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Surface modification of NbSe2 by using a
scanning tunneling microscope

ABSTRACT

The surface of a NbSez crystal was modified by means of
scanning tunneling microscopy, where craters between five and a
few ten nanometers were produced. A model explainig their
production is suggested.

POVZETEK

S tunelskim mikroskopom smo na povr§ini plastnega kristala
NbSe> delali kraterje s premeri od pet do nekaj deset nanometrov.
Predlagan je model za razlago njihovega nastanka.

1 UVOD

Potreba po povecanju gostote zapisa informacij in
nadaljnji miniaturizaciji elektronskih sestavnih delov
zahteva vstop v nov svet, v katerem se dimenzije ne
merijo ve¢ z mikrometri, ampak z razdaljami med
atomi. Eno od orodij, s katerim lahko opazujemo in
spreminjamo ta mali svet, je tunelski mikroskop.
Njegovo delovanje je bilo v Vakuumistu opisano pred
kratkim /1/, zato si le z nekaj stavki osveZimo spomin.

Fizikalni pojav, po principu katerega deluje tunelski
mikroskop, je tuneliranje elektronov med dvema
kovinskima elektrodama, ki ju lo€uje ozka vakuumska
reZa ali zelo tanka plast izolatorja. Elektron kot klasicni
delec ne more skozi to prepreko. V kvantnomehanski
sliki pa elektron opiSemo z valovnimi funkcijami. Pri
zelo majhni razdalji med elektrodama (nekaj desetink
nm) se repa verjetnostnih gostot za lego elektrona z
obeh elektrod prekrijeta in elektron lahko preide skozi
tak "verjetnostni tunelcek", t.j. tunelira iz ene elektrode
v drugo. Velikost tunelskega toka eksponentno poje-
ma z razdaljo med elektrodama, kar omogoca slikanje
povrsine bodisi pri konstantnem tunelskem toku bodisi
pri konstantni razdalji med elektrodama. V mikroskopu
ima ena elektroda obliko zelo ostre konice, ki potuje
nad elektricno prevodnim vzorcem.

Pri mikroskopiranju navadno ne pride do poskodb
opazovane povrsSine vzorca, saj so tunelski tokovi le
nekaj nA. Primerna izbira materialov in pogojev tune-
liranja (tunelski tok, napetost med konico in vzorcem)
pa omogoca spreminjanje povr§ine v nanometrskem
merilu. Z mo¢nim elektricnim poljem med konico in
povrsino je mogoce odstranjevati razlicno velike gruce
atomov, jih premikati po povrSini ali odlagati atome s
konice na povrsino vzorca /2/.

Preprost model, ki razlaga izmenjavo materiala med
konico in vzorcem /2/ temelji na predpostavki, da je
vrh konice ploskev, vzporedna s povr§ino vzorca

(model paralelnih nabitih ploskev). Dokler je razdalja d
med ploskvama velika, se potenciali atomov konice Uk
in vzorca Uy ne prekrivajo (sl.1a). Atomi ne morejo
zapustiti niti konice niti povrSine vzorca brez dodane
energije, potrebne za razcep kemijskih vezi in desorp-
cijo s povrSine. Pri manjsih razdaljah (nekaj desetink
nm) pa pride do prekrivanja obeh potencialov, kar
povzroCi zniZanje energijske pregrade za prehod ato-
mov s konice na vzorec in obratno. Smer prehoda je
odvisna od izbire materialov in od smeri elektricnega
polja med konico in vzorcem.
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Sl. 1. Pri veliki razdalji d med konico in povrsino se
potenciala atomov konice Uk in vzorca Uy ne
prekrivata (a). Ko se konica pribliza povrsini
vzorca, se potenciala prekrijeta in pod vplivom
polja atomi prehajajo preko nizke energijske
pregrade s konice na vzorec ali obratno (b).

Model za premikanje atomov po povrsini vzorca
uposteva stozc¢asto obliko tunelske konice in razlaga
pojav povrSinske difuzije atomov v smeri najvecje
jakosti elektricnega polja na naslednji nacin /3/. Pulz
elektricnega polja povzroci tik pod konico najvecjo
spremembo polarizacijske energije. Dipolni moment
atoma v elektricnem polju E je v linearnem priblizku:
P =U + aE, kjer je u statiéni inaE inducirani dipolni
moment. Zaradi specificne oblike konice je poten-
cialna energija atoma v elektricnem polju radialno
odvisna:
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Gradient elektricnega polja povzro€i zniZzanje aktiva-
cijske energije za difuzijo tik pod konico in s tem proti
srediScu elektricnega polja usmerjeno povrsinsko difu-
zijo (sl.2).
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SI. 2 Adsorbirani atomi potujejo med napetostnim
pulzom proti podroéju najvecje poljske jakosti
/3/.

2 EKSPERIMENTALNO DELO IN REZULTATI

Za poskuse modifikacije povrSin s tunelskim mikro-
skopom (Omicron) smo uporabili atomsko gladke raz-
kolne ploskve (0001) kristalov NbSez. Kristali so
plastni in zgrajeni iz sendvicev Se-Nb-Se, ki so med
seboj povezani z relativno Sibkimi Van der Waalsovimi
vezmi. MreZni parametri so: a = 0,3434 nm, ¢ =
1,2692 nm. Zaradi plastne strukture je specifi¢na upor-
nost anizotropna in je pri sobni temperaturi /4/:
pa=16-10"%Qcm vzporedno s plastmi in
pe =5- 1073 Qcm v pravokotni smeri. Opisana sta dva
nacina modifikacije povrSine: pri mirujoc¢i konici in pri
potujogi.

Mirujoca konica Pt/Ir je bila med napetostnim pulzom
zelo blizu povrsini vzorea, tako da je med njima tekel
tunelski tok 45 nA, nakar je bila polariteta napetosti
obrnjena z -1V na +1V. Na povrsini vzorca je nastal
krater s premerom od 70 do 90 nm (sl.3a). |z preseka
slike (sl.3b) je razvidno, da je globina kraterja priblizno
7.5 nm. V njegovi sredini je nakopi¢en material, Cigar
viSina nekoliko presega raven prvotne povrsine. Mate-
rial je nakopicen tudi na robovih kraterja v visini nekaj
atomski plasti. Pri enakih pogojih je bil narejen krater

ISSN 0351-9716

na sl.4a. Premer kraterja je manjsi, tudi globina ne pre-
sega 4 nm (sl.4b). Material v sredini kraterja in na
njegovem obrobju pa je Se vedno jasno viden.
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Sl. 3a,b Prvi krater (a) in profil vzdolz linije (b)

Vsak naslednji napetostni pulz je povzro€il manjso
spremembo povrsine. Najmanjsa modifikacija je vidna
na sl.5a,b, kjer je premer spremenjenega podrocja
manjsi od 5 nm, globina pa je samo 0,1 nm.

Po preteku 24 ur smo eksperiment ponovili pri enakih
pogojih in z isto konico. Krater, ki je nastal (sl.6a), je
imel podobno obliko kot na sl.3a, bil pa je nekoliko
plitvejsi (sl.6b), kar dokazuje, da se konica med
napetostnim pulzom ni trajno spremenila.

Modifikacijo povrsine, prikazano na sl.7a, smo dobili
pri enakih pogojih, vendar s konico, ki je imela
deformiran vrh. NajveCja globina kraterja je bila spet
okrog 7,5 nm (sl.7b), vendar le-ta zaradi nepravilne
oblike konice ni imel krozne simetrije.

Na sl.8a je prikazana modifikacija, ki je nastala pri ena-
kih pogojih, vendar z novo konico. Najvecja globina je
bila pribliZno 9 nm (sl.8b), v sredini pa je ostalo ve¢
kupékov materiala. V nasprotju z Ze opisanimi kraterjj,
ki se med opazovanjem niso spremenili, se je vrhnji
sendvi¢ Se-Nb-Se zaradi napetosti, ki so med pulzom
nastale v plasti, premaknil proti levi strani slike (sl.8c).
Njegovo premikanje je ustavil Sele v sredini prvotnega
kraterja nakopiCeni material, ki je segal nad nivo
neposkodovane povrSine. |z presekov (sl.8C) je jasno
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Sl. 4a,b Drugi krater ima premer od 50 do 70 nm. Sl. 6a,b Oblika kraterja, ki je bil narejen po enem

dnevu z isto konico in pri enakih delovnih
pogojih, je bila zelo podobna prvemu (sl.3a,b)
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Sl. 5a,b Najmanjsa modifikacija je imela premer manj SI. 7a,b Modifikacija povrsine, povzrocena s tunelsko
kot 5 nm in globino komaj 0,1 nm. konico z deformiranim vrhom, ni imela
kroZne simetrije.
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Sl. 8a,b Krater, narejen z novo tunelsko konico, je imel
globino 9 nm.

razvidno, da gre za premikanje sendvicev Se-Nb-Se,
ker se globina teh premikajoCih se blokov ujema s c-
osjo osnovne celice NbSez.

Pri drugem nacinu povrSinske modifikacije smo
spreminjali predznak napetosti pri potujoci konici. Na
sl.9 je krater, povzro€en s spreminjanjem napetosti od

Sl. 9 Krater s premerom 10 nm je bil narejen pri
potujoci konici z velikim &tevilom majhnih
napetostnih pulzov.
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Sl. 8c,¢ Vrhnji sendvi¢ Se-Nb-Se se je premaknil do
kupcka materiala sredi kraterja, ki je segal nad
nivo prvotne povrsine.

-0.1 V na +0.1V pri tunelskem toku 1 nA, pri Cemer je
konica potovala na konstantni oddaljenosti od vzorca.
Z velikim stevilom manjsih napetostnih pulzov narejen
krater je imel premer 10 nm.

3 RAZLAGA

Tunelski tok eksponentno pojema z razdaljo d med
konico in vzorcem /5/, zato ga dolocCajo predvsem
valovne funkcije tistega atoma konice, ki je najbliZji
vzorcu /6/. K elektricnemu polju med konico in
vzorcem pa prispevajo tudi atomi v okolici zadnjega
atoma konice, saj jakost elektricnega polja upada ob-
ratho sorazmerno z razdaljo d. ZmanjSevanje pre-
merov in globin kraterjev, povzroCenih z zaporednimi
pulzi elektricnega polja, je najverjetneje posledica pre-
hajanja atomov selena s povrSine vzorca na konico.
Zato je prislo do zmanjSanja izstopnega dela za ele-
ktrone, ki so tunelirali iz konice na vzorec, in s tem do
povecanija tunelskega toka. Ker so bili kraterji narejeni
pri konstantnem tunelskem toku, to pomeni, da je bila
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konica pri vsakem naslednjem napetostnem pulzu bolj
oddaljena od povrSine vzorca. Vedno Sibkejse ele-
ktricno polje je povzrocalo zmanjSevanje premerov
modifikacij. Po nekaj urah je priSlo do desorpcije
atomov selena s konice in do vzpostavitve njene
prvotne oblike, zato sta si kraterja, narejena v 24-ur-
nem presledku, tako podobna (sl. 3 in sl. 6). Za zdaj
lahko le ugibamo, kaj se dogaja s posameznimi atomi
na povrsini vzorca med pulzom elektricnega polja. S
tunelskih slik je razvidno, da so kraterji obdani z
venckom izrinjenega materiala in da sredi kraterjev
material zastaja, ali se celo kopici, saj njegova vi§ina
vecCkrat presega raven prvotne povrsine. Zaradi zelo
podobne oblike kraterjev in luknjic, ki nastanejo pri
laserskem zapisovanju podatkov, predlagamo kombi-
niran model za razlago povrsinskih modifikacij, pov-
zroCenih z elektricnim poljem, ki so dovolj velike za
makroskopski opis.

Zaradi zelo visokih elektricnih poljskih jakosti, ki
dosegajo tik pod konico vrednosti nekaj deset milijo-
nov V/cm, so vezi med atomi in s tem vrednosti
povrsinske napetosti zelo motene. Zaradi gradienta
elektricne poljske jakosti nastane tudi gradient v
povrsinski napetosti. Sila, ki na obrocek z radijem dr
deluje zaradi gradienta povrSinske energije, je /7/:
Fy) = 2nr(dy/dr), kjer je v koeficient povrsinske
napetosti. Tik pod konico je gradient poljske jakosti
zanemarljiv, zato tam material ostaja, medtem ko z
radijem gradient zelo hitro raste in preko gradienta
povrSinske napetosti povzroc¢i difuzijo materiala v
radialni smeri ter njegovo nalaganje na robovih
luknjice.
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4 SKLEP

Dokazali smo vpliv oblikovanosti konice na obliko so-
razmerno velikih kraterjev, ki imajo premer nekaj deset
nm. Modifikacije se ujemajo z nedavno objavljenimi
tunelsko-mikroskopskimi slikami na MoS2 /8/ in
potrjujejo teorijo njihovega nastanka /3/.

Poskuse modifikacije povrSine bomo nadaljevali v
smeri Cim manjSih sprememb povrSine. Koncni cilj je
premikanje, odvzemanje in dodajanje posameznih
atomov ali nekaj atomskih gruc ter povzroc¢anje kemij-
skih reakcij med njimi. Preprosto kreiranje zelo majh-
nih jamic s pulzi elektricnega polja bi bilo uporabno za
digitalni zapis podatkov v nanotehnologiji, saj so pre-
meri nastalih kraterjev za vec velikostnih redov manjsi
kot pri laserskem zapisu.
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INZENIRSKA ZBORNICA

Ena najpomembnejSih aktivnosti Zveze inZenirjev in
tehnikov Slovenije (ZITS) so v tem Casu priprave za
ustanovitev InZenirske zbornice.

V koncni fazi izdelave sta statut in zakon o poobla-
§Cenih  inZenirjih.  Pripravijalno  komisijo  ZITS
sestavljajo Clani vseh inZenirskih zvez in drustev.
Njihov predliog bo objavljen v reviji Nova proizvodnja.
Pred sklicem ustanovne skup$c¢ine je bil 25.11.93
sklican na Institutu za varilstvo informativni sestanek
skupine inZenirjev razlicnih strok, ki imajo strokovni
izpit; prisotni so se med drugim opredelili do nekaterih
vprasanj, ki se v predlogu zakona pojavijajo kot al-
ternativhe moZnosti.

Jasno je, da bo Sele ustanovitev INZENIRSKE ZBOR-
NICE popolnoma uveljavila poklic pooblaséenega in-
Zenirja in mu uredila poklicni, stanovski in socialni
status, tako da mu bo omogoéila svobodno, samo-
stojno izvajanje poklica kot posameznika ali pa last-
nika inZenirskega podijetja. Taka ureditev naj bi uredila
sedanje neustrezno stanje, ko se registrirajo tki.

podietja za "consulting in ingeniring", za katere pa je v
mnogih primerih bilo ugotovljeno, da ne zaposlujejo
niti tehnika, kaj Sele inZenirja.

Kot strokovnjaki, ki se ukvarjamo s proizvodnjo, raz-
vojem in raziskavami - torej z dejavnostmi, ki so
direktno vezane na ustvarjanje denarja, imamo pogo-
sto obcutek, da o usodi nasih podrocij pretezno odlo-
¢ajo drugi. Ni¢ nimamo proti temu, da se sprejemajo
zakoni in odloCitve, ki so ekonomsko smiselni in ute-
meljeni, vendar smo pogosto prica neaktivnosti pri
stvareh, ki bi jih bilo treba hitro urediti ali pa se celo
deluje v napacno smer. Ne bojimo se prevzeti svojega
dela odgovornosti; doseci bi Zeleli, da bi bilo potrebno
tehni€nega strokovnjaka in znanje nasploh pravno bol]
spostovati kot doslej. Glede na razpravo na omenje-
nem sestanku bodo to glavne naloge InZenirske zbor-
nice in zato so vsi prisotni izraZali mo¢éno podporo
njeni cimprejSnji ustanovitvi.

A. P,
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SINHROTRONSKA SVETLOBA
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Synchrotron radiation
ABSTRACT

Basic principles of the sinchrotron are presented and some
characteristics of the sinchrotron radiation are described. Some
results of recent experiments performed at different laboratories
are briefly mentioned.

POVZETEK

V prispevku opiSeva princip delovanja sinhrotrona in nekaj
lastnosti sinhrotronske svetlobe. Na kratko omeniva nekaj rezulta-
tov novejsih raziskav, ki so jih opravili na sinhrotronih po svetu.

