nezaZe-
ljenih, lahko izparljivih elementov, kot so: Sb, Re, Se, Bi, Pb ima v
vakuumski indukcijski peci velik praktiéni pomen. Vsebnost teh
elementov mora biti &m niZja, ker se tako zniza riziko za
poskodbe vitalnih delov, kot so npr. elementi za reaktivne motorje.

1 UVOD

Uporaba vakuuma pri izdelavi kovinskih materialov,
zlasti zlitin Zeleza, je Ze dalj asa znana. V zacetku raz-
voja vakuumske tehnologije je bil namen metalurgov,
da pri znizanem tlaku "pospesijo" reakcijo odstranje-
vanja vodika iz taline in Sele kasneje je postalo jasno,
da lahko z vakuumsko obdelavo povecamo tudi hi-
trost drugih reakcij, tvorbo CO (razogljicenje), odpra-
vo nekovinskih vklju¢kov in drugo.

Vakuumska tehnologija se je zacela uporabljati pri iz-
delavi specialnih zlitin na osnovi niklja med Il. svetov-
no vojno s razvojem zlitin za delo pri visokih tempe-
raturah (razvoj reaktivnih letal v Nemciji in Veliki Bri-
taniji). Raziskave s taljenjem specialnih zlitin na osnovi

4

Ni + Cr (Nimonic, Inconel, Udimet) so pokazale, da
prisotne elemente Ti in Al (ki mocno prispevajo k
povecanju trajnosti mehanskih lastnosti pri temperatu-
rah nad 800°C) ni mogoce kontrolirati v prisotnosti
zracne atmosfere. Celotni razvoj se je usmeril v va-
kuumsko taljenje in vlivanje, kar je bistveno prispevalo
k nadaljnjem razvoju letalske in vojaske tehnike.
Uporabne temperature so se prvi¢ priblizale magicni
meji 1000°C.

Celotni nadaljnji razvoj je zaznamovan s to revolucio-
narno spremembo tehnoloSke smeri in kasnejSi skoki
(odkritje usmerjene kristalizacije, vodno hlajene lopa-
tice, ...) so bili le biseri v nizu razvojnih mozZnosti, ki so
se odprli z uporabo vakuuma.

2 POTEK REAKCIJ IN PRENOS SNOVI V
VAKUUMU

Uporaba vakuuma v metalurski praksi sloni na reak-
cijah, ki so odvisne od tlaka, kot je odprava vodika,
kombinirana reakcija razogljicenja (odprava ogljika) in
dezoksidacija (odprava kisika) ter reakcija razduSice-
nja taline (odprava dusika). Osnova teh reakcij je tki.
SIEVERTSOV ZAKON:

X2 = [X] (1)

oziroma njegova termodinamicna interpretacija:

ax = kx vV px, , (2)

kjer pomeni: X2 = plinska faza (Hz, N2, O2)
ax = aktivnost raztopljene snovi v talini
(H, N, O)
kx = konstanta, odvisna od temperature,
pogosto tudi od sestave taline
Za tekoCi nikelj veljajo pri temperaturi 1500°C na-
slednje vrednosti /1/:

afH) =0,0038 V pH. (3)
a[N) = 0,0013 V pN, (4)
ajo] = 140 V po, (5)

Maksimalna vsebnost kisika v Ni-zlitinah je omejena s
tvorbo oksidov. V €istem niklju, ki ga talimo na zraku,
bo v kratkem Casu prislo do tvorbe oksida po reakciji:

[Ni] + [O] = [NiO], ©6)
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za katero termodinami¢na analiza pokaZze, da je mak-
simalna topnost kisika dolocena z enacbo /2-6/:

10270 )

log [%O]max = T + 5,40

kar pomeni, da je pri T = 1500°C:

[%0O]max = 0,4

Ce se povrnemo k enacbi (5), lahko izradunamo, da je
ravnotezni tlak kisika p;, = 1,51 X 105 bar.

Ce talina vsebuje poleg niklja tudi dolo¢eno vsebnost
kroma (tipicne zlitine Ni + 20% Cr), potem max. top-
nost kisika ne diktira vec reakcija (6) temvec reakcija

(8)
2[Cr] + 3[0] = (Cr203) (8)

Pri termodinamicni analizi te reakcije ugotovimo, da
velja:

16?“ +6108 O

log ajo] = -2/3 log a[cr) -

Ne da bi se spuscali v podrobnosti, lahko zapiSemo,
da bodo zlitine Ni-Cr z 20% Cr imele max. topnost
kisika pri tvorbi Cr203 oksidne Zlindre in temperaturi
1500°C okrog [%0O]max = 0,0060, kar je 60-krat nizja
vrednost kot pri Gistem Ni /7-10/. Z drugimi besedami,
¢e Zelimo prepreciti oksidacijo kroma v specialnih
zlitinah potem moramo zajamciti delni tlak kisika cca.
1013 bar, (=10""° mbar). Podobno analizo lahko iz-
delamo tudi za vodik in dusik. Na sliki 1 so prikazani
odnosi za vse tri pline za nikljeve zlitine pri temperaturi
1500°C.

Hz2,N2,02) (pi,bar)

E
g
—. - hedt —N -
20 ZZ NF20*/Cr
1500°C
._25 1 1 1
1 10 100 1000 10000

pPM;

Slika 1. Odvisnost parcialnega tlaka Hz, N2 in O2 od
vsebnosti raztopljenih plinov v ¢éistem niklju
in Ni-Cr-zlitinah /2/
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Kinetika odstranjevanja posameznih plinov iz taline pri
delu v vakuumu, reda velikosti 1-2 mbar, ni odvisna
samo od termodinamicnih temveC predvsem kinetic-
nih razmer.

Cas, ki je potreben, da se doseZe ravnotezna vseb-
nost, je dolocen s kinetiko masnega prenosa med
talino in vakuumom.

Splosna enacba, ki popisuje ta mehanizem, se glasi:

dc A
e —kv (C - Ceq),

(10)

¢e so reakcije razplinjanja kontrolirane z difuzijo.

Hitrost odprave plinov je torej tem vecja, ¢im vi§ja je
vrednost masnega koeficienta k, razmerja povrsine
proti prostornini taline in ¢im vecja je gonilna sila
C-Ceq, tj. razlika med dejansko in ravnotezno vseb-
nostjo elementa, raztopljenega v talini.

Prakticne izkusnje so pokazale, da ima pri nizkih tlakih
Kljuéno vlogo hitrost difuzije v tekoéi fazi. Da bi se
pospesila hitrost odprave elementov iz taline, se je
pokazala kot zelo ucinkovita metoda vpihovanja
nevtralnega plina vanjo v vakuumu. S tem se znatno

i
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Slika 2. Parni tlaki nekaterih elementov v odvisnosti od
temperature
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poveca razmerje A/V (povrSina/prostornina) zaradi
tvorbe plinskih mehurékov. Med pihanjem inertnega
plina rastejo mehuréki med potovanjem skozi talino
zaradi padajocega ferostaticnega tlaka. Del plina, raz-
topljenega v talini, prehaja tudi v mehurcke, kar ima

Velik vpliv na koeficient masnega prenosa k ima pri-
sotnost povrsinsko aktivnih elementov (O, S, Se, Te).
To se je pokazalo zlasti pri mehanizmu odstranjevanja
duSika iz taline. Cim niZja je bila vsebnost kisika in
Zvepla, tem vecja je bila hitrost odprave dusika.
Podoben pojav povzroCa izparevanje nekaterih ele-
mentov v vakuumu, na primer mangana, ki Se do-
datno prispeva k zniZevanju temperature povrsine.
Zato je potrebno vzeti v postev selektivno izparevanje
elementov, zlasti tistih, ki imajo visok parni tlak (glej
sliko 2).

Ta pojav ima tudi pozitiven ucinek, saj vodi do od-
stranjevanja zelo skodljivih primesi, kot so Bi in Pb, pri
izdelavi specialnih nikljevih zlitin.

3 SKLEPI

Vakuumsko taljenje specialnih zlitin na osnovi niklja je
danes edina tehnoloska pot, ki zagotavlja vrhunsko
kvaliteto izdelkov in racionalno legiranje dragih kovin-
skih dodatkov.

Danes je to tudi edina metoda, ki omogoca ucinkovito
odpravo Skodljivih primesi, ki jih prinaSajo vlozni
materiali, kot so Bi, Pb, Ag itd. Za bizmut je ugotov-
lieno, da njegova prisotnost v mejah 0,5 ppm (500 mg
v 1 toni) vodi do ob¢utnega poslabSanja mehanskih
lastnosti.
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Uporaba vakuumskih metod se je razsirila od taljenja
tudi na vakuumsko vlivanje in v zadnji fazi e na pos-
topke usmerjene in monokristalne kristalizacije (kot so
lopatice reaktivnih motorjev).

Nadaljnji razvoj vakuumske tehnologije gre v smeri iz-
boljSav obstojecih tehnoloskih faz, zlasti globljega
poznavanja mehanizmov odprave $kodljivih primesi,
toplotnih ucinkov v vakuumu in vpliva Cistote vloznih
materialov, obloge in inertnih plinov na kontrolo
procesa taljenja in kristalizacije v vakuumu.
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Novo pri turbomolekularnih érpalkah

Proizvajalci turbomolekularnih (TM) Erpalk ne mirujejo.
Qd iznajdbe leta 1957 (Becker) se je vrtilna hitrost
povecala od 10000 na 90000 obratov na minuto. Ni Se
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Kitajska turbomolekularna ¢rpalka novega tipa
6

povsem konCano osvajanje Se boljSega vlezajenja ro-
torja (magnetno lebdenje rotorja in kontrola z elektro-
magnetnimi senzorji, kerami¢nimi leZaji), Ze se preiz-
kusajo moznosti zviSanja predtlaka oziroma uporabe
preprostejSe predcrpalke s slabsim koncnim vakuu-
mom. Pojavljajo se izvedbe z membransko ali grafitno
rotacijsko predcrpalko ali njih kombinacije, kar je smi-
selno, saj k brezoljni TM ¢rpalki spada tudi brezoljna
predCrpalka (primer: Alcatel-ov agregat Drytel ali Da-
nielsonov Tribodyn). Slika prikazuje kitajsko izvedbo
TM crpalke novega tipa, kjer je klasicni rotor z lopa-
ticami spodaj podaljSan v molekularno (M) crpalko s
spiraliziranim bobnom. Dodatna reZa na notranji strani
rotorja podaljSuje pot in tako oja¢a Crpanje plinov; za-
obrnitev poti (pri A) tudi zmanjsuje povratno puscanje
plinskih molekul. ZraGnost med statorjem in rotorjem
(B,C) je 0.35 mm. Opisana hibridna ¢rpalka se vrti z
18000 obrati na minuto, deluje v obmocju od 500 do
10° Pa, ¢rpalna hitrost je cca 400 I/s, medtem ko je
maksimalno kompresijsko razmerje za vodik vecje od
4000.

Andrej Pregelj, dipl.ing.
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PLAZEMSKO CISCENJE
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Mag. Miran Mozetic in Miha Kveder, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko,

Teslova 30, 61111 Ljubljana

DISCHARGE CLEANING
ABSTRACT

The technology of the discharge cleaning of inner walls of vacuum
devices is described.

POVZETEK
Prikazujemo tehnologijo plazemskega &i€enja notranjih povriin
vakuumskih naprav.

1 Uvod

Sodobni tehnoloSki procesi, ki se odvijajo v va-
kuumskih sistemih, zahtevajo izredno Cistost povrsin.
V mnogih primerih Zelimo, da je povrsina atomsko
Cista, kar pomeni, da na njej ni tujih atomov. Popolne
atomske Cistosti povrsine seveda v praksi ne moremo
nikdar doseci. Vendar pa s sodobnimi metodami
CisCenja v visokovakuumskih sistemih lahko doseZe-
mo taksno &istost povrsine, da je gostota tujih atomov
na povrsini ve¢ velikostnih redov manj$a od gostote
atomov, ki sestavljajo originalno povrsino materiala.
Taksno povrsino v praksi imenujemo atomsko Cisto.
TakSno atomsko Cistost povrsine npr. zahtevamo pri
koncnem crpanju elementov, ki za pravilno delovanje
zahtevajo trajen visoki vakuum, ali pa pri povr§inah, ki
so pripravljene za depozicijo raznih plasti.

Vcasih se zadovoljimo Ze s tem, da povrSina sicer ni
atomsko Cista, pac¢ pa zahtevamo, da je koncentracija
nekaterih vrst necisto¢ zelo majhna. Pogosto se Zeli-
mo znebiti korozivnih elementov, npr. kisika, vode,
klora in Zvepla, toleriramo pa druge vrste tujih atomov,
npr. vodik.

V obeh primerih se moramo lotiti ¢iS€enja povrsin. V
nadaljnjem besedilu predstavljamo nekatere metode,
ki se standardno uporabljajo za &i§Cenje povrsin v
vakuumu, s poudarkom na plazemskem ¢is¢enju.

2 Nedistoc¢e na povrsinah

Povrsine elementov, ki jih vgradimo v vakuumski sis-
tem, nikdar niso Ciste. Najmanj, kar lahko vedno
pricakujemo, je tanka plast adsorbiranih molekul
plinov, ki tvorijo atmosfero. Le-te so lahko na povrsini
fizisorbirane, kemisorbirane ali kondenzirane. Pogosto
najdemo na povrSinah $e molekule organskih snovi,
tanke plasti oksidov pa tudi Zveplo in klor. Predvsem
slednji je izredno Skodljiv, saj zaradi majhne velikosti
atoma zlahka prodre v notranjost kovine in katalizira
oksidacijo nekaterih kovin.

3 Nekateri postopki ¢iSéenja

3.1 Temeljno &is&enje

Preden se lotimo vgradnje elementov v vakuumski sis-
tem, jih je treba grobo o¢istiti. To storimo obicajno z
mehanskim cisCenjem in kemijskim poliranjem. Za
razlicne materiale obstajajo mnogi recepti za kemijsko

poliranje /1/. Bakrene elemente npr. dobro ogistimo v
mesanici kislin (33 ut. % dusikove kisline, 33 ut. % or-
tofosforne kisline in 33 ut. % ledocetne kisline).

3.2 Prezarevanje v kontrolirani atmosferi

Naslednji postopek ciscenja, ki se standardno upo-
rablia za pripravo elementov, ki jih vgradimo v
vakuum, je preZarevanje v kontrolirani atmosferi. Na
povrsinah mnogih kovin je v splosnem prisotna plast
oksidov, v kateri tipicno najdemo tudi ogljik, klor in
Zveplo. Veino teh necisto¢ lahko odstranimo z iz-
menicnim preZarevanjem v oksidativni (kisik ali
dusikov oksid) in reduktivni (vodik) atmosferi. DolZina
CiSCenja, tlak plina in temperatura, pri kateri Ciscenje
poteka, so odvisni od vrste materiala, debeline plasti
neCistoC in posebnih zahtev. Natan¢ni podatki za
parametre CiSCenja so zbrani v literaturi /2/. Zal je v
mnogih primerih neprakticno menjavati oksidativno in
reduktivno atmosfero, zato smo na Indtitutu za
elektroniko in vakuumsko tehniko v Ljubljani nasli
dokaj uspeSen recept za poenostavitev procedure.
Elemente namre€ preZarevamo v vlaznem vodiku.
Vodik je reduktivna atmosfera in dobro reagira z ok-
sidnimi plastmi, kisik iz vode pa oksidira trdovratne
ogljikovodike. Prezarevanje v kontrolirani atmosferi
ima Se eno dobro lastnost: pri visoki temperaturi
popustijo morebitne napetosti v materialih, kar je Se
posebej pomembno za materiale, ki jih uporabljamo
pri spojih steklo - kovina in keramika - kovina.

