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Thermal analysis of thin films (Part 1)

ABSTRACT

A rewview of different ways of thermal analysis of thin films, especially
on the field of thermogravimetry and dynamic scanning calorimetry
is reported. The basic principle of thermomagnetometry, emanation
thermal anahysis and high temperature XRD is also described, The
application of thermal analysis of thin films for optimization of alec-
trochromic effect of nickel oxide thin films, prepared by sol-gel route,
will be presented in part 2.

POVZETEK

W prispevku je podan pregled razliénin nadinov termiéne analize
tankih plasti, predvsem na podrodju termogravimatrije in diferenéne
dinamiéne kalorimetrije. Opisan je tudi princip termomagnetometrije,
emanacijske termicne analize in visokotemperaturne rentgenske di-
frakcije. Uporaba termicne analize tankih plasti za optimiziranje elek-
frokromnega odziva nikelj-oksidnih tankih plasti, pripravijenin po
sol-gel postopku, bo opisana v drugem delu prispevka.

1 UVOD

Tankoplastni materiali so zaradi svojih lastnosti postali
nepogresljivi na mnogih podroéjih moderne tehnolo-
gije. Primeri uporabe na nekaterih tehnoloskih po-
drogjih so podani v tabeli 1.

Pradvsemn v elektronski in optoelektronski industriji se
termiéna analiza vse pogosteje uporablia za Studij
tehnik nanosa in karakterizacijo tankoplastnih materia-

Tabela 1: Primeri uporabe tankih plasti /1/

Trde zasditne previeke za zascito , )
orodij pred obrabo in korozijo TiN, TiC, CrN
Prasojne opticno aktivne previeke ZnSe, ZnS
Antirefleksijske previeke Celg Si0z
Tanke plasti polprevodnikov v
raznovrstnih elektronskih Gass
kompaonentah
Superprevodne tanke plasti v
napravah za merjenje majhnih ¥BasCusO7.x
sprememb magnetnega polja
Fotlupravudna tanke plasti v sonénih CdTe
celicah
| Izolacijske tanke plasti AlaOa, S5i02
Luminiscencéne tanke plasti v . .
prik inikih ZnS:Mn, SnOz:Eu
Prozorne prevodne plasti Inz03-Sn0z (ITO)
Razliéne kovine,
Kaontakti npr. W, Pt, Ag,
B Au, Cu, Al
Plingki senzorji | Sn0z
Tankoplastni kondenzatorji | BaTiO3a, PbTiOg
Elektrokromne tanke plasti v | :
winteligentnih« oknih WOs, NiO

lov. |z rezultatov je razvidno, pri kateri temperaturi (oz.
v kolikSnem ¢asu pri izotermnem merjenju) pride v
tanki plasti do kemijskih (kemijska reakcija, termicni
razpad) oz. fizikalnih sprememb (fazni prehod). Rezul-
tati termiéne analize tankih plasti so tore] pomembni
tako za pripravo in karakterizacijo plasti kot tudi za
optimizacijo postopka priprave (2/. Zaradi masivne
podlage, na katero je nanesena tanka plast, naletimo
pritermicni analizi tankih plasti tudi na nekatere tezave.
Pri termogravimetriji opazujemo spremembe v obmog-
juvzgonskega in aerodinamiénega efekta. Obcutljivost
tehtnic, ki so varajene v TG-aparature, je okoli 1 ug, kar
je dovolj za spremljanje izgube mase tanke plasti,
vendar lahko omenjena dva efekta merjeni signal pre-
krijeta. Pri diferenéni dinamiéni kalorimetriji dostikrat ne
dosezemo zadostne obéutljivosti, ker se toplota, ki jo
je vzorec pri termiéni spremembi porabil oz. sprostil,
absorbira in prehaja v podlago. Masa podlage in njena
toplotna kapaciteta torej presezeta majhen prispevek
tanke plasti, katerega termicno inducirane spremembe
bi radi preuc¢evali /2/. Zaradi nenehnega izpopolnje-
vanja merilnih tehnik in instrumentov pa je v sedanjem
¢asu mogoce opazovati toplotno inducirane spre-
membe tudi v tanki plasti, ceprav je kolic¢ina pieuceva-
nega materiala majhna, ponavadi pod 1 mg/cm? /1/.