1 Uvod

Verjetno je malo kapitalsko tako zahtevnih projektov,
ki jih drzave velikodusno financirajo, kot je postavitev
izvirov sinhrotronske svetlobe. Le ti namrec rastejo po
svetu kot gobe po deZju. Sinhrotrone, ki veljajo vet
sto milijonov dolarjev, postavljajo ne samo v razvitih
drZzavah, ampak tudi v drZzavah tretjega sveta, npr. In-
diji in Braziliji. Najbolj osuplo je morebiti dejstvo, da pri
tem ne gre za vojaSke projekte (kot je bil npr. projekt
Vojna zvezd), ampak za pretezno znanstvene raziska-
ve. Prepricati parlament neke drZave, da investira
toliko denarja v izgradnjo tako dragih laboratorijev, je
na prvi pogled nemogoce. Vendar pa ...

Znanstvenikom je o€itno uspelo prepricati politike, da
je vredno vlagati denar v tovrstne raziskave. Konec
osemdesetih let tega stoletja so namrec odkrili, da
ponuja sinhrotronska svetloba neslutene moZnosti
raziskav na podro¢ju medicine, biologije, kemije in
drugih ved. Prof. Bradner npr. napoveduje odkritje
zdravila za nekatere vrste raka Ze za konec tega dese-
tletja /1/. Dr. Thompsonu je s sinhrotronsko svetlobo
uspelo odkriti spremembe med pasivnim in aktivnim
stanjem nekaterih virusov /2/. S tem se ponuja
moZnost za tolmacenje delovanja virusa HIV in s tem
odkritje zdravila proti drugi kugi 20. stoletja, AIDS-u.
Raziskave s sinhrotronsko svetlobo omogocajo tudi
natancno dolocCitev kemisorbiranih stanj molekul na
povrsinah, sprotno opazovanije kataliticnih procesov in
s tem ponujajo resitev za mnoge perece ekoloske pro-
bleme nase civilizacije.

2 Sinhrotron

Zgodovina sinhrotronskega sevanja sega v 50. leta, ko
so skonstruirali prvi sinhrotron za pospeSevanje del-
cev, sevanje pa je v zacetku predstavljalo le nezelene
izgube za fizike visokih energij. Sinhrotron je velik
vakuumski sistem v obliki pravilnega mnogokotnika.
Vakuumski sistem sestavljajo cevi, po katerih se
gibljejo skupki elektronov, ki jih vbrizgajo v cev v
dolocenih Casovnih zaporedjih. Elektroni imajo ener-
gijo reda velikosti 1 GeV. Pri tej energiji se hitrost elek-

tronov le malo razlikuje od hitrosti svetlobe v
vakuumu. TolikSne energije elektronov seveda ne mo-
remo zlahka doseci, zato je sestavni del vsakega sin-
hrotrona linearni pospesevalnik, ki pospesi elektrone
do visokih energij, preden jih vbrizgajo v mnogo-
kotnik.

Ce naj bi se elektroni gibali po zacrtani poti skozi
razmeroma ozko vakuumsko cev, ki sestavlja mnogo-
kotnik, jim moramo v vsakem ogljiSCu spremeniti smer
gibanja. To bi lahko storili z mocnim magnetnim ali
elektricnim poljem. |1z popolnoma prakticnih razlogov
raje uporabimo magnetno polje, saj so pri elektricnem
polju velike teZave s preboji. Gostoti magnetnega
polja 0,1 T ustreza namreC jakost elektricnega polja
300000 V/m. Homogeno magnetno polje gostote B
odkloni elektrone s hitrostjo blizu svetlobni, c, v
kroZnico z radijem R po enacbi:

__E (1)
"~ ecB

Velikost sinhrotrona torej raste z energijo elektronov.
Za doseganje vedjih energij pa ne moremo poljubno
vecati gostote magnetnega polja B. Z navadnimi mag-
neti doseZzemo namre¢ danes do 1,5 T, s super-
prevodnimi pa kvecjemu 5 T.

Z dipolnim magnetom torej uspesno kontroliramo
smer gibanja gruCe elektronov v vakuumskem siste-
mu. Vendar pa se vsak skupek delcev prej ko slej
razsiri, zato ga je treba obCasno spet zgostiti. Pri tem
si pomagamo z elektronsko optiko. Skupek elektronov
fokusiramo v magnetnem polju kvadrupolov. Za bolj
fine korekcije elektronske orbite uporabljamo 3e
sekstapolne magnete.

dipolni
magnet.

kvadrupolni
magnet

Slika 1. Sinhrotron
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Pomemben del sinhrotrona je tudi resonanéna votlina,
v kateri pospesimo skupke elektronov z RF elektri¢nim
poljem, da nadomestimo izgube kineticne energije za-
radi sevanja. Elektron namre¢ pri spremembi smeri gi-
banja seva kvante elektromagnetnega valovanja - foto-
ne. 1z fizike je znano, da vsak pospeSeni nabiti delec
seva svetlobo. Izguba energije zaradi t.i. sinhrotron-
skega sevanja je sorazmerna s Cetrto potenco ener-
gije kroZeCega elektrona. Pri nizkih energijah sinhro-
tronsko sevanje ni omembe vredno. Bistveno pri-
spevajo Sele elektroni z energijami nekaj 10 MeV.
Celotna izsevana mo¢ pa je razen od energije elek-
tronov odvisna Se od Stevila oziroma toka elektronov v
obrocu. Velja zveza:

4
Py @
3esR '’

kier je y energzija elektrona deljena z njegovo mirovno
energijo (mo c*), R pa krivinski radij elektronske orbite.
Pri toku 200 mA dobimo za elektrone z energijo 1.5
GeV na kroZnici z radijem 3 m izsevano moé 26 kW.
To pa je v primerjavi s klasicénimi izviri zarkov X
izredno velika vrednost. Prva prednost sinhrotron-
skega sevanja je torej izredno velika intenziteta izseva-
ne svetlobe, ki kar za nekaj redov velikosti preka3a vse
dosedanje izvire.

Elektroni, ki vstopijo v obmocje magnetnega dipola,
se pospesijo pravokotno na smer gibanja. Pospeseni
elektron seva svetlobo, kot je napovedal Ze Herz, s
prostorsko porazdelitvijo prikazano na sliki 2a. To
velja v inercialnem opazovalnem sistemu, ki se giblje
skupaj z elektronom. Vendar pa uporabnik sinhrotrona
opazuje elektrone iz inercialnega sistema, ki ima proti
elektronu skorajda svetlobno hitrost. Fizika hitrih del-
cev nas pouci, da seva elektron za opazovalca v labo-
ratoriju predvsem v smeri njegovega gibanja. Velikost
prostorskega kota, v katerega pospeseni elektron se-
va, je odvisna od energije elektronov in je 2/y. Na
primer: elektroni z energijo 1 GeV sevajo v ozkem
stozcu s kotom reda tisocinke radiana (glej sliko 2b).
Velika prednost sinhrotrona pred klasi¢nimi izviri
zarkov X je prav odlicna kolimiranost svetlobnega
curka.

smer
elektronov

Smer elektronov

Slika 2. Kotna porazdelitev sinhrotronskega sevanja

Spekter sevanja iz dipolnega magneta je zvezen in
sega od energij reda 1 eV, kar ustreza valovnim
dolZzinam vidne svetlobe, preko UV podrocja, pa vse
do nekaj 10 keV, kar je Ze v podro¢ju rentgenske
svetlobe. Tudi po Sirokem spektralnem obmocju je
sinhrotron edinstven izvir svetlobe. Na sliki 3 je
znacilen spekter v log-log skali (glej sliko 3).
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Slika 3. Spekter sevaja iz dipolnega magneta

Energijo, pri kateri zacne intenziteta padati, doloca t.i.
kriticna frekvenca,

w
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Spekter dobimo namre¢ s Fourierjevo analizo ¢asov-
nega poteka sevanja. Casovni potek pa je hitro zapo-
redje (reda MHz) kratkih pulzov, ko ozek svetlobni
curek posveti na opazovano tocko pri vsakem obhodu
elektronov. Kriticna frekvenca je tedaj povezana s
§irino €asovnega intervala enega svetlobnega pulza.
Odvisna je od energije elektronov .

Pri dolgem dipolnem magnetu, ki skrbi za pravilno
smer elektronov v sinhrotronu, elektroni spontano
sevajo svetlobo na vsej svoji poti skozi magnet. Ce se
na njej ukrivijo za, recimo, 15° je lastnost ozke kotne
divergence curka, ki je reda 1/y, izkorisCena le v
navpicni smeri, v vodoravni smeri pa je ocitno enaka
15°. Ker so navadno vzorci majhnih dimenzij, raz-
iskovalec dejansko ne razpolaga s celotno izsevano
svetlobo, ampak le s tistim delom, ki ga uspe zbrati z
opticnim sistemom zaslonk in ukrivljenih zrcal. Zaradi
tega dipolni magneti pravzaprav niso najbolj opti-
malen izvir sinhrotronske svetlobe. Za doseganje
velikih gostot izsevanega svetlobnega toka v majhen
prostorski kot uporabliamo dodatne naprave, ki jih
namestimo na ravne dele mnogokotnika. Naprave se
imenujejo undulatorji in viglerji, sestavljeni pa so iz
mnoZice kratkih magnetov s spreminjajoo se pola-
riteto, kot je prikazano na sliki 4.

Pri prehodu elektronov skozi polije posameznega
majhnega magneta se smer gibanja elektronov le
malo spremeni. Zato je celotni prostorski kot izsevane
svetlobe majhen. Temu primerno je majhen tudi
izsevani energijski tok. Zato pa imamo v undulatorju
ali viglerju ve¢ 10 posameznih magnetov in se ener-
gijski tok na posameznih zavojih sesteva. Razlika med
viglerji in undulatorji je le v amplitudi vijuganja, ki ga
vsilijo elektronom. Za undulatorje je znacilno, da
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smer
elektronov

Slika 4. Vigler oziroma undulator

maksimalni odmik od nemotene poti elektronov ni
veCji od kotne divergence izsevane svetlobe. S tem
pridobimo dodatno kvaliteto, to je, da se svetloba, iz-
sevana na zaporednih zavojih, koherentno sesteje.
Razen zveznega dela spektra kot vigler, ima undulator
Se ostre Crte enobarvne koherentne svetlobe. (V tej
smeri tudi teCejo intenzivne raziskave za izdelavo rent-
genskega laserja visoke moci). Z undulatoriji ali viglerji
tako res dobimo velike gostote izsevanega ener-
gijskega toka v zelo majhnem prostorskem kotu.

3 Nekatere aplikacije sinhrotronske svetlobe

Nazadnje si Se oglejmo, kje vse lahko izkoristimo to
veliko intenziteto sinhrotronske svetlobe v Sirokem
energijskem podrocju. Najpreprostejsi eksperiment, ki
si ga lahko zamislimo, je kar meritev absorpcijskega
koeficienta preiskovane snovi v odvisnosti od energije
vpadne svetlobe. Eksperiment zahteva le dva Stevca,
ki merita intenziteto vpadnega in prepustenega toka,
in seveda monokromator, ki izreZe iz belega spektra
poljuben energijski pas. Absorpcijski robovi dajo in-
formacijo o elementih, ki sestavljajo preiskovano snov.
Pri tekoCih ali trdnih vzorcih dobimo s ti. metodo
podaljsane fine strukture absorpcijskih robov (EXAFS)
tudi informacijo o lokalni okolici izbranega atoma (npr.
oddaljenost, vrsto in Stevilo sosedov). Zaradi velike in-
tenzitete sinhrotronskega sevanja je posamezna meri-
tev hitra (traja lahko le nekaj sekund), kar omogoca
casovno spremljanje kemijskih procesov. Kolimiranost
curka lahko izrabimo za absorpcijsko spektrometrijo
majhnih vzorcev (velikosti milimetra). Primer takih
meritev so raziskave snovi pod visokimi pritiski v
stiskalnici z diamantnimi okni, s cemer simulirajo do-
gajanje v zemeljski sredici.

Naslednje Siroko podrocje raziskav s sinhrotronsko
svetlobo so vse mogoce difrakcijske metode /3/, ki so
povezane z razvozlavanjem zapletene strukture ma-
kromolekul v molekularni biologiji (glej sliko 5).
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Slika 5. Difrakcijska slika in rekonstrukcija molekule
DNA.

Povsem novo in zanimivo podrocje je rentgenska
mikroskopija. Nove tehnologije tankih plasti so nam-
re¢ omogocile izdelavo Fresnelovih le¢ za rentgensko
svetlobo in s tem rentgenskega mikroskopa. Za mikro-
biologe se tako odpira moznost preiskovanja tako
rekoC Zivih vzorcev v epruveti, brez predhodnih pri-
prav, ki jih zahteva elektronski mikroskop. Slika kro-
mosoma /4/, posneta z rentgenskim mikroskopom na
sinhrotronu Photon Factory na Japonskem, je prikaza-
na na sliki 6.

Slika 6. Slika ¢loveskega kromosoma.
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ZapletenejSi detektorski sistem zahteva elektronska
spektrometrija. Ozek fokusiran snop sinhrotronske
svetlobe premikamo po vzorcu in detektiramo izbite
fotoelektrone. |1z energijske in prostorske porazdelitve
izbitih elektronov sklepamo o strukturi preiskovane
snovi, vrsti in razporeditvi atomov. Glede na vpadni
kot curka lahko vzbujamo le povrsinske, ali pa tudi
globje plasti. Tako lahko preiskujemo plast za plastjo
materiala. Na sliki 7 je posnetek 2 nm debelih trakov
bora na silicijevi podlagi. Posnetek odlikuje skoraj 100

Slika 7. Posnetek borovih trakov na siliciju.
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-odstotni kontrast, ki je dosegljiv le Se z Augerjevim
mikroskopom, vendar pa hitrejSa sinhrotronska meri-
tev omogoca dinamicne raziskave procesa difuzije.

4 Sklep

Ugotovili smo, da ponuja sinhrotronsko sevanje skoraj
neomejene moznosti raziskav na raznih podrocjih zna-
nosti in visokih tehnologij. Zdaj je tudi jasno, od kod
toliko zanimanje za gradnjo dragih pospeSevalnikov
povsod po svetu. OEitno je, da bo moral imeti dostop
do takSnih naprav, kdor bo hotel drzati korak z raz-
vojem novih tehnologij.
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IZOBRAZEVANJA V LETU 1994

Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije

organizira Ze veC kot dve desetletji razlicne strokovno izobraZevalne tecaje s podrocja vakuumistike. Za leto 1994

razpisujemo naslednje:

1. VzdrZevanje vakuumskih naprav
(19.-21. april, 15.-17. november)

Na teCaju bo predvsem obravnavana tematika, ki jo
sreCujemo v tehniki grobega vakuuma, to je:
delovanje, vzdrzevanje in popravila rotacijskih ¢rpalk,
pregled in uporaba razlicnih vrst ¢rpalk, ventilov in
drugih standardnih elementov, meritve vakuuma,
hermeticnost in odkrivanje netesnosti v vakuumskih
sistemih, materiali za popravila ter tehnike €iscenja in
spajanja. Tecaj bo trajal 20 ur, od tega vec kot tretjina
prakticnih prikazov in vaj. Cena teCaja je 24.000 SIT.
Vsak teCajnik prejme tudi broSuro 'VzdrZevanje
vakuumskih naprav" in potrdilo o opravljenem tecaju.

2. Osnove vakuumske tehnike
(22.-24. marec, 18.-20. oktober)

TeCaj podrobneje obravnava ista podrocja kot prvi,
poleg tega pa Se: pomen in razvoj vakuumske tehnike,
fizikalne osnove, ¢rpalke za visoki vakuum, tankoplast-
ne in druge vakuumske tehnologije, Ciste postopke,
analize povrsin ter doziranje plinov, €is€enje in pre-
iskave plinov - skupno 22 ur z vajami in ogledom
Intituta za elektroniko in vakuumsko tehniko. Cena
tecaja je 20.000 SIT. UdeleZenci prejmejo zbornik pre-
davanj "Osnove vakuumske tehnike" in potrdilo o
opravljenem tecaju.
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3. Vakuumska tehnika za predavatelje
srednjih Sol (3.-5. marec, avgust, september,
november)

Vsebina tecaja v obliki delavnice je podobna kot pri
"Osnovah vakuumske tehnike". Poudarek je na prikazu
fizikalnih pojavov v vakuumu in na predstavitvi
pomembnosti vakuumskih postopkov v sodobnih
tehnologijah. Vec je vaj, ki so izbrane tako, da jih je
mozZno z nekaj osnovne opreme izvajati tudi v Solskih
laboratorijih za dijake. V delavnico je vkljucena tudi
izdelava seminarske naloge po pravilniku Ministrstva
za Solstvo in $port, ki udeleZbo na tej delavnici tockuje
z 1 tocko pri dopolnilnem izobraZevaniu.