3.3 Ciséenje v vakuumskem sistemu

Ko smo elemente grobo ocistili in jih prezarili v
kontrolirani atmosferi,_ jih lahko vgradimo v visoko-
vakuumske sisteme. Zal elementi Se vedno niso niti
priblizno atomsko ¢isti. Brz ko jih vzamemo iz peci, se
na njih adsorbirajo plini, povrSinska plast mnogih ko-
vin pa se v kratkem Casu oksidira. Prej opisani metodi
sta torej uspesni zgolj kot predpriprava povrsin. Sedaj
je na vrsti CiSCenje v samem vakuumskem sistemu
(postopek in situ). Postopki ¢iscenja v vakuumskem
sistemu so v grobem trije: pregrevanje v visokem
vakuumu, kemijski in fizikalni postopki.

Pregrevanje v vakuumu

Kot smo Ze omenili, je na povrsinah elementov, ki so
vgrajeni v vakuumski sistem, plast adsorbiranih ato-
mov ali molekul. Fizisorbirane molekule zlahka odstra-
nimo z razmeroma kratkotrajnim ¢rpanjem v visokem
vakuumu pri sobni temperaturi. Karakteristicni Cas
desorpcije fizisorbiranih plinov je nekaj sekund ali
kve€jemu minut (odvisno od razmerja med efektivho
¢rpalno hitrostjo in notranjo povrsino sistema).

Kondenziranih negisto na povrsini (predvsem vodna
para) navadno ne moremo odstraniti v doglednem
Casu zgolj s ¢rpanjem. PovrSine elementov moramo
med Crpanjem pregrevati. Sodobni vakuumski sistemi

7
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so pregrevni do 400°C, kar pomeni, da se karakteris-
ticni Cas desorpcije skrajsa za velikostni red.
Desorpcija plinov je prav tako dobro razloZena v
literaturi /3/.

Kemijsko plazemsko ¢&is¢enje

S pregrevanjem do 400°C v vakuumu smo odstranili
ve€ino fizisorbiranih in  kondenziranih  plinov.
Nedotaknjene pa smo pustili kemisorbirane pline in
tanke plasti oksidov, pa tudi drugih kemijsko vezanih
necistog. Ce se Zelimo znebiti teh vrst necisto¢, ne gre
brez uporabe plazme.

Plazma je izredno Sirok pojem, zato se takoj omejimo
na nizkotlacne plazme, to so tiste, ki jih generiramo v
vakuumskih sistemih. Tlak plina v taksnih plazmah je
navadno manjsi od 1 mbar. Za delovni plin uporabimo
reduktivne pline (za &iSCenje oksidov, kloridov, sul-
fidov) in oksidativne pline (za odstranjevanje ogljiko-
vodikov). Postopek je le na prvi pogled podoben
preZarevanju v kontrolirani atmosferi. Bistvena pred-
nost plazme je namre¢ v tem, da molekule vodika,
kisika itd. v plazmi razpadejo na atome, ki so kemijsko
izredno aktivni. V razmeroma preprostih plazmah smo
dosegli 60 % stopnjo disociiranosti vodika /4/. Taksno
stopnjo disociiranosti doseZzemo v peceh Sele pri
temperaturi 100000°C. Bistvena prednost plazme pred
preZarevanjem je torej v tem, da s plazmo Ze pri sobni
temperaturi doseZemo efekte, ki so sicer mogoci Sele
pri zelo visokih temperaturah. To prednost plazme so
izdatno izkoristili kemiki, ki dandanes v plazmi
pridobivajo snovi, katerih sinteza je s termodinam-
skega vidika prakticno nemogoca /5/. Na tem mestu
omenimo Se bistveno pomanjkljivost uporabe plazme:
tehnologija ni primerna za odstranjevanje debelejsih
plasti ne€istoc.

Plazmo ustvarimo tako, da damo plin v elektricno
pol;e primerne jakosti. Za érééeme povrsin so najbolj
primerne plazme, ki jih generiramo z RF generatorjem.
Tipicna frekvenca nihanja elektricnega polja je 10
MHz. Tipicna mo€ generatorja je 1 kW. S takSnim
nadinom vzbujanja preide plin v stanje plazme v
Sirokem obmodju tlakov med 10" mbar in 10° mbar
(odvisno od nekaterih drugih parametrov, kot so raz-
seZnosti razelektritvene komore, vrsta plina, usklaje-
nost bremena z generatorjem...). Plazmo vzbujamo z
induciranim poljem tuljave, ki je vezana na RF genera-
tor. S tem se izognemo neZelenim lastnostim kapaci-
tivne plazme, predvsem odprsevanju.

Na povrsinah, ki so izpostavljene toku aktivnih delcev,
potekajo kemijske reakcije. Poglejmo si nekoliko
podrobneje vpliv vodikove plazme na tanko plast ba-
krovega oksida. Monoplast bakrovega oksida se lahko
reducira Ze v nekaj sekundah. Redukcija debelejsih
plasti je dolgotrajnejSa /6/. Tako npr. 10 nm debelo
plast bakrovega oksida odstranimo v desetih minutah
v plazmi pri totalnem tlaku 0.5 mbar, temperaturi
povriine 50°C in gostoti toka atomov na povrsino
6x102' m2s1 /7).

S takSnim postopkom smo odstranili s povrsine ves
oksid, pa tudi vec¢ino atomov klora in Zvepla /8/. S teh-

nologijo kemijskega plazemskega ¢iS¢enja lahko torej
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odstranimo s povrsin skoraj vse necistoce. Na povrsini
snovi, ki kemisorbirajo vodik, ostane le monoplast
vodikovih atomov.

Podobno velja za ciS¢enje plasti ogljikovodikov v
kisikovi plazmi. Metoda se standardno uporablja za
odstranjevanje fotouporne plasti pri proizvodniji
mikroCipov. Aktivni delci iz kisikove plazme (atomi,
ozon in vzbujene molekule) reagirajo z ogljikovodiki.
Reakcijski produkti so predvsem CO, OH, H20 in
CO2. Postopek je dobil celo svoje ime, namre¢ plas-
ma ashing /9/.

Fizikalno plazemsko &is¢enje

S kemijskim plazemskim c¢isCenjem smo se znebili
vseh necisto€ razen morebitne kemisorbirane plasti
delovnega plina.

To pa lahko odstranimo samo z obstreljevanjem povr-
Sine z energijskimi ioni. Za razlicne materiale obstajajo
razlicni recepti uporabe ionov. V sploSnem pa veljajo
naslednje zakonitosti:

a) Vedno uporabljamo ione Zlahtnih plinov.

b) Energija ionov naj bo reda velikosti 10 eV. Pri vecjih
energijah ionov prihaja Ze do izdatnega odprsevan-
ja atomov z originalne povrsine ali celo defektov na
povrsinah (tvorbe konic stoZcaste oblike) /10/.

c) Masa ionov, s katerimi obstreljujemo povrsino, naj
bo priblizno enaka masi atomov, ki jih Zelimo od-
straniti. Za desorpcijo vodika bomo tako uporabili
ione helija.

d) Tok ionov na povrsino naj bo ¢im vecji in ¢im bolj
homogen. Za dosego visoke stopnje ioniziranosti v
plazmi priporo€amo uporabo Penningovih zmesi
plinov.

Z vsemi opisanimi metodami ¢i§Cenja smo praktiéno
dosegli atomsko Cistost povrsine. Opisane metode so
npr. uporabili za €iS€enje povrsin tokamakov /11/.

Doseganje idealne &istosti povrsin
Bralcu, ki se ne zadovolji s priblizno atomsko ¢Cistostjo

povrsin, je na voljo Se ena metoda CisCenja, ki pa se
redko uporablja. To je metoda nizkotokovnih visoko-
napetostnih vakuumskih prebojev. Vzemimo, da
imamo nekje na povrsini gruc¢o tujih atomov. Povrsino
nabijemo na potencial vec kilovoltov. Ugotovili so, da
pride do vakuumskega preboja navadno na mestu,
kjer se nahaja gruca tujih atomov /12/. Takoj po
preboju se napetost sesede, tako da ne poSkodujemo
originalne povrsine, ampak se desorbirajo samo tuji
atomi. Tehnologijo uporabljajo na IEVT pri proizvodnji
miniaturnih katodnih elektronk.

4 Sklepi

Prikazali smo razlicne metode CcCiS€enja povrsin
elementov, ki jih vgrajujemo v vakuumske sisteme. Za
razlicne potrebe uporabljamo razlicne metode. Obicaj-
na priprava povrsin elementov za visokovakuumske
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sisteme vsebuje zgolj grobo CiSCenje, prezarevanje v
kontrolirani atmosferi in morebitno pregrevanje v
visokem vakuumu. Za pripravo povrsin za nanasanje
tankih plasti je treba uporabiti eno ali obe metodi
plazemskega cCiSCenja. Pri tem uporabimo kemijske
metode predvsem v primerih, ko se Zelimo znebiti
tankih plasti kemijsko vezanih necistoc (npr. kovinskih
oksidov). Sicer pa najveC uporabljajo metodo obstrel-
jevanja povrsin z ioni. Naprave za plazemsko Ciscenje
izdelujejo mnoge vecje firme, ki se ukvarjajo s proiz-
vodnjo vakuumskih elementov. Metoda nizkotokovnih
visokonapetostnih prebojev je izredno zahtevna in
njeno uporabo odsvetujemo.
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IZDELAVA OPTICNIH VLAKEN PO MCVD METODI

Marko Kralj, dipl. ing., Iskra Elektrooptika, SPE Opticne Komunikacije, Stegne 7,

61210 Ljubljana

Optical fiber manufacturing by MCVD method
ABSTRACT

Optical fiber manufacturing is presented. The mechanism and
chemistry of the MCVD process are described in detail.

POVZETEK

V €lanku je opisano izdelovanje opti¢nih viaken po MCVD metodi.
Natanéneje sta obdelana kemizem in mehanizem nanasanja
sinteticnega stekla na notranjost kremenove cevi.

1 UVOD

Opticne komunikacije rabijo za prenos informacij
(raCunalniskih podatkov, telefonskih ali video signalov)
na velikih razdaljah. Namesto z elektri¢nimi signali se
posilia informacije s pomocjo svetlobe. Zvocéne ali
slikovne signale se najprej predela v elektricne sig-
nale, le-te pa v pulze svetlobe, ki potem potujejo po
opticnih vlaknih do sprejemnika, kjer se signali
predelajo nazaj v prvotno obliko. 1z elektricnih sig-
nalov dobimo opti¢ne tako, da jih pripeljemo na LED
diodo ali na laser, ki utripata v ritmu signalov. Pri
sprejemu pa se opticne signale pretvori nazaj v
elektricne s fotodiodo.

Opticno viakno je tanka nitka iz kremenovega stekla,
po kateri potuje svetloba. V njeni sredini je lomni
koli¢nik vecji kot na njenem robu, tako da je Zarek
zaradi totalnega odboja svetlobe ujet vanjo in po njej
potuje do sprejemnika.

ny=! (':99"'“03 . obloga nz ( ] "
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M \ % W
> [ J obloga nz 5

Slika 1. Potovanje optiénega Zarka po opticnem
viaknu

Opticno viakno ima vrsto prednosti pred drugimi
nacini prenosa podatkov. Njihov premer je 125 ym,
bakrene Zice imajo navadno premere vecje od 1 mm.
Zato se v kabel enakih zunanjih dimenzij da vgraditi
desetkrat vec¢ opticnih viaken kot pa bakrenih vod-
nikov. Tudi njihove prenosne karakteristike so izredne:
imajo veliko pasovno $irino, kar omogoca prenos
velikega Stevila informacij po enem vlaknu in obenem
so izgube signala zelo nizke, zato je potrebno pri
optiénih komunikacijah regenerirati signal Sele na raz-
daljah, ki so vecje od 100 km (pri koaksialnem kablu 6
km). Druge prednosti so: neobcutljiv je na elektromag-
netne motnje in strele, zato se uporablja v in-
dustrijskem okolju, ne generira isker, zato zanje ni
potrebna posebna zas¢ita, kadar se uporablja v blizini
nevarnih snovi, ne da se mu "prisluskovati" in je od-
poren na visoke temperature.
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Slika 2. Radialni potek lomnega koli¢nika v enorodov-
nem vlaknu (zgoraj) in vecrodovnem viaknu

(spodaj)

Teorijo valovoda je razvil Ze leta 1879 angleski fizik
Rayleigh, leta 1910 pa sta Hondros in Debye objavila
Clanek, ki je opisoval dielektricni valovod, kar v bistvu
je opticno vliakno. Vendar pa tedanja stopnja teh-
nologije ni omogocala izdelave le-tega.

Leta 1951 je uspelo izdelati prva opticna vlakna, ki so
jih uporabili v medicini za endoskope. Z izumom
rubinovega laserja |. 1960 in z objavo modalne teorije
dielektricnega valovoda (Snitzer I. 1961) pa se je po-
javila moZnost uporabe opti¢nih viaken v telekomuni-
kacijah. Po devetih letih razvoja je firma Corning izde-
lala opticno vlakno, ki je imelo slabljenje 20 dB/km.
Dve leti kasneje pa so izdelali prvo uporabno opticno
vlakno. Njegovo slabljenje je bilo 4 dB/km, danasnja
veCrodovna vliakna pa imajo niZje od 1 dB/km,
enorodovna vlakna pa pod 0.2 dB/km (teoreticna meja
je 0.14 dB/km za kremenovo steklo). V drugi polovici
sedemdesetih let se je zacela SirS8a komercialna upo-
raba, pravi razcvet (ki Se traja) pa je doZivela industrija
opti¢nih viaken v drugi polovici osemdesetih let.

V Sloveniji izdeluje optiéna viakna Iskra Elektrooptika.
Le-ta je sledila razvoju opticnih komunikacij Ze od leta
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1973. Po Studiju in izpopolnjevanju mag. Iztoka
KlemencCiCa v tujini se je leta 1979 zacel razvoj teh-
nologije izdelave opti¢nih viaken in Cez dve leti je bilo
prvo izdelano. Leta 1984 so bila nasa vlakna
uporabljena na zimskih olimpijskih igrah v Sarajevu. 1z
razvoja smo polagoma presli na pilotno proizvodnjo in
leta 1988 so viakna zado3Cala vsem mednarodnim
standardom (IEC & CCITT). Ze leto poprej pa se je
zacCelo postavijati proizvodnjo v industrijskem merilu,
stekla pa je spomladi 1989. Te zmogljivosti nam
omogocajo izdelavo vseh vrst opti¢nih vlaken na os-
novi lastnega znanja, kar nam omogoca nastop na
mednarodnih  trgih  brez kakrsnihkoli licenénih
omejitev, s Cimer se lahko pohvali le dvanajst drzav.

2 IZDELOVANJE OPTICNIH VLAKEN

Opticna viakna izdelujemo v dveh fazah: najprej iz-
delamo surovec, ki ga nato potegnemo v viakno.
Surovec se naredi z nanaSanjem sinteticnega stekla
na stekleno ali kerami¢no podlago. To nanasanje je v
bistvu CVD postopek, ki je prilagojen izdelavi opticnih
vlaken.

Razlikujemo dve vrsti CVD (chemical vapor deposi-
tion): nizkotlacno, ki jo uporabljamo za izdelavo tankih
plasti in atmosfersko, katere modificirana verzija se
uporablja za izdelavo opticnih viaken.

Pri prvi v vakuumu (0.001 do 1 mbar) /1/ uvajamo
nizke koncentracije par organokovinskih spojin ali
kovinskih halidov, ki zreagirajo na segretih podlagah
ali v njihovi blizini. Nastane enakomerena plast
nanosa. Reakcija je heterogena (na povrsini podlage)
ali homogena (v parni fazi). Hitrost nanasanja je
majhna, tvorijo se molekularni sloji kristalne trdine na
relativno majhni ploskvi.

Pri drugi poteka proces pri atmosferskem tlaku. Pri
nanasanju na steklo zreagira zmes kloridov in nosil-
nega kisika v parni fazi - reakcija je homogena. Nas-
tanejo submikronski steklasti delci, ki se sprijemajo v
Cadaste kosme in se usedajo na podlago. Od
temperature podlage je odvisno, ali se delci pretalijo in
osteklijo ali pa nastane Cadast nanos. Koncentracije
reaktantov so veliko vecje, zato je hitrost nanasanja za
vec kot velikostni razred vecja od nizkotlacnega CVD.
Zategadelj so vsi Stirje komercialni postopki za iz-
delovanje surovcev za izdelavo opticnih viaken os-
novani na tem principu /2/.

Surovec je 15 do 75 mm debela in 50 do 150 cm
dolga steklena palica, katere jedro ima visji lomni
kolicnik kot njena zunanja stena. |z razvoja v proiz-
vodnjo so uspesno presli Stirje nacini izdelovanja
surovcev: Outside Vapor Deposition (OVD), ki ga je
razvil Corning, Vapor Axial Depaosition (VAD), razvit pri
Nippon Telegraph and Telephone (NTT), Modified
Chemical Vapor Deposition (MCVD), plod razvoja v
Bell Laboratories (AT&T) in Plasma Chemical Vapor
Deposition (PCVD), ki so ga iz MCVD izpeljali pri
Philipsu /2/.

Pri OVD in VAD postopku sinteti¢no steklo nanasamo
z zunanje strani na keramitno zasnovo. Razlika med
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njima je ta, da pri prvem nanasamo plast za plastjo na
keramicno palico, pri drugem pa surovec raste iz zas-
nove v aksialni smeri. Surovca sta kredasta in ju po
nanasanju osteklimo (vitrificiramo) v Cl2 atmosferi pri
temperaturi 1000°C. Ta dva procesa imata veliko
hitrost nanasanja, zato tudi dajeta velike dolZine via-
ken. Uporabljata se skoraj izkljucno za izdelavo eno-
rodovnih vlaken za telekomunikacijske (PTT) kable.
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Slika 3. Postopki izdelovanja surovcev: a) OVD, b)
VAD in ¢) MCVD
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Za MCVD in PCVD je znaéilno, da steklo nanasamo na
notranjo steno cevi. Po konéanem nanasanju stekleno
cev pretalimo v palico s plameni, ki doseZejo
temperaturo 2200°C: gorilnik pocasi potuje ob cevi, ki
je zmeh¢ana in jo povrSinska napetost kréi. Razlika
med njima je ta, da pri prvem segrevamo cev z vodik -
kisikovim plamenom, pri drugem pa s plazmo. Dobra
lastnost MCVD procesa je Cistost, saj se nanasanje
odvija v cevi.

Prednost tega procesa pred VAD in OVD je sorazmer-
no enostavno in ponovljivo dopiranje stekla. Zato s
tema dvema postopkoma izdelujemo viakna s para-
boliénim potekom lomnega koli¢nika (graded index),
ki se uporabljajo v kablih za raCunalniSske mreze.
Hitrost nanaSanja je priblizno za polovico manjsa kot
pri prvih dveh postopkih, vendar pa ni treba sin-
tetizirati celotnega surovca, temve¢ samo jedro s
spremenljivim lomnim kolicnikom. Z oblacenjem
MCVD surovca v dodatno cev ali pa z nanosom
dodatnega stekla po VAD metodi doseZzemo enake
dolZine enorodovnega vlakna kot pri prvih dveh
metodah. Vecina evropskih proizvajalcev uporablja to
metodo za izdelovanje opticnih viaken.

Druga faza je vleCenje vlakna iz surovca. Surovec
navpitno spud¢amo v peé, ki se nahaja na vrhu
viecnega stolpa. Ta pe¢ ima ozko cono, segreto na
pribliZno 2000°C (nad zmehcis¢em stekla). V tej coni
nastane iz debelega surovca steklena nitka, ki izteka iz
peci skozi odprtino na njenem spodnjem delu. Najprej
se zaradi visoke temperature steklo zmehca in s
preforma steCe kapljica, ki potegne za seboj tanko
stekleno nitko (podobno, kot steCe med z Zlice). Z
enakomernim vle€enjem te nitke nastaja kontinuirna
dolZina vlakna. Pod pe€jo se na vlakno nanese akrilat-
na smola, ki ga §¢iti pred mehanskimi poskodbami. S
hitrostjo navijanja viakna na kolut doloéamo njegovo
debelino. Le-to merimo z laserskim merilnikom, hitrost
vle€enja pa nastavljamo s povratno zanko glede na
debelino viakna.
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Slika 4. Vle¢enje viakna iz surovca
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3. MODIFICIRAN CVD POSTOPEK (MCVD)

MCVD postopek je najbolj razsirjen nacin izdelave
surovcev. Pri njem na notranjo stran nosilne cevi
nanasamo plast za plastjo sinteticno steklo. V notran-
jost cevi uvajamo pare reagentov v kisiku, ob njeni
zunanji steni pa potuje gorilnik z vodik - kisikovim
plamenom, ki jo pregreva na 1700 - 1900°C. Reagenti
zreagirajo v vro€i coni ob gorilniku v pregretem delu
cevi. Submikronski delci, ki so nastali pa se usedajo
na hladnejSo notranjo steno cevi nize od gorilnika.
Delci se gibljejo in usedajo zaradi temperaturnega
gradienta, ki je ob gorilniku. Ta nacin nanasanja se im-
enuje termoforeza.

Ko pripotuje gorilnik do nanosa se ob plamenu prasna
plast, ki se je usedla na notranjo steno cevi, pretali in
po ponovni ohladitvi nastane iz nje nekaj deset mik-
rometrov debela plast stekla. Ta postopek ponavljamo
pri razliénih temperaturah s spremenjenim razmerjem
reagentov, odvisno od vrste vlakna, ki ga proizvajamo.
Da doseZemo predpisano enakomernost plasti, je ves
postopek voden racunalnisko.

Ko je naneseno predpisano Stevilo plasti, povisamo
temperaturo plamena in obenem zniZzamo nadtlak v
cevi. Le-ta se zato zmehca in povrsinska napetost jo
potegne navznoter. |z cevi nastane steklena palica
(surovec) s poviSanim lomnim kolicnikom v jedru.

3.1 MEHANIZEM PROCESA

Oksidacija reagentov v steklaste delcke pri visokih
temperaturah je sréika MCVD procesa. Del teh delcev
se termoforetsko nanese na stene, ostanek pa odleti iz
cevi zaradi konvekcije /3/. Steklasti delci, ki nastanejo
iz reakcije kloridov v okside nekaj centimetrov pred
gorilnikom so veliki nekaj nm in lebdijo v nosilnem
plinu. Pri prehodu vroCe cone gorilnika se zaradi
Brownovega gibanja zaletavajo in sprijemajo
(koagulirajo) v Cadaste kosme, ki dosegajo velikosti
do 0.2 um. Sprijemanje je odvisno od viskoznosti del-
cev, na katero vplivamo z dodajanjem fosforjevega (V)
oksida /2/.

Tok plina se z oddaljenostjo od gorilnika ohlaja zaradi
prenosa toplote na steno cevi. Ve€ina nanesenih del-
cev se zaradi termoforeze usede na nosilno cev kakih
20 do 30 cm niZe od trenutnega poloZaja gorilnika v
priblizno 5 cm Sirokem pasu, dlje od tega pa je le Se
malenkostno usedanje delcev zaradi Brownovega
gibanja /3/.

Termoforeza je pojav, pri katerem dobi v plinu lebdec
delec pospeSek v smeri negativnega gradienta
temperature. Do tega pride zato, ker imajo molekule
plina, ki se zaletavajo v delec iz nasprotnih strani,
razlicne povprecne hitrosti zaradi razlicne temperature
/2/. Delec zato obcuti silo, ki ga pospesuje v negativni
smeri gradienta temperaturnega polja. Da je ter-
moforeza ucinkovita, mora biti velikost gradienta
temperature nad 200 K/cm.

Hitrost, ki jo delci dobijo zaradi termoforeze, se da
izracunati iz kineticne teorije plinov in je podana z
enacbo /6/:



VAKUUMIST 29(1992)4

3vVT(r,z) (1)
T 41 +wA/8)T(r, 2)

Cc =

c je termoforetska hitrost delcev, v kinematska viskoz-
nost, T temperatura v izbrani tocki, A pa je akomo-
dacijski koeficient. Negativni predznak nakazuje, da se
delci gibljejo v smeri upadanja temperature.

Ko pride gorilnik do nanesenih delcev, jih pregreje nad
temperaturo zmehciSca stekla. |z delcev nastane stek-
lasta masa, ki se po prehodu gorilnika ohladi in nas-

tane plast stekla.
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Slika 5. a) Slika temperaturnega polja, b) trajektorifa
delcev

3.2 KEMIZEM PROCESA

Pri izdelavi opti¢nih vlaken uporabljamo nosilno cev iz
preciScenega kremenovega (SiOz) stekla: vsebnost
OH ionov mora biti pod 250 ppm, primesi kovinskih
oksidov pa morajo biti reda ppb. Sinteticno kremeno-
vo steklo dobimo pri oksidaciji silicijevega tetraklorida
(SiCls), ki ga uvajamo v reakcijsko cev v obliki par v
nosilnem kisiku:

SiCls + O2 - SiO2 + 2 Clz )

Reakcija (2) je eksotermna in je nad 1300°C enosmer-
na. Sinteticno SiO2 steklo ima lomni kolicnik 1.458,
kadar pa je dopiran z GeOz, mu lomni koli¢nik lahko
dvignemo najve¢ za 2.7%. Tudi GeO2 pridobivamo iz
ustreznega klorida:
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GeCls + O2 - GeO2 + 2Cl2 (3)

Tu kinetika reakcije ni tako enostavna: izkoristek reak-
cije je najveC 55% (temperatura je 1400°C /2/ in
1750°C /4/ - razlicni avtorji navajajo razlicne podatke).
Potek reakcije je odvisen od prisotnosti POCI3 /2/.
Klor, ki nastaja zaradi reakcije (2), poriva ravnotezje
reakcije (3) v obratno smer. Z zviSevanjem tempera-
ture se izkoristek reakcije sicer dviga, vendar pa nad
1800°C zacne GeOz2 razpadati /4/:

GeO2— GeO + 0.5 02 (4)
trden plin plin

kar poleg omejitve vgradnje povzroca tezave pri kas-
nejSem sesedanju cevi v palico. Kot je bilo Ze prej
omenjeno, dodajamo poleg obeh oksidov Se fosforjev
(V) oksid za znizevanje viskoznosti steklastega prahu:

2POClz + 1.502—-P20s5 + 3Cl2 (5)

Manj3a viskoznost ima dva dobra vpliva: omogoca iz-
datnejSo koagulacijo delcev in zniZuje zmehcidce
steklaste zmesi. Slednje je vazno zato, da reakcija (4)
Se ne stece. Fosforjev (V) oksid sicer zviSuje lomni
kolicnik, vendar pa je dodajanje le-tega omejeno, ker
dviga slabljenje v vliaknu pri valovnih dolZinah, ki so
daljSe od 1500 nm. Vlakno, ki vsebuje fosforjev (V)
oksid se tudi hitreje stara.

Kadar Zelimo doseéi zniZanje lomnega kolicnika,
vgrajujemo dopante z niZjo molsko maso (F,B).
Navadno vgrajujemo fluor, ki ga uvajamo v obliki
reagenta SFe:

3SiO2 + 2SFg — 3SiFs4 + 2S03 (6)
trden  plin plin plin

SiFs + 3Si02 — 4Si0O1sF (7)
plin  trden trden

Reakcija (6) je jedkanje, reakcija (7) pa vgradnja fluora
v SiO2 mreZo /7/.

4 SKLEP

Opticne komunikacije so v kratkem obdobju dvajsetih
let prehodile pot od teoreticne zamisli do zrele in-
dustrijske proizvodnje. Pri tem skokovitem razvoju je
Slo za sinergijo ve¢ dejavnikov: razvitost obdelave
podatkov je zahtevala sposobnejsi medij prenosa le-
teh, hkrati pa je taista industrija postavila temelje za
razvoj opti€nih vlaken s svojimi zahtevami po Cistosti
materialov in s sposobnostjo obdelave velike koliine
podatkov. Na podrocju viaken iz kremenovega stekla
ni ve¢ raziskav, pa¢ pa se nadaljuje razvoj tehnologije:
kako s ¢im manjSimi stroski, v ¢im krajSem cCasu iz-
delati ¢&im boljSe vlakno.

Nadaljne raziskave opticnih viaken potekajo v smeri is-
kanja materialov s Se manjSim slabljenjem in razvoja
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tehnologije predelave teh materialov. Najve¢ proble-
mov je pri iskanju tehnologij, ki bi omogocile
ekonomsko proizvodnjo viaken iz materialov, ki ne
temeljijo na kremenovem steklu.
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NANASANJE TANKIH PLASTI PO METODI CURKA

IONIZIRANIH SKUPKOV, CIS

Dr. Bruno Cvikl, Tehniska fakulteta, Univerza v Mariboru, Smetanova 17, 62000 Maribor,
in Institut "Jozef Stefan", Univerza v Ljubljani, Jamova 39, 61111 Ljubljana

IONIZED CLUSTER BEAM THIN FILM
DEPOSITION, ICB

Abstract

The description of the method for the thermal vacuum evaporation
of suitable substance, used for the low-temperature deposition
and epitaxy of high-quality thin films, by the ionized cluster beam
method is presented.

Povzetek

V ¢lanku je opisan postopek naparevanja tankih plasti po metodi
curka ioniziranih skupkov, ki rabi za nizkotemperaturno nanasanje
in epitakso visokokvalitetnih tankih plasti.

1 Uvod

Siroko razvejanost uporabe tankih plasti raznovrstnih
materialov, zlasti na podrogjih ti. visokih tehnologij, ki
smo ji prica dandanes, gre pripisati ogromnim razis-
kovalnim naporom, ki so bili v zadnjih desetletjih
vloZeni v obseZno podro€je proucevanja in krojenja
lastnosti tankih plasti ter iskanja najbolj ustreznih
metod preverjanja njihove kvalitete. Eno izmed tekoCih
temeljnih teZzenj raziskav je proucitev optimalne
metode nanasanja tankih plasti ob upostevanju zahtev
po njihovih vnaprej predpisanih kemijskih, strukturnih,
elektronskih, opti¢nih, mehanskih itd. lastnostih. Pos-
ledica omenjenih zahtev se je odrazila v razvoju vrste
metod nanaSanja tankih plasti, ki jih v grobem delimo
na metode naparevanja, plazemske metode in pa
kemijske postopke. Socasno z razvojem metod nana-
§anja je potrebno omeniti tudi razvoj analiticnih metod
proucevanija kvalitete /1/ tako dobljenih tankoplastnih
materialov. Tanke plasti predstavljajo same po sebi
obseZno podrocje raziskav fizike trdne snovi, pri ce-
mer gre za proucevanje najraznovrstnejSega vedenja,
kot npr. Studij rotacijskih preklopov feromagnetnih
tankih plasti, raziskave cele vrste razlicnih pojavov,
povezanih s tuneliranjem elektronov in vrzeli, pro-
ucevanje vrste elektromagnetnih povrsinskih efektov,
proucevanje nekaterih pojavov opticne interference,
raziskav nukleacije in rasti kristalov itd. Njihova nepo-
sredna uporaba v industrijske namene pa posega na
podrocje dekoracije (npr. pozlatitev, tudi plastic¢nih
predmetov), izdelave raznovrstnih opticnih previek
(antirefleksne previeke, vecplastni interferencni filtri,
fluorescentna prekritja, selektivni solarni absorberji),
proizvodnja elektronskih komponent (senzorjev,
mikro- in optoelektronskih elementov, elektricnih izola-
torjev, magnetnih zapisov, soncnih celic itd.), izdelave
tankih plasti danih mehanskih odzivnosti (za potrebe
tribologije, za difuzijske zascCite, za plasti, odporne na
obrabo in erozijo, za trde previeke obdelovalnih orodij
itd.) in za izdelavo plasti s posebnim ozirom na ke-
mijske zahteve (korozijske zaScite, katalizatorji,
zascCite strojnih delov in komponent, zaS¢ita opreme
pred vremenskimi vplivi in vplivu morija itd.).

2 Nanasanije tankih plasti po metodi CIS

2.1 Metoda molekularnega curka, MBE

Nana3anje tankih plasti po metodi curka ioniziranih
skupkov je eden od postopkov rasti na osnovi termal-
nega izhlapevanja atomov oziroma molekul, med
katerimi je sicer najbolj poznana metoda epitakse z
molekularnim curkom, MBE (molecular beam epitaxy)
/2/. Ob tem se je treba spomniti, da se omenjeni pos-
topek rasti uporablja za epitaksno nana$anje tanke
plasti (epitaksna plast je tista, katere kristalografska
struktura je doloCena s strukturo podlage) na monok-
ristalu izbrane podlage. Bistvo metode so t.i. Knud-
senove efuzijske celice (na krajiS¢u odprti globoki
talilni loncek, ki je obdan s 8&itom, hlajenim s tekoc¢im
dusikom), iz katerih izhlapevajo atomi ali molekule v
curku, vpadajo na podlago, pri Cemer je le-ta segreta
na temperaturo, ki ustreza kemi€ni reakciji, nastopu
epitakse in reevaporaciji preseznih vpadnih atomarnih
sestavin. Celotni postopek nanasanja poteka v ultra-
visokem vakuumu okoli 10™ Pa. Z ustreznim nad-
zorom curka, kar se doseze s vrtljivimi mehanskimi lo-
putami, ki se nahajajo med podlago in Knudsenovimi
celicami, je mogoce izdelati super reSetke razlicnih
sestavin z natanéno definirano debelino sticne plasti.
Kot je znano, se z MBE metodo izdelujejo I11-V in IV-VI
polprevodni$ke heteroplastne sestave (super reSetke),
to so tvorbe, ki so sestavljene iz periodicno nanesenih
plasti alternativnih sestavin (npr. GaAs/AlGaAs),
uporabnih zlasti na podrocju visokih tehnologij, kot
npr. za mikrovalovne polprevodniske elektronske ele-
mente, za polprevodniske laserje svetlovodnih
telekomunikacijskih mrez itd. /3/. Shematska skica
MBE naprave je prikazana na sliki 1.

2.2 Mikroskupki

Znano je, da so pri dani sestavi kemijskih elementov
ali spojin fizikalne lastnosti ti. mikroskupkov, kot npr.
porazdelitev elektricnega naboja in spina elektronov,
afiniteta elektronov, ionizacijski potencial, reaktivnost
z molekulami plina ali povrsin, elektronska struktura,
temperatura taliS¢a itd., mocno odvisne od velikosti
mikroskupkov in se zaznavno razlikuje od tistih za
snovi, ki se nahajajo v makroskopski kondenzirani
fazi. lzraz mikroskupki tukaj pomeni mikroskopski
grozd (aggregates), ki je sestavljen iz nekaj deset pa
do nekaj tiso¢ atomov. Sami po sebi so mikroskupki
preveliki, da bi jih lahko popisali v smislu anorganskih
molekul, toda hkrati so premajhni, da bi imeli trans-
lacijsko simetrijo in zaradi tega izkazujejo eksoticne
lastnosti, ki niso svojstvene niti samim molekulam niti
njihovi kondenzirani (trdni) fazi. 1z omenjenega raz-
loga se v okviru raziskav mikroskupkov /4/ i5Ce v
preteZni meri odgovore na vprasanja, kot so: kakdna
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Slika 1. Shema naprave za epitakso tankih plasti po
metodi molekularnega curka, MBE. Sistem
se nahaja v vakuumski komori, ki na sliki ni
prikazana [2/

je sestava in zgradba razlicnih skupkov - ali je
enolicna? Kako se elektronske, opticne in kemijske
lastnosti skupkov spreminjajo v odvisnosti od Stevila in
vrste konstitutivnin atomov? Kako veliki morajo biti
skupki, preden jih je mogoce popisati z razdelanimi
metodami fizike trdne snovi? KakSne so magnetene
lastnosti izoliranih (golih) in pa delno nezasi¢enih,
vezanih (oble€enih) skupkov? Slednje vprasanje pose-
ga na podroCje raziskav kemije povrsin, pri Cemer je
za prakticne namene na podrocju kemijske katalize
posebnega pomena proucevanje kemijske reaktivnosti
skupkov in pa nacin njihove selektivnosti za reakcijo.

Toshinori Takagi in sodelavci /5/ so leta 1972, v okviru
razmi§ljanj o moZnosti in nacinu nadzora kvalitete
nanesenih tankih plasti, proucili neposredni vpliv
velikosti  kineticne energije translacije (ioniziranih)
skupkov atomov ustreznih kovin na lastnost tankih
plasti, nastalih na racun njihove kondenzacije. Na
takSen nacin osnovana nova metoda priprave tankih
plasti, ki jo je avtor poimenoval: "NanaSanje po metodi
curka ioniziranih skupkov (ionized cluster beam
deposition, ICB)", je uspela Sele nedavno vzbuditi
resnicni interes raziskovalcev s podrocja fizike tankih
plasti. Vrsta do sedaj izvedenih poiskusov je pokazala,
da je mogoCe z navedeno metodo pripraviti zelo
kvalitetne tanke plasti razli¢nih materialov. Ob tem pa
velja 8e posebej omeniti dejstvo, da je sama narava
fizikalnih in kemijskih pojavov, Se danes slabo razis-
kana.

2.3 Metoda curka ioniziranih skupkov, CIS

Osnovna izvedba Takagijeve /5/ ideje nanaSanja
tankih plasti po metodi curka ioniziranih skupkov, CIS
je prikazana na sliki 2. Snov, ki jo Zelimo nanesti na
izbrano podlago, je vstavljena v sicer zaprt talilni
longek z ozko Sobo valjaste oblike na vrhu. Pri tem se
je izkazalo, da z ozirom na kvaliteto dobljenih plasti,
leZi najustreznejSe razmerje dolZine Sobe z njenim
premerom Vv intervalu med 0.2 do 2.0. Pri nanaSanju
kovin pa velja, da je za kvaliteto plasti zlasti kriticen
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Slika 2. Shema naprave za epitakso tankih plasti po
metodi curka ioniziranih skupkov, CIS. Sis-
tem se nahaja v vakuumski komori, ki na
sliki ni prikazana /5/

parameter premer Sobe, ki bi naj bil od 0.5 do najvec
2 mm. To staliSCe gre pripisati dejstvu, da je konverzija
stohasti¢nega gibanja atomov oziroma molekul par v
loncku (ta pojav se predvsem odvija v sami Sobi) v
translacijsko energijo curka v smer, ki jo narekuje So-
ba, mozno le tedaj, ¢e je povprecna prosta pot delcev
v obmocju Sobe dosti manjSa, kot je njen premer.
Navadno je talilni loncek izdelan iz grafita velike go-
stote in Cistote, ob&asno pa je v uporabi tudi loncek iz
borovega nitrida. Z elektronskim ali pa z uporovnim
gretjem lonCek segrejemo do te mere, da parni tlak
raztaljene snovi naraste na nekaj milibarov ali celo
desetin milibarov (torej bistveno vec, kot pa v primeru,
da je talilni loncek odprt kot npr. pri MBE metodi).
Skozi Sobo uhajajoCe pare raztaljene snovi so
podvrzene adiabatni nadzvoéni ekspanziji v obmodje
visokega vakuuma v vakuumski posodi, pri ¢emer
pride do tvorbe skupkov atomov ali pa molekul, pac v
odvisnosti od uparjene snovi (v loncku), ki je lahko
element ali pa kemijska spojina. Meritve translacijske
hitrosti in translacijske temperature nastalega curka
skupkov so pokazale /5/, da je translacijska tempe-
ratura skupka (definirana s T = 2E /3k, kjer je E kine-
ticna energija skupka, k je Boltzmanova konstanta) v
curku bistveno niZja kot je temperatura taliinega lon¢-
ka in v primeru, da le-ta nara$€a, se odgovarjajoCa
translacijska temperatura zniZuje, slika 3. To dejstvo
predstavlja pomembno razliko od ostalih metod napa-
revanja, npr. MBE, kjer je translacijska temperatura
izhlapelih individualnih atomov oziroma molekul skoraj
enaka temperaturi talilnega loncka in z njegovim pora-
stom nara$ca tudi njihova translacijska temperatura. V
sploSnem pa velja pripomniti, da trenutno ne obstaja
enotno stalis€e, kar zadeva nacin nastanka, poteka in
pa koncne velikosti v procesu adiabatne ekspanzije
dobljenih skupkov. Ob tem velja omeniti, da leZi vred-
nost kineticne energije translacije ob izstopu iz Sobe
priblizno v intervalu od 0.1 do 0.2 eV/atom.

NajnovejSa dogajanja /6/ kaZejo, da je vsaj za primer
srebra, Ag, zelo malo iz Sobe izhajajocCih srebrovih
atomov spojenih v skupke, ki bi bili vecji kot 25
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Slika 3. Izmerjene vrednosti povprecne translacijske
temperature skupkov srebra v curku v odvis-
nosti od temperature talilnega loncka,
prikazane za razlicne premere izstopne
Sobe /6/

atomov, kar se ne sklada docela z tovrstnimi rezultati
raziskav, izvedenih v preteklosti /5/. Kontraverznost
omenjenega vprasanja prevladuje torej Se vnaprej in
¢eprav imajo z metodo CIS nanesene tanke plasti
vrsto prednosti v primerjavi z drugacnimi metodami
nanasanja dobljenimi plastmi, ostaja vprasanje v kolik-
$ni meri so za kvaliteto nanosa odgovorni predvsem
veliki skupki, 8e naprej odprto.

Skupki, ki jih domnevno tvori do nekaj tiso¢ med
seboj rahlo vezanih atomov in pa posamezni atomi, ki
tudi izhajajo iz Sobe in skupaj sestavljajo curek, potu-
jejo skozi ionizator, kjer je curek izpostavljen prhanju z
elektroni, ki letijo v transverzalni smeri. V povprecju se
najvec, do 30%, v curku prisotnih skupkov oziroma in-
dividualnih atomov ionizira ob trkih z elektroni. V sta-
bilnem stanju se nahajajo vsi tisti skupki, ki nosijo en
sam pozitivni naboj. Dobljene ionizirane skupke lahko
v primernem stati€nem elektricnem polju pospesimo
in na tak§en naéin vplivamo na njihovo translacijsko
kineticno energijo. lonizirani skupki, preostali nevtralni
skupki, kot tudi ionizirani in neionizirani atomi oziroma
molekule, ki so prav tako prisotni v curku, vpadajo na
izbrano podlago, kjer se kondenzirajo in na taksen na-
¢in vodijo do rasti tanke plasti izbranega elementa ali
spojine. V odvisnosti od nanosa je potrebno tudi pri
metodi nanasanja CIS, tako kot pri MBE metodi, za
dosego kvalitetne tanke plasti podlago segreti na
ustrezno temperaturo. IzkaZe pa se, da so le-te pri me-
todi CIS bistveno niZje kot pri ve€ini drugih metod
nanasanja.

Obicajne obratovalne razmere naprave CIS so nasled-
nje: razmerje parnega tlaka znotraj taliinega lon¢ka in
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tlaka plinov v vakuumski komori mora biti med 102
10°, ionizacijski tok pri 30% do 35% stopniji tomzacue
curka je priblizno 300 mA, pospeSevalna napetost za
ionizirane skupke in atome pa nekaj sto do nekaj tiso¢
voltov. Znacilna hitrost nanaSanja visokokvalitetnih
tankih plastis CIS postopkom, Je od 0.1 nm/s do
10 nm/s. Delovni tlak je okoli 107" Pa, najvecja trans-
lacijska kineticna energija skupkov pa je nekako do
nekaj sto eV/atom.

Dejstvo, da je mogoCe Ze samo z ionizacijo skupkov,
brez pospeSevalne napetosti, vplivati na lastnosti
tankih plasti cele vrste ionskih spojin, nam kaze na
primarno, toda Se nepojasneno, vlogo ionov pri
procesu tvorbe plasti na povrsini podlage /6/.

2.4 Pojavi ob nanosu skupkov na podlago

K rasti tanke plasti na povrsini ustrezne podlage

odlocujoCe prispevajo naslednji pojavi: povrSinska

vezavna energija adsorbiranih vpadnih atomov, gos-

tota nukleacije ali pa kriticna velikost za povrSinsko

nukleacijo in pa povrsinska gibljivost (mobility) adsor-

biranega atoma. S tem v zvezi se pogosto navaja izraz

koeficient oprijemljivosti (the sticking coefficient), ki

popisuje verjetnost, da se bo vpadni delec v toku kon-

denzacije na povrSini na njej tudi absorbiral. Zgoraj

opisani pojavi so, kot je to dobro poznano, v pretezni

meri odvisni od naslednjih pogojev nanasanja:

— gostote toka na podlago vpadlih delcev

— temperature podlage

— tlaka v vakuumski komori

— od mnoZine necisto¢ na povrsSini podlage in pa
necistoc plinske faze v vakuumski komori

— kristalne zgradbe povrsine podlage

— od prisotnosti elektricnega naboja vpadlih delcev
in/ali podlage

— od obstreljevanja z delci vecjih energij.