2 VZGONSKI IN AERODINAMICNI EFEKT

Na lonéek deluje sila teze navzdol in v nasprotni smeri
sila vzgona, ki je enaka tezi izpodrinjeneqga plina (slika
1). Sili se v vsakem trenutku sestevata. S termotehtnico
merimo rezultanto obeh sil F, ki je enaka razliki med
silo teze in silo vzgona (enacba 1). Sila teze loncka je
enaka produktu mase loncéka in zemeljskega po-
speska, sila vzgona pa produktu gostote plina, ki je
odvisna od temperature, volumna loncka in zemelj-
skega pospeska. Ker je sila vzgona temperaturno od-
visna, se s temperaturo spreminja tudi rezultanta. Ko v
peci zaénemo segrevanje, se gostota plina v okolici

lmzulmnta sil

sila tede

Slika 1: Sili, ki delujeta na loncek v staticni atmosfen
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= g|m{lonéek) - p(T) - V(lonéek) | (1)
[« T tezni pospesek
PUT) e gostota plina

loncka zmanj$a, zato prazen lonéek postane navi-
dezno teZji. Posledica tega je vzgonski efekt. Velikost
spovecanja« mase loncka v statiéni atmosferi (to
pomeni, da instrumenta ne prepihujema) bi naéeloma
lahko izrac¢unali iz splo3ne plinske enacébe (enacba 2).
Vendar tudi v primeru statiéne atmosfere vzgonski efekt
ni samo funkcija temperature, temveé tudi hitrosti
segrevanja /3/. Obliko bazne linije za tri razlicne hitrosti
segrevanja v statiéni atmosferi prikazuje slika 2.
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Slika 2: Oblika bazne linije v statiéni atmosferi, e je
hitrost segrevanja 1,5 oziroma 20 Kimin

V staticni atmosferi se zaradi vzgonskega efekta loncku
s prostornino 200 ul v obmodéju od 25 do 600 °C masa
navidezno poveca za 0,150 mg pri hitrosti segrevanja
1 K/min, za 0,170 mg, ¢e je le-ta 5 K/min, oziroma za
0,186 mqg, ¢e je hitrost segrevanja 20 K/min. lzraéunana
vrednost pri tlaku 100 kPa je 0,153 mg. Zato moramo
za natanéno delo pred snemanjem TG-krivulje vzorca
vedno posneti bazno linijo (tj. prazen loncek pri istih
pogojih, kot bomo kasneje vzorec) in jo nato odéteti od
tiste za vzorec. Tako odstejemo vzgonski efekt. Slika 3
prikazuje obliko bazne linije za primer stati¢ne (instru-
menta ne prepihujemo) in dinamiéne atmosfere pri
hitrosti segrevanja 5 K/min.
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Slika 3: Oblika bazne linije za primer staticne in
dinamiéne atmosfere pri hitrosti segrevanja
5 Kimin

V dinamiéni atmosferi do okoli 150 °C prevladuje
vzgonski efekt (masa se navidezno poveda), v visjem
temperaturnem obmodju pa zaéne previadovati aerodi-
namiéni efekt in masa zaéne navidezno padati. Aerodi-
namicni efekt je posledica nastanka konvekcijskih
toplotnih tokov v pedi zaradi ne povsem enakomerne
porazdelitve temperature. Velikost tega efekta je od-
visna predvsem od velikosti in oblike loncka (3/. Pri
drugaénih izvedbah peéi lahko aerodinamicni efekt
povzroti navidezno povedanje mase, tako da se vzgon-
ski in aerodinamicni efekt sestejeta. lzvajanje meritev v
vakuumu zniZa vzgonski (enacba 2) in aerodinamicni
efekt, visok tlak pa oba stopnjuje.

3 KAJ JE TANKA PLAST?

3. 1 Definicija tanke plasti

Zaenkrat Se ni splosno sprejete definicije za pojem
tanka plast. Po nekaterih razlagah naj bi se izraz
nanasal na plast debeline manj od 1 ym, po drugi
definiciji pa je pomembnej$a od debeline plasti, ki je
lahko tudi nekaj um, tehnika samega nanasanja /1/.

3. 2 Tehnike nanasanja tankih plasti

Glede na naravo tehnike nanasanja tankih plasti delimo
v dve skupini, in sicer na fizikalne in kemijske /1/.
Fizikalne metode vkljuéujejo naparevanje, naprieva-
nje, lasersko odnasanje (laser ablation) in epitaksijo z
molekularnimi curki; kemijske pa delimo napre] na
nanos iz parne faze ali iz raztopine. Tehniki nanosa iz
parne faze sta kemijsko nanasanje iz parne faze
(chemical vapor deposition - CVD) in njena novej$a
razlicica - epitaksija atomske plasti (atomic layer epitaxy
- ALE). Pri CVD- in ALE-procesu trden ali tekoc prekur-
zor najpre] uplinimo, ga nato vodimo do podlage, kjer
na njeni povrsini poteéejo reakcije preko zaporedja
agregatnih stanj frdno/tekoée — plin — trdno.

Tehnike nanasanja iz raztopine so: sol-gel, nanasanje
s tehniko potapljanja podlage oziroma vrtenja le-te
(dip- in spin-coating) ter prienje, ki mu sledi piroliza
(spray pyrolysis). Pri tehnikah nanasanja iz raztopine
konéni produkt v obliki trdne tanke plasti (solid thin film)
dobimo preko zaporedja tekocdina — trdno.
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3. 3 Nacini termi¢ne analize tankih plasti

Pri termiéni analizi tankih plasti je ena najtezjih stopen;
priprava ustreznega vzorca /4/. Ker termiéno analizo
lahko izvedemo bodisi za tanko plast, ki jo pred me-
ritvijo odstranimo s podlage, ali za tanko plast, ki je med
meritvijo e vedno na podlagi, v grobem delimo vzorce
tankih plasti za termiéno analizo v dve skupini /5/:

1. samostojne tanke plasti - to so plasti brez podlage
(separated films), pri éemer je

a) material Ze sam po sebi v obliki tanke plasti (self-
supporting films, substrate - free oz. free - standing
films) ali pa

b} tanko plast pred merjenjem odstranimo s pod-
lage;

2. tanke plasti na podlagi (supported films) so lahko
nanesene na

a) planarno podlago
b) upraseno podlago.

3. 3. 1 Klasiéne metode termiéne analize tankih

plasti

* V primeru samostojnih tankih plasti vzorec
pripravimo v praskasti obliki in termiéno analizo iz-
vedemo na klasicen naéin. V to skupino spadajo
kovinske folije (listi¢i zlata, aluminijeva folija), tanke
plasti amorfnih zlitin, ki nastanejo s hitrim ohlajanjem
iz tekode faze, tanke plasti polimerov, v tanki plasti
posuseni geli idr.

* Tanke plasti, katerih debelina je veéja od mik-
rometra, mehansko odstranimo s podlage /6/.
Zadostno koliGéino vzorca (nekaj mg) dobimo ze z
majhne povriine.

3. 3. 2 Nacini loéevanja tanke plasti od podlage

» Kadar je plast zelo tanka (< 100 nm) oziroma je
adhezija na podlago moéna, je s strganjem le-te
tezko dobiti dovolj vzorca za analizo. V takih primerih
skusamo tanko plast lociti od podlage z enim od
naslednjih naginov:

— &e imata tanka plast in podlaga zelo razli¢en
termiéni razteznostni koeficient (npr. tanka plast
keramike na kovini ali nasprotno) in nanagamo
plast na podlago iz plinaste faze, jo lahko po
konéanem nanasanju odstranimo tako, da obo-
je skupaj na hitro ohladimo. Na plasti nastanejo
razpoke, zato se zacne lusciti /7).

— tanko plast loéimo od podlage z raztapljanjem
podlage, npr. aluminijevo folijo raztopimo s HCI
(8/. Pri takern nadinu tvegamo, da preucevana
plast s topilom reagira oziroma da majhna
koli¢ina topila ostane v tanki plasti.

* Vzorce tankih plasti na upraseni podlagi preu-
cujemo kot navaden praskast vzorec, saj je zaradi
velike specifiéne povriine podlage zagotovijeno do-
volj vzorca za klasiéno termiéno analizo /9/.

3. 3. 3 Preucevanije tankih plasti na podlagi

Rezultati termi¢ne analize tankih plasti in pripadajocih
praskastih vzorcev se lahko razlikujejo zaradi spre-
memb v mikrostrukturi vzorcev, kot so stopnja kris-
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taliniénosti oz. amorfnosti, velikost in orientacija kristal-
nih zrn, vsebnost toékastih napak, dislokacij in makro-
skopskih defektov /5, 10/. Temperatura kristalizacije
amorfnega selena je npr. zelo odvisna od priprave
vzorca. Przyluski /15/ je na stekleno podlago velikosti
27 x 30 mm naparil 0,01 - 0,05 um debel termoélen
Ni-Cu in ga za5¢itil s plastjo SiOz, da je preprecil reak-
cijo niklla oz. bakra s selenom (shema vezave
termoclenov je ponazorjena na sliki 5a). Nato je na eno
stran parov termoelementov nanesel e selen. Tem-
peratura kristalizacije, ki jo je izmeril v tem primeru, je
bila 90 °C. Ce pa je isti vzorec postrgal s podlage in
termiéno analizo izvedel na klasi¢en nacin, je doloéil
temperaturo kristalizacije 115 “C. Temperatura kristali-
zacije za praskasti vzorec je bila 135 °C.

Prav tako je s strganjem tanke plasti s podlage veckrat

tezko dobiti dovolj vzorca za klasicno analizo, zato je

Zeleno, da se termi¢na analiza tankih plasti izvaja tudi

alternativno, tako da vzorec ostane na podlagi.

* \ecja povrsina vzorca zagotavija vecjo kolicino
preiskovanega materiala. Klasicne TG-aparature so
prirejene za analizo majhne kolicine vzorca (od 10
do 50 mg), zato je premer peci pri teh aparaturah
majhen (2 - 3 cm), mikrotehtnica omejuje obmodje
mase in termoélen meri temperaturo pedi blizu
lonéka. Za analizo vedjih vzorcev je potrebno izdelati
primeren instrument. Lieb s sodelavei 11/ je
preuceval ucinkovitost oksidativne inhibicije nitrid-
nih plasti z in-situ termogravimetriénimi meritvami.
Nitridna plast prepreéuje oksidacijo spodnje plasti
silicija, tako da otezuje difuzijo oksidanta. Zakasnitev
oksidacije ustreza éasu, ki je potreben, da se vrhnja
plast nitrida spremeni v prepustnejsi oksid.

Termogravimetricna krivulja, ki prikazuje narascanje

mase ploscice v odvisnoti od ¢asa zaradi oksidacije pri

temperaturi 1000 °C, je pri preucevanju tankih plasti
zaradi digitalnega in instrumentalnega suma nazob-

cana (slika 4).

* Termiéne lastnosti tankih plasti lahko opazujemo s
skrbno izvedbo meritev. Ce sta vzgonski in aerodi-
namiéni efekt velikostno primerljiva z izgubo mase,
to onemogodéa natanéno delo. V nekaterih primerih
lahko oba efekta odstejemo tako, da posnamemo
ustrezno bazno linijo (t]. prazen lonéek oz. loncek,
napoinjen s podlago /2/.

sprememba mase, pg
E

Slika 4: In-situ merjenje spremembe mase plosdice silici-
Jjevega nitrida v kisikowi atmosfer v odvisnosti od
dasa [11/.
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* Uporaba visokolocljivega TG-instrumenta lahko
izbolj$a locljivost TG-krivulje do te mere, da dobimo
dobre rezultate za tanke plasti na podlagi /12/. Me-
toda je analogna kvaziizotermni, kar pomeni, da se
segrevanje v peci upocasni takoj, ko tehtnica zazna
izgubo mase. Ko proces potece do konca, se segre-
vanje nadaljuje do naslednje spremembe mase. Pri
izotermnem snemanju je potreben temperaturni
regulator, ki zagotavlja stabilno temperaturo /13/.

« Za studij kristalizacije amorfnih materialov, kjer nas
zanima tako temperatura kristalizacije kot njen potek
v odvisnosti od ¢asa, uporabljamo veé razliénih
tehnik /14/. Najprimernej3a je kalorimetrija, pri kateri
merimo sproséen toplotni tok pri pretvorbi iz
amorfnega v kristaliniéno stanje med procesom kris-
talizacije. Vendar je pritanki plasti koli¢ina preuceva-
nega materiala zelo majhna in DSC-metoda veckrat
ni dovol] obéutljiva, da bi zaznala spremembo.
Zadostno obéutljivost DSC-tehnike lahko v nekaterih
primerih dosezemo tako, da podlago, na kateri je
nanesena tanka plast, polozimo neposredno na
termoclen, tako da se plast dotika termodélena.
Zado$éa Ze majhna povrsina (15 mm?2) in majhna
debelina (150 nm) vzorca, za referenco pa upo-
rabimo vzorec, ki je bil predhodno staran pri taki
temperaturi, da je kristalizacija Ze potekla. Namesto
DSC-metode so véasih dobrodosle meritve elek-
tritne upornosti (electrical resistivity measurements
- ERM).