Vsi te€aji se bodo priceli ob 8,00 uri v kniznici Instituta
za elektroniko in vakuumsko tehniko, Teslova 30,
Ljubljana. Prosimo interesente, da se informativno
prijavijo Cimprej, za dokoncno potrdilo udelezbe pa
velja kopija poloZnice o placilu - najkasneje Stiri dni
pred pricetkom tecaja, na naslov:

Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije, Teslova 30,
61111 Ljubljana (5t. ZR: 50100-678-52240).

Prijave sprejema organizacijski odbor (Koller, Spruk,
Mozetic, Nemanic), ki daje tudi vse dodatne infor-
macije; (tel. 061 263 461).

1.O. DVTS
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KALIBRACIJA IONIZACIJSKIH MERILNIKOV NA IEVT

Bojan Povh, Janez Setina*, Bojan Jenko, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko,
Teslova 30, 61111 Ljubljana, *Iskra Elektrooptika, Stegne 7, 61210 Ljubljana

Calibration of ionization gauges at IEVT

ABSTRACT

Primary vacuum calibration system at the Institute for Electronics
and Vacuum Technique - |[EVT was built several years ago. It was
designed for calibration of vacuum gauges from atmospheric
pressure down to 10° Pa and is mainly used for primary
calibration of ionization gauges manufactured at IEVT. The
pressure generation in the calibration system in the range from
10" to 10™ Pa by dynamic expansion method is described.

POVZETEK

Primarni vakuumski kalibracijski sistem je bil zgrajen pred leti na
InStitutu za elektroniko in vakuumsko tehnika za umerjanje
vakuumskih merilnikov od atmosferskega tlaka do 10° Pa.
Uporablja se predvsem za primarno kalibracijo ionizacijskih
vakuumskih merilnikov, izdelanih na IEVT. Opisan je postopek
vzpostavljanja tlaka v kalibracijskem sistemu v podrogju od 10
do 10 Pa z uporabo metode dinamigne ekspanzije.

1 Uvod

Tudi pri nas se obEasno kaZze potreba po umerjanju
vakuumskih merilnikov. Za to je $e najbolj zainte-
resiran (oz. se je cutil poklicanega) IEVT, ki uporablja
te merilnike pri raziskavah in tehnologijah, razen tega
pa tudi sam izdeluje nekatere merilnike za prodajo.
Ker na tem podrocju ni bilo pri nas nikakrsne metro-
loSke urejenosti, smo proti koncu 70. let zasnovali in
zgradili kalibracijski sistem, s katerim naj bi zajeli vse
podrocje od atmosferskega tlaka do 107 Pa. Se naj-
bolj smo se potrudili s tistim delom sistema, ki je
namenjen za generiranje znanih tlakov v visoko-
vakuumskem podro¢ju po metodi plinskega pretoka.
To je aktualno za ionizacijske merilnike, ki jih v zad-
njem Casu potrebujemo npr. za merjenje karakteristik
drugih vakuumskih komponent. Zato smo sistem akti-
virali, ponovno preverili njegove kljuéne parametre in
ocenili doseZeno to¢nost.

2 Vakuumski kalibracijski sistem

Ves sistem je dokaj kompleksen in ga tu v podrob-
nostih ne bomo opisovali. O tem smo namre¢ Ze pred
Casom porocali na nekaterih vakuumskih simpozijih
/1,2,3,4/, po drugi strani pa delo $e ni konéano.

Kot je razvidno na poenostavljeni shemi na sl. 1, gre v
osnovi za dva podsistema, ki imata vsak svoj ¢rpalni
sistem z rotacijskimi in difuzijskimi ¢rpalkami ter ven-
tili. Prvi ima manjSo valjasto komoro R prostornine
okrog 3 | in je namenjen za kalibracijo merilnikov v
podrocCju grobega in srednjega vakuuma ali kot rezer-
voar plina pri redukciji tlaka s stacionarnim pretokom.
Drugi ima vecgji recipient R s priblizno obliko krogle, s
prostornino okrog 15 |, in je namenjen za kalibracijo v
podro€ju visokega vakuuma.

|
\¥)

Slika 1. Shematsko prikazan vakuumski kalibracijski
sistem

Plin vpu§€amo v R1 skozi kovinski dozirni ventil LV in
tam vzpostavijamo praviloma staticne kalibracijske tla-
ke, ki jih merimo s kapacitetnim membranskim me-
rilnikom (capacitance diaphragm gauge - CDG) kot
sekundarnim standardom (Baratron 170 M). Ta ima
dve diferencialni merilni glavi z obmo¢jem do 1,33 hPa
oz. do 1333 hPa. Le vi§jetlacno glavo lahko absolutno
kontroliramo z Zivosrebrnim U-manometrom Sirokega
preseka (UM na sliki). Nedavno smo to storili in
ugotovili ujemanje, boljSe kot na 0,5%. V principu
lahko uporabimo za podrocje pod 133 hPa tudi dife-
rencialni Zivosrebrni U-manometer z mikrometrskim
vijakom (DUM).

Oba omenjena manometra sta povezana s tretjim
vakuumskim sistemom, ki je pritrjen na steno. V DUM
Zivo srebro zaradi konstrukcijskih pomanijkljivosti Zal
ne ostane dolgo Cisto, zato ga zadnja leta ne uporab-
ljiamo. Potrebovali bi hermeticno zaprto napravo, kot
je npr. ultrazvo€ni interferometricni manometer /5/. V
nacrtu smo imeli e izdelavo prav posebnega kompre-
sijskega manometra, ki ga pa zaradi zahtevnosti
nismo realizirali. Namesto tega smo skusali nizko-
tlacno glavo CDG preverjati po metodi staticne eks-
panzije iz majhnega znanega volumna pri glavi CDG,
ki se da loc€iti od R1 . Vendar ta metoda $e ni dovolj
dodelana, negotovost generiranega tlaka v R1 je znat-
no prevelika. Zato lahko trdimo, da moremo za zdaj
primerno in situ kontrolirati le visokotlaéno glavo.
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Glavni podsistem se zaGenja z recipientom R, ki ima
na valjastem ekvatorialnem delu stranske prikljucke za
ionizacijske merilnike. V R vzpostavimo stalen pretok
Q kalibracijskega plina v molekularnem podrogju. V
vod od R1 do R je vstavljen porozen &ep z izmerjeno
prevodnostjo C1. Velikost Q nastavimo z izbiro tlaka
p1 v R1. Dotok je usmerjen v kroglasti strop komore,
kar je prvi od pogojev za dosego zadostne izotropno-
sti molekularnega fluksa v kalibracijskem recipientu.

R Erpamo skozi odprtino C, names¢eno na spodniji
strani na vstopu v kratko izhodno cev premera blizu
150 mm. Cev se nato razsiri v pomozni recipient R’ z
notranjim premerom 250 mm. Med njim in veliko difu-
zijsko ¢rpalko DI (z oljem DC 705) je Se lovilnik (shell
baffle - SB) enakega imenskega premera, tako da je
spodnji volumen vsaj tako velik kot tisti, ki ga ima R.
Crpalka ima nominalno érpalno hitrost 3000 I/s.

3 Porozni €ep in njegova prevodnost

PalCke iz sintrane zmesi zrnc silicijevega karbida in
kaolina, s trgovsko oznako Metrosil, smo dobili iz An-
dlije. Za njihovo rabo v take namene obstajajo dobre
reference v literaturi. Vtalili smo jih v cevke iz trdega
stekla. Tak Cep smo vgradili v vod med R+ in R Ze pred
leti. Njegovo prevodnost C1 merimo na osnovi upada-
nja tlaka v nekem manjSem zaprtem volumnu Vo (del
sistema med glavo CDG, ¢epom in ventilEki, ki ni po-
sebej prikazan na shemi sl. 1), iz katerega izteka plin
skozi Cep. Tlak merimo z vi§jetlacno glavo merilnika
CDG. Casovna konstanta upadanija je ravno Vo/C1 in
iz dveh merskih tock, oddaljenih za ¢as At, dobimo

_ _y. A(np) (1)
Cr =—¥%=h

Za sprejemljivo natancnost morata biti tocki dovolj
narazen, toda pri vi§jih p mora biti Ap< <p, da lahko
spremljamo odstopanje od molekularnega reZima pre-
puscanja. Vo smo dolocili z ekspanzijo plina iz bucke,
katere volumen smo dologili gravimetriéno, upostevali
pa smo tudi vpliv ventiléka. Ker je za uravnovesenje
po ekspanziji potrebno nekaj ¢asa, plin pa zacne Ze
takoj odtekati skozi Gep, moramo ekstrapolirati linearni
potek p(t) do zacetnega Casa odprtja ventila. Po ¢asu
t reda 100 s je pri ¢asovni konstanti reda 15000 s
eksponencialni potek p(t) 3e dobro linearen
(odstopanje od linearnosti je pod 23 ppm). Dobili smo
Vo = 165,08 cm® = 0,8%.

Meritev v letu 1979, takoj po vgraditvi Gepa, je dala
C1=1,103.10" I/s +2,5% za argon, kar bi pomenilo po
mnoZenju s korenom razmerja molekularnih mas ok-
rog 1,3.10° I/s za zrak. Leta 1984 smo naredili orien-
tacijsko kontrolno meritev z zrakom in dobili 1,05.10°°
I/s, torej se je moral Cep nekoliko zamasiti (zaradi se-
litve sistema, adsorpcije par ali staranja?). Na-
tanénejSa meritev konec leta 1991 pri (22,5+0,5) °C s
susSenim zrakom je dala pri tlakih pred Gepom pod 10
hPa konstantno vrednost C1 = 1,055.10° /s +1,3%.
Lahko torej ugotovimo, da se prevodnost ¢epa za
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suSeni zrak v obdobju 7 let, ko je bil ¢ep praviloma
hermeticno zaprt na mestu vgradnje, prakticno ni
spremenila.

Proti visjim tlakom prevodnost ¢epa postopno nara-
SCa zaradi odstopanja od strogo molekularnega pre-
toka, kar prikazuje diagram na sliki 2. Pri visjih p1 bi
torej lahko uporabljali ¢ep kot merilo za dotok le
pogojno, ob upostevaniju pripadajoce vrednosti C1.
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Slika 2. Prevodnost ¢epa v odvisnosti od tlaka

Temperaturno odvisnost za tovrstne Cepe, vtaljene v
cevke iz stekla pyrex, najdemo v literaturi /6/. Po eni
strani mora molekularna prevodnost naradcéati kot
funkcija V' T, po drugi pa se zrnca z rasto&im T bolj
raztezajo kot pyrex in se zato pore med njimi oZijo.
Kombinacija obeh vplivov pripelje do tega, da je tem-
peraturni koeficient prevodnosti v okolici 300 K
(podroCje sobne temperature) negativen. |z podatkov
smo izluscCili, da v tej okolici povzroci vsaka stopinja
zvisanja temperature Cepa zmanj$anje njegove pre-
vodnosti za 0,14%. Pri uporabi Cepa za umerjanje
ionizacijskih merilnikov mora biti v pogonu tudi velika
difuzijska Crpalka, zato se Cep segreje nekoliko bolj
kot pri meritvi njegove prevodnosti; vpliva pa tudi od
letnega Casa odvisna sobna temperatura. Tempera-
turo Cepa merimo kar s Zivosrebrnim termometrom,
pritrienim na prirobnico, s katero je cep vgrajen.

Pri uporabi ¢epa kot vira znanega dotoka Q iz R1 s
tlakom p1 v R z veliko niZjim tlakom p velja enacba:

Q=Cip1, 2

kajti p je zanemarljiv proti p1. Ce se temperatura Tc
kalibracijskega recipienta z odprtino znatno razlikuje
od temperature Cepa Tq, se efektivha vrednost pre-
toka v pV-enotah v komori spremeni za faktor Tc/Ta
glede na prvotno po enacbi (2). Neto¢no poznavanje
teh temperatur seveda ustrezno poveca merilno nego-
tovost, zlasti e komoro segrevajo npr. merilniki.
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4 Odprtina in njena prevodnost

KroZzna odprtina - zaslonka, ki je zdaj vstavljena, je
narejena v 2,3 mm debeli plos¢i iz nerjavnega jekla, ki
je na spodniji strani stoZ¢asto posneta pod kotom 70°
od osi, ostrina pa je, za boljSe definiranje premera,
valjasto posneta na premer 2ro= 10,132 mm +0,09%.
Za idealno odprtino bi veljala prevodnost Co =1 r3 74,
kjer je numericna vrednost srednje molekularne hitro-
sti (v metrih na sekundo) dana z:

vV =1455076 V T/M . 3)

Za M je potrebno tu vstaviti Stevilsko vrednost mase
kilomola v kg oz. mase mola v g. S tem dobimo za
dusik pri izbrani "normalni' temperaturi To= 296,15 K
prevodnost Co = 9,5363 |/s, za argon pa 7,9857 I/s. Za
zmes, npr. suh zrak, ne smemo vzeti kar srednje mo-
larne mase, ki je po podatkih za standardno atmosfero
(ISO 2533) 28,9644 (g/mol). Ker v molekularnem
reZimu vsaka komponenta doteka in odteka neodvis-
no, dobimo v kalibracijski komori enako sestavo zraka
kot v rezervoarju (primerjaj DIN 28416). Toda za dolo-
citev Co moramo v formulo (3) vstaviti efektivho
molarno maso Metf, dano z enacbo

1/ V" Meft =2 xi/ vV Mi), (4)

kjer so xi molarni delezi komponent zraka. Z upo-
Stevanjem devetih komponent (do kriptona, ki ga je le
Se 1 ppm) dobimo Me#t = 28,8738 g/mol in nato Co =
9,393 I/s.

Ce se dejanska temperatura komore Te nekoliko razli-
kuje od To, je treba vrednosti za Co pomnoZiti s
faktorjem vV Tc/To . Vsaka stopinja negotovosti pri Tc
prispeva 0,17% negotovost Co.

Valjasti del realne odprtine je imel po nacrtu viSino
0,15 mm, po izdelavi pa je brez posebnega orodja
nismo mogli dobro izmeriti, temve¢ smo le ocenili, da
jel = 0,175 mm =50%. Za tako kratko "cev"' premera
d = 2 ro je koeficient prepustnosti zelo blizu vrednosti

Wo = (1 +17d)~" =0,9830 )

Steviléni rezultat je negotov zaradi negotovosti I, in
sicer v nasem primeru kar za +0,85%. To bi lahko
izbolj3ali le z izdelavo orodja za opticno merjenje roba
odprtine pod dolo¢enim kotom.

Na izhodu iz valjastega dela je Siroko odprt stoZec, ki
prakticno ne omejuje prevodnosti. Na osnovi podob-
nih primerov v literaturi lahko trdimo, da je njegova
prepustitvena verjetnost oz. prepustnost gotovo nad
0,999, postavimo pa kar 1. Mocnej§i vpliv na pre-
vodnost realne odprtine ima prikljucna cev pod njo. Ta
problem smo sploSno obdelali pred leti /3/, brez po-
enostavitvene predpostavke, da je cev dolga ali odpr-
tina majhna. Cev je dolga 144 mm, Siroka pa v pov-
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precju ravno toliko, tako da je parameters = L/R = 2
(dejansko je zgornja tretjina cevi nekoliko oZja, spod-
nji del pa §irSi, toda zaradi majhnega vpliva cevi se
lahko zadovoljimo s povprecjem). Koeficient pre-
pustnosti take cevi Wt za molekule, ki vanjo vstopajo
skozi odprtino, se izraZa s presekoma R? « in 13 =, al-
gebrajskimi funkcijami parametrov s in p (p = ro/R, v
nasem primeru 0,07) ter z nepopolnimi elipti¢nimi in-
tegrali. Za konkretni primer smo dobili Wy = 0,9965,
¢emur pripisujemo negotovost +0,1% zaradi nepra-
vilnosti cevi.

Prepustitvene verjetnosti zaporednih komponent kom-
biniramo na znan nacin (po Oatleyu), ki je popolnoma
upravicen, ¢e je sprednja komponenta tako kratka, da
ne pokvari prvotnegaa fluksa vpadajoCih molekul. Za
naso odprtino to gotovo drZi. Ker sta Ze navedeni Wo
in Wt blizu 1, lahko rezultat za skupno prepustnost W
poenostavimo v:

W = WoWt = 0,9796 +0,95%

S tem dobimo konéno molekularno prevodnost nase
realne odprtine

C = W Co, (6)

ki je za dusik pri 23 °C npr. 9,342 I/s +1,13%, pri
c¢emer smo upoStevali negotovost ro, medtem ko je
eventualno negotovost merjenja temperature Tc treba
upostevati posebej.