V primerjavi z drugimi naparevalnimi metodami so pri
nanasanju po metodi ioniziranih skupkov, CIS, naj-
pomembnejse razlike prav gotovo znotraj okvira zad-
njih dveh zgoraj omenjenih tock. Ker posedujejo
skupki amorfno strukturo, je umestno pricakovati, da
je vezavna energija atomov, ki sestavljajo skupek,
manjs$a od tiste za dane atome v njihovi kondenzirani
fazi. Ustrezno pospeseni ionizirani skupek ob vpadu
na povrsino razpade, tako da se vpadna kineti€na

loniziran in pospeden skupek

Razprievanje
% nanesenega
materiala

Ponovno odparevanje A
o |

%”\

/‘\ﬂ

7 J / :‘J/ a 9/9
//// e /
Implantacia / ",
// ”’%// ~
, odlaga 4
/ ///////f/

Slika 4. Shematska ponazoritev najznacilnejsih doga-
janj ob vpadu ioniziranega skupka na povr-
$ino podlage /6/

Razprievanje ©
podlage
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energija skupka enakomerno porazdeli na individualne
atome, pri Cemer pride do nastanka naslednjih
pojavov /6,7/ (slika 4):

1. tvorbe preferenénih mest (sites) nukleacije

2. éiéégnia povrsine podlage z desorpcijo ali razprse-
vanjem

3. (zelo) plitve implantacije

4. lokalnega segrevanja povrsine podlage in pa

5. migracije adatomov.

Vse navedene pojave so tudi eksperimentalno preverili
in, kar je zelo pomembno, z ustrezno izbiro pospe-
Sevalne napetosti ioniziranih delcev (infali mnoZino
ioniziranih skupkov ter atomov, prisotnih v curku) je
pri CIS postopku mogoce natanéno nadzorovati fizi-
kalne lastnosti dobljenih tankih plasti. Zdi se, da je
treba prav zgoraj omenjenim pojavom pripisati dej-
stvo, da je s CIS postopkom mogoce doseci epitak-
sne tanke plasti pri bistveno visjih tlakih (pri vsaj dva
reda velikosti slabSem vakuumu) in bistveno nizjih
temperaturah podlage kot pri npr. MBE metodi nana-
Sanja. Dodatna izjemna prednost CIS metode v pri-
merjavi z MBE je tudi v dejstvu, da je z njo mogoce
dose€i epitaksno rast tankih plasti za primer, ko se
mreZni konstanti podlage in pa nanesene plasti razli-
kujeta tudi do 20 %. To kaZe na veliko samosposob-
nost premagovanja notranjih mehanskih napetosti
tankih plasti, dobljenih z metodo CIS. V splosnem
imajo tanke plasti kovin, ki so nanesene z metodo CIS,
kar zadeva kljucne lastnosti, kot npr. adhezijo plasti na
izbrano podlago, gostoto kondenziranih atomov v pla-
sti, elektricno prevodnost plasti in pa obseg difuzije
atomov v notranjost podlage, bistvene prednosti /5/ v
primerjavi z istovrstnimi lastnostmi plasti dobljenih s
katerokoli drugo metodo. Postopek nanasanja CIS je
tudi zelo malo odvisen od elektricne prevodnosti pod-
lage, kar omogoca uporabo metode za nanasanje
tako kovin kot izolatorjev in to na dielektricno ali
prevodno podlago.

3 Lastnosti plasti, nanesenih z metodo CIS

Do danes so z metodo CIS uspeli formirati tanke plasti
razliénih vrst materialov, kot so: kovine, intermetalne
spojine, polprevodnisSki kemijski elementi in spojine,
oksidi, nitridi in fluoridi ter celo nekatere organske
spojine. BeZni pregled nekaterih raznovrstnih nano-
sov, izvedenih z metodo CIS, podaja tabela 1. Modi-
fikacija CIS je ti. metoda RCIS (oziroma RICB), to je
metoda reaktivhega nanosa s curkom ioniziranih
skupkov. Tu gre za tvorbo tankih plasti, ki so nastale
kot spojina elementa, ki izpari iz talinega loncka in
ustreznim reaktivnim plinom, dovedenim v vakuumsko
komoro. Navadno Zeljeni plin dovajamo v komoro pod
delnim tlakom, ki je manjsi od 10* mbar (da
prepre€imo pojav nekontrolirane plazemske razelek-
tritve) v obmocje ionizatorja, kjer se plin ionizira in dis-
ociira. Nastali produkti postanejo kemi¢no reaktivni in
lahko prispevajo k reakcijam na povrsini podlage. V
odvisnosti od velikosti ionizacijskega toka in pospe-
Sevalne napetosti je v nekaterih primerih mogoce na-
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naSati tanko plast spojine z vnaprej izbrano kristalno
strukturo, seveda v primeru, da spojina obstaja v
razlicnih kristalnih modifikacijah, kot je to primer za
TiO2. Opisanega pojava z drugimi metodami napare-
vanja ni mogoce doseci.

Kot zanimivost velja omeniti, da je bila za primer
nanosa tanke plasti antimona na podlago iz amorf-
nega ogljika, narejena skrbna komparativna raziskava
/8/ kvalitete nastale plasti po metodi RCIS in pa MBE.
Izkazalo se je, da so plasti, ki so bile nanesene po me-
todi curka (tokrat neioniziranih) skupkov, kvalitetnejSe
od tistih, ki so bile nanesene z bolj poznano in razsir-
jeno metodo nanasanja MBE /8/.

Za nanasanje tankih plasti zlitin ali pa drugih spojin
(npr. dopantov) se v sploSnem hkrati uporablja dvoje
ali ve€ avtonomnih talilnih lonckov in pripadajacih ioni-
zatorjev. V primeru, da Zelimo doseci plast predpisane
stehiometriCne sestave, je nadvse kriticna zahteva po
neodvisnem upravljanju vsakega izvira posebej (tj.
temperature loncka in pa hitrosti nanasanja). Ce npr.
elementa Cd in Te nanasamo iz locenih izvirov in
ioniziramo samo Cd skupke, potem spojina CdTe kri-
stalizira v kubicni strukturi.

Z izbiro vrednosti osnovnih parametrov nanasania, tj.
ionizacijskega toka in pospeSevalne napetosti, ki naj-
bolj vplivata na strukturo in sestavo tanke plasti, se v
splosnem doseZe, da je lahko temperatura podlage
nizka. Pogosto je kar enaka ali pa le malo vi§ja od
sobne temperature. Posledica omenjenega dejstva je
mocno zmanjSanje interdifuzije, kar neposredno omo-
goca tvorbo zelo tankih plasti z nadvse ostro definira-
nimi stiénimi ploskvami (interface). To je demonstriral
Takagi /9/ z nanosom super reSetke pri 250°C iz skup-
no 60 alternirajoCih plasti CdTe debeline 6.5 nm in pa
8.0 nm debele PbTe plasti. Na podlago, ki je bila iz
InSb je bila predhodno nanesena 150 nm debela epi-
taksna plast CdTe. Opticni absorpcijski spekter tako
dobljene vecplastne strukture (super reSetke) je pri-
kazan na sliki 5.

Naprave za nana3anje tankih plasti po metodi curka
ioniziranih skupkov so komercialno dosegljive na
metode CIS, ko gre za obvladovanje problemov, kot
npr. elektromigracije, stabilnosti sti¢nih plasti, inter-
difuzije, povrSinske morfologije itd., najpogosteje
uporabljajo za: 1. metalizacijo Si rezin in Al inter-
povezave prevodnih plasti v VLS| tehnologiji, 2. iz-
delavo nekaterih polprevodniskih spojin, kot npr.
GaAs itd., kjer je prednost metode CIS v doseganiju
vi§jih hitrosti nanaSanja za epitaksne plasti, moZnosti
nanasanja na vecje povrsine, mozZnosti uporabe niZje
temperature podlage (posledica je zmanjSanje Stevila
raznovrstnih defektov), vecje variabilnosti metode
dopiranja in 3. tvorbo izolacijskih plasti v tehnologiji in-
tegriranih vezij, kot npr. "gate" oksidne plasti za MOS,
izolacijska podrocCja med aktivnimi elementi, pasivi-
zacijska prekritja in mednivojske dielektricne plasti za
velplastne medsebojne povezave. Slednje je mogoce
izvesti z CIS nanosom SiO2 plasti med samim teh-
noloskim procesom, kajti pasivizacija z CIS lahko
poteka Ze pri temperaturi podlage v intervalu od 200
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TABELA 1. Pregled nekaterih najpomembnejsih, po metodi curka ioniziranih skupkov, CIS, nanesenih tankih plasti

in njihova uporaba /5/

Tanka plast/
podlaga

Posp.
nap.

(kV)

Temp.
podlage
ki o]

prednosti CIS metode
(uporaba)

POLPREVODNIKI

Si/(100)Si 6-8
Sif(111)Si

400-620

Nizkotemperaturna
epitaksa
v visokem vakuumu
(107 - 10 mbar),
plitek in izrazitp-n stik
{polprevodniske
naprave)

Amorfni Si/ 0-6
steklo

Toplotna stabilnost
sonéne celice,
tankoplastni transistorji

Ge/(100)Si
Ge/(111)Si

0.51

300-500

Nizko temperaturna
epitaksa
v visokem vakuumu
(107 -10°® mbar),
plitek in izrazit p-n stik
(polprevodniske
naprave)

GeAs/GeAs 1-6

550-600

Epitaksa v visokem
vakuumu
(107 - 10 mbar),
{(polprevodniske
naprave)

Tanka plast/ Posp. Temp. | prednosti CIS metode
podlaga nap. podlage (uporaba)
(kV) °c
Ag/Si(p-tip) 5 400 Omski kontakt
(legiranje) (polprevodniska
metalizacija)
Ag,Sb/GaP 2 400 Omski kontakt,
moéna adhezija
(polprevodnidka
metalizacija)
Al/SiOz,Si 0-5 sobna -200| Moznost kontrole

kristalne strukture,
moéna adhezija,omski
kontakt pri nizki
temperaturi
(polprevodniska
metalizacija)

OKSIDI, NITRID

I, KARBIDI IN FLUORIDI

GaP/GaP 4

Nizko temperaturna
epitaksa
v visokem vakuurnu
(107 - 10°® mbar)
(cenene LED)

ZnS/NaCl 1

200

Monokristalna rast
(optiéne previeke, ac-dc
elektroluminiscenéne
celice
z majhnimi impendan-
cami)

ZnS+ Mn/ 1
steklo

200

Monokristalna rast
(opticne previeke, ac-dc
elektroluminiscencne
celice z majhnimi
impendancami

CdTe/steklo 2

250

Izboljsana
monokristaliniénost
domen
infrardeci detektorji

CdTe,PbTe/Si, 5
InSb

250

Zelo tanke in
monoatomarne plasti,
nizkotemperaturna rast
(optoelektronske

naprave,
super mreZe)

KOVINE

AU,Cu/steklo

sobna

Moéna adhezija,
velika gostota,
dobra el.prevodnost
(visoko loéljiva
vezja,opti¢ne previeke)

Pb/steklo 5

sobna

MozZnost kontrole
kristalne strukture,
moéna adhezija,
gladka povrsina,
izboljsana termicna
stabilnost
(superprevodniske
naprave)

Ag/Si(n-tip) 5

sobna

Omski kontakti brez
legiranja

CaFz/ 0-5 400-700 |[Nizkotemperaturna rast,
Si(111),(100) gladka povrsina
(tridimenzionalne
naprave)
MgF2/steklo 0-5 100-300 Moéna adhezija
(optiéne prevleke)
FeOx/ 3 250 MozZnost kontrole
Si, steklo visine
prepovedanega pasu
(sonéne celice)
GaN,ZnO/ 0 450 Nizkotemperaturna rast
steklo plasti GaN na amorfni
podilagi (cenene LED,
fotokatode)
SiC/Si, 0-8 600 MozZnost kontrole kris-
steklo talne strukture (povr-
Sinska zascitna plast)
KOVINSKE SPOJINE
CuAl/steklo 0-5 sobna MozZnost kontrole
kristalne strukture,
gladka povriina
(spominske enote)
CuNi/steklo 0-5 sobna MozZnost kontrole
kristalne strukture
{uporovni listii)
Preferencno 0 300 Prostorska urejenost
prientiran MnBi magnetnih
steklo domen, optiéni spomin
velike gostote
(magnetno opticni
spomin)
CdFe/steklo 0 200 Termicna stabilnost in
urejenost, amorfna
struktura
(magnetno opticni
spomin)
Preferen&no 0-3 200 Visok Seebeck-ov koefi-
orientiran cient,
PbTe/ nizka toplotna prevod-
steklo nost
(u€inkovit termo-
elektriéni pretvornik)
Preferencno 1 140 Termiéno stabilna
orientiran amorfna
ZnSb/ struktura, visok
steklo Seebeck-ov

koeficient (uinkovit
termoelektricni
pretvornik)
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do 300°C, kar je bistveno manj od obicajnih tem-
peratur 1200°C pri npr. MOS ali CMOS tehnologijah.
Nekatere druge uporabe metode CIS so razvidne iz
tabele 1.

10k i
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Slika 5. Opticni absorpcijski spekter super resetke 60
plasti CdTe/PbTe z debelinami t = 6.5 nm
oziroma 8.0 nm, nanesene z metodo ioni-
ziranih skupkov, 9/

4 Metoda nanaSanja CIS - raziskave na IJS

Zaradi relativne cenenosti, sorazmerno enostavne
vakuumske tehnologije, predvsem pa zaradi izjemno
Siroke moZnosti izbora visokokvalitetnega nanasanja
raznovrstnih materialov (kovin, polprevodnikov, ter-
moelektricnih materialov, dielektrikov, magnetnih
materialov in celo nekaterih organskih spojin) smo
izbrali in leta 1989 dokon¢ali izgradnjo osnovne verzije
pilotske naprave za nizkotemperaturno nanasanje
tankih plasti po metodi curka ioniziranih skupkov.
Naprava, katere namen je bil pridobivanje izkuSeni,
nam rabi za osnovne raziskave na podrocju fizike stika
kovina/polprevodnik, hkrati pa daje moZnosti za
pripravo nekaterih, senzorjev (npr., p-i-n Ge/Si dioda
kot infrardeci detektor).

5 Sklep

V &lanku opisani postopek vakuumskega nanosa raz-
novrstnih materialov na povrsino izbrane podlage po
metodi curka ioniziranih skupkov, CIS, omogoca
pripravo visokokvalitetnih epitaksnih tankih plasti, ki so
posebnega pomena v znanosti in tehnologiji.

VAKUUMIST 29(1992)4

Za ionizirane skupke je znacilno veliko razmerje med
maso skupka in njegovim elektricnim nabojem. Z
ustrezno  izbrano  vrednostjo  pospeSevalnega
statiCnega elektriénega polja je mogoée natanéno
dolociti kineticno energijo atomov rahlo vezanih v
skupek, ki vpadajo na povrsino podlage. lonizirani in
nevtralni skupki se na povrsini vsled trka razletijo na
individualne atome, ki po njej difundirajo in zaradi
svoje energije povzrocajo lokalno mikrosegrevanje
povrsine, zelo plitko implantacijo v podlago, tvorbo
aktivacijskih srediS¢ za nukleacijo in v majhni meri tudi
razprSevanje atomov s povrsine podlage. Zaradi mik-
rosegrevanja in trkov s povrsinskimi atomi necisto¢,
povzroCajo omenjeni delci lokalno CiScenje povrsine
in temu pojavu pripisujejo vzrok, da poteka postopek
nanasanja po metodi CIS pri niZjih tlakih in niZji
temperaturi podlage kot 2z drugimi metodami
nanasanja.

Epitaksa po metodi curka ioniziranih skupkov je, tako
se dozdeva, tudi znotraj strokovnih skupin sorazmer-
no slabo poznan postopek rasti visokokvalitetnih
tankih plasti. PriCakovati je, da se bo uporaba metode
CIS prav zaradi vrste prednosti, nenazadnje tudi
zaradi moZnosti nanosa najraznovrstnejSih snovi, v
svetovnem merilu pricela uveljavijati tudi na taksnih
podrogjih raziskav, kot so super reSetke. To je t.i.
fizika kvantnih heteroplastnic oziroma kvantnih jam, ki
je raziskovalno nadvse zahtevno podrocje, vendar je
zelo zanimivo za razliéne uporabe.

Zahvala

Za pomoc¢ pri konstrukciji, izgradnji in preiskusanju
pilotske CIS naprave ter na njej izvedenih eksperimen-
tih se zahvaljujem sodelavcem E. Kristofu, M. KozZelju,
T. Mrdenu in pa F. Zitniku ter F. Moskonu.
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OLJA ZA VAKUUMSKE CRPALKE

Dr. Joze Gasperic, Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 61111 Ljubljana

VACUUM PUMP FLUIDS

Abstract

In the paper the review of properties of pump fluids for vacuum
rotary pumps, as well as for turbomolecular and diffusion pumps
is presented. The fluids used in vacuum pumps are refined
mineral oils and synthetic fluids: silicones, ethers, esthers,
fluorosilicones, and fluorocarbons. The selection of fluids for
several pumnps and applications is described.

Povzetek

V élanku je podan pregled lastnosti olj za vakuumske rotacijske,
turbomolekularne in difuzijske crpalke. V érpalkah uporabljamo
mineralna in sintetiéna olja: silikone, etre, estre, fluorosilikone in
fluoroogljike. Opisan je izbor olj za razliéne érpalke in uporabo.

1 UVOD

V vakuumski tehniki uporabljamo olja za rotacijske oz.
mehanske, turbomolekularne, ejektorske in difuzijske
crpalke. Njihova vloga pri vseh teh vrstah crpalk je
nekoliko razli¢na. Pri rotacijskih, morajo npr. zagotav-
ljati tesnjenje med premikajocimi (vrtecimi) se deli ter
mazati in hladiti leZaje ter drsne povrSine. Pri ejek-
torskih in difuzijskih ¢rpalkah olja uparjamo, da bi z
nastalo pogonsko paro ustvarili u€inek crpanja.

Idealno bi bilo, da bi bilo vsako vakuumsko olje ter-
mi¢no stabilno, kemiéno inertno, imelo naj bi nizek
parni tlak, povrh pa naj bi bilo tudi dobro mazivo.
Takih idealnih olj seveda ni, imamo pa le taka, ki so
prilagojena posameznim vrstam crpalk. Imamo torej
kakovostne stopnije ali kvalitete olj, ki so namenjene
za: 1) rotacijske c¢rpalke, 2) turbomolekularne ter 3)
difuzijske.

Preden zacnemo opisovati lastnosti teh olj, se najprej
seznanimo z zahtevami, ki jih morajo izpolnjevati.

2 Zahtevane lastnosti vakuumskih olj

2.1 Parni tlak

Nizek parni tlak in mazivna sposobnost sta naj-
pomembnejsi lastnosti vakuumskega olja. Nizek parni
tlak je pomemben zato, ker soodloca pri koncnem
skupnem (totalnem) tlaku, ki ga lahko crpalka doseze.
Idealno bi bilo, ¢e bi bil le-ta enak parnemu tlaku upo-
rabljenega olja. Prakticno je nekoliko visji. Parni tlak
olja je pomemben tudi zato, ker se oljne pare sCaso-
ma (zaradi povratnega toka) pojavijo tudi v komori in
lahko (negativno) vplivajo na proces, ki se tam odvija.

Olja za mehanske (rotacijske) ¢rpalke naj bi imelg
parni tlak pri delovni temperaturi ¢rpalke niZji od 107°
mbar. Pri difuzijskih érpalkah pa naj bi uporabili olja,
katerih parni tlak je pri sobni temperaturi med 10°in
10” mbar ali niZze, odvisno od uporabe. Vecina
vakuumistov ni nikoli merila parnih tlakov, ker so
meritve zelo zapletene in drage, pa Se standarda, ki bi
ga priznala mednarodna organizacija ISO (ali vsaj

amerisko vakuumsko drustvo AVS ali mednarodna
zveza IUVSTA) nimamo. Parne tlake se sicer da meriti
v nekem ozkem temperaturnem obmocju, pri drugih,
nizjih temperaturah pa si pomagamo z ekstrapolacijo
rezultatov.

Parni tlak bo najniZji pri tistih oljih, ki imajo najvisjo
povpre¢no molekularno maso. Parni tlak in konéni
skupni (totalni) tlak ¢rpalke nista eno in isto, sta pa v
povezavi. Slednji je navadno vsaj 5- do 10-krat vecji.

2.2 Druge lastnosti olj

Viskoznost, strdiSce, plamenisce, topljivost za pline ter
barva so le nekatere lastnosti, ki jih uporabljamo pri
ozna€evanju (karakterizaciji) vakuumskih olj.

Viskoznost je obratno sorazmerna parnemu tlaku.
Podatek, ki ga navajajo proizvajalci, je kinematicna
viskoznost, ki je navadno izmerjena pri dveh tempe-
raturah: 20 oz. 40 in 100°C.

StrdiscCe je tista temperatura, pri kateri se olje strdi.
Postopek in tehnika merjenja sta predpisana. Tem-
peratura strdiS¢a mineralnih olj za rotacijske Crpalke je
pribl. od -10 do -20°C. Kinematicna viskoznost je pri
strdiééli velikostnega reda 10° do 10° mm?/s (oz. 0,1
do 1 m/s).

Plameni3¢e je, poenostavljeno receno, temperatura,
pri kateri se oljne pare na zraku vnamejo. Tudi ta po-
stopek in tehnika merjenja sta predpisana. To obmoc-
je je pri mineralnih oljih pribl. med 200 in 300°C.

Topljivost za pline je nezaZelena lastnost olj, ker po-
daljSuje ¢as, v katerem mehanska ¢rpalka doseZe svoj
konéni tlak. Velika topljivost povzro€i, da se olje peni,
pride pa lahko tudi do reakcij, kadar zaporedno ¢rpa-
mo razlicne pline (Npr.: Pri CVD reaktorju raztopljen
zrak iz enega cikla reagira s silanom iz kasnejSega in
nastane koloidni silicijev dioksid).

Barva olja nam rabi za vizualno identifikacijo katego-
rije olja. Po barvi se da tudi ugotavljati nasicenost olja
z vodnimi ali drugimi dispergiranimi delci (kapljicami),
kar je dober znak za takojSno zamenjavo.

3 Vrste vakuumskih olj

3.1 Mineralna olja

Mineralna olja so mesanica parafinskih, naftenskih in
aromatskih ogljikovodikov z razliéno razdelitvijo mole-
kularnih mas. Parafini so odli¢na maziva; so stabilni pri
visokih temperaturah, tekoci pri nizkih, imajo konstant-
no viskoznost (razmeroma visoko!) na Sirokem tempe-
raturnem obmocju in so dovolj adhezivni s podlago.
Pri visokih temperaturah in v prisotnosti kisika so iz-
razito nestabilni. Aromati dajejo usedline pri visokih
temperaturah in imajo nezaZeleno nizko viskoznost.
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Nafteni imajo te lastnosti nekje med parafini in
aromati. "Parafinska" olja so sestavljena iz pribl. 65%
parafinskih, 30% naftenskih in 5% aromatskih ogljiko-
vodikov.

Priprava olj, ki se zacne s surovo nafto, je zelo zaple-
tena. To je cela znanost, ki je tu ne bomo razpredali.
Gre za CiSCenja, ekstrakcije, destilacije itd. Koncna de-
stilacija 0z. njena temperatura in tehnika sta izbrani
tako, da dobimo Zeleno viskoznost in parni tlak. Mine-
ralna olja niso enaka, razlicna so Ze v svoji osnovi in
znacilna po nahajalis¢u oz. ¢rpaliScu surove nafte. Ni
mogoce izdelati mineralnega olja z ekstremno nizkim
parnim tlakom iz meSane baze. Zato niso primerna za
doseganije ultra visokega vakuuma (UVV).

Inhibirana olja vsebujejo primesi, ki izboljSajo nekatere
lastnosti mineralnih olj, da so npr. manj obcutljiva za
oksidacijo (dodatek inhibitorja-antioksidanta), da ne
delajo sluzi in da se ne penijo. Aditivi (dodatki) lahko
podalj3ajo trajnost oz. uporabnost, zniZajo tocko strdi-
8Ca, povecajo viskoznost ipd. Detergenti kot dodatki
preprecujejo penjenje. Vecina aditivov ima visok parni
tlak in so zato taka olja uporabna le v nekaterih
primerih.

Detergentna olja (avtomobilska motorna oljal) zato
niso primerna za rotacijske crpalke, ¢e Zelimo doseci
koné&ni skupni tlak nizji od 10" mbar (z enostopenjsko
rotacijsko ¢rpalko).

3.2 Sinteti¢na olja

Glavna "vakuumska" znadilnost sinteticnih olj je, da
imajo nizek parni tlak, kemic¢no inertnost (niso ke-
mi¢no reaktivna) in visoko viskoznost. Najbolj zname-
nita in Ze dolgo vsesploSno poznana so silikonska
olja, ki se uporabljajo v difuzijskih, pa tudi v turbo-
molekularnih in rotacijskih crpalkah. Tako trisiloksane
najbolj uporabljamo za polnjenje difuzijskih ¢rpalk, ker
so stabilni, odporni proti oksidaciji in, kot Ze re€eno,
imajo nizek parni tlak. Mednje spadata silikonski olji
DC 704 (tetra fenil tetra metil trisiloksan) in DC 705
(penta fenil - trimetil trisiloksan) firme Dow Corning,
ZDA. Slednje ima niZji parni tlak od vseh silikonskih
olj. Obstajajo tudi alkalni siloksani, ki so dobra maziv-
na olja, toda imajo niZjo viskoznost.

Med sintetica olja spadajo tudi etri in estri ter
fluoroetri. Od slednjih je najimenitnejSi predstavnik
Flombin (perfluoro-polieter ali kratko PFPE) z moleku-
larno maso 1800 do 3700, ki je zelo uporaben v
rotacijskih ¢rpalkah, pa tudi v turbomolekularnih in
difuzijskih, z viskoznostnim indeksom 50 do 120.
Flombin * /2/ daje "Gist" vakuum, tj., ne onesnaZuje
notranjih delov vakuumske komore oz. dovodov do
nje in ne vpliva na procese, ki se v njej dogajajo, zato
ga uporabljamo v sistemih za ¢rpanje elektronskih mi-
kroskopov, masnih spektrometrov ipd., kjer so vroce
katode, katerih uporabnost se zato mnogokrat po-
daljsa.

Rotacijske Crpalke, ki so polnjene z odgovarjajoco ka-
kovostno stopnjo PFPE olja, so primerne za ¢rpanje
korozivnih plinov (tudi amoniaka), ne da bi pri tem rq;z
padla, kisik pa lahko ¢rpamo brez nevarnosti vZiga

PFPE olja so zelo draga (priblizno 100-krat drazja od
dobrega mineralnega olja), toda kvalitetna. Ni potreb-
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no, da pred crpalko na sesalni strani vgrajujemo ad-
sorpcijske (zeolitne) pasti za lovljenje povratnih par.
Ce ¢rpamo zelo korozivne pline, moramo olje sproti
nevtralizirati s posebno napravo /3/.

4 |zbor olj

4.1 Olja za rotacijske ¢rpalke

Ta olja morajo biti predvsem mazivna (leZaji, drsne
povrsine), s primerno viskoznostjo (vakuumska tes-
nost med vrteCimi se deli!) in nizkim parnim tlakom.
Morajo biti tudi kompatibilna s procesom, ki poteka v
vakuumski komori, ter ne smejo biti strupena (toksic-
na). Dolga leta in 8e danes uporabljamo mineralna
olja, ki so po potrebi "oplemenitena" z aditivi proti ok-
sidaciji, koroziji, penjenju itd.

Viskoznost olja, ki je zahtevana za neko crpalko, je od-
visna od preciznosti izdelave notranjih delov crpalke,
ter od kvalitete povrsin, predvsem stiénih drsnih
povrsin, dalje od hitrosti vrtenja in delovne tempera-
ture Crpalke. SlabSe izdelane Crpalke zahtevajo torej
vecjo viskoznost olja.

Pri bolj zapletenih procesih v vakuumski komori pa
mineralna olja niso ve¢ primerna, zato je potrebno
predvsem lahke frakcije poloviti s hladilnimi pastmi na
tekoCi dusik ali z molekularnimi siti (adsorbenti, kot
npr. zeo!:lL S|cer povratni tok (velikost navadno 10 do
20 pgcm min', ko Crpalka doseZe koncni tlak) teh
par pride v procesno komoro, kjer ni zazelen.

Mineralna olja za rotacijske Crpalke naj bi imela tele
fizikalne lastnosti /6/:

— parni tlak pri 20°C nizji od 10" mbar

— molekularna masa 420 do 520

— viskoznost pri 20°C 10 do 30 SAE
— strdisce -9do -18°C

— aditivi po potrebi

— vsebnost Zvepla manj kot 1.5%

Qd sintetiénih olj, ki so oksidacijsko zelo odporna ter
nasploh ena izmed najboljsih_(pa tudi najdrazjih), naj
navedemo za zgled Fomblin 3Y 16, ki ne polimerizira
pri visjih temperaturah, pa tudi lovilnikov za povratni
tok 03|n|h par ne potrebuije. Parm tlak pri 20°C ima
4x10™ mbar (pri 100°C pa 4x10”' mbar), povpreona
molekulama masa je 2500, viskoznost pri 20°C je
1.6x10™ (zato oznaka Y 186!) 'm? 0z. 160 cSl pri 100°C
pa 7x107 oz. 7 cSt. Strdisce je pri -45°C, spec. masa
pri 25°C je 1.09 (teZje od vode!) kg;’dm3.

4. 2 Olja za turbomolekularne &rpalke /1/

Olja za (starejSe tipe) turbomolekularnih Crpalk so
razlicna od tistih za navadne mehanske Crpalke.
Visoke hitrosti oz. visoko Stevilo vrtljajev zahteva
mazanje leZaja z nizko viskoznim oljem, ki mora biti
predhodno dobro vakuumsko razplinjeno (degazira-
no), da ni penjenja. Povpre¢na delovna temperatura je
70°C. Uporabljamo lahko visoko rafinirana mineralna
olja. V vecini turbomolekularnih ¢rpalk se uporablja
sinteticno PFPE olje. Omenimo le Y VAC 06/6. Pri teh
oljih izbira ni velika, popolnoma smo odvisni od proiz-
vajalca crpalke in njegovih navodil. Glavna nevieénost
pri oljih za te vrste Crpalk je povratna difuzija vodika,
kar pa je odstranjeno, ¢e uporabljamo PFPE olja.
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4.3 Olja za difuzijske &rpalke

Idealno olje za difuzijske Crpalke (ki ga seveda ni) naj
bi bilo stabilno, imelo naj bi nizek parni tlak, nizko spe-
cificno toploto, nizko temperaturo uparevanja, naj bi
bilo varno za delovanje, ne bi smelo termicno razpa-
dati in oksidirati ali vsrkavati ¢rpani plin oz. reagirati z
okolico. Kriteriji, kot vidimo, se precej razlikujejo od
tistih, ki jih postavljamo za olja v rotacijskih ¢rpalkah.
Ni pomembno, da so olja za difuzijsko ¢rpalko maziv-
na, tudi viskoznost ni kriticna (zadostuje Ze, da je olje
sposobno odte€i po steni Crpalke nazaj v vrelnik
(boiler)). Njihov parni tlak mora biti zelo nizek, da
doseZemo nizek koncni tlak (podrocje visokega
vakuuma). Kot velja za vsa vakuumska olja, tudi ta ne
smejo biti toksi€na ali onesnaZujoca za okolje.

Obstaja velika vrsta olj, ki so primerna za delovanje v
difuzijskih €rpalkah (pa tudi v ejektorskih). Dandanes
mineralna olja skoraj ne pridejo ve€ v postev, Ceprav
so poceni. LaZja olja imajo povprecno molekularno
maso 300 do 450, teZja nad 500. Koncni tlak, ki ga
dosezemo z mineralnimi olji, je omejen z razpadom pri
gretju, so torej termi¢no nestabilna in oksidacijsko ne-
odporna. Ta olja so véasih uporabljali tudi v rotacijskih
¢rpalkah. TeZja mineralna olja imajo manjsi povratni
tok. Vsa mineralna olja so podvrZzena hitri oksidaciji,
Ce so izpostavljena atmosferi (zraku), ko so ogreta,
kar je posebno pogosto pri industrijskih napravah
(slab predvakuum!) in pri malomarnem delu.

Bolj kot mineralna olja danes uporabljamo silikonska
(pa tudi polifiniletre) in perfluoro polietre-PFPE /4/ ter
Se vrsto drugih. Pri difuzijskih Crpalkah lahko brez
tezjih posledic menjavamo vrsto olja. Pogoj je le, da jo
predhodno dobro oéistimo (npr. z acetonom, ali
drugim primernim topilom), osudimo ter nato napol-
nimo z drugim novim oljem ter prilagodimo moc¢ gret-
ja. Pri Hg €rpalkah ne smemo zamenjati Zivega srebra
z oljem ali obratno, ker konstrukcija sistema Sob in
materiali niso primerno prilagojeni.

Cene silikonskih olj so do 10-krat viSje kot pri navad-
nih mineralnih oljih. Silikonska olja so termicno in ok-
sidacijsko izredno stabilna, prav tako so tudi kemijsko
odporna. Kemijsko spadajo med metil-fenilsiloksane,
najbolj pa so znana pod oznako DC 704 (tetra metil-
tetra fenil trisiloksan) in DC 705 (trimetil-pentafenil-
trisiloksan). Slednje je tki. "ultravakuumsko" olje s
parnim tlakom pri 20°C 10~ mbar ter specifi¢no tezo
1.09 (DC 704 pa 1.07) ter molekularno maso 546 (DC
704 pa 484). DC 705 je tudi skoraj dvakrat drazji od
DC 704.

Od drugih sinteti¢nih olj naj omenimo Se kategorijo
PFPE, in sicer Fomblin Y VAC 40/11, Y VAC 25/9, Y
VAC 18/8. Od teh je sledniji najbolj hlapljiv (uparljiv) in
ima tudi druge dobre lastnosti. Njegova povprecna
molekularna masa je 2600, ki je sicer niZja kot pri Y
VAC 25/9 (3400). Difuzijske crpalke, polnjene s PFPE,
imajo visje kriticne predtlake, kot one s polifenil etri,
med katerimi je zelo znan Santovac 5 (0.6 mbar; PFPE
pa 1 mbar). To je olje za ekstremno nizke koncne tlake
difuzijskih €rpalk, saj ima parni tlak niZji od 107"° mbar
pri 20°C in je zelo, zelo drag (do 30-krat draZji od
navadnega mineralnega olja). Zelo ga priporocajo pri
¢rpanju masnih spektrometrov in drugih analizatorjev
z vro¢o katodo.
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Sodobne difuzijske ¢rpalke so frakcionirne. Olja so
navadno sestavljena iz vec frakcij z razlicnimi mole-
kularnimi masami, ki imajo tudi razlicne parne tlake, in
sicer imajo najteZje frakcije tudi najnizje parne tlake.
Dobra frakcionirna Crpalka usmeri pare najteZje frak-
cije v prvo (zgornjo) Sobo (od tod je najvecji povratni
tok oljnih par ob zagonu in izklopitvi gretja Crpalke), ki
je najblizia komori in tako "diktira" dosezeni kon¢ni
skupni (totalni) tlak v njej. Le ta je lahko skoraj za en
velikostni red niZji kot pri navadnih (nefrakcionirnih)
difuzijskih ¢rpalkah. Dobra frakcionirna difuzijska
¢rpalka lahko torej izboljSa konéni vakuum ter ga
pribliza parnemu tlaku najteZje oljne frakcije.

5 SKLEP

Olja za crpalke so usodno povezana z ustvarjanjem
vakuuma, saj so odlocujoci medij, brez katerega ne bi
mogle delovati.

V ¢lanku smo se namenoma izogibali ocenjevanju naj-
razlicnejsih olj, ki imajo zelo razlicna komercialna
imena in ki jih prodajajo ali preprodajajo skoraj vse
vakuumske firme. Ker je v teh oljih precej poslovne
"mistike", so boljSa olja precej draga, tehnologija iz-
delave pa je skrbno varovana tovarniSka skrivnost.
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*1 PFPE olja za difuzijske ¢rpalke so vedno oznacena z dvema
Stevilkama /2/, npr. Y VAC 18/8. Prva je viskoznostni indeks,
druga indeks parnega tlaka, oboje pri sobni temperaturi. Torej,
Stevilka 18 v nasem zgledu pomeni viskoznost 1.8x107'm?/s
(180 cSt -centistokov), druga 8, pa parni tlak 10 mbar.

*2 Pri mineralnih oljih lahko nastane pri visokih koncentracijah
kisikka in primernem razmerju med njim ter parami
ogljikovodikov pri. povisani temperaturi viig oz. eksplozija v
ohisju &rpalke ali v izpudni cevi. Pri temperaturi 100°C ali veé
in crpanju kisika se miperalno olje razgrajuje: nastanejo
polimeri, sluz in smola. Ce pa érpamo z rotacijsko €rpalko
pline, ki vsebujejo klor pa je razpadanje mineralnega olja zelo
hitro, zato ga je treba veckrat zamenjati /8/.

*3 Fomblin je komercialno ime za sinteticno PFPE olje Firme
Montedison SpA

=4 Ce ste v zagati z nabavo zares dobrega olja (zaradi visoke cene
ali dolgega dobavnega roka ali da nimate prijateljev, ki bi ga
vam posodili ali celo darovali), potem iz obupa lahko napolnite
dif. frakcionirno &rpalko z navadnim motornim oljem, ki ga
dobite na vsaki bencinski &rpalki. Dobra frakcionirna &rpalka
vam bo olje lepo razplinila ter frakcionirala tako, da lahko
pricakujete konéni vakuum okoli 10 mbar. Ragunajte pa na
to, da mineralno olje ni odporno proti oksidaciji.
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POMEN VAKUUMSKE TEHNIKE V RAZVITIH DRZAVAH -

JAPONSKA

Vakuumska tehnika in tehnologije so v razvitih dezelah
gonilna sila industrijskega razvoja. Na mnogih
podrogjih znanosti in sodobne industrije pomeni
vakuumska tehnika nujno potrebno infrastrukturo.
Uporabljamo jo pri izdelavi skoraj vseh sestavnih
delov za (polprevodnisko) elektroniko in optiko, pri iz-
delavi specialnih zlitin, v industriji prehrambnih in far-
macevtskih izdelkov itd. Pricakujemo lahko, da se
bodo podrocja uporabe nezadrzno $irila tudi v 21. sto-
letju. Zato lahko upravi¢eno trdimo, da je nivo razvoja
in stopnja uporabe vakuumske tehnike v neki druzbi
merilo tehnoloske razvitosti. Ravno zato si bomo v tem
prispevku ogledali, kak3no je stanje japonske vakuum-
ske industrije, ki je nedvoumno ena najbolj razvitih na
svetu. Tako si bomo laZe predstavijali, kje je mesto
"slovenske vakuumske industrije". Majhnost drzave ni
opravicilo, da tej pomembni industrijski veji ne bi dali
vecCjega poudarka. Vsi namreC vemo, da je ena sve-
tovno najbolj uspesnih firm v vakuumski tehniki, Bal-
zers, doma v miniaturni kneZevini Liechteinstein.

Japonska je toliko bolj zanimiva, ker se je tam razvoj
na tem podrocju pricel Sele po drugi svetovni vojni.
Napredek vakuumske tehnike je bil tesno povezan z
razvojem polprevodniSke industrije, ki se je pricel v
Sestdesetih letih. Danes so najvecji proizvajalec pol-
prevodniskih izdelkov (obseg prodaje na svetovnem
trgu je vecji kot 20 milijard USD). Japonska je vodilna
v razvoju in proizvodnji tekoCekristalnih prikazalnikov,
LCD-jev, kjer je uporaba vakuuma neobhodna. Cilj je
narediti ravne panelne zaslone, ki bi nadomestili kla-
sicne slikovne elektronke ('katodne cevi') in bi v
primerjavi z njimi imeli naslednje prednosti: majhno
teZo, majhno debelino, kompaktnost in majhno pri-
kljuéno moc¢. Pomemben del sodobne japonske indu-
strije je tudi proizvodnja magnetnih, opticnih in mag-
netoopticnih diskov, najrazlicnejsin senzorjev ter
soncnih celic. Proizvodnje nastetih izdelkov so zna-
¢ilni primeri vakuumskih tehnologij. Zelo mo¢na indu-
strijska panoga je tudi vakuumska metalurgija, ki se
ukvarja s proizvodnjo: (a) zelo ¢istih materialov za na-
parevanje in naprdevanje, (b) kovin z visokim talisCem
(Ta, Nb, W, Mo .. in njihove zlitine) za potrebe
elektronske in kemijske industrije, (c) superprevodnih
materialov (npr. Nb-Ti in VzGa superprevodne Zice),
(d) kovinskih (Au, Cu, Ni, Fe-Co, ...) in keramitnih
(TiN, Al203, TiOg2, ...) ultra finih prahov, (e) naprav za
pripravo metalurskih previek, itd.

Obseg prodaje vakuumskih izdelkov na Japonskem
strmo nara$c¢a in se je v zadnjih petih letih skoraj pod-
vojil (slika 1) /1/. V strukturi prodanih izdelkov pred-
stavljajo najvecji delez vakuumski sistemi, narasca pa
tudi prodaja vakuumskih €rpalk in sestavnih delov. Za
ponazoritev so prikazani tudi histogrami, ki prikazujejo
prodajo polprevodniskin komponent in LCD-jev. 1z te
primerjave je o€itno razvidno, da obseg prodaje na
vseh treh podrogjih asovno sovpada.
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Slika 1. Obseg prodaje vakuumskih izdelkov (a),
polprevodniskih komponent (b) in LCD-jev
(c) na Japonskem. V histogramu (b) je
prikazan tudi obseg prodaje polprevod-
niskih komponent drugje po svetu; k delezu
Severne Amerike ni vkljucen tisti del proiz-
vodnje, ki se porabi znotraj velikih podjetij
(IBM, AT&T, ...).
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Japonska vakuumska industrija ima nedvoumno za-
ledje v (mikro)elektronski industriji. Na razvoj vakuum-
skih tehnologij pa je pomebno vplival tudi nacionalni
termofuzijski projekt, katerega zacetki segajo v sre-
dino sedemdesetih let, ko je bil postavijen fuzijski
reaktor vrste tokamak. Pri teh napravah je eden kljuc-
nih problemov, kako narediti ekstremno Cisto plazmo
v ogromni posodi. V tistem ¢asu so se tudi v polpre-
vodniski tehnologiji pri€eli uporabljati razlicni plazem-
ski postopki (naprsevanje, plazemsko jedkanije), ki so
tudi zahtevali zelo Ciste razmere med samim proce-
som. Pri gradnji visokoenergijskih pospeSevalnikov
delcev pa se je pojavila zahteva po ultra visoko-
vakuumskih sistemih (UHV), zgrajenih iz materialov z
nizkim vrstnim Stevilom. Vakuumska industrija je bila v
tistem ¢asu dobro organizirana in je uspesno resevala
vse bistvene tehnoloske probleme /2/.

TeZiSCe sodobnega razvoja je narediti vakuumski
sistem, ki bi zagotavljal ekstremno visok vakuum
(~10™" mbar), ki je potreben pri analizah povrsin in
pri vse pogosteje uporabljani metodi nana3anja
epitaksijskih tankih plasti z molekularnim curkom
(MBE). Eden bistvenih problemov pri tem je, kako
odstraniti iz vakuumskega sistema vse moZne izvire
necCisto¢. Drug problem je konstrukcijski material, t.].
nerjavece jeklo, ki se navadno uporablja za gradnjo
UHV sistemov, vendar povsod ni primeren, ker je
porozen za vodik in ker mo€no adsorbira viago in
druge pline. Pri iskanju reSitev za te probleme so prisli
najdlje prav na Japonskem. Pri firmi ULVAC so na
notranje stene vakuumskih posod naprsili tanko plast
titanovega nitrida, ki prepreéi difuzijo vodika, hkrati pa
v veliki meri prepreci adsorpcijo vlage in drugih plinov
na notranjih povrsinah sistema /3/. Ishiamaru in
skupina firme Hitachi, KEK Natl. Lab., pa so v zadnjem
desetletju Ze izdelali ekstremno visokovakuumske
(XHV) sisteme, narejene iz aluminijevih zlitin /4,5/.
Pomembne prednosti teh zlitin so velika termicna
prevodnost, nizka termiéna emisivnost, majhna
emisija plinov, majhne energijske izgube za visoko-
energijske curke, majhna preostala radioaktivnost,
hkrati pa je tak sistem v celoti nemagneten /5/.

V osemdesetih letih je razvoj vakuumske tehnike
finan¢no podprla tudi viada s sredstvi iz Sklada za pro-
mocijo znanosti in tehnologije. Glavna tema projekta
je bila: "Razvoj tehnologij za pripravo, merjenje in upo-
rabo ultra visokega (UHV) in ekstremno visokega
vakuuma (XHV)".

