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POVZETEK

Opravljali smo meritve v Sibkoionizirani radiofrekvencni kisikovi
plazmi, vzbujeni z generatorjem 27,12 MHz z nazivno mocjo 700
W pri tlakih med 25 Pa in 200 Pa. Pri merjenju smo uporabljali
nikljevo opti¢no kataliti¢no sondo. Merili smo koncentracijo
kiskovih atomov vzdolZ stranske cevi komore "post-glow", katere
konec je bil zaprt s kovinskim delom, tako da je bila na tem mestu
koncentracija atomov enaka ni¢. Ugotovili smo, da je hitrost
padanja koncentracije vzdolZ cevi premo sorazmerna z rekom-
binacijskim koeficientom stene ter obratno sorazmerna s
povprec¢no prosto potjo atomov. Pri zelo majhnem rekombi-
nacijskem koeficientu in majhnem tlaku je gostota skoraj linearna
funkcija globine.

ABSTRACT

We measured atom density in weakly ionised radiofrequency
oxygen plasma excited by a 27.12 MHz inductively coupled
generator with nominal power of 700 W at pressures between 25
Pa and 200 Pa. To measure the atom density we used two nickel
foil fiber optic catalytic probes. We measured the atom density
along a closed side tube of a post glow chamber. The side tube
was closed with a metal part which ensured that the density of
atoms at the end of the side tube was zero. We found that the
recombination coefficient tube wall has significant impact on the
behaviour of the density of atoms along the tube. At a very low
recombination coefficient of the wall the density becomes an
almost linear function of depth.

1 UVOD
1.1 Sibkoionizirana plazma

Sibkoionizirana kisikova plazma se zadnje Case
vedno bolj pojavlja tako v industrijskih aplikacijah
(selektivno plazemsko jedkanje, aktivacija povrsin,
plazemsko c¢iS¢enje) kot v raziskovalnih (hladno upe-
peljevanje, plazemska sterilizacija). Zanjo je znacilna
zelo nizka stopnja ionizacije in s tem tudi zanemar-
ljivo majhna gostota nabitih delcev, hkrati pa ima
razmeroma visoko stopnjo disociacije (reda velikosti
0,1). Tako je poleg kisikovih molekul najpomemb-
nejsa vrsta plazemskih delcev plin nevtralnih kisiko-
vih atomov, ki tudi najmocneje dolocajo lastnosti in
vedenje Sibkoionizirane plazme.

Ker je pri lo¢evanju molekule na posamezna atoma
presezen disociacijski potencial, je atomski plin
kemicno zelo reaktiven, kar je mozno s pridom
izkoristiti, npr. pri obdelavi povrsin.

Poleg kemic¢ne reaktivnosti imajo atomi Se eno
pomembno lastnost — na (trdnih) povrSinah se
zdruZujejo oz. rekombinirajo v molekule. Izdatnost
rekombinacij dolo¢a oblika in zgradba povrSine, kar
opisemo s kolic¢ino, ki jo imenujemo rekombinacijski
koeficient. Definiran je z verjetnostjo, da se bo atom
ob trku s povrsino zdruZil z drugim atomom v mole-
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kulo. Znacilne vrednosti so reda velikosti 0,1 za
kovine, za druge materiale pa znajo biti tudi mnogo
manjse, npr. 10~ za steklo.

1.2 Merjenje gostote atomov v plazmi

Za merjenje gostote atomov v plazmi obstaja vec
metod, kot so npr
« NO-titracija
« Masna spektrometrija
+ Opti¢na emisijska spektrometrija
« Opti¢na absorpcijska spektrometrija
- Kataliticne sonde
Med naStetimi metodami je najbolj natan¢na
opticna absorpcijska spektrometrija, vendar je zahtev-
na za uporabo in kot taka ni vedno uporabna.
Kataliticne sonde sicer ne dajejo tako natancnih
rezultatov kot opti¢na absorpcijska spektrometrija, so
pa precej bolj enostavne za uporabo. Medtem ko je
mogoce s preostalimi metodami dolo€iti gostoto
atomov zgolj do reda velikosti, lahko s kataliti¢nimi
sondami doseZemo do 30-odstotno natacnost.

1.3 Kataliti¢ne sonde

V golem bistvu je kataliticna sonda majhen kos
kovine, ki ga potopimo v plazmo . Izkoris¢a ekso-
termnost rekombinacijske reakcije

0+0 -0, (1.1)

Kovina deluje kot katalizator za rekombinacije in
tudi prevzema vso toploto, ki se sprosti ob
rekombinacijah. Bolj kot so le-te pogoste, bolj se
sonda greje. Z opazovanjem temperature sonde lahko
dolo¢imo gostoto atomov v plazmi.

Grelno moc, ki se sprosc¢a ob rekombinacijah,
lahko zapiSemo kot:

P= inVSdeis (1.2)
kjer je n Stevilska gostota atomov v plazmi, v njihova
povpre¢na hitrost, S plo$¢ina sonde, y njen rekom-
binacijski koeficient, Wy, pa disociacijska energija, ki
se sprosti, ko se en par atomov zdruzi v molekulo.

Toploto, ki jo sonda oddaja v okolico, je v
splosnem tezko izraCunati, saj se to dogaja prek vec
procesov (sevanje sonde, prevajanje toplote skozi
okoliski plin, prevajanje toplote po ohisju sonde ...) in
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Slika 1: Doloc¢anje gostote atomov z opazovanjem temperature
sonde. Na desni strani je prikazana povecava dela Casovnega
poteka temperature, kjer je ohlajanje najhitrejse.

je odvisna od veliko parametrov, od katerih niso vsi
vedno dobro poznani. Lahko pa mo¢ ohlajanja sonde
sorazmerno dobro ocenimo na preprost nacin. Ko se
temperatura sonde ustali, pomeni, da je mo¢ hlajenja
natanko enaka moci gretja zaradi rekombinacij na
povrsini sonde. Ce tedaj sunkovito ustavimo gretje,
kar storimo tako, da prenehamo vzbujati plazmo,
lahko iz ohlajanja sonde razberemo moc¢ hlajenja in
tako tudi mo¢ gretja:

(1.3)

P=mc, —
dr
kjer je m masa sonde, c, njena specificna toplotna
kapaciteta, d7/ds pa maksimum casovnega odvoda
temperaturne krivulje tik za tem, ko smo nehali vzbu-
jati plazmo (slika 1). Takrat je, ker je temperatura
sonde Se skoraj enaka njeni ravnovesni temperaturi,
mo¢ hlajenja Se priblizno enaka, kot je bila takrat, ko
so sondo grele rekombinacije atomov, in tako tudi
pribliZzno enaka grelni moci. Iz grelne moci pa zlahka
izraCunamo gostoto atomov:

4p
n=s——— (1.4)
VSdeis
oziroma:
dT
4mcp —
n=—dt (1.5)
VYW g

Zgodnejse razliCice kataliticne sonde so bile
diskaste kovinske ploscice, priklju¢ene na termoclen.
NaprednejSa izvedba je opti¢na kataliti¢na sonda
FOCP, katere glavni del je na opti¢no vlakno pritrjena
majhna steklena kroglica (¢ = 0,3 mm), okrog katere
je ovita tanka kovinska folija (slika 2). Ob delovanju
se ta folija segreje na nekaj sto stopinj kelvina in seva
elektromagnetno valovanje. Kroglica za to valovanje
deluje kot leca in ga usmerja v opti¢no vlakno, to ga
pa prenese do fotoelektronskega detektorja . Ta
izvedenka je boljSa od prejsnje, ker so njene karak-
teristicne dimenzije manjse in tako povzro¢i manjse
motnje v gostoti okoliSkega atomarnega plina, hkrati

VAKUUMIST 25/1-2 (2005)

ISSN 0351-9716

b —m—

c

Slika 2: Opti¢na kataliti¢na sonda FOCP; a) ohiSje iz aluminija,
b) opti¢no vlakno, c) steklena kroglica, ovita v nikljevo folijo

pa je njen signal, ker je opti¢en, manj obcutljiv za
elektromagnetne motnje .

2 EKSPERIMENT

Za meritve smo uporabili plazemski reaktor,
katerega osrednji del je bila pribliZzno 1 m dolga
okrogla steklena cev z zunanjim premerom 4 cm. Njen
del post-glow se je pravokotno razvejil na dve stranski
cevi zunanjega premera 3 cm in dolZine 8,5 cm, v
katerih sta bili postavljeni sondi (slika 3).

Sistem smo iz¢rpavali z dvostopenjsko rotacijsko
¢rpalko z najvecjim pretokom 28 m*/h. V sistem smo
dovajali kisik skozi igelni dozirni ventil. Plazmo smo
vzbujali z induktivno sklopljenim radiofrekven¢nim
generatorjem z nazivno mo¢jo 700 W in delovno frek-
venco 27,12 MHz.

Za merjenje gostote kisikovih atomov smo upo-
rabili dve sondi FOCP z nikljevo folijo. Ena od sond
je bila ves Cas v notranjosti glavne cevi, medtem ko
smo drugo sondo pomikali vzdolZ glavne osi stranske
cevi in tako pomerili gostoto atomov v stranski cevi
kot funkcijo globine (slika 4). Stranska cev, po kateri

pomi¢na sonda

lo¢na cev
@ 8mm

‘ pazma

steklena cev
¢ 40mm

k érpalki

post glow komora dotok plina

referen¢na sonda

radiofrekvenéni
generator

Slika 3: Skica "post-glow"-komore z dvema stranskima cevema.
V zgornji je postavljena pomi¢na sonda, v spodnji referen¢na.
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Slika 4: Povecava skice stranske cevi. Cev je dolga 8,5 cm in
zaprta s 3,2 cm dolgim kovinskim delom. Globina oznacuje
razdaljo med konico sonde in ustjem stranske cevi.

smo pomikali sondo, je bila zaklju¢ena s kovinskim
delom, ki je poskrbel za to, da je bila na tem mestu
gostota kisikovih atomov enaka ni¢. Ob ustju stranske
cevi pa je bila gostota atomov enaka kot v glavni cevi.
Odvisnost gostote od globine smo pomerili pri dveh
razli¢nih rekombinacijskih koeficientih stene cevi: pri
goli stekleni cevi (y = 107) in s tulcem iz nikljeve
plocevine (y = 0,27), vstavljenim tako, da se je tesno
prilegal steni stranske cevi. Merili smo pri tlakih 25
Pa, 50 Pa, 75 Pa, 100 Pa, 125 Pa, 150 Pa, 175 Pa in
200 Pa.
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Slika 5: Gostota kisikovih atomov vzdolz stranske cevi kot
funkcija globine d pri dveh razli¢nih koeficientih stene pri tlaku
50 Pa.

75 Pa
1,09
0,8 - B Steklena stena
- ® Nikljeva stena
u
0,6
< [ ]
§ [ ]
0,4
® | |
L ] -
" n
0,2 °
L ]
]
0,0 T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80
d/mm

Slika 6: Gostota kisikovih atomov vzdolZ stranske cevi kot
funkcija globine d pri dveh razli¢nih koeficientih stene pri tlaku
75 Pa.
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3 REZULTATI IN DISKUSIJA

Meritve so pokazale, da koncentracija atomov
kisika, izmerjena s sondo, ki je bila vselej na istem
mestu, ni zgolj odvisna od tlaka, ampak se je med
meritvami naklju¢no spreminjala. Zato kot rezultat
meritev raj$i navajamo razmerje gostote atomov v
stranski cevi in gostote atomov v ustju cevi. Rezultati
so prikazani na slikah 5-11.

Ugotovimo lahko, da je vedenje gostote atomov
kot funkcije globine v cevi moc¢no odvisno od
rekombinacijskega koeficienta stene cevi. Medtem ko
da gola steklena cev skoraj linearno odvisnost, pri
nikljevi steni pade gostota na ni¢ Ze na Cetrtini dolZine
cevi. Lahko tudi opazimo, da ima na vedenje gostote
vpliv tudi tlak izvirnega plina.

Predpostavljamo, da bi lahko s stensko oblogo iz
materiala, ki ima Se niZji rekombinacijski koeficient
kot steklo, kot je na primer teflon, dosegli popolno
linearno odvisnost gostote atomov od globine. To bi
omogocilo razSiritev delovnega obmocja opti¢ne
katalitiéne sonde na razmeroma preprost nacin. Z
umikanjem sonde na doloceno dolZino bi natan¢no
poznali razmerje med neposredno izmerjeno gostoto
in tisto v glavnem delu plazemskega sistema. Ideal-
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Slika 7: Gostota kisikovih atomov vzdolZ stranske cevi kot
funkcija globine d pri dveh razli¢nih koeficientih stene pri tlaku
100 Pa.
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Slika 8: Gostota kisikovih atomov vzdolZ stranske cevi kot
funkcija globine d pri dveh razli¢nih koeficientih stene pri tlaku
125 Pa.
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Slika 9: Gostota kisikovih atomov vzdolz stranske cevi kot
funkcija globine d pri dveh razli¢nih koeficientih stene pri tlaku
150 Pa.
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Slika 10: Gostota kisikovih atomov vzdolz stranske cevi kot
funkcija globine d pri dveh razli¢nih koeficientih stene pri tlaku
175 Pa.
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Slika 11: Gostota kisikovih atomov vzdolZz stranske cevi kot
funkcija globine d pri dveh razli¢nih koeficientih stene pri tlaku
200 Pa.

VAKUUMIST 25/1-2 (2005)

ISSN 0351-9716

nemu primeru se precej dobro priblizamo z golo
stekleno cevjo. Koncentracija atomov kisika sicer ni
popolnoma linearna, vendar pa je napaka, ki jo
povzroca odmik izmerjene krivulje od linearnosti,
manjs$a od nenatan¢nosti metode.

4 SKLEPI

Izmerjena je bila gostota kisikovih atomov v §ibko-
ionizirani kisikovi plazmi vzdolZ zaprte stranske cevi
komore post-glow pri razlicnih tlakih in rekom-
binacijskih koeficientih stene cevi. Izkazalo se je, da
ima rekombinacijski koeficient pomemben vpliv na
potek gostote vzdolZ cevi. Z uporabo stene z ustrezno
nizkim rekombinacijskim koeficientom (manjsi ali
enak 107) bi utegnilo biti mogoce dose¢i popolnoma
linearno odvisnost gostote od globine. V vsakem
primeru pa opisane meritve kazejo, da lahko opisano
konfiguracijo merilne komore izkoristimo za raz$i-
ritev delovnega obmocja opticne kataliticne sonde.
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