* Standardni DTA- oz. DSC-instrument je prirejen
analizi praskastih vzorcev. Kot je bilo ze veckrat
poudarjeno, so toplotno inducirane spremembe la-
hko zelo odvisne od oblike vzorca, pri cemer mislimo
predvsem na razliko med prahovi (kserogeli) in
tankimi plastmi. Uporaba amorfnih halkogenidnih
polprevodnikov je vezana izkljuéno na tankoplastni
nanos, zato je DTA - analizo smiselno izvesti prav za
tak tip vzorca. Przyluski /15/ je izdelal merilno plo&éo
v velikosti — 2 x 2 cm2, ki zagotavlja ve&jo povriino
merjenega vzorca. Na borosilikatni stekleni substrat
j& najprej naparil termoélene in jih zaséitil s plastjo
Si0z2. Shemo vezave osmih zaporedno vezanih
termoélenov podaja slika 5.

Termonapetost na tako pripravijeni merilni ploéi je bila
za par termoélenov 0,068 mV/K. MNa eno stran

pmm—=
| Sp———

Slika 5: Shema vezave osmih zaporedno vezanih
Ag - Bi termodlenov, katerih debelina je
priblizng 0,5 um /15/.
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Slika 6: Merilno ploséo namestimo v pec in merimo
generirano termonapetost, ki je posledica po-
rabe oziroma sproscanja toplote v vzorcu.

1 — kontroini termocien
2 — ohigje pedi

3 - nosilec vzorca

4 - mesalo

termoclenov je nato naparil 5e preucevani vzorec se-
lena, katerega debelina je bila -1,9 ym. Merilno plosco
je vstavil v pec (slika 6), ki jo je grel s konstantno
hitrostjo. Med segrevanjem je meril nastalo termonape-
tost v odvisnosti od temperature peci. |z podatkov je
dolodil temperaturo steklastega prehoda in tempera-
turo kristalizacije. Opisana metoda ima pred drugimi
nekatere prednosti, saj je priprava merilne plosce pre-
prosta in relativno poceni, za izvedbo meritve pa je
potreboval majhno koli¢ino vzorca (- 20 ug).

* Vecjo povrsino preiskovanega vzorca lahko dobimo
tuditako, da za podlago izberemo folijo, ki z vzorcem
med gretjem ne reagira in se jo lahko zvije. Nanjo
nanesemo vzorec in jo nato narezemo ali zvijemo v
lonéek /186/.

3. 3. 4 Posebne tehnike termiéne analize
* Tanko plastin njene morebitne interakcije s podlago
lahko preucujemo tudi z obéutljivimi in selektivnimi
tehnikami, med katere spada termomagnetometrija
/2/. Pri te] tehniki merimo »navidezno« maso, ki je
posledica interakcije med vzorcem v peci in zunan-
jim magnetnim poljem, ki smo ga ustvarili okoli peéi.
Merjenje »navidezne« mase vkljutuje tako priviaéno
kot odbojno silo. Pri praktiénem delu lahko opazu-
jemo le magnetne spremembe feromagnetnih ma-
terialov, ker je njihova interakcija z zunanjim
magnetnim poljem moéna. Tako so s termomagne-
tometrijo Studirali oksidacijo 75 nm debele plasti
kobalta /2/. Kobalt je feromagnetna kovina. Pri
segrevanju v kisikovi atmosferi nastajajo kobaltovi
oksidi in feromagnetna kovina se porablja. Majhno
povecanje mase tanke plasti, ki je posledica oksi-
dacije kobalta in je s termotehtico ne bizaznali, lahko
oja¢imo z moénim zunanjim magnetnim poljem. Na
zacetku meritve tanka plast kobalta skupaj s pod-
lago tehta 33,05 mg. Ko okrog pedi ustvarimo mag-
netno polje, se masa zaradi magnetne interakcije
povecéa na 33,80 mg. Med gretjem vzorca v kisikovi
atmosferi se zaradi oksidacije kobalta magnetna
interakcija manj3a, kar instrument zazna kot spre-



ISSN 0351-9716

membo mase. Po konéani oksidaciji je masa vzorca
prakti¢no enaka, kot je bila na zacetku brez magnet-
nega polja, ker je masa tanke plasti kobaltovih oksi-
dov nemerljivo veéja od mase kobalta. Obéutljivost
termomagnetometrije z uporabo moénega magnet-
nega polja je taka, da lahko spremljamo oksidacijo
ene atomske plasti.

Emanacijska termi¢na analiza je posebej uporabna
za Studij sprememb v nanostrukturi tankih plasti in
prahov. Temelji na sproséanju atomov radioaktivnin
inertnih plinov iz trdnega vzorca, ko temperatura
vzorca narascéa. Pred meritvijo trden vzorec implan-
tiramo z radioaktivnim plinom, tako da med samo
sintezo vkljucimo v trden vzorec 228Th ali 224Ra /17/.
Plin, ki se med termiéno obdelavo sproséa, lahko
povezemo z razpadom, zgoscevanjem strukture ali
faznimi prehodi,
Visokotemperaturna rentgenska difrakcija (HTXRD)
In-situ visokotemperaturna rentgenska difrakcija je
termoanalititna metoda, pri kateri spremljamo spre-
membe v kristalni strukturi vzorca, medtem ko ga
segrevamo po vnaprej doloéenem temperaturnem
programu /18/. S to metodo direktno merimo difrak-
tograme tankih plasti debeline nekaj deset nm /1/in
opazujemo strukturne spremembe, ki se pojavijo
med segrevanjem:
— izginjanje, nastanek ali spremembo kristalne
strukture
— dolocitev trdnih kristaliziranih snovi, ki so pro-
dukti reakcij
— iz sprememb parametrov osnovne celice
sklepamo na nastanek termicnih raztezkov oz.
napetosti
— razlikujemo med kristalizirano trdno snovjo in
talino (opazujemo proces taljenja)
— opazujemo visckotemperaturne metastabilne
faze, ki jih pri ex-situ analizi ne moremo detekti-
rati, ker se vzorec Ze prej ohladi.

Zgornja temperaturna meja teh instrumentov je
1500°C. Slabost te metode je na eni strani dolgotraj-
nost meritev, na drugi pa nezmoznost opazovanja
(in s tem razlikovanja) amorfnih snovi in talin.

3. 3. 5 Termiéno analizo dopolnimo z in-situ

meritvami

Velika obcéutljivost masnega spektrometra omogoca
doloéitev izjemno majhne mnozine hlapnih produktov,
ki nastanejo pri termiénem razpadu (EGA - analiza
tankih plasti). Ta metoda omogoca detekcijo ne le
plinov, kot so Hz20, CO2, NH3, ampak tudi elementov
(As, Zn, Li,...), kar je posebej uporabno pri raziskavah
v industriji polprevodnikov. Komponente, ki rade kon-
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denzirajo in jih pri masnem spektrometru z ogreto
kapilaro izgubimo, detektiramo tako, da vzorec
termiéno razpade v vakuumu v neposredni blizini ioni-
zacijskega elementa /19/. Pri procesiranju GaAs-pol-
prevodniskih naprav so pogosto opazili, da kontakti, ki
so jih naparili kot tanke plasti zlata na polprevodno
povréino galijevega arzenida, ne delujejo. Raziskava
MS-EGA (mass spectroscopy—evolved gas analysis -
detekcija sproséenih plinov z masnim spektrometrom)
je pokazala, da je izguba kontakta posledica reakcije
polprevodnika z zlatom /20/.

4 SKLEP

V prispevku je zbran literaturni pregled termiéne analize
tankih plasti, ki jo lahko izvajamo bodisi za samostojne
tanke plasti (tanko plast lo¢imo od podlage) ali pa za
tanke plasti, nanesene na podlago. Ker je slednja
tehnika zahtevnejsa, je ¢lanek osredotoéen na to tema-
tiko, predstavljene pa so tudi posebne tehnike termiéne
analize.
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