Podjetja in ustanove, ki se ukvarjajo s proizvodnjo,
prodajo ali servisiranjem vakuumskih naprav, kom-
ponent in materialov, kakor tudi podjetja, ki se ukvar-
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jajo z izdelovanjem in prodajo vseh tistih konc¢nih
produktov, ki vkljuCujejo vakuumske naprave, so or-
ganizirana v Japonsko zvezo vakuumske industrije
(Japan Vacuum Industry Association - JVIA). Zdaj
vklju€uje 116 podijetij in ustanov. Ena glavnih aktivnos-
ti JVIA je izmenjava informacij in tehnologij med clani
zveze. Med pomembnejSimi dejavnostmi pa so tudi:
raziskava trziS¢, statistika o dejavnosti vakuumske in-
dustrije, tehnoloSke informacije in transfer tehnologij.
Od leta 1979 dalje vsako leto organizirajo v svetu od-
mevne mednarodne razstave vakuumske opreme.
Zveza izdaja Casopis, ki izhaja vsak drug mesec in
seznanja ¢lane o zadnjih novostih v industriji. Or-
ganizirajo seminarje, oglede tovarn in laboratorijev ter
aktivno sodelujejo na mednarodnih konferencah in
seminarjih.

Najveciji japonski proizvajalec vakuumske opreme in
naprav je ULVAC, ki ima doma in po svetu okrog 39
podietij za proizvodnjo, prodajo in servisiranje. Celo-
ten obseg prodaje ULVAC-ovih podijetij je 126 milijard
jenov.

Kje je mesto vakuumske tehnike v Sloveniji? Kot smo
videli, je le-ta na Japonskem najbolj zasidrana v elek-
troniki in mikroelektroniki, to je na podrocjih, kjer so
Japonci najuspesnejsi. Pri nas se je v zadnjih nekaj
letih elektronika oz. mikroelektronika sesula (ali bolje:
so jo sesuli!), nasa vakuumska tehnika pa je tik pred
tem. Jedro znanja, ki Se obstaja na LasiCevem va-
kuumskem institutu, se bori za preZivetje in iSCe nove
oblike za ponovni vzpon, kajti sesuta elektronika na
srec¢o ni bila edino sidro, s katerim je bila usidrana
vakuumska tehnika v nasem prostoru. Ostaja Se
mocna farmacevtska industrija, kemija, metalurgija,
biologija, fizika, zdravstvo itd, ki brez visokih teh-
nologij, med katere spadajo tudi vakuumske, ne
morejo napredovati.

Literatura

/1/ Vac's Japan, JVIA Newsletter, 10, vol.1, (1992)
/2/ S.Komiya, Vacuum, vol.43, N 11, (1992) 1089

/3/ 8.Tsukahara, K.Saitoh, S.Inayoshi and K.Onoe, Vacuum, vol.43,
N 11, (1992) 1093

/4/ M.Miyamoto, Y.Sumi, S.Komaki, K.Narushirma and H.Ishimaru,
J.Vac.Sci.Technol. A4(6), (1986) 2515

/5/ H.Ishimaru, J.Vac.Sci.Technol. A7(3), (1989) 2439

Peter Panjan in dr.JoZe Gasperic,
Institut "Jozef Stefan",
Jamova 39, 61111 Ljubljana

25



ISSN 0351-9716 VAKUUMIST 29(1992)4

NASVETI

Vakuumsko izrazje - nadaljevanje

Na naSe "izzivanje" se je takoj odzval mag. Bojan Povh in nam poslal svoj predlog slovenskih izrazov (a), ki bi
nadomestili angleSke v govoru in pisavi. "Domaco nalogo" je dobro opravil. Ce bodo tudi vam izrazi vse¢, jih
uporabljajte, da se bodo "prijeli" v naSem vakuumskem svetu.

Temu nadaljevanju "besedne pravde" smo dodali Se zanimiv spisek instrumentov za analizo in karakterizacijo tankih

plasti, povrsin ter polprevodnikov (b). Gotovo vam bodo kdaj koristili.

a) Vakuumsko izrazje - dopolnitev (mag. B. Povh)

angleski izraz

slovenski izraz

e gas ballast dodajanje zraka (plina), naprava za dodajanje zraka (plina)
e g el Sl ol e, B
e baffle (zaslonski) lovilnik (par)

e butterfly valve

metul|ast| ventil

e booster pump

vmesna, pomozna, podporna ¢rpalka

e leak

puscanje 0z. mesto puscanja

e molecular drag pump

molekularna ¢rpalka

e nude gauge

gola trioda (merilna glava, merilni sistem)

e peak konica, vrh
e in situ na mestu rabe (ali vgradnje, ali izdelave)
® ex situ zunaj mesta rabe (ali vgradnije)

b) Instrumenti za analizo in karakterizacijo tankih plasti, povrsin in polprevodnikov

kratica angleski izraz slovenski izraz (* iSCemo primeren izraz)

TEM  Transmission Electron Microscopy presevna elektronska mikroskopija

HRTEM ___:ngh Hesolutlon TEM __presevna elektronska mikroskopija z visoko iocllwost;o
STEM Scanning TEM . vrsticna presevna elektronska mikroskopija

SEM Scanning Electron Microscopy vrsticna elektronska mikroskopija

CL Cathodoluminescence katodna luminiscenca e

EBIC Electron Beam Induced Current ok, vzbujen z elektronskim curkom

ECP Electron Channeling Pattern X

EELS Electron Energy _I___o__ss_s_pg_c_;_tr_o_sgqp_y spektroskopl Ja en_gr_g_l_]__ske izgube elektronov

ST Scanning Tunneling Microscope  vrsticna elektronska mikroskopija
AFM, ..Mtomic Force Microscope —

SXM Further Scannlng Mlcroscopy Technlques %

HREELS High Resolution Electron visokolocljivostna spektroskopija

__Energy Loss Spectroscopy

__Scanning Auger Microprobe

26

Auger E Electron Spectroscopym"""mmm:'
___vrsticna Augerjeva spektroskopija
X-Ray Photoelectron Spectroscopy

~energijskih izgub elektronov

~ Augerjeva elektronska mlkroskopua N

rentgenska fotoelektronska spek‘troskopqa
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UPS ~ UV-Photoelectron Spectroscopy ultra violi¢na spektroskopija

MIES ~ Metastable Induced Electron Speclroscopy | o ”

il = Functlon Spectroscopy S e
LEED Low Enegy Electron I:_)_tlflfrggpon nlzkoenergl ]Skl elekt;aﬁéki uklon """

HEED  _ HighEnergy Electron Diffiaction  visokoenergijskiuklon
RHEED Reflective HEED odbojni wsokoenergs]ski uklon

... Laser Microprobe Mass Analysis

~ Secondary lon Mass Spectroscopy

~lonl Mlcroprobe Mass Analyzer

~ Secondary Neutral Mass Spectroscopy_ _
~ Glow Discharge Mass Spectroscopy
_ Field lon Mass Spectroscopy

lon Scarterlng Spectroscopy

Rutherford Backscattering

Medium Energy lon Scattering

Scattering otThermaI Atoms

PSD/ESD  Photon/Electron S Stlmu!ated Desorptl.c.)'h

sekundarna ionska masna spektroskopua

masna analiza z Iasersko mlkrosondo

sekundarna masna spektroskopija nevtralnih delcev.

razelektritvena masna spektroskopija

_poljska ionska mikroskopija

spektroskopija sipanih ionov

Rutherfordovo povratno sipanje

sipanje srednjeenergijskih ionov

sipanje termicnih atomov

spekiroskopila s termicno desorpcilo o
fotonsko oz.elekironsko pospesena desorpclia,

EMP Electron Microprobe / X-Ray Mlcroprobe elektronska mikrosonda / rentgenska mikrosonda
EDSWDS _ Energy/Wavelength Dispersive X-Ray Spectroscopy  *
PIXE Particle Induced X-Ray Emission | R
XRD X-Ray Diffraction rentgenska difrakcija

XRF X-Ray Fluorescence rentgenska fluorescenca

EXAFS Extended X-Ray Absorption Fine Structure N

SEXAFS Surface EXAFS %

XANES X-Ray Absorption Near Edge Fine Structure ®

NAA ________________ Neutron Activation Analysis nevtronska aktivacijska analiza

NMR Nuclear Magnetic Resonance jedrska magnetna resonanca

NQR, CEMS, _PAC etc. Further Nuclear Methods A
EPR Electron Paramagnetic Resonance ~ elektronska paramagnetna resonanca

GDOS  Glow Discharge Optical Spectroscopy "

EL ......Elpsometry . elipsometrija |

LM _ Light Microscopy ... Svetlobna mikroskopija

LSM Laser Scanning Microscopy laserska vrsticna mikroskopija

VCM Voltage Contrast Microscopy *

IR Infrared Spectroscopy infrardeca spektroskopija

FTIR oo Fourier Transform-IR o
RAMAN .......haman Spectroscopy ...Ramanska spektroskoplia ..
SERS Surface Enhanced Raman SPEC"OSCOPY B

DLTS Deep Level Transient Spectroscopy R
PRS Photo Acoustic Spectroscopy  fotoakusticna spektroskopija
ASAM . Acoustic Scanning Reflex Microscopy ~~*

LSTW Laser Stimulated Thermal Waves x -

dr. Joze Gasperi¢ in dr. Velibor Marinkovic

Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 61111 Ljubljana
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DRUSTVENE NOVICE

12. MEDNARODNI VAKUUMSKI KONGRES IN 8. MEDNARODNI KONGRES O ZNANOSTI
POVRSIN, Haag 12.-16. oktober 1992

0Od 12. do 16. oktobra 1992 smo se slovenski va-kuumisti,
za ta teZek Cas v izredno velikem $tevilu, kar okrog 20 nas je
bilo, udelezili 12. mednarodnega va-kuumskega kongresa
in 8. mednarodne konference o znanosti povrsin. Zeleli smo
tudi dostojno zastopati nao mlado drZavo, saj smo bili
prvi€ na taki prireditvi kot predstavniki Slovenije; na general-
ni skup&i€ini pa je bila Slovenija sprejeta v mednarodno
zvezo IUVSTA.

Ob otvoritvi kongresa sta bili dve zanimivi plenarni
predavanji: prvo je bilo s podrocja katalize, predstavil ga je
G. Ertl: Self - organization in Reaction at Surfaces, in drugo
s podrocja tankih plasti: E.H.A. Granneman, Thin films in the
IC Technology - Requirements and Deposition Methods.

Druga predavanja so potekala istotasno v devetih
dvoranah in so bila razdeljena po sekcijah: Surface
Science, Applied Surface Science, Thin Films, Vacuum
Science, Electronic Materials and Processing, Fusion Tech-
nology and Plasmas ter Vacuum technologies.

Vsak dan je bilo predstavljeno tudi 100 posterskih del.

Slovenski vakuumisti smo imeli 3 predavanja in 18
posterskih del.

V torek, 13. oktobra 1992 je bila na generalni skup&cini
IUVSTA - International Union for Vacuum Science, Techni-
que and Applications Slovenija sprejeta kot polnopravna
¢lanica v to mednarodno zvezo, v kateri je sicer aktivno
sodelovala preko Zveze drustev za vakuumsko tehniko
Jugoslavije Ze od njene ustano-vitve (t.j. od leta 1960 dalje).

Delegacija Slovenije je bila v naslednji sestavi doc. dr.
Anton Zalar dosedanji predstavnik Jugoslavije v IUVSTA,
doc. dr. Monika Jenko, vodja delegacije in Andrej Pregelj,
dipling., predsednik Drustva za vakuumsko tehniko
Slovenije. Na%a delegacija je morala med glasovanjem o
sprejetju Slovenije zapustiti zasedanje. Po priblizno 10
minutah nas je ves nasmejan priSel iskat predsednik
IUVSTA prof. dr. Jose de Segovia in nam Cestital, saj smo

bili v mednarodno zvezo sprejeti soglasno. Tako je mlada
drzava Slove-nija postala polnopraven clan [UVSTA.

Sledile so volitve novega predsednika in ¢lanov izvrs-nega
odbora. Predsednik za naslednje obdobje je prof. 'dr.
Theodor Madey iz ZDA, glavni tajnik prof. dr. John Colligon
iz Velike Britanije, blagajnik prof. dr. Rudolf Dobrozemsky iz
Avstrije.

Prav tako so na tej seji potrdili delegate vseh vakuumskin
drustev drzav Clanic za Clane lzvrSnega odbora. Za nas-
lednje triletno obdobje bo Slovenijo predstavijala doc. dr.
Monika Jenko, namestnik je doc. dr. Anton Zalar.

V petek popoldne dne 16.10.1992 pa je Ze zasedal novoiz-
voljeni izvréni odbor IUVSTA. Postavili smo urnik prihodnjih
sestankov. Tako bo 69. seja lzvrnega odbora od 21 do 23.
marca 1993 v Bolzanu zdruzena z italijanskim vakuumskim
kongresom; 70. seja bo istoasno s 40 obletnico
ameriskega vakuumskega drustva, novembra v San Orlan-
du v ZDA, 71. pa bo junija 94, istoCasno z EVC-4 v Uppsalli
na Svedskem. Dolocili so tudi, da bo 13. mednarodni
vakuumski kongres leta 1995 v Yokohami na Japonskem,
14. pa v Birminghamu v Veliki Britaniji leta 1998.

Prof. Van der Veen, glavni organizator je porocal, da je bilo
na minulem, to je 12. kongresu v Haagu, 1213 udeleZencev
iz 45 drzav; prejeli so 1300 povzetkov od katerih jih je bilo
okrog 10% zavrnjenih, predstavljenih je bilo 1176 del.

Vzporedno s kongresom je potekala tudi razstava
vakuumske in analitske opreme, ki pa je bila v primerjavi s
prejsnimi, ki so spremljale svetovne vakumske kongrese,
bolj skromna.

Na koncu lahko ugotovimo, da je bil kongres uspesen, tako
po organzacijski kot po strokovni plati in lahko re¢emo, tako
kot predsednik IUVSTA prof. Madey: "Nasvidenje cez tri leta
v Yokohami".

dr. Monika Jenko

Obisk dr. J.P.

Dne 23 oktobra je In&titut za elektroniko in vakuumsko teh-
niko obiskal dr.J.P. Looney in National Institute of Stand-
ards and Technology (NIST, prej National Bureau of
Standards, NBS) v Gaithersburgu, Maryland, ZDA. NIST je
eden od vegjih nacionalnih laboratorijev v ZDA, kjer med
drugim vzdrzujejo primarne standarde za razne fizikalne,
elektrine in druge koli¢ine, ki so pomembne v sodobni
metrologiji in pri kontroli zahtevnih industrijskih procesov.
Dr.Looney dela v laboratoriju za vakuumske meritve in
standarde, kjer so pred kratkim zaceli preiskovati moznosti
uporabe opticnih metod v vakuumski metrologiji. Zanima jih
uporaba teh metod za pripravo novih standardov za
razredCene pline, predvsem pa priprava novega standarda
za vodno paro.
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Looney-a na IEVT

Dr. Looney je imel na IEVT predavanje z naslovom: "Optical
Measurements of Low Density Gases'. V predavanju je
podal pregled laserskih spektroskopskih tehnik, ki se lahko
uporabijo za vakuumsko diagnostiko in podrobneje
predstavil meritve gostote razredcenih plinov na osnovi
resonanéne vecfotonske ionizacije.

Predavanije je bilo zelo dobro obiskano; zbralo se je kar 26
poslusalcev iz IJS, Iskre Elektrooptike in IEVT. Pri or-
ganizaciji predavanja je pomagalo tudi Drustvo za
vakuumsko tehniko Slovenije.

Janez Setina
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