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HIBRIDNI VECSEKTORSKI MASNI SPEKTROMETER

Dusan Zigon, Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 61111 Ljubljana

Hibryd Multisector Mass Spectrometer

ABSTRACT

Mass spectrometry techniques have proven to be useful for
addressing a wide variety of analytical problems and structure
determination, This article provides an introduction to instrumental
aspects and ion optics of sector mass spectrometers. Configu-
raions of tandem sector instruments are introduced and
discussed in the context of the requirements of different
experiments. The use of AutospecQ mass speclrometer, which
iz installed in J. Stefan Institute, for analytical applications is
alzo introduced and parts of instrument are described.

POVZETEK

Masna spektrometrija je vsestransko uporabna pri refevanju
analitskih  problemov  in  dolodanju  struktur  molekul. V' tem
prispevku so opisane osnove masnospektrometriéne doloditve in
sestavni deli tandemskega sektorskega instrumenta, Posebe) je
predstavijen szodobni masni  spektrometer Autospecll, K ga
uporabljamo v laboratoriju za masno spektrometrjo na Institutu
‘Jokel Stefan" za raziskovalno in analitsko delo,

1 UVOD

MNamen tega prispevka je predstaviti razliéne
moZnosti uporabe masnega spektrometra in
obrazloZiti rezultate meritev, ki jih lahko izvedemo
z njim. Med wvsemi spektroskopskimi tehnikami
dobimo z masnim spekirometrom na podlagi
spektrov najbolj raznovrstne informacije o strukturi
molekule organske spojine. Raznovrstne podatke
dobimo zaradi Stevilnih instrumentalnih moznosti in
poti, da pridemo s pomodjo masnega spektrometra
do Zelenih informacij o wvzorcu. Sodobni masni
spektrometri omogodajo s svojo  konstrukcijsko
zasnovo razliéne nadine merjenja vzorca, s katerimi
dobimo Stevilne informacije o strukturi ionov in
molekul. Prilagojenost posameznih delov masnega
spektrometra zahtevam analize je omogodena z
izbiro: a) razlicnih uvajalnih sistemov za vzorce, b)
razlicnih metod ionizacije, ¢} moZnosti snemanja
spektrov razliénih vrst ionov (stabilnih, metastabilnih,
ionov z vecimi naboji, itd.). Velika pestrost instru-
mentalnih tehnik omogoéa izbiro optimalnega analit-
skega postopka z masnim spektrometrom.

Poenostavljeno povedano, v masnem spektrometru
se izvrdita dva osnovna procesa. To sta tvorba ionov
v plinski fazi iz neviralnih molekul in logevanje ionov
glede na maso in njegov naboj, to je m/z. Masni
spekirometer je torej instrument, ki v plinski fazi
ionizira molekule, nastale ione lodéi po masah in
nabojin ter izmeri njihovo vsebnost. Zapis takSne
masnospekirometricne meritve  imenujermo  masni
spekier in nam omogoca identifikacijo komponent
V VZOrCu,

Fosamezni deli spektrometra, s katerimi opravijamo
te funkcije, so na kratko opisani v nadaljevanju.

4

2 lzvir ionov

lzvir ionov je podrofje masnega spektrometra, v
katerem iz molekul organskih spojin tvorimo ione.
V izviru ionov lahko pri ionizaciji dolocene spojine
nastanejo ioni z razlicno elementarno sestavo in z
razliénimi vrednostmi m/z. loni z enako elementarno
sestavo (isti m/z) pa so lahko strukturno razliéni in
se razlikujejo po vsebnosti notranje energije, ki so
jo prejeli pri ionizaciji. Zaradi razlicne vsebnosti
notranje energije delimo ione glede na éas preleta
iona od izvira ionov do detektorja masnega
spektrometra, na;

a) stabilne ione (z Zivljenjsko dobo t =105 s),
b) metastabilne ione (109>t =106 s) in
c) nestabilne ione (t <106 s).

loni se zadriujejo v izviru ionov priblizno 106 s in
potrebujejo za prelet skozi spektrometer 105 s. Pri
masni analizi stabilnih ionov izmerimo jakost signala
ionov in njihove vrednosti m/z. Zapis masne meritve
imenujemo masni spekter merjene spojine. Masni
spekter nam daje podatke (m/z in intenziteto) o
stabilnih ionih in o fragmentih nestabilnibh ionov, ki
se razgradijo v izviru ionov.

Za jonizacijo molekul v plinski fazi lahko uporabimo
razlitne ionizacijske metode /1/. V tem delu bom
opisal le glavne in obenem najbolj Siroko uporabne.

2.1 lonizacija z elektroni

V ionizacijski komori obstreljujermo molekule v plinski
fazi s curkom elektronov, emitiranih iz vroce katode.
Molekule spojin v plinski fazi interagirajo z elektroni
v podrocju med katodo in anodo (Slika 1). Nekatere
molekule pri tem izgubijo elektron in postanejo
nosilci pozitivnega naboja. Verjetnost ionizacije z
elektroni je relativno majhna, saj se v povpredju

Wrorer/plin

L]

Slika 1. Shema izvira za ionizacijo z elekironi



VAKUUMIST 14/3(1994)

ionizira vsaka stotisoa molekula. Reakcijo ionizacije
molekule M predstavimo kot:

M+ e = M-+ 28

S simbolom M*- oznadujemo molekulski ion-radikal,
tj. obenem pozitivni ion in radikal, ker so organske
molekule sodo elektronske. Mastali ion ima enako
maso kot nevtralna molekula in ga imenujemo
molekulski ion. Proces, ki je nasproten tvorbi
pozitivnih ionov, je zajetje elektrona v molekuli v
plinski fazi, kar daje negativni ion radikal

M+e - M-

Ta proces je manj pogost. Zato se bomn v tem delu
osredotodil le na ione s pozitivnim nabojem.

lonizacijska energija ustreza energiji, potrebni za
odstranitev elektrona z najvije zasedene molekulske
orbitale v molekuli M. Za ionizacijo vecine organskih
spojin zadodéa Ze 7 do 13 eV, kar je ionizacijska
energija teh spojin. Molekule v plinski fazi navadno
obstreljujemo z elektroni energije 40 do 100 eV.
Zato je energija, ki jo sprejme molekula od elektrona,
vetja od ionizacijske energije te molekule. Presezna
energija v molekulskem ionu M+ povzrodi cepitev
vezi in s tem disociacijo molekulskega iona v
fragmentne ione. Molekulski ion disociira, tako da
se odcepi radikal: M+ — A+ + B. ali molekula:
Mt — C+ + D

Delca B in D nista nosilca pozitivnega naboja in ju
zato ne doloamo v nadaljnjem procesu analize z
masnim spektrometrom. Fragmentni ioni (A+ ali C+),
katerih delez je pri ionizaciji z elektroni praviloma
velik, dajejo potrebne informacije o strukturi preisko-
vane molekule spojine iz vzorca.
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Slika 2. Masni spekter fulerena Cgo, dobljen z
fonizacijo z elekironi

S preprostim zgledom masne analize fulerena bomo
ilustrirali uporabo ionizacije z elektroni in ionske
zvrsti, ki pri tem nastanejo. Na sliki 2 je prikazan
masni spekter vzorca fulerena, dobljen pri ionizaciji
z elektroni. Pri ionizaciji fulerena z elektroni dobimo
enostavni El masni spekter, ki vsebuje poleg vrha
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molekulskega iona Cgg pri m/z 720 in vrha
molekulskega iona Cyo pri m/z 840 le 3e nekaj
vrhov. Vrhova pri m/z 360 in m/z 420 predstavijata
ione z dvema nabojema molekul Cgg in Cