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Surface treatment of titanium strips from
sputter ion pump

ABSTRACT

Influgnce of different methods of sand blasting on the composition
and morphology of titanium strips from a tnode sputter ion ultra high
vacuum pump was studied. The surfaces ware blasting with glass
balls wath the average diameter of 150 pm and alumina with the
average size of particles of 10 pm. We found that during the blasting
a layer nch in sand is formed on the surace. Tha characteristic
dimensions of the particles of material on the surface is much lower
that the onginal size of sand. Investigations with the electron
microscope showed a rich relief in contrary to the original surface
Both the relief and the composition of the surface are changed
substantially after the treatment of the surface with fluorine acid.

POVZETEK

Preiskovali smo vplivrazlicnih vrst peskanja na sestavo in moralogijo
titanovih trakow iz triodne ionsko napréevaline ultra visokovakuumske
crpalke. Povrsing smo paskali s steklanimi kroglicami povpreénega
premera 150 um in aluminijevirn cksidom s povpreéno velikostjo zrm
10 um. Ugotovili smo, da se med peskanjem na povrsini titanovih
trakov formira tanka plast materiala, s katerim obdelujemo povrsing.
Pri tem je karakteristiéna razsefrnos! drobocev materiala prece
manjsa od onginalne velikosti 2 peska, Preiskave powsine z
glekironskim mikroskopom so pokazale bogat relief, kar je v na-
sprotju z onginalno powsing titana. Tako relief kot sestava povrgine
se bistveno spremenita po obdelaw vzorcev s fluorovodikovo kislino,

1 Uvod

Za doseganje ultra visokega vakuuma se pogosto
uporabljajo ionsko napréevalne érpalke /1,2,3/. Odliku-
jejo jih nizek konéni tlak, majhna poraba energije, dolga
obstojnost in precejsnja crpalna hitrost tako za aktivne
kot tudi za inertne pline. MNajpreprostejsa ionsko
naprievalna ¢rpalka je diodna, bolj komplicirane pa so
triodne. Princip delovanja érpalke temelji na vzpostavi
nizkotlaéne razelektritve znotraj Penningovih celic.
Neviralni delci plina se v razelektritvi delno ionizirajo,
nastali ioni pa v mocnem elektritnem polju pospesijo
in bombardirajo del povréine katode z energijo reda
velikosti keV. Energijski ioni se na povrsini katode lahko
bolj ali manj prozno odbijejo. Nekateri ioni pri tem
pustijo na powvrsini elektricni naboj in se kot hitri
nevtralni delci zarinejo v povrsino anode. Energijskiioni
pri bombardiranju povrdine katode izbijajo iz nje
nevtralne ali ionizirane atome titana. MNeviralni atomi
titana se vezejo na povrsino anode in tako predstavijajo
vedno svezo plast titana, s katero reagirajo atomi in
molekule aktivnih plinov. Zlahtni plini ne reagirajo z
titanom, zato se lahko veZejo v anodo le hitri nevtralni
atomi teh plinov, ki so nastali pri nevtralizaciji ionov na
katodi. Zlahtni plini se zarinejo tudi v povrsino katode,
vendar pa se zaradi izdatnega odprsevanja pogosto
desorbirajo. Za kakovostno ionsko crpalko je zelo
pomembna distost vgrajenega titana in njegova
povréinska obdelava. V élanku opisemo preiskave, ki
sma jih opravili 2 namenom, da ugotovimo, kako odistiti
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katode rabljenih ionskih crpalk med postopkom rege-
neracije.

2 Peskanje titana in analize vzorcev

Za odstranjevanje plasti necistoc na povréini titana smo
uporabili metodo. ki se pogosto uporablja pri obdelavi
povrsin sestavnih delov za vakuumske sisterme. To je
peskanje povrsine s steklenimi kroglicami in prahom
aluminijevega oksida /4/. Za vzorec titana smo vzeli
katodne trakove iz triodne ionsko naprievalne érpalke,
ki je obratovala pri razliénih tlakih vec kot 10.000 ur.
Pred obdelave smo vzorce fotografirali z elektronskim
mikroskopom JEOL JSM 35, sestavo povrsine pa
ocenili z energijsko disperzijskim mikroanalizatorjem
rentgenskih zarkov TRACOR TN 2000. Premer curka
elektronov, s katerim smo obstreljevali povrsino, je bil
1um. Morfologija povrsine vzorca, vzetega iz ionske
crpalke, je prikazana na sliki 1. Semikvantitativna
analiza povréine je pokazala, da vzorec od kovin vse-
buje le titan z majhnim dodatkom nekega tezkega
elementa, verjetno francija.

Slika 1. Posnelek povrsine sveZega vzorca titanovega
traku iz triodne crpalke.

Trakove smo peskali s steklenimi kroglicami pri tlaku
nosilnega plina 6 bar in 4 bar. Morfologija povrine
vzorca, ki je bil peskan pri 4 bar, je prikazana na sliki 2,
in se ne razlikuje bistveno od morfologije vzorca, ki je
bil peskan pri tlaku 6 bar. Znacilen spekter karakter-
isticnega rentgenskega sevanja vzorca je prikazan na
sliki 3. Spektre smo posneli na razlicnih mestih in na
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Slika 2. Fotografija titanovega vzorca, ki je bil peskan
s steklenimi kroglicami pri tlaku 4 bar
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Slika 3. Spekter karakteristicnega rentgenskega
sevanja ob obstreljevanju vzorca (s steklenimi
kroglicami peskan titan) z elektroni s
kineticno energijo 20 keV

obeh vzorcih ter ugotovili, da se vsebnost silicija, kalcija
in magnezija nekoliko spreminja, vselej pa so se naha-
jali ti elementi v povrsinski plasti vzorca. Semikvantita-
tivna analiza je pokazala, da je vsebnost silicija v plasti
vzorca, iz katere izhajajo karakteristiéni rentgenski zarki
(okoli 1pm), med 4 in 10 atomskimi %. Spekire smo
posneli pri razlicnin kineticnih energijah vpadnega
curka elektronov na vzorec. Relativna vsebnost silicija
na povrsini vzorca, ki je bil analiziran pri razlicnih ki-
netiénih energijah primarnih elektronov, je prikazana
na sliki 4.
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kot jo pokaZe semikvantitativna analiza karak-
teristicnega rentgenskega sevanja ob
obstreljevanju povriine vzorca z elekironi z
razliéno kineticno energifo

Slika 5. Fotografija titanovega vzorca, ki je bil peskan
5 steklenimi kroglicami pri tlaku 4 bar in jedkan
z fluorovodikovo kislino

Vzorce titana, ki smo jin peskali s steklenimi kroglicami,
smo izpostavili fluorovodikovi kislini, ki raztaplja steklo.
Morfologija tako obdelanega vzorca je prikazana na
sliki 5.

Semikvantitativna analiza karakteristicnega sevanja je
pokazala, da je od elementov, tezjih od natrija, na
povrsini le titan in verjetno francij

Vzorce smo peskali tudi s prahom aluminijevega ok
sida s povprecno velikostjo zrm 10 pum. Morfologija
vzorca je prikazana na sliki 6, spekter karakteristicnega
rentgenskega sevanja pa na sliki 7.
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Slika 6. Fotografija titanovega vzorca, ki je bil peskan
Z aluminifevim oksidom

3 Rezultati analiz

3.1 Morfologija vzorcev

Primerjava slik 1, 2, 5 in 6 pokaze, da je morfologija
vzorcev, ki so bili obdelani na razliéne nacine, zelo
razlicna. Ma povrsini vzorca titana, ki ni bil peskan, ne
opazimo bistvenih podrobnosti. Na sliki 1 prikazujemo
povrsino titana pri poveéavi 600-krat, vendar tudi vecja
povecava ne kaze, da obstajajo kaksni neprevodni
vkljucki. Bogatejsa je morfologija vzorcev, ki so bili
obdelani s steklenimi kroglicami. Na povr&ini vzorca
(slika 2) smo opazili bogato strukturo nepravilnih oblik.
Zanimivo je, da pri tej povecavi ni bilo videti drobecey
stekla, ki smo jih ugotovili z analizami karakteristicnega
rentgenskega sevanja. Majhne drobce stekla bolj ali
manj nepravilnin oblik smo opazili $ele pri povecavi
3000-krat. V' povrsino titana se torej zarivajo le drobni
delci steklenega prahu, ki nastaja med peskanjem
zaradi drobljenja steklenih kroglic.

Pri jedkanju vzorcev, ki 50 bili obdelani s steklenimi
kroglicami, v fluorovodikovi kislini ne odstranimo le
drobcev stekla s povrsine, ampak se mocno spremeni
tudi njena morfologija. Opazimo lahko (sl. 5), da ima
po kemijskem jedkanju vzorec izrazito kristaliniéno
strukturo z velikostjo zrn priblizno 10 pm.

Tudi po obdelavi vzorcev titana z aluminijevim oksidom
smo ugotovili precejsnjo spremembo morfologije
povrsine vzorca (sl. 6). Podobno kot po ocbdelavi s
steklenimi kroglicami je bila tudi tokrat povrsina zelo
bogata, na njej pa smo opazili tudi drobne elektriéno
neprevodne delce, za katere sklepamo, da so alumini-
jev oksid.

3.2 Semikvantitativne analize sestave vzorca

Vse vzorce smo analizirali z energijsko disperzijskim
mikroanalizatorjem rentgenskih zarkov. Svezi vzorci iz
ionske crpalke vsebujejo le titan z dodatkom priblizno
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Slika 7. Spekter karakteristicnega rentgenskega
sevanja ob obstrelievanju vzorca (z alumini-
jevim oksidom peskan titan) z elektroni ki-
neticne energije 20 keV

1% francija. Na tem mestu velja $e enkrat poudariti, da
mikroanalizator ne “vidi" elementov, ki so lazji od na-
trija. Sestava vzorcev se mocno sprameni po peskanju
le-teh s steklenimi kroglicami. Na sliki 3 je prikazan
spekter karakteristicnega sevanja. Semikvantitativna
analiza tega spekira pokaze, da je na povrsini vzorca
priblizno 7 atomskih % silicija, 3 atomske % kalcija in
na nekaterih mestih tudi merljiva koli¢ina magnezija in
natrija. To so elemeanti, ki sestavljajo steklene kroglice,
zato lahko zanesljivo sklepamo, da so se pojavili na
povriini med peskanjemn. Globinska locljivost uporab-
ljlgene mikrosonde j@ odvisna od kineticne energije
vpadnih elektronov in je za elektrone s kinetiéno ener-
gijo 20 keV in titanov vzorec priblizno 1 pm. Ker smo
menili, da steklo ni enakomernc porazdeljeno v
povrsinski plasti vzorca z debelino 1 um, smo poskusili
vsaj kvalitativno oceniti debelino steklene previeke na
vzorcu. Zato smo preiskali isto povrsino vzorca z elek-
troni z razlicno kineticno energijo. Elektroni z manjso
kineticno energijo imajo namrec¢ manjsc vdorno glo-
bino v vzorcu, zaradi cesar je karakteristicna debelina,
iz katere izhajajo rentgenski Zzarki, manjsa. Analiza z
manjso energijo primarnih elektronov je tore] bolj
povrsinsko obéutljiva. Ma sliki 4 prikazujemo rezultate
semikvantitativne analize karakteristicnega sevanja pri
razlicnih vpadnih energijah elektronov med 10 in 25
keV. Opazimo lahko, da vsebnost silicija, kot jo vidi
elektronski analizator, monotono narasca z nizanjem
kineticne energije vpadnih elektronov. Ker je elekiron-
ski curek vedno usmerjen v isti del povrsine vzorca, je
dejanska vsebnost silicija v vzorcu seveda ves éas
enaka. Mocno odvisnost vsebnosti silicija, ki jo vidi
elektronski mikroanalizator, od kineticne energije
vpadnih elektronov, tolmacimo z razlicno globinsko
obéutljivostjo mikrosonde. Brikone velja, da je vseb
nost silicija prav na povrsini vzorca vecja od vsebnosti
titana, kar pomeni. da je celotna povrsina vzorca kar
dobro prekrita z delci stekla.

Semikvantitativne analize karakteristicnih rentgenskih
zarkov smo opravili tudi pri vzorcih, ki so bili peskani z
aluminijevim oksidom. Tudi v tem primeru je na povrsini
vzorca z aluminijem bogata plast. Povprecna koncen-
tracija aluminija v povrsinski plasti titana, ki je debela
okoli 1 um, j& 9 atomskih %. Analize smo opravili na
vet mestih in ugotovili, da je aluminij zelo nehomogeno
parazdeljen po povrsini.
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4 Diskusija in sklepi

Za studij vpliva peskanja na sestavo in morfologijo
povrsine titana iz ionsko napréevalne érpalke smo upo-
rabili elektronski mikroskop z energijsko disperzijskim
mikroanalizatorjem rentgenskih zarkov. Kvalitativno
smo pokazali, da je na povrsinah vzorcev, ki so peskani
z steklenimi kroglicami ali aluminijevim oksidom, plast
necistod, ki je bogata z delci materiala, s katerim vzorce
peskamo. Ker obstojeci mikroanalizator ne “vidi" ele-
mentov, lajih od natrija, ne moremo z gotovostjo trditi,
da postopek peskanja odstrani s povrsine titana nje-
gove nitride, ckside, karbide itd. Vsekakor pa foto-
grafije z elektronskim mikroskopom kaZejo, da s
peskanjem titanovih trakov mocno povecamo njihovo
efektivno povrsino. Na povrsini titana sicer ostane plast
steklenih drobcev, ki jin je treba pred ponovno vgradnjo
titana v ionsko crpalko odstraniti. Preprost nacin za
odstranitev steklenih drobcev je kemijsko jedkanje v
fluorovodikovi kislini. Ta kemijski postopek tudi moéno
sprameni morfologijo titana. Ma povrsini je lepo vidna
kristalinicna struktura z bogatim reliefom. Taksna struk-
tura je izredno koristna pri uporabi titana kot katodnega
materiala v ionskih crpalkah, saj mocno povecana
povréina omogoca dobro vezavo plinskih delcev na
povrsino, prav tako pa bistveno izboljsa sposobnost
crpanja vodika, ko je povrsina sicer prekrita s plastjo
nekaterih drugih titanovih spojin, ki so difuzijska bariera
za prehajanje vodika v notranjost vzorca.,

Preiskave sestave vzorca z mikroanalizatorjem imajo
bolj kvalitativen znacaj, kar smo pokazali s primerjavo
analize istega dela powvrSine wvzorca, ki je bil ob-
streljevan z razlicnimi energijami primarnih elektronov.
Podatek o povpreéni koncentraciji razliénih elementoy,
ki ga dobimo iz semikvantitativne analize karakte-
ristiénega sevanja, je v zvezi z nekim povprecjem cez
dejansko sestavo po globini, ki je priblizno enaka 1 um.
Iz rezultatov semikvantitativnih analiz in preiskav z
razliénimi kineticnimi energijami vpadnih elektronov,
lahko sklepamao. da je koncentracija steklenih drobcev

tehniko in aplikacije (IUVSTA)

80, seja lzvrénega odbora IUVSTA je bila v Bratislavi na
Slovaskemn 23.03.1998. Pred sejo imajo posamezni odbori
strokovne in organizacijske sestanke, na katerih cbravnavajo
tekoco problematikeo, ki jo nato v obliki sklepov sprejmejo na
Izvrsnem odboru IUVSTA. Vsi sestanki so bili predpriprava za
generalno skupscino, ki bo avgusta letos, istocasno kot bo
IVC 14- svetovni vakuumski kangres. Slovenska predstavnica
dr. Monika Jenko predseduje odboru “DEVELOPING COLUN-
TRIES COMMITEE (DCC)". Na sestanku DCC je predstavila
“IUVSTA bazo podatkov”, ki deluje na osnovi e-mail-a. Baza
je razdeljena na B delov, ki predstavijajo posamezne stro-
kovne odbore IUVSTA:

CUVETA-ASS LIST: APPLIED SURFACE SCIENCE;

AUVSTA -EMP.LIST: ELECTRONIC MATERIALS AND
PROCESSING;

CUWVETA -NS.LIST: NANO SCIENCE;

NUWVETA-PS.LIST: PLASMA SCIENCE,;

CUNVSTA -55.LIST: SURFACE SCIENCE;

AUVSTA-TE.LIST: THIN FILMS:

CAUVSTANVM.LIST: VACUUM METALURGY,

CAUNVSTAVS LIST: VACUUM SCIENCE

Vse slovenske vakuumiste, ki bi 2eleli dobiti Sifro za vstop v
bazo podatkov, prosim, da mi posljete naslednje podatke za
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v globini priblizno 1um 2e skoraj zanemarljive majhna,
zato pa na povrsini vzorca stekleni drobei previadujejo.
Ce bi bili ti drobci vedji od priblizno desetinke mik-
rometra, bi jih z elektronskim mikroskopom zlahka
zaznali. Ker pa morfologija vzorcev, ki so bili obdelani
s steklenimi kroglicami ali aluminijevim oksidom, ne
kaze na prisotnost vedjih elektricno neprevodnih tvarb
na povrsinah vzorcev, sklepamo, da je velikost drobcev
stekla, ki se zarinejo v povrsino titana, manjsa od
priblizno desetinke mikrometra, kar je tudi lateralna
logljivost uporablienega elektronskega mikroskopa.

S preiskavami, ki so opisane v tem delu, smo pokazali,
da samo peskanje vzorcev titana ni najbol] priporodljiva
obdelava katodnih materialov za vgradnjo v ionsko
napréevalne crpalke. S taksnim nacinom obdelave
sicer odstranimo povrsinsko plast katode, vendar
socasno pridobimo novo plast necistog, ki je sestawv-
liena iz drobcev materiala, s katerim obdelujermo ka-
todo. Te drobee lahko odstranime s povrsine titana z
jedkanjem v flucrovodikovi kislini. 5 tem postopkom se
tudi spremeni morfologija vzorca. Katodni material, ki
je bil obdelan na ta nacin, kaze enakomerno polikris-
talinicnost z velikostjo kristalnih zrn priblizno 10 mikro
metrov in zelo bogatim reliefom. Taksna oblika fita-
novih katod je za vgradnjo v ionske &rpalke izredno
ugodna, saj je efektivna povrsina tako obdelanega
titana za nekaj velikostnih redov vedja od njegove
geometrijske povriine.
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