Ker smo doslej umerjali ionizacijske merilnike pred-
vsem s suSenim zrakom (uporabljali smo kar silikagel,
kar zadoSca npr. pri merjenju crpalne hitrosti difu-
zijskih €rpalk), moramo podati Se prevodnost za zrak
pri 23 °C: C = 9,201 I/s, vsak promile preostale viage
pa to vrednost zveca za 0,02 %.

V rezervi imamo Se eno, vecjo odprtino, primernejso
za kalibracije pri niZjih tlakih in z bolj aktivnimi plini.
Njen premer je 2 ro = 30,124 mm =0,04%, viSina
valjastega dela pa je 0,3 mm +33%. Njen Wo je 0,9901
+0,33%, Wt = 0,9725 +0,1%, W = 0,9629 +0,43% in
zadusik pri23°Cje C = 81,17 /s +0,51%.

Navedene vrednosti C veljajo, dokler je tok strogo mo-
lekularen in molekule priletavajo na odprtino od dalec,
iz nezmotenega plina. Ko razmerje med povprecno
prosto potjo x in premerom odprtine d ni vec veliko, se
prevodnost efektivno poveca za neki korekcijski faktor
w kajti molekulo blizu odprtine druge bolj verjetno
suvajo k odprtini kot pro€ od nje:

p=1+ad/x, (7)

kjer ima konstantna a po starejSi literaturi vrednost
1/8, novejSa /7/ pa navaja manjSo vrednost:
0,09 +20%. Pri 102 Pa je \ v dusiku pri 23 °C enak 65
cm, torej je korekcija za manjSo odprtino p = 1,0014 v
okviru nase natanénosti e zanemarljiva; pri 10"'Pa je
Ze 1,014,
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5 ZmanjSanje tlaka s stacionarnim pretokom

Sistem je treba poprej dobro izérpati, da doseZzemo v
R €im niZji residualni tlak pr. Nato vzpostavimo dotok
plina po enacbi (2), in sicer s pripustitvijo plina iz
rezervoarja R1 do iz€rpanega ¢epa. Plin zaéne odte-
kati skozi odprtino prevodnosti C v pomozni recipient
R’ in naprej v érpalko in konéno se po doseZenem rav-
noteZju vzpostavi v R stalen kalibracijski tlak p. Da je p
dobro definiran, mora biti molekulski fluks dovolj
izotropen. Potreben pogoj za to je, da je ploséina od-
prtine dovolj majhna proti notranji povrsini R. To raz-
merje naj bi po priporogilih standardov ne bilo vegje
od 10°3; v na§em primeru je za vgrajeno odprtino manj
kot 0,3.103, za rezervno odprtino pa je nekoliko vegje
(2,4.109).

Zaradi velike Crpalne hitrosti S', s katero &rpamo R’
(ocenjujemo jo na 1420 I/s +20% za zrak), je deleZ
molekul, ki se iz R’ vraca skozi odprtino v R, prav
majhen. UpoStevamo ga lahko s privzetkom, da te
molekule izvirajo iz enakomerne porazdelitve fluksa,
povezane z nekim tlakom p’ v komori R’, ki je za faktor
C/S’ manjsi od tlaka p. Dovoljujemo si tako grobo
oceno, ker gre za korekcijo, ki je manjsa od 1%. Sicer
je ortodoksna pot taka, da p’ posebej merimo, ali, kot
je v navadi pri nekaterih novejsih sistemih te vrste
/5,7/, izmerimo razmerje p'/p kot dan parameter
sistema.

Kolikor lahko pr zanemarimo, imamo pri ravnotezju
pogoj:

C(p-p) = Cip1, (8)

kamor lahko za p’ substituiramo Se aproksimacijo

’__2 '__C.. &
p "'S-p_sl' Cp1 '

s ¢imer dobimo konéno iskani kalibracijski tlak p, ki je
bistveno manjsi od izhodi$énega p1:

S 1 LG y  ©
=cP1_¢c/s ~Cp1(1 +C/8’)

Negotovost faktorja v oklepaju ocenjujemo na manj
kot 0,2% (zaradi negotovosti S'). Ce k temu pristejemo
Se negotovosti merjenja p1 in doloéitve molekularnih
prevodnosti C in C1, dobimo skupno negotovost kali-
bracijskega tlaka +3,1% ali Se nekaj promilov veg, ce
upostevamo tudi negotovost temperatur.

Pretok skozi €ep je Cisto molekularen le do p1 okrog
10 hPa, Cemur ustrezajo tlaki p, ki niso znatno vedji od
10 Pa. Za vi§je p moramo upostevati pripadajoce
spremenjene vrednosti C1 (in v manjsi meri tudi C),
kar poveca negotovost. Na drugi strani pa pri nizjih p
ne moremo vec zanemariti residualnega tlaka. V kali-
bracijski komori brez pregrevanja ne moremo doseci
pr pod 10 Pa. Pregrevanje je sicer moZno, vendar ga
doslej nismo izvajali. Pri nasih hitrih kalibracijah ioni-
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zacijskin merilnikov smo uporabljali celo elastomerna
tesnila na merilnih prikljuckih in je bil znacilni pr komaj
104 Pa. V tem primeru smo izbrali neko kompromisno
velikost p okrog 3.103Pa (med 2 in 4) in umerjali
merilnike le na eno tocko.

Za omeng'eno tocko je razmerje C1/C za suh zrak
1,159.10® +3%; negotovost smo zaokroZili navzgor,
ker je tezko zadeti ravno Zeleni p, temveé dopuséamo,
da je med 2 in 4 mPa. Residualni tlak pr (zraéni ekviva-
lent) pomeni, da v R doteka dodatna koli¢ina plina
C pr, ki jo moramo pristeti na desni strani enacbe (8).
Tej koli¢ini moramo pripisati znatno negotovost,
recimo +50%. Zaradi tega in tudi zaradi razplinjevanja
samega R’ se poveca tudi p’ na levi strani enacbe (8).
Ce se R’ razplinjuje priblizno enako kot R, izteka iz
njega Q' = C1p1 + 2 Cpr + C py, kar ob ¢rpanjuz &'
daje p' = QYS' Iz tako popravljene enacbe (8)
izrazimo kalibracijski tlak:

10
:%p1+pr+p', (10)

Za primer p = 3.10°3 Pa in pr = 10 Pa (+50%) je
1.Clen negotov na +3,5%, 2. ¢len je le 1/30 prvega in s
Svojo negotovostjo prispeva +1,7%, 3. ¢len p' =
2,1.10° Pa (+25%) pa pomeni 1/144 prvega in
prispeva v vsoti +0,2 %. S tem bi bila skupna nego-
tovost p okrog 5,4%.

Tako bi lahko delali le ob predpostavki, da je vpliv
residualnega plina enak v primeru brez dotoka skozi
Cep kot ob dotoku. Na njej temelji tudi postopek
drugih standardnih laboratorijev /5,7/, ko za umeritev
ionizacijskega merilnika upostevajo le "generirane"
tlake, t.). prirastke nad residualnim, in le prirastke in-
dikacije merilnika nad indikacijo pri residualnem tlaku.
To ni neopore€no, a v praksi najbrz ustreza za delo z
inertnimi plini. Pri delu z zrakom, in to $e delno
viaznim, pa smo opazali, kot posledico adsorpcije,
izrazit vpliv jakosti in trajanja vpuscanja na efektivni
residualni tlak (merjen kmalu po prekinitvi dotoka). V
teku posamezne kalibracijske serije se utegne efek-
tivni pr celo nekajkrat zvisati, kar lahko bistveno zvisa
negotovost kalibracijskega tlaka.

6 Sklep

Navedene napake niso prav precizno analizirane, vze-
te so pa dovolj Siroko, tako da poleg sistematicne
komponente zajemajo tudi slucajno. Dejstvo je, da
naSa kalibracija Se ni na nivoju, kot je sedaj dosezen
pri nekaterih nacionalnih laboratorijin za merilne
standarde. Ker pa je nasa teZnja, da dobimo v na-
cionalnem merilu pooblastilo za kalibracije v podrocju
srednjega in visokega vakuuma, bo potrebno nas la-
boratorij Se dopolniti in izboljsati. Nekatere nacrte v tej
smeri navajamo ob koncu.

Na prvem mestu je potrebno vpeljati pregrevanje za
izboljsanje pr. Potem bi lahko generirali tudi nizje
kalibracijske tlake.
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Z meritvijo roba odprtine je treba zmanjsati nego-
tovost C. Ker uporaba ¢epa resno omejuje dosegljive
p navzgor, bi bilo dobro izdelati tokomer, ki meri
koliCino plina na osnovi stiskanja meha pri stalnem
tlaku plina. Za zanesljivejSo primarno kalibracijo CDG
bi bilo dobro nabaviti preciznejsi primarni standard,
npr. manometer na bat ter boljsi diferencialni Zivo-
srebrni U-manometer. Nujno je dodelati stati¢no eks-
panzijo kot primarni standard za podrocje od 100 do
102 Pa. Kot delovni standard za kalibracije v podrogju
od 1 Pa (ali vije) do 10 Pa bi bilo priporogljivo upo-
rabljati merilnik na vrte€o se kroglico (spinning rotor
gauge - SRG). Ta bi bil nujno potreben tudi za kakrsne
koli medsebojne primerjave z drugimi standardnimi
laboratoriji. Sistem za stacionarni pretok je potrebno
dopolniti s sredstvi za dolo€itev in kontroliranje raz-
merja p’/p in z njim povezanega vpliva povratnega
toka plina skozi odprtino.

ISSN 0351-9716

7 VIRI

/1/ B. Povh: Entwurf eines Systemns fiir die Kalibrierung von
Vakuummetern, 4. Gemeinsames Symposium des MPI,
Stuttgart und IEVT, Ljubljana, 1977

/2] F. Lah, B. Povh: Zasnova in realizacija vakuumskega sistema
za umerjanje vakuummetrov, 8. jugoslovanski vakuumski
kongres, Bled, 1979, Zbornik referatov

/3/ B. Povh: Prevodnost odprtine pri realni namestitvi, 9.
jugoslovanski vakuumski kongres, Zagreb, 1983, Zbornik
referatov

/4/ B. Povh: Bestimmung des Leitwertes einer reellen Offnung, 5.
Gemeinsames Symposium des MPI, Stuttgart und des IEVT,
Ljubljana, 1980

/5/ High Vacuum Standard and Ilts Use, NIST Special Publication
250-34, Washington, 1989

/6/ R.P.W. Lawson, Vacuum 25 (1975), 377

/7/ W. Jitschin, K. Jousten, and D. Wandrey, J. Vac. Sci. Technol.
A10 (1992), 3344

NOVICE DVTS

70. seja izvrSnega odbora IVUSTA

Seja izvrSnega odbora IVUSTA (International Union for
Vacuum Science, Technique and Applications) je bila
tokrat v Orlandu na Floridi po kon¢ani vakuumski
konferenci, ki so jo organizirali ameridki vakuumisti ob
40-letnici svojega drustva.

Na seji je direktorij IVUSTA oddobril sponzoriranje
ucne delavnice s podrocja znanosti povrsin in tem-
atiko: "Majhne molekule na povrsinah" (Small mole-
cules on the surfaces), ki ga bosta skupno organizirale
Velika Britanija in Slovenija spomladi leta 1995 na
Brdu pri Kranju.

Na skupni seji je predstavnik Italije predlagal, da bi
nekaj dni pred u¢no delavnico organizirali vakuumsko
konferenco Slovenije in Italije in morda Se Hrvaske. Na
ta nacin bi zagotovili za predavatelje priznane strokov-
njake iz razvitega zahodnega sveta. Na podrocju
znanosti povrsin bi v tem splosnem delu Zeleli izpo-
staviti tematiko: Segregacija atomov na povrsini kovin
in zlitin, kjer bi poleg DVT Slovenije sodelovala kot or-
ganizatorja Se IMT Ljubljana in MPI iz Diisseldorfa.

Koncno obliko bo ta mednarodna manifestacija na
podroCju vakuumskih znanosti dobila predvidoma
spomladi 1994, ko bodo koncani dogovori med posa-
meznimi drustvi in inStituti. Prav tako bi Zeleli prirediti
72. sejo izvrSnega odbora IVUSTA v Sloveniji. Zadnja
tovrstna seja je bila 1988. leta v PortoroZu. Seveda pa
bo zanjo huda konkurenca, ker si jo tudi Nemcija Zeli
imeti v Berlinu leta 1995 ob 150-letnici drustva fizikov.

Na tej seji je bilo odobreno sponzoriranje $e dveh
ucnih delavnic s podroc€ja tankih plasti in vakuumskih
tehnologij. Za obdobje 1992-95 je sponzorstvo vseh
ucnih delavnic zakljuceno.

Obravnavani so bili zelo podrobno tudi problemi z or-
ganizacijo 45. svetovnega vakuumskega kongresa, ki
bo v jeseni leta 1995 v Jokohami na Japonskem.

Iz mednarodne zveze vakuumskih drustev IVUSTA so
izkljucili Bolgarijo, ker Ze nekaj let niso poravnali
Clanarine in se na opomine sploh ne odzivajo.

Sejo smo zakljucili z izletom v Kennedy Space Center
na Cape Canaveralu. Zelo zanimivo doZivetje, ki
navdaja obiskovalca z zelo meSanimi obEutki. Po eni
strani z navduSenjem in ponosom ter obcudovanjem,
kakSen doseZek za cCloveStvo in kakSen nesluten
razvoj so dosegle na racun tega projekta nekatere
panoge industrije, po drugi strani pa je ta projekt tako
neznansko drag, da bi le z delom tega denarja
nahranili clovestvo. Katera pot je torej prava?

Naslednji sestanek izvrSnega odbora IVUSTA je pre-
dviden ob koncu 4. evropske vakuumske konference v
Uppsali na Svedskem. Vsem bralcem revije Vakuum-
ist, posebej pa Se Clanom Drusva za vakuumsko
tehniko Slovenije Zelim vesele boZicne praznike in
obilo uspehov na strokovnem podrocju in vse dobro v
novem letu.
dr. Monika Jenko
InStitut za kovinske materiale in tehnologije

Lepi pot 11, 61000 Ljubljana
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RAMANSKO SIPANJE NA KRISTALIH

Milan Ambrozic, Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 61111 Ljubljana

RAMAN SCATTERING ON CRYSTALS
ABSTRACT

This article presents the Raman scattering spectroscopy as a
method for observation of vibrations of atoms in matter. We'll
discuss Raman scattering on crystals in more detail.

POVZETEK

V &lanku je predstavijena ramanska spektroskopija, metoda za
opazovanje nihanj atomov v snovi. Posebej si bomo ogledali
ramansko sipanje na kristalih.

1 Uvod

Ramansko sipanje je neelasti¢no sipanje svetlobe na
atomih v molekulah ali v kristalni mreZi. Ime je dobilo
po indijskem fiziku Ramanu, ki ga je odkril leta 1928.
Ugotovil je, da se delu svetiobe, ki se siplie na
nekaterih vzorcih, spremeni frekvenca. Frekvenéni
premik je odvisen od kemijske strukture snovi. Za ta
doseZek je dobil Nobelovo nagrado leta 1930.

Zdaj ta pojav dobro razumemo: povezan je s
spremembo kvantiziranih nihanj atomov v snovi. Zato
leZijo razlike med frekvenco vpadne in sipane svetlobe
v infrardeCem obmocCju. V tem je ramanska
spektroskopija  sorodna infrarde¢i  absorpciji.
Velikokrat se metodi dopolnjujeta: nekatera nihanja so
vidna za ramansko, druga pa za infrardeco
spektroskopijo. Prednost prve je predvsem v tem, da
je neobcutljiva za vodo. Zato lahko opazujemo vzorce
tudi v vodni raztopini. Poleg tega tudi steklo ne moti
ramanskih spektrov, zato je priprava celic za opa-
zovanje tekoCin in plinov veliko enostavnejsa kot pri
infrardeCi spektroskopiji. Vendar se je ramanska
spektroskopija zaradi zelo majhne intenzitete spektrov
SirSe uveljavila Sele z uporabo laserjev v Sestdesetih
letih. Z njo lahko preucujemo snovi v vseh treh
agregatnih stanjih. Od kristalnih struktur lahko
gledamo monokristalne, polikristalne vzorce in tudi
tanke plasti. Metoda je (pri neprozornih snoveh)
povrSinska - npr. pri YBazCu3O7 je vdorna globina
zelene argonove svetlobe okrog 60 nm. Torej analizi-
ramo le povrSinsko plast kristalov.

2 Teorija Ramanovega sipanja

Ko se absorbira foton s frekvenco w1 v opazovanem
sistemu (v molekuli ali kristalu), preide elektronsko
stanje sistema iz osnovnega v virtualno (navidezno)
energijsko stanje. To leZi med osnovnim in prvim
vzbujenim kvantnim stacionarnim stanjem. Ta proces
ni diskretno omejen. Energija vpadnega fotona sme
imeti poljubno vrednost, vendar manjSo od razlike
energij med prvim vzbujenim in osnovnim stanjem.
Potem sistem odda nov foton; pri tem elektronsko
stanje preide spet v osnovno, vibracijsko stanje se pa
lahko spremeni. Glede na frekvenco w2z oddanega
fotona imamo tri moZnosti:
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a) w2 < w1; vV tem primeru govorimo o Stokesovem
ramanskem sipanju. Energija vibracijskega stanja
sistema se poveca za razliko energij vpadnega in
oddanega fotona.

b) w2 > w1; to je anti-Stokesovo sipanje. Vibracijska
energija se zmanjSa za razliko energij obeh
fotonov.

C) w2 = w1; tega ne imenujemo Ramanovo, temved
Rayleighovo sipanje. Vibracijska energija sistema
se ne spremeni.

STOKESOYD ANTHSTOKESOVO MYLEIGHEEVO
SIPANJE SIPANJE SIPANJ
Eng.ny Eng.nl Eng,ni
hesy ILCY LT hey
Eng.ny Ene.ny
Epg, 0ty —L—oo Eng.nly 3 Enc.ny

Slika 1. Stokesov, anti-Stokesov proces in Rayleigho-
vo sipanje (ne - elektronsko stanje, ny -
vibracijsko stanje, Ene,nv - Skupna energija ele-
ktronskega in vibracijskega stanja

OpiSimo na kratko osnovni mehanizem Ramanovega
sipanja. Svetloba, ki pada na vzorec, ustvari izme-
nicno elektricno polje s frekvenco svetlobe. Krajevno
odvisnost polja v enostavnem modelu zanemarimo. V
snovi se inducira elektricni dipolni moment, ki je enak
produktu polarizibilnosti sistema in elektricnega polja.
Polarizibilnost je odvisna od medatomskih razdalj. Te
se med nihanjem atomov spreminjajo, zato tudi
polarizibilnost periodi€éno niha s frekvenco nihanja
atomov. Nihajo¢ elektricni dipolni moment seva -
dobimo torej svetlobo s frekvenco, ki se razlikuje od
frekvence vpadne svetlobe.

Ko riSemo ramanske spektre, nanasamo na abscisno
os frekvencni premik svetlobe, na ordinatno pa in-
tenziteto. Frekvenéni premik izrazamo namesto v s~
kar v.cm™' - gledamo namre¢ spremembo inverzne
valovne dolZine svetlobe. Na sliki 2 je prikazan spekter
za CCls, kjer so uporabili laser z valovno dolZino 488
nm.

NajpomembnejSe lastnosti ramanskih spektrov so
naslednje:
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Rayleighovo sipanje
Vo = 20492 cm-!
A, = 488.0 nm
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Slika 2. Ramanski spekter CCla

a) spektri so neodvisni od valovne dolZine vpadne
svetlobe (pod pogojem, da je ta dovolj velika, da
svetloba ne povzroci elektronskih prehodov v
vzbujena stacionarna stanja)

b) ramansko sipanje je izotropno - spektri so
neodvisni od kota odbite (ali prepuscene) svetlobe

c) absolutne frekvencne razlike Stokesovega in anti-
Stokesovega sipanja so enake, vendar je in-
tenziteta Stokesovih ¢rt vecja. To je posledica
razlicne zasedenosti vibracijskih energijskih stanj.
Ker je v termodinamskem ravnovesju osnovno
vibracijsko stanje statisticno bolj zasedeno kot
vzbujena, je vecje Stevilo prehodov iz osnovnega
vibracijskega stanja v vzbujeno kot obratno.
Vendar se razmerje med intenziteto anti-
Stokesovih in Stokesovih ¢rt veCa z narascajoco
temperaturo.

¢) poleg ramanskih ¢rt je vedno prisotna Rayleigheva
Crta z zelo veliko intenziteto

d) intenziteta Crt je sorazmerna s Cetrto potenco fre-
kvence vpadne svetlobe

e) Ce je nihanje vidno z ramansko in infrardeco
spektroskopijo, je ramanska frekvencna razlika
enaka frekvenci absorbirane svetlobe pri infrardeci
absorbciji

f) pomembna je polarizacija vpadne in odbite
svetlobe. Ce posljemo polarizirano svetlobo (to¢no
dolocena smer elektricnega polja) na vzorec, se
svetloba v sploSnem depolarizira. Del svetlobe je
polariziran pravokotno na vpadno polarizacijo.
Razmerje med intenziteto pravokotno (I}) in
vzporedno (I||) polarizirane svetlobe imenujemo
depolarizacijsko razmerije:
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g) obliko posamezne ramanske crte lahko navadno
opiSemo z Lorentzovo funkcijo:
A
(0 —wo)? + (I'/2)?

o) =

Najpomembnejsi parameter je frekvencni premik
wo, iz katerega lahko sklepamo, katera skupina
atomov niha in na kakSen nacin. Parameter I' je
Sirina ramanske Crte na polovicni  viSini
maksimuma, A pa dolo¢a absolutno intenziteto
ramanske Crte.

100 SR S [ e EE T T 1
80 - -
s 60 | -
8 I
o |
c —at
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Slika 3. Lorentzova krivulja

h) v spektru je tudi zvezno ozadje, katerega vzrok so
lahko sklopitev med fononi, necistoce itd.

3 Nihanja kristalne mreze

Oglejmo si nihanja atomov v kristalih in ramansko
sipanje na njih. V kristalih so atomi razporejeni v
pravilno periodicno strukturo - kristalno mreZo. Kristal
je sestavljen iz mnoZice ekvivalentnih celic, ime-
novanih osnovne celice. V celici je K atomov, od
katerih ima vsak tocno doloceno mesto. Vendar atomi
ne mirujejo, temveé nihajo okrog svojih ravnovesnih
leg. Nihanje ne zamre niti pri absolutni temperaturi nic
zaradi kvantnih efektov. Nihanja vseh atomov lahko
razstavimo na posebna kolektivha nihanja, ki jih im-
enujemo fononi. Za vsak fonon sta znacilna valovni
vektor @ in kotna frekvenca w(qj. Posledica konénih
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dimenzij kristalov so diskretne moZne vrednosti
valovnega vektorja. Teh je toliko, kot je vseh osnovnih
celic v kristalu. Frekvenca nihanja je odvisna od mas
nihajoCih atomov in od sil med njimi. Po analogiji z
vzmetnim nihalom je nihanje tem hitrejSe, ¢im lazji so
atomi in ¢im vecje so medatomske sile. Treba je
poudariti, da nihajo istoleZni atomi v vseh kristalnih
celicah in je njihovo nihanje fazno povezano. Ce je v
osnovni celici K atomov, obstaja pri izbranem
valovnem vektorju 3K razlicnih vrednosti w. Ce
gledamo funkcijsko odvisnost «(qj, dobimo 3K
razlicnih krivulj (vej). Tri veje so take, da je pri
valovnem vektorju ni¢ tudi frekvenca nihanja enaka
nic. Imenujemo jih akusticne veje, drugih 3K - 3 vej pa
opticne. Da si to bolje predstavljamo, si oglejmo
primer z dvema atomoma v osnovni celici. Imamo
torej tri akusticne in tri optine veje. Ker je §” vektor,
bomo narisali sliko tako, da ga izberemo v doloceni
smeri in spreminjamo samo njegovo velikost.

w

o=y

q

Slika 4. Nihajne veje za dva atoma v osnovni celici

Ramansko sipanje je sipanje svetiobe na optiénih
fononih. Foton z valovnim vektorjem ki in frekvenco
w1 se V kristalu absorbira, rodi pa se foton z valovnim
vektorjem k2 in frekvenco wa2. Pri tem nastane ali se
unici fonon z valovnim vektorjem @'in frekvenco w(gj.
Valovni vektorji in frekvence so povezani z zakonom o
ohranitvi skupne gibalne koli¢ine in energije kristala in
fotona.

a) Stokesov proces (w2 < w1, fonon nastane):
K-k=0q
01 — w2 = o(J)
b) anti-Stokesov proces (w2 > w1, fonon izgine):

K2 -Ki=q

w2 —w1 =) .
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Od mnozice fononov (pri vsaki od 3K vej je $tevilo
dovoljenih valovnih vektorjev enako Stevilu osnovnih
celic v kristalu) jih je ramansko aktivnih le nekaj. To
sledi iz dveh razlogov:

a) ker je frekvenca svetlobe pri ramanskih meritvah
(vidna svetloba) veliko vecja od energije fononov
pri sobni temperaturi, opazimo le fonone, ki imajo
valovni vektor blizu 0

b) izbirna pravila, ki izhajajo iz kvantne mehanike,
skrcijo obseg ramansko vidnih fononov

4 Eksperiment

Aparatura za Ramanovo spektroskopijo je v glavhem
sestavljena iz treh delov:

a) svetlobni vir. V prvem obdobju razvoja spektro-
skopije so uporabljali kar vidno svetlobo ali pa
Zivosrebrne svetilke. Danes uporabljamo razlicne
laserje: najvec helij-neonov z valovno dolZino 632.8
nm, argonov (488,0 in 514,5 nm) in Nd-YAG laser
(1064 nm). Prednosti laserjev so naslednje:

— mocna intenziteta svetlobe. Zato je dovolj, da
osvetlimo le majhno povrsino kristala. Torej ne
potrebujemo velikih kristalov. Zgled: na Institutu
JoZef Stefan imamo argonov laser z mocjo do
50 mW in premerom Zarka 30 wm.

— majhna razprsitev svetlobnega snopa. Zato
lahko postavimo vzorec dale¢ od svetlobnega
vira. S tem se znebimo svetlobe drugih valovnih
dolZin, ki spremlja osnovno lasersko svetlobo in
je precej bolj razprSena. Poleg tega imamo
dovolj prostora, da med vir in vzorec postavimo
polarizatorje, zrcala in druge opticne pripo-
mocke.

— svetloba je polarizirana

b) vzorec. Ta je lahko v trdnem, teko¢em ali plinastem
agregatnem stanju. Nas zanimajo kristalni (trdni)
vzorci. Take vzorce enostavno postavimo na
nosilec. Najbolje je, ce je nosilec opremljen s
pomicniki na mikrometrski vijak za pomik v vseh
treh smereh v prostoru.

c) spektrometer, s katerim analiziramo odbito sve-
tlobo. Najve¢ uporabljamo dvojne monokroma-
torje.

Faolarizator

Vezarec
Nosile :ﬁ /

Obdelava
podatkov [PC)

Slika 5. Shema eksperimenta
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5 Ramanski spektri La2CuO4

Za zgled si oglejmo ramanske spektre La2CuQ4. Ta
kristal je soroden z visokotemperaturnimi super-
prevodniki (VTSP), npr. YBazCuzO7.x. Za standardne
(nizkotemperaturne) superprevodnike dobro velja
teorija BCS, ki razlaga superprevodnost s sklopitvijo
med prevodnimi elektroni in fononi. Za VTSP ta teorija
odpove, vendar pa je mozZno, da fononi na kak nacin
sodelujejo pri mehanizmu superprevodnosti. Zato je
zanimivo proucevanje mreznih nihanj (predvsem
kisikovih atomov) z ramansko spektroskopijo. Pred-
stavo o mreznih nihanjih v VTSP dobimo tudi z
ramansko spektroskopijo La2CuOg, pri katerem je laZe
dobiti kvalitetne ramanske spektre. Sam La2CuOs
sicer ni superprevoden, z nadome$¢anjem lantana s
stroncijem (La2xSrxCuOg4, 0,15 < x < 0,20) pa ima
temperaturo prehoda v superprevodno stanje 38 K.
Zanimiva je tudi primerjava spektrov Cistega LazCuQg4
pri razli¢nih temperaturah. Pri segrevanju preide kristal

Slika 6. Osnovna celica La2CuQa4 v tetragonalni fazi

pri temperaturi Tc = 530 K iz ortorombske v
tetragonalno fazo. To se pozna tudi pri ramanski ¢rti s
frekvenco 126 cm™ pri temperaturi 0 K. Ko se od
spodaj pribliZamo T¢, se ta ¢rta mocno razsiri in se
frekvenca bliZza vrednosti ni¢, nad Tc pa ramanska crta
izgine. To si razlagamo s tem, da je ravno ustrezno
nihanje odgovorno za prehod v viSjetemperaturno
fazo. To nihanje ustreza nagibanju oktaedrov CuOsg v
kristalu. V tetragonalni fazi nad Tc¢ so oktaedri porav-
nani in nekoliko podaljSani v smeri osi ¢, v orto-
rombski fazi pa so nagnjeni za 2,8°.
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Slika 7. Ramanski spektri LazCuQs4 pri polarizaciji
(x+z,2)

6 Sklep

V primerjavi z drugimi spektroskopijami je ramanska
razmeroma enostavna. Ce opazujemo kristale, potre-
bujemo le majhen vzorcek z lepo povrsino. Postavimo
ga na nosilec in naravnhamo lego vzorca tako, da
odbita svetloba pade fokusirana v vstopno rezo spek-
trometra. Ce hocemo izmeriti spektre pri nizjih tem-
peraturah, potrebujemo Se kriostat. Opazovalno okno
kriostata je lahko kar stekleno.

Poleg navadne ramanske spektroskopije se zadnji cas
uveljavljajo tudi druge: npr. resonancna ramanska
spektroskopija, kjer je energija laserske svetlobe
priblizno enaka razliki energij pri elektronskem pre-
hodu. S tem se moc¢no poveca intenziteta nekaterih
ramanskih crt. Razvijajo se tudi razne nelinearne
ramanske metode. Ceprav je preteklo od odkritja Ra-
manovega sipanja Ze 65 let, se na tem podrocju razvoj
Se zdaleC ni koncal.
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TRDE ZASCITNE PREVLEKE (I. del)

Peter Panjan, Boris Navinsek in Anton Zabkar, Institut "Jozef Stefan", Jamova 39,

61111 Ljubljana

Hard protective coatings
ABSTRACT

Hard protective coatings are becoming increasingly important for
many applications. They are used for protection against wear and
corrosion at extreme operating conditions (such as elevated
temperatures and corrosive environments). Hard coatings include
a wide range of metals and ceramics materials. In the first part we
will described the hard coatings and substrate materials and their
basic physical and chemical properties.

POVZETEK

Trde zaScitne prevleke postajajo vse pomebnejSe za Stevilne
primere uporabe. Lahko jih uporabimo za zaséito pred obrabo in
korozijo v najbolj ekstremnih pogojih dela (pri poviSani
temperaturi, delo v korozivnih medijih). Trde zasCitne previeke

bomo opisali vrste trdih materialov in ustrezne materiale podiag,
ter njihove osnovne fizikalno-kemijske lastnosti.

1 Uvod

Pri obdelavi materialov so orodja izpostavljena izredno
hudim toplotnim in mehanskim obremenitvam. Rezilni
rob orodja se v nekaterih primerih segreje tudi na tem-
peraturo 800°C, mehanske obremenitve pa lahko
preseZejo njihovo lomno trdnost. Orodja narejena iz
klasicnih materialov zato pogosto niso uporabna za
obdelavo trdih in Zilavih materialov. Ce orodja ople-
menitimo s trdimi zaSc¢itnimi previekami (TiN, TiCN,
TiAIN, CrN, ..), dobijo povsem nove lastnosti in
omogocajo obdelavo materialov, ki jim prej nismo bili
kos /1/.

Oplemenitenje povrsin orodij s trdimi za$citnimi pre-
vlekami, ki jih pripravimo z vakuumskimi postopki
nanasanja (PVD), ni nova ideja. Ze dolga desetletja so
v rabi razliéni postopki za zaSCito in poboljSanje
lastnosti povrsin, kot so trdo kromanje, Zarjenje v
reaktivni atmosferi (nitriranje in karbonitriranje),
nitriranje v plazmi, anodna oksidacija, boriranje in
vanadiranje ter Se mnogi drugi. Osnova teh postopkov
so bodisi elektroliza, difuzija ali kemijske reakcije,
skratka procesi, ki vodijo do spremembe sestave in
strukture osnovnega materiala, kar pa ni zaZeleno.
IzboljSanje kvalitete (vzdrZljivosti orodij, ki jo
doseZemo s temi postopki, je najve¢ nekaj deset pro-
centov, medtem ko dobimo s trdimi previekami tudi
do desetkrat vecjo vzdrZljivost orodja.

Ce se za trenutek ozremo v zgodovino orodjarstva,
potem moramo povedati, da je priSlo do prvega
veCjega napredka na tem podro€ju konec 19. stoletja,
ko so se pojavila hitrorezna jekla. Nov velik napredek
je bil doseZen, ko so se pojavili trdi kovinski materiali
(to so nitridi in karbidi kovin 4., 5. in 6. prehodne skup-
ine periodnega sistema). Zacetki teh raziskav segajo v
dvajseta leta tega stoletja. Konec Sestdesetih let so se
pojavile prve TiN in TiC trde prevleke, ki so jih pripravili
s kemijskim nanasanjem iz parne faze (CVD). Visoka
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temperatura nanasanja (1000°C) je omejila uporabo te
tehnologije le na orodja iz karbidne trdine. Konec
sedemdesetih let pa je razvoj vakuumskega nanasanja
TiN trdih previek omogoéil njihovo industrijsko upo-
rabo. S tem so se odprle moZnosti oplemenitenja oro-
dij iz hitroreznega in drugih jekel, ki brez Skode
prenesejo segrevanje do 500°C. Razvoj na tem
podrocju Se ni kon€an; v uporabo prihajajo nove vrste
zascitnih previek: TiAIN, CrN, BN, diamantu podobne
previeke itd. Tudi razvoj orodnih materialov prinasa
nove, boljSe materiale, kot so sintrana jekla (npr. ASP,
Uddeholm), kermeti.

2 |zbira materialov za orodja

Zahteve, ki jih postavljamo pri izbiri orodnih materialov
so naslednje: velika trdota (pri sobni in povisani tem-
peraturi), velika Zilavost in upogibna trdnost, kemijska
inertnost (da ne pride do oksidacije, difuzije in s tem
navarjanja materiala obdelovanca na orodje). Nastete
zahteve se med seboj izkljuCujejo, tako da je tezko
narediti idealen, tj. univerzalno uporaben material za
orodja. Material za dolo¢eno orodje zato izberemo
tako, da upostevamo optimalno kombinacijo lastnosti.
Pregled obrabno odpornih materialov je glede na
njihove mehanske lastnosti prikazan na sliki 1 /1,2/.
Glede zahteve strojniske obdelave (globina odrezava-
nja oz. podajanje in hitrost rezanja) so podrocja upo-
rabe razlicno odpornih previek prikazana na sliki 2
1,3/.

Vecina orodij iz velikoserijske proizvodnje, kot so:
vija€ni svedri, navojna vrezila, povrtala, frezala, orodja
za ozobljenje, Zage, skobeljni noZi itd, je izdelana iz
hitoreznih jekel™, le majhne del iz karbidnih trdin in
ASP jekel /1,4/. Poleg izbire jekla je pri izdelavi orodja
pomebna pravilna toplotna (kaljenje in zlasti popusca-
nje) in mehanska obdelava /4,5/. Hitrorezna jekla
popus¢amo pri temperaturah nad 500°C. Rezalne
plosCice (za struZenje) so iz razlicnih vrst karbidnih
trdin*2 (P,K,M) ter keramicnih materialov (kermeti™,
TiC, Al203, SiaNa4) /1,6,7/. Orodja, ki so namenjena za
specificne primere uporabe (Stance, prebijala, orodja
za hladno preoblikovanje, viecne matrice in orodja za
globoki vlek), pa orodjarji najpogosteje izdelajo iz
klasicnih orodnih jekel vrste OCR 12 (4150, 4650 in
4850) /1,5/.

"' Hirorezna jekla so visokolegirane zlitine Ni, Fe, Cr, Co, Mo, V, ..
Legirni elementi imajo razlicne vioge; Ni in Mn izboljsata
prekaljivost jekla, Co izbolj$a trdnost pri poviSani temperaturi,
karbidi legirnih elementov (CrC, WC, MoC, VC, ..) prispevajo k
obrabni obstojnosti jekel.

2 Karbidne trdine vsebujejo karbidna zrna WC (tudi TiC ali
TaNbC) v kobaltovem vezivu.

"3 Kermeti so materiali sestavijeni iz keramiéne faze (TiC, TiN, ..)
in kovinskega veziva
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Tabela 1: Mehanske in termi&ne lastnosti trdih materialov /8/.
Koeficient
Temperatura Trdota Youngov termicnega Toplotna |Lomna Zilavost
Material talisca (HV) modul raztezka prevodnost (MPam'’)
C) (kN/mm?) (10°%/K) (W/mK)

lonski trdi materiali
Al203 2047 2100 400 6.5 25 35
TiO2 1867 1100 200 9.0 9.0
Zr02 2710 1200 200 8.0 15 4-12
Kovalentni trdi materiali
C (diamant) 3800 ~8000 1050 1 1100
BN 2730 ~5000 440
SiC 2760 2600 480 5.3 84 3
AIN 2250 1200 350 5.7
Kovinski trdi materiali
TiB2 3225 3000 560 7.8 30
TiC 3067 2800 460 8.3 34 0.46
TiN 2950 2100 590 9.3 30
wC 2776 2300 720 4.0 35
Podlage
Hitrorezno jeklo 1400 900 250 14 30 50-170
Karbidna trdina (WC-6%Co) 1500 640 54 80 11.4
Ni-superzlitine 1280 214 12 62 >100
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3 Izbira trdih previek

Materiale, ki pridejo v poStev za pripravo trdih
zaScCitnih previek, lahko razdelimo glede na naravo
njihovih kemijskih vezi na tri skupine /8,9/:

a) ionske (Al203, TiO2, ZrOz, Cr203, ...),

b) kovaletne (boridi, karbidi in nitridi Al, Si in B, kakor
tudi diamant) in

c) kovinske trde materiale (boridi, karbidi in nitridi pre-
hodnih kovin, kot npr.: TiBz, TiC, TiN, ZrN).

NaStete materiale uvrSéamo med ti. keramiéne
materiale. Sem spadajo tudi kermeti, ki so tudi poten-
cialni kandidati za trde previeke. Znacilne mehanske in
termiCne lastnosti pomembnejsih trdih materialov so
zbrane v tabeli 1. Za primerjavo so dodane §e vredno-
sti za nekatere vrste podlag.

Tako kot imajo Zzlitine kovin boljSe (mehanske) last-
nosti kot posamine komponente, lahko tudi lastnosti
spojin prehodnih kovin izboljSamo z mesanjem raz-
licnih binarnih karbidov in nitridov. Substitucijo lahko
naredimo na mestih, ki jih v kristalni strukturi zasedajo
kovinski atomi (npr. (Ti,V)C), ali pa intersticijski atomi
(npr. Ti(C,N)). Predmet raziskav so tudi bolj
komplicirani sistemi, kot npr. Ti-V-C-N. Ve&kompo-
nentne trde previeke, ki jih pripravimo na tak naéin, so
v splosnem trSe, bolj odporne na obrabo, adhezija
plasti je boljSa, Zilavost pa ve¢ja kot pri enofaznih
sistemih.

Tudi z vecplastnimi strukturami trdih previek pogosto
izboljsamo njihove lastnosti. V takem sistemu ima
vsaka plast specificno viogo, kot npr. izboljsanje ad-
hezije, abrazijske, korozijske in oksidacijske odpor-
nosti, lahko pa delujejo tudi kot difuzijske zapore.

Komercialno so danes v uporabi poleg TiN trdih pre-
viek, ki predstavijajo 70% svetovne proizvodnje trdih
previek, Se TIiCN, TiAIN, CrN in DLC (diamantu
podobne previeke). Posamezne vrste previek so bile
razvite za posebne vrste uporabe.

4 Fizikalno-kemijske lastnosti trdih previek

Trde za$citne prevleke imajo zelo zanimive mehanske,
elektricne in opticne lastnosti. To so ekstremno trdi
materiali, kemijsko inertni, termicno stabilni, dobri ele-
ktricni in toplotni prevodniki in nekateri med njimi so
celo superprevodniki. Ta, za prakso izjemno ugodna
kombinacija lastnosti trdih previek, ima seveda svoje
ozadje v posebnostih njihove kristalne in elektronske
strukture.

Po veliki trdoti, visoki temperaturi taliséa, krhkosti so
podobne materialom s kovalentnimi vezmi, medtem
ko jih lahko po nekaterih drugih lastnostih (dobra elek-
tricna in toplotna prevodnost, superprevodnost, kovin-
ski sijaj) uvrs€amo med kovine. Taka kombinacija
lastnosti previek je posledica tega, da delujejo med
kovinskimi in dusikovimi atomi hkrati kovalentne,
kovinske in ionske vezi. Obstoj taksne kombinacije
vezi je povezan z elektronsko strukturo teh materialov.

Strukturo elektronskih pasov lahko spreminjamo npr.
s sestavo (stehiometrijo), z dodajanjem dopirnih ele-
mentov in nekaterimi drugimi parametri priprave plasti.
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Slika 3. Skupina "keramicnih" materialov in znaéilne
strukture v odvisnosti od vrste kemijske vezi
/10/

Razmerje med stopnjo kovalentne, kovinske in ionske
vezi (slika 3), je razlicno za razli¢ne vrste trdih previek,
iz Cesar izvirajo tudi razlicne fizikalne lastnosti. Tako
npr. v treh spojinah: TiO2, TiN in TiC stopnja
kovalentnosti vezi narasca, od TiO2 proti TiC; v isti
smeri naraSca tudi trdota materialov. TiN, ZrN in CrN
kristalizirajo tako kot vecina kovin v ploskovno cen-
trirani kubiCni strukturi (slika 3). Pri tem so razdalje
med atomi najmanjSe in je zato takSna struktura
najbolj gosta. Vsak atom dusika je v srediS¢u okta-
edra, katerega ogljis¢a sestavljajo kovinski atomi in
obratno.

(nadaljevanje prihodnjic)
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ZGODOVINA VAKUUMSKE TEHNIKE (Il. del)

Stanislav Juznic*

THE HISTORY OF VACUUM TECHNIQUE
ABSTRACT

Second part of the article deals with the development of vacuum
technology in the second half of 17th-century. Research in that
time is connected with the later developement of the steam
engine.

POVZETEK

Drugi del razprave zadeva razvoj vakuumske tehnologije v drugi
polovici 17.stoletja. Tedanja odkritia povezuje z njihovo poznejso
uporabo v parnih strojih.

c) Guericke in raziskovanje vakuuma v Nem¢iji

Leta 1644 je Descartes objavil Principijo. Ta je
spodbudno delovala na njegove nasprotnike, naprej
na Otta von Guericka (1602-1686), pozneje na New-
tona.

Slika 1. Otto von Guericke (1602-1686)

" Stanislav JuzniG je profesor fizike in radunalnistva na srednji Soli
v Kocevju. Leta 1980 je diplomiral iz tehniéne fizike na
Fakulteti za naravoslovje in tehnologijo, magistriral pa leta
1984 iz zgodovine fizike na Filozofski fakulteti v Ljubljani.

Guericke je bil rojen v druZini uradnikov in patricijev, ki
so bivali v Magdeburgu Ze od leta 1315. Leta 1646 je
Otto von Guericke postal Zupan v Magdeburgu (1986,
107). V tem Casu si je ogledal Descartovo delo z
domnevo, da je treba spor okoli obstoja vakuuma
resiti s poskusi (Hablanian 1983, 18).

Leta 1650 je Guericke sestavil zracno ¢€rpalko, s katero
je Stiri leta pozneje pred cesarjem in knezi izpeljal
sloviti poskus z Magdeburskima polkroglama. Leta
1657 je nemski jezuit Kaspar Schrott (1608-1666) ob-
javil skice Guerickovih zgodnjih ¢rpalk. Vecje delo je
objavil leta 1664 v Nirenberegu pod naslovom Tech-
nica Curiosa. 14.3.1663 in leta 1672 je Guericke objavil
lastni knjigi.

P ntenis 4 Guericke
EXVERIMENTA b
- Wovafs m}mgiiﬁk"“g"“
e

2. Naslovna stran Guerickove knjige
Eksperimenta Nova (ut Vocantur) Mag-
deburgica De Vacuo Spatio, Amsterdam,
1672

Prvi dve Guerickovi ¢rpalki sta bili kar obrnjeni gasilski
brizgalni. Sestavljal jih je bronasti valj, leseni bat in
bakrena krogla, ki je bila v drugi inacici uporabljena
kot posoda za vakuum. Praznjenje sta opravila dva
moska S§tiri ure dolgo. KaZe, da Guericke ni uporabil
preminih stikov, npr. stoZcev in tulcev. Stiki med
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Slika 3. Guerickov eksperiment z magdeburskima polkroglama (iz Guerickove knjige Eksperimenta Nova (ut
Vocantur) Magdeburgica De Vacuo Spatio, Amsterdam, 1672)

kovino in steklom so bili zatesnjeni s smolo. V&asih,
tako pri slovitih magdeburskih polkroglah, so uporabili
mesanico voska in terpentina. Obe polkrogli iz brona s
3/4 jarda v premeru sta bili prirejeni druga za v drugo.

o .
Slika 4. Guerickova zracna Crpalka, s katero je
Guericke uspel doseci zelo visok vakuum

26

Zatesnjeni sta bili s prstanom iz koZe, pomoéenim v
meSanico voska in terpentina. Nacin praznjenja je
Guericke leta 1672 oznacil kot "hiter".

Guericke je pozneje za Crpanje uporabljal sistem
vzvodov. Hooke in Boyle sta poenostavila Crpanje z
uporabo Zelezne natezalnice in peresa. Ni jima bila po
volji velika koliCina vode, ki jo je Guericke uporabljal
za tesnjenje. Uporabljala sta zapiralne pipe, namazane
z mazivom za stroje in zaklopke, ki jih je bilo treba
odpirati in zapirati z roko, ter lesen bat, ki je premikal
bronasti valj gor in dol. Da bi zagotovila trdno tesnje-
nje, sta uporabljala med batom in valjem "debel kos
strojenega usnja za podplate". Njuno mazivo za stroje
je bilo brzkone meSanica olivhega olja in drugih zele-
njavnih sokov, skuhanih skupaj s svin€evim oksidom.
Dodala sta Se malo kuhinjskega olja, Salad oil), s
katerim sta omocila bat in posodo za vakuum, ki je
bila votla steklena krogla. (Sparnaay 1992, 26-27).

Schrott in von Guericke sta kritizirala uporabnost
Hookove in Boylove Crpalke in obratno. Nekaj kritik je
izviralo tudi iz slabe obveScenosti, saj sta Hooke in
Boyle poznala le prvo inacico Guerickove Crpalke iz
Schrottove knjige. Schrot in Guernice sta menila, da je
¢rpalka njunih angleskih kolegov slabo tesnjena. Kljub
temu pa so si ob¢asno drug od drugega izposojali
ideje za posamezne elemente Crpalk.

S tretjo svojo Crpalko je Guericke prvi dognal, da
lahko namesto kapljevine iz posode ¢rpamo kar zrak.
Svoje naprave je imenoval "syringes", Boule pa jih je
imenoval "pneumatic machines". Naziva zracne in
vakuumske crpalke sta se uveljavila pozneje.
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Guerickove magdeburske polkrogle so ljubljanski
jezuiti nabavili Ze leta 1754 za potrebe pouka na liceju.
Stoletje pozneje, leta 1867/68, so na gimnaziji v
Ljubljani ponovno nabavili napravo z enakim imenom.
Vakuum je tedaj z Geisslerjevimi cevmi zopet postal
zanimivo podrocije fizikalnega raziskovanja.

¢) Boyle in raziskovanje vakuuma v Angliji

Robert Boyle (1627-1691) je bil rojen na Irskem kot
sedmi sin grofa Earla of Cork. O Guerickovih poskusih
je zvedel iz Schottove knjige iz leta 1657. S svojimi
nazori o vakuumu je priSel v spor s filozofom
Hobbsom. V Royal Society je fizikalnemu pojmovanju
vakuuma nasprotoval celo njen ustanovitelj iz leta

Slika 5. Robert Boyle (1627-1691)

1662, kralj Charles Il. 1.2.1662 se je norCeval iz
prizadevanj Gresham College za doloCevanja gostote
zraka, Ceprav je takSno meritev izpeljal Ze Galileo leta
1613, ko je dobil priblizno dvakrat previsok rezultat.
Tehtanje ali meSanje zraka se je neposvecenim
gotovo zdelo izguba Casa. Poznejsi poskusi so bili bolj
natan¢ni, saj so v 17. stoletju znali doloCiti razliko v
masi do 1 graina, kar je okoli 6,5 g (Sparnaay 1992,
17, 37).

Med leti 1658-1659 je Robert Hooke (1635-1703) pod
Boylovim vodstvom sestavil ¢rpalko. Leta 1660 jo je
Boyle opisal v svoji knjigi, ki jo je bilo mogoce nabaviti
tudi v Ljubljani v izdaji iz leta 1682.

Leta 1662 je Boyle objavil meritve tlaka razredéenega
zraka (Sparnaay 1992, 41-44, Hurd 1964 258-263).
Edme’ Mariotte (1620-1684) je leta 1679 samostojno

ISSN 0351-9716

opravil podobne meritve
in ugotovil, da se gostota
zraka manj$a z narasca-
joco temperaturo. Merit-
ve je opravil Francoz
Guillaume Amontons leta
1699. Tudi poznejse razi-
skave plinskih zakonov
so opravili Francozi: Gay-
Lussac leta 1807 ter Reg-
naultova skupina po letu
1840.

15.2.1665 sta Hooke in
Boyle opravila poskusa z
vakuumsko €rpalko pred
Royal Society.

Po Hookovi smrti je New-
ton postal predsednik
Royal Society, Francis
Hauksbee (1670-1713) pa
je pripravijal poskuse. Bil
je Boylov ucenec, vendar
pri Royal Science ni bil
stalno zaposlen kot pred
njim Hooke. 15.12.1703
je  uporabil izboljsano
Sl. 6. Boylova prva érpalka Z2racno crpalko. Leta 1704
je porocal, da je v dveh
minutah izpraznil posodo
s prostornino 0.7 | do
0,0025 bar.

d) Huygens in raziskovanje vakuuma v Parizu in
na Nizozemskem

Spomladi leta 1661 je Boyla v Londonu obiskal njegov
holandski vrstnik Christiaan Huygens (1629-1695).
Christiaan je bil drugi sin Descartesovega prijatelja, di-
plomata in pesnika Constantijna Huygensa. Po ogledu
Boylovih naprav je novembra 1661 v Haagu sestavil
lastno Crpalko, naslednje leto pa Se drugo inacico. S
Huygensovo preselitvijo v Pariz leta 1663 je tam-
kajSnja Academie Royale postala novo sredisce raz-
iskovanja vakuuma.

Huygensova Crpalka iz leta 1661 je prinesla takojSen
uspeh, saj je "mehur ostal izpraznjen celo noc', torej
kakih 8 ur. Uspeh je bil boljsi kot pri Boylu in Hooku, ki
sta uporabljala lesen bat. Leta 1662 je Huygens se-
stavil Se drugo crpalko, ki je bila model za Stevilne
poznejse izvedbe. PoloZaj sestavnih delov prve Crpal-
ke je bil tu obrnjen na glavo. S sipanjem mesanice olja
in vode v bat je bilo laZe zavarovati povrsino med ba-
tom in valjem od vlage in obenem obdrzati dovolj
vlage za obro¢ iz koZe okoli valja. Zaklopka se je od-
prla, ko je Sel valj navzdol in prepustila nekaj kapljevi-
ne. Vakuumska posoda in ¢rpalka sta bili vpeti v kovin-
sko plosco.

Ker na Nizozemskem niso imeli na voljo izkuSenih
steklopihalcev, je Huygens za vakuum uporabil apote-
karsko posodo. V poznejSi inacici, ki jo je leta 1668
predstavil pred Académie Royale v Parizu, je bila ko-
vinska ploSCa zamenjana z leseno desko debeline 2
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desaies B Juwii sbax .

Slika 7. Christiaan Huygens (1629-1695)

inca. Nanjo je bila vpeta Zelezna plosca, ki je
pritrjevala ¢rpalko. Bronasti “platine creuse" je bil up-
orabljen kot vakuumska posoda. Izbira posod s Sir-
okimi odprtinami je Huygensu omogocila raznovrstne
poskuse. Problem tesnitve med posodo in osnovno
plosco je bil reSen z uporabo velikih koli¢in mehke
rumene mesanice voska in terpentina. Enak cement je
uporabljal tudi Boyle, ki je ostal v pristnih odnosih s
Huygensom.

Huygens je zracno ¢rpalko predstavil skupini Herberta
de Montmorija, ki je leta 1664 postala temelj Pariske
akademije. Akademik Huygens je bival v Parizu med
leti 1663-1883 s prekinitvami zaradi bolezni med leti
1670-1671 in 1676-1678 (Sparnaay 1992, 30). Leta
1673 je Huygens objavil nacért za pnevmatsko dvigalo.
V njem naj bi eksplozija smodnika zniZala tlak v
posodi. Zracni tlak bi pognal bat vanjo in tako dvignil
uteZ (Sparnaay 1992, 40). Proces seveda ni bil pon-
ovljiv.

Delo prvih vakuumistov je bilo pogosto nevarno.
14.4.1668 je pri Cetrtem Huygensovem praznjenju va-
ljaste posode pred Royal Socitey prislo do eksplozije,
po kateri so delci naprave leteli meter dalec. Na se-
stanku naslednji teden je Huygens prikazal poskus z
uro, katere zvonjenje se skoraj ne slisi vec, ko
izérpamo posodo, s katero je pokrita. Podoben
poskus je opravil tudi von Guericke (Sparnaay 1992,
53-54).
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Slika 8. Heron, aleksandrijski matematik, ki je Zivel v 1.
st. pr.n.8t., je naredil naslednji preizkus: v
votlo kroglo je nalil vodo, ki jo je segrel do
temperature, ko je zacela skozi nasproti
lezeci cevcici izhajati para. Ker sta bili
cevéici usmerjeni v nasprotni smeri, se je
krogla zavrtela.

Hugenot Denis Papin (1647-1712) je bil Huygensov
sodelavec od leta 1673. Iznasel je zaporno pipo s
tremi potmi. Enako kot Huygens je moral tudi Papin
drugam, saj za protestante ni bilo veC prostora na
Francoskem po ukinitvi Nantskega edikta leta 1685.
Odsel je k Boylu v London, kjer je razvil ¢rpalko z
dvema cilindroma, ki jo je Boyle opisal leta 1682. Po
pariSkem akademiku Mariottu, ki je kot katolik ostal
doma, so bile Papinove Ccrpalke cenejSe in upo-
rabnejSe od Huygensovih.

Huygensovo delo je na Nizozemskem nadaljeval eden
izmed izvrSevalcev njegove oporoke de Volder v
sodelovanju z delavnico van Musschenbroeka, oceta
pozneje slovitega znanstvenika Petra.

3 Parni stroji

S parnimi stroji je vakuumska tehnika v 18. stoletju
prvi¢ postala znanost s Siroko uporabo v industriji.

Vrtavko, ki bruha paro, je znal sestaviti Ze Heron okoli
leta 200 pred naSim Stetiem v Aleksandriji, v
danasnjem Egiptu. Njegovo zamisel so izboljSevali
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Blasco de Garay leta 1543, Solomon de Caus leta
1615, Italijan Giovani Branca leta 1629 (Sittauer 1989,
7), Markiz de Worchester leta 1663 in sir Samuel
Moreland. Francoz Denis Papin (1647-1712) je bil med
leti 1675-1680 Boylov asistent, Hookov pomocnik in
Clan Royal Society (Bogoljubov 1984, 209). Med leti
1690-1695 je sestavil prvi uporabni parni stroj na bat.
Delo je opravil kot profesor matematike v Marburgu,
saj kot hugenot ni smel ve¢ domov po ukinitvi
Nantskega edikta leta 1685. Nekaj let je potoval po
Italiji in Nemciji, kjer je leta 1698 sestavljal parni stroj
(Asimov 1975).

AngleZ Thomas Savery (1650-1715) je leta 1698 up-
orabil Papinovo idejo ter Boylova in Guerickova
raziskovanja vakuuma. Savinov stroj "Miners friend"
(prijatelj rudarjev) s 500 konjskimi silami so uporabljali
predvsem za ¢rpanje vode iz rudnikov. Leta 1698 je
Savery sprejel za partnerja AngleZza Thomasa New-
comena (1663-1729). Ta je leta 1712 sestavil stroj, ki ni
uporabljal pare pod visokim tlakom, temvec je delo
opravil kar zracni tlak. Bati in valji so morali biti zato
zelo dobro tesnjeni. Newcomenov stroj je ostal v
splosni uporabi od leta 1725 do Wattovih izboljsav.

Podobne naprave sta konstruirala tudi Anglez John
Cawley v letih 1711/1712 (Sittauer 1989, 11) in Sved
Christopher Polhem (1661-1751) okoli leta 1700.
Vendar tehnologi njihovega casa Se niso znali sestaviti
posod, ki bi varno delovale pod velikimi parnimi tlaki v
stroju.

Leta 1844 je bila na prostorih danasnje avtobusne
postaje blizu hotela Pugled v Kocevju postavijena prva
parna Zaga z mlinom na Kranjskem in druga v
slovenskem prostoru. Njena moc je bila 20 KS.

Tik pred maréno revolucijo so Auerspergi zaceli
postavljati parne stroje v svoji Zelezarni na Dvoru. Leta
1875 so bratje Razinger postavili parni stroj v svoji
steklarni v KoCevju. Uporabljali so premog, nakopan
na Trati. Skupaj z ocetom so se priselili v KoGevje Ze
leta 1849.

V letu otvoritve Zeleznice (1893) so v Kocevju imeli Ze
parno Zago z mocjo 120 KS.
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Zeleznice so se razvile iz naprav, ki so Ze zelo zgodaj
uporabljale traénice za prevoz materiala. Angleski
izumitelj Rickard Trevithick (1771-1833) je leta 1796
sestavil lokomotivo na paro, ki je leta 1801 peljala viak
s potniki. Prvi je v naravi dokazal, da je med gladkimi
kovinskimi kolesi in gladkimi kovinskimi tracnicami
dovolj trenja za voznjo vlaka. Svoje ideje je poskusal
uveljaviti v Peruju v JuZni Ameriki, vendar je ostal brez
veCjega zasluZka.

Uspesnejsi so bili drugi. Leta 1814 je George Stephen-
son (1781-1848) konstruiral in preizkusil svojo prvo
parno lokomotivo (Sittauer 1989, 129). 27.9.1825 je
demonstriral uporabo parnega stroja na progi Stock-
ton-Darlington v Angliji. Stevenson je prvi uporabil
kolesa s prirobnicami (flanged) na svojih strojih. Leta
1830 so spustili v promet osem Stephensonovih
strojev na progi med Liverpoolom in Manchestrom.

Prvic v zgodovini je clovek lahko potoval hitreje od
galopirajocega konja. Ze med letom 1838 je 24000
oseb potovalo na progi Pariz-Versailles. Sredi 19.
stoletja so Zeleznice sproZile industrijski in transportni
"boom", saj so imele (in imajo Se) nepremagljive pre-
dnosti pred drugimi vejami transporta.

HabsburSka monarhija je imela leta 1837 le 146
kilometrov Zelezniskih tirov in je bila tako med
zaostalimi deZelami v Evropi. Prvi vlak na slovenskem
narodnostnem ozemlju je zapeljal med Celjem in
Mariborom leta 1846. Progo Dunaj-Ljubljana so odprili
leta 1849, Trst-Ljubljana leta 1857, Ljubljana-Kocevje
leta 1893 in Ljubljana-Novo mesto leta 1894.
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NASVETI

Smisel dodajanja zraka ("gas ballast") pri nekaterih pretoénih érpalkah

Pri vakuumskem suSenju, impregnaciji, destilaciji pa
tudi pri "navadnem" Erpanju iz vakuumskih posod
nastajajo znatne koli¢ine kondenzirajotih se par.
Rotacijske vakuumske Crpalke so namenjene pred-
vsem za Crpanje permanentnih plinov, ki sestavljajo
zraCno atmosfero, pare, najveckrat vodne, pa so neza-
Zelene, vendar se jim pri ¢rpanju ne moremo izogniti,
saj so pomesane z drugimi plini (dusik, kisik). Te pare
se v crpalki kondenzirajo (uteko€inijo), se pomesajo z
oljem in ga s tem onesnaZijo, mu zmanjsajo njegove
mazivne lastnosti, povzro¢ajo korozijo notranjih delov
Crpalke ter poslabsujejo njen konéni vakuum.

Slika 1. Konstrukcijska shema in delovanje rotacijske
Crpalke z drsnima lopaticama (1 stator, 2 rotor,
3 lopatica, 4 vzmet, 5 Crpani plin, 6 izpusni
ventil, 7 olje)

O napravi, ki preprecuje kondenzacijo par, vedo tisti,
ki uporabljajo vakuumske rotacijske ¢rpalke, zelo ma-
lo ali skoraj ni¢. Vedo le, da ima ¢rpalka "gasballast’
(to je ventil za dodajanje zraka) in da ga je treba od-
preti, Ce Crpajo vlazne posode. To je navadno tudi vse
znanje o dodajanju zraka. S temi nasveti Zelimo, da bi
bolje spoznali delovanje rotacijske ¢rpalke, npr. tiste z
drsnimi lopaticami. Slika 1 prikazuje njeno konstruk-
cijsko shemo in delovanje. Slika 1a prikazuje sesanje
zraka (in tudi par) skozi sesalno cev ¢rpalke. Slika 1b:
Crpalka stiska zajeto koli€ino zraka in par v kompre-
sijskem prostoru tako dolgo, da se odpre izpusni ven-
til (sl.1c), skozi katerega gre skoraj vsa zajeta koli¢ina
zraka (ne pa tudi par) v izpuh, torej v atmosfero, ki nas
obdaja. Nekaj zajete koli¢ine ostane v "mrtvem" ali
‘Skodljivem" prostoru crpalke (med izpusno odprtino
in dotikaliSCem rotorja s statorjem) in jo lopatica pre-
nese v sesalni prostor, kar se ponavlja pri vsakem ob-
ratu rotorja dvakrat (Ce ima ¢rpalka dve lopatici). S pa-
rami, ki so v zaCetku (na sesalni strani) pomesane z
drugimi permanentnimi plini, pa ne gre tako gladko.
Med komprimiranjem (sl. 2b) se lahko utekoginijo, e
predno se odpre izpus$ni ventil, nastali kondenzat osta-
ne v Crpalki, se pomesa z oljem, se delno prenese na
sesalno stran, kjer se upari, lopatica te pare prenese v
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kompresijski prostor ¢rpalke, kjer spet nastane kon-
denzat, in tako naprej. Skratka, vodna para oz. voda
ostaja v Crpalki, olje, ki ga ¢rpalka nujno potrebuje za
mazanje in tesnjenje, se pocasi onesnazi in ni veé
sposobno opravijati svoje naloge. Ko ¢rpalka miruje,
korozija uspesno deluje in lahko kmalu popolnoma
unici Crpalko, Ce tega pravo¢asno ne preprecimo z
uporabo tki. dodajanja zraka.

Oglejmo si to zadevo Se z druge strani, s sprem-
ljanjem tlaka v kompresijskem prostoru (na sl. 1c je to
npr. spodnji del med statorjem in rotorjem ter lopa-
ticama) in kompresijskega razmerja ¢ =Vs/Vk (Vs je
"sesalna" prostornina ¢rpalke pod premico x-y na sl.
1c. Vk je "kompresijska' prostornina tistega dela
Crpalke, ki je na sl. 1b med lopatico in izpuSnim
ventilom oz. stiCisCem rotorja in statorja). V zacetku
nasega opazovanja je Vs = Vi oz. razmerje ¢ = 1,
nato pa se kompresijski prostor vedno bolj zmanjsuje
(e se povecuje), dokler ne pride lopatica v lego, ko se
ventil odpre (sl. 1c). Kompresijsko razmerje Vs/Vk pa
se Se nadalje zviSuje, dokler lopatica ne pride v
najvisjo (zgornjo) lego (sl. 2).

T ™ TT7 P
m-? pi7 = . : *H._ —T5ET] lzpugni ventl se odpre
= y
3 Vs - |
..s.. /] ¥ l Kondenzacija
& vodne par
2 H,0 W / pare
g m? s Z < - =111 (199 mbar pri 60°C)
4 !
= P i '
[ Yy
3 /] /
=, l 4
8 1l /] d
a 10+ da T
E 7 7
: [/ i
5 / 1 £
! 10 10’ 0" w0

Kompresijsko razmerge €

Slika 2. Narascanje tlaka znotraj érpalke, tj. v kompre-
sijskem prostoru, v odvisnosti od kompresij-
skega razmerja &

Naj bo tlak zraka na vhodu (ustju) ¢rpalke npr. 1mbar.
Ko to zajeto koliCino zraka stiskamo, naraste tlak na
piz = 1200 mbar in izpusni ventil se odpre* (zlomljena
¢rta v diagramu na sl. 2 od tock pri e=1 do 2 in 3).
Prisotnost par pa stanje popolnoma spremeni. Ne
moremo jih namre¢ bolj stisniti kot do tlaka nasi¢enija,
ps (diagram na sl. 3) pri dani temperaturi. Vsako
nadaljnje stiskanje pripelje do kondenzacije par, parni
tlak pa ostane nespremenjen. Ce bi ¢rpali npr. samo

* lzpusni ventil se odpre Sele pri 1200 mbar in ne pri 1013 mbar,
kot je npr. okoliski atmosferski tlak, zaradi svoje teZe in
hidrostaticnega tlaka olja nad njim.
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vodne pare, je to ponazorjeno v diagramu na sliki 2 z
zlomljeno ¢rto med tockami: ¢ = 1 do toc¢k 8 in 9.
Delovna temperatura crpalke je 60°C, tlak nasiCene
vodne pare ps pa je pri tem 199 mbar. Kondenzat
(voda), pomeSan z oljem in zrakom, lahko tudi odpre
ventil in se izlo€i, vendar se del te meSanice, ki je ostal
ujet v "mrtvem" prostoru**, prenese na sesalno stran,
kar nam dela samo Skodo, kot smo Ze opisali.

Ta pojav je mogoc le pri crpalkah, ki delujejo pri
izpuSnem tlaku, ki je enak oz. malenkostno vedji od
atmosferskega. Pri vseh drugih pretoénih Grpalkah
(Roots, turbomolekularnih, difuzijskih, ejektorskih), ki
ne delujejo proti atmosferskemu tlaku, se pare ne
utekocinjajo.
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Slika 3. Tlak nasi¢enja ps za vodno paro (1), etilni al-
kohol (2), benzen (3), ogljikov tetraklorid (4),
metilni alkohol (5), kloroform (6), aceton (7) in
etileter (8)

Zelo ucinkovit nacin za preprecevanje kondenzacije
par je dodajanje zraka v kompresijski prostor ¢rpalke,
kar je znano pod tujim imenom ‘“gas ballast'.
Dodajamo ga skozi posebno odprtino in nepovratni
ventil. Danes so vse pretocne rotacijske crpalke, ki
iztiskajo zrak na atmosfero, opremljene z ventilom za
dodajanje zraka. Shematsko je to prikazano na sl. 4.

MeSanico vsesanega zraka in par ter dodatno Se
"balastnega" zraka stisne crpalka proti izpuSnemu
ventilu, ki se odpre, e predno pride do kriticnega

** "Mrtvi" ali "Skodljivi" prostor imenujemo tisti del prostora v
crpalki, ki je med izpuSno odprtino statorja in dotikali§éem
statorja in rotorja.
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kompresijskega razmerja, pri katerem bi se pare
kondenzirale, in tako dovoli meSanici da iztece. To
ponazarja krivulja od e=1 do tocke 1, ko se ventil
odpre, ter dalje do tocke 2 in 3. OnesnaZenje
(kontaminacija) olja ter s tem povezane nevsecnosti in
poskodbe Crpalke so s tem preprecene.

Kolicina dodanega zraka mora biti torej taka, da

Slika 4. Shema in delovanje rotacijske crpalke z
ventilom za dodajanje zraka: a) dodatni zrak
prihaja v kompresijski prostor b) izpugni ventil
se odpre, Se preden nastopijo razmere za
kondenzacijo par.

skupni tlak meSanice doseZe vrednost, ki je potrebna
za odprtje izpusSnega ventila, pri tem pa je delni tlak
par (npr. vodne pare) pod nasi¢enjem.

Zgled 1: Delni tlak zraka na sesalni strani Crpalke je
npr. 1 mbar, delni (parni) tlak vodne pare pa 0,1 mbar.
Skupni (totalni) tlak je torej 1 + 0,1 = 1,1 mbar. Ventil
se odpre pri 1200 mbar. Kompresijsko razmerje ¢ je
1200:1,1 = 1091. Oba delna tlaka sta se torej pove-
Cala za 1091-krat, in sicer je sedaj delni tlak zraka
1091 mbar (1 mbar x 1091), delni tlak vodne pare pa
(0,1 mbar x 1091) 109 mbar (skupaj torej 1200 mbar).
Ventil se bo odprl, vodna para se ne bo kondenzirala,
¢e je temperatura crpalke in tudi pare npr. 60°C, pri
cemer je tlak nasicenja ps za vodno paro 199 mbar,
delni tiak vodne pare pa je v nasem zgledu manjsi, le
109 mbar. Ce pa bi bila ¢rpalka bolj hladna, npr. na
zacetku obratovanja 20°C, pri Cemer je parni tlak vode
le 23 mbar, pa bi se para kondenzirala in ostala v ¢r-
palki.

|z tega zgleda sledi:
Pri hladni ¢rpalki (npr. ob zagonu) obvezno
odpremo ventil za dodajanje zraka.

Zgled 2: Delni tlak zraka na sesalni strani Crpalke je
npr. 1 mbar, delni (parni) tlak vodne pare pa 0,3 mbar.
Skupni (totalni) tlak je torej 1 + 0,3 = 1,3 mbar. Ventil
se odpira pri 1200 mbar. Kompresijsko razmerje ¢ je
1200:1,3 = 923. Oba delna tlaka naj bi se povecala za
923-krat, in sicer naj bi bil delni tlak zraka 923 mbar,
delni tlak vodne pare pa 277 mbar, kar pa ni mogoce,
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ker je pri temperaturi ¢rpalke 60°C tlak nasiCenja 199
mbar. Del vodnih par se bo spremenil v kondenzat,
ventil pa se ne bo odprl, ker je celotni tlak (923 + 199
mbar) le 1122 mbar. Da bi izgnali vodno paro, mora-
mo odpreti ventil za dodajanje zraka vsaj toliko, da bo
skupni tlak 1200 mbar, da se bo odprl izpusni ventil.
Tlak balastnega zraka ob izpuhu mora biti zato vsaj 78
mbar (923 +199+78 = 1200).

1z tega zgleda sledi:
Cim veéja je obremenitev Crpalke s parami, tem
vecji mora biti dotok dodanega (balastnega) zraka.

KoliCina dodanega zraka pa ne more iti v nedogled.
Empiricno je ugotovljeno, da je primerna kolicina naj-
veC 10% od tiste vrednosti, ki jo sicer crpalka Crpa
skozi sesalno odprtino. Brez dodajanja zraka (ventil za
dodajanje zaprt) smemo Crpati meSanico (zraka in
par), v kateri je deleZ par najve¢ 20%, Ce je notranja
temperatura Crpalke 60°C, oz. 26% Ce je 65°C (ps =
250 mbar).

Kdaj torej odpremo ventil za dodajanje zraka?

1. Pri hladni €rpalki (ob zagonu), ne glede na to, ali
crpamo "€isto in prazno" komoro

2. Ventil za dodajanje zraka je med obratovanjem
Crpalke obvezno in stalno odprt, ¢e érpamo ka-
krsne koli kondenzirajoCe se pare (susenje, lio-
filizacija, impregnacija, destilacija)

VAKUUMIST 13/4(1993)

3. Po konCanem ¢&rpanju vakuumskih posod (komor)
naj Crpalka teCe vsaj Se pol ure s popolnoma odpr-
tim ventilom za dodajanje zraka, da izZene iz olja
preostanke vlage. Crpalka je namre¢ ogreta na
delovno temparaturo, pri kateri je izganjanje viage
najuspesnejSe. Olje se bo ocistilo, korozije ¢rpalke
(ko bo mirovala) ne bo.

Pri delovanju Crpalke z odprtim ventilom za dodajanje
zraka dobimo na sesalni strani nekoliko visji tlak (do
enega velikostnega reda) zaradi prenaSanja zraka iz
kompresijske na sesalno stran crpalke, zaradi Skodlji-
vega ("mrtvega") prostora ter zaradi notranjih netes-
nosti (na lopaticah). Proizvajalci ¢rpalk zato navajajo
naslednje stiri podatke za konéni tlak ¢rpalke:

— delni (parcialni) tlak (permanentnih plinov) brez
dodajanja zraka

— skupni (totalni) tlak (permanentni plini in pare) brez
dodajanja zraka

— delni tlak z dodajanjem zraka.

— skupni tlak z dodajanjem zraka

Prav tako najdemo pri (resnih) proizvajalcih tudi
podatek za najvi§ji parni tlak na sesalni strani ¢rpalke
(max. tolerable water vapor inlet pressure) v mbar in
kolicino vodne pare, ki jo lahko s tako crpalko
izErpamo (water vapor capacity) v g/h. O tem pa
morda kdaj kasneje.

dr. Joze Gasperic
Institut "JoZef Stefan", Jamova 39
61111 Ljubljana

4. seminar o trdih zas¢itnih previekah

V Smeltovi dvorani je bil 25. novembra Ze Cetrti semi-
nar o trdih zascitnih previekah, ki se ga je udelezilo
155 strokovnjakov iz 38 delovnih organizacij s
podrocja strojnistva, obdelave materialov, konstrukcij
orodij in strojnih delov, metalurgije, fizike in kemije.
Organizirali so ga Institut "JoZef Stefan', Smelt,
Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije, Drustvo za
obdelovalno tehniko materialov in Ministrstvo za
znanost in tehnologijo. Teme seminarja so bile
najmodernejSe tehnologije oplemenitenja povrsin or-
odij in strojnih delov s trdimi zascitnimi previekami.
Seminar je vodil prof. dr. Boris Navinsek, vodija
Odseka za tanke plasti in povrsine ter Centra za trde
previeke na Institutu "JoZef Stefan", ki je pred desetimi
leti skupaj s sodelavci, vpeljal takrat tudi v svetu Se
novo in izredno obetajoco tehnologijo trdih zas¢itnih
previek TiN. Ta je namenjena, kot je podrobneje opi-
sano v enem od prispevkov, oplemenitenju (tj. zasciti
pred obrabo, korozijo in oksidacijo) orodij in strojnih
delov, ki se uporabljajo zlasti v kovinsko predelovalni
industriji. Od vsega zacetka so razvoj TiN tehnologije
spremljali tudi preizkusi v industriji. Na osnovi
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pridobljenega znanja in mednarodno registrirane bla-
govne znamke JOSTIN ter z velikodusno financno
pomocjo Smelt-a je Institut "JoZef Stefan" leta 1985
ustanovil Center za trde previeke, v katerem so do
danes prekrili blizu milijon kosov najrazlicnejsih orodij
za veC kot 1000 tovarn iz bivSe Jugoslavije, nekaj pa
tudi za narocnike iz Avstrije in Italije. Po razpadu
Jugoslavije se je krog narocnikov zelo zoZil, kar je
Centru povzrocilo resne ekonomske tezave. V tem letu
so se razmere normalizirale, zato je postala uporaba
JOSTIN tehnologije ponovno ekonomsko bolj zani-
miva. Ker so orodja in orodna jekla zelo draga in ker v
Sloveniji nimamo proizvajalcev serijskega orodja,
pomeni oplemenitenje orodij velik ekonomski prihra-
nek. Hkrati omogoca TiN tehnologija nove, boljSe
tehnoloSke reSitve (konstrukcijo orodij z vecjo ucin-
kovitostjo) pri obdelavi materialov, poboljSanje
kvalitete obdelave in povecanje produktivnosti.

Peter Panjan
Institut "Jozef Stefan’, Ljubljana
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TURBOMOLECULAR PUMPS

e Single and Double-
flow standard pumps

o Wide range pumps

e Pumps with magnetic
bearings

e Pumps for corrosive
gas applications

e Electronic drive units

For further details, information and
documentation please contact our
sales engineer Ing. Karl Blumel.

LEAK DETECTOR

>

e SNP coarse vacuum
leak detector system

e HLT 100 helium leak
detector

e HLT 160 helium leak
detector

e Frigo Sniff RXS 200
(for R134 a)

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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NEVT

« VAKUUMSKI SISTEMI: roéno ali radunalni$ko krmiljeni
« VAKUUMSKE KOMPONENTE: ¢&rpalke, merilniki, ventili, spojke,

povezovalni in drugi elementi

INSTITUT TESLOVA ULICA 30, POB 59, 61111 LIUBLJANA,

ZA ELEKTRONIKO SLOVENIJA
= IN VAKUUMSKO TELEFON: (061) 267-341, 267-377, 263-461,
TEHNIKO p.o. TELEFAX: (061) 263-098, TELEX: 39714 IEVT
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PRODAJNI PROGRAM

Vakuumske cErpalke:

w rotacijske vakuumske Crpalke in pribor -
eno in dvostopenjske, od 1 do 1200 m°/h
Roots vakuumske ¢&rpalke od 150 do
13.000 m%h
¢rpalke z zapiralno loputo, eno in dvo-
stopenjske, do 250 m°/h
& dvostopenjske membranske in ejektorske
vakuumske Crpalke
& difuzijske crpalke od 40 do 50.000 I/s
# turbomolekularne érpalke od 50 do
3.500 I/s in pribor
@ sorpcijske Crpalke, krioCrpalke, ionsko-
getrske in sublimacijske titanske ¢rpalke

vakuumski ¢rpalni sistemi:
— za kemicno in drugo industrijo - =

vakuumski ventili:
— pretocni ali kotni KF, ISO-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 regulatorji
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 velikin povrsin, npr. steklo,
naparevanje video in audio trakov, CD in video
plosce, plosSce 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 peci (tudi za
vlivanje), vakuumska metalurgija

PRODAJA

ZASTOPSTVO IN SERVIS

MEDIVAK TEAH TRADE ... mpopye
d.o.o. Cestav Rozno dolino 42

Telefon (061) 274-123

MEDIVAK d.0.0., Solska ulica 21, 61230 Domzale Postni naslov: TEAM TRADE, Telefax (061) 274-125
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
- OLYMPUS, JAPONSKA

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

® posebni prenosni aparati za opti¢no kontrolo povr-
Sine vseh vrst materialov s povec¢avo do 1000-krat

# metalurski in ostali mikroskopi

Kontrola s penetrantskimi teko&inami
- HELLING, ZRN

# MET-L-CHEK rdece-beli in fluorescentni penetranti

& STANDARD CHEK penetranti, SUPER CHEK pene-
tranti za visoke temperature, BY LUX penetranti

& kontrolni etaloni in aparati, rocni, pol-avtomatski in
avtomatizirani sistemi

@ UV luci za fluorescentno metodo

Magnetna kontrola - HELLING, ZRN

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

& standardna stacionarna oprema in izdelava opreme
po naroCilu ter popolnoma avtomatizirana oprema

= 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 vrtin¢astimi tokovi - ROHMANN, ZRN
in ultrazvo&na kontrola - PANAMETRICS, ZDA/ZRN

® prenosni aparati za kontrolo materialov, merilniki
debelin materialov
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# visokofrekvencni prenosni in stacionarni aparati,
popolnoma avtomatizirani linijski sistemi
® Vse vrste sond in pribora

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

= prenosni RTG aparati do 300 kV, stacionarni RTG
anarati do 450 kV

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

# radiografski pribor, aparati za pregled RTG filmov -
iluminatorji

= radioloSka zascita - dozimetri

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

Industrijski RTG filmi in kemikalije
- RAZLICNI PROIZVAJALCI

Kontrola netesnosti / prepu$éanja

- LEYBOLD, ZRN, - HELLING, ZRN
& helijevi, freonski in ultrazvo€ni detektorji
& s fluoroscentnimi tekocinami

Analize materialov
- SPECTRO, ZRN, - LEYBOLD, ZRN
®# spektralne analize raznih vrst materialov:
— opti¢no emisijski spektrometri
— rentgensko fluoroscencéni 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, vlaZznosti, 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) 274-123
Telefax (061) 274-125

Rac¢un SDK 50140-601-85343
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Samo najboljsi instrumenti

~PErRKIN ELMER

Samo najboljsi analitski instrumenti
so dovolj dobri za nas in nase
stranke. Da so res najbolsi, pove
ze njihova znamka, za njihovo
uglasitev pa poskrbimo mi.

KemoAnalitika

Rozna dolina V/24, 61000 Ljubljana
tel.: (061) 261-957, 274-231, fax 123-1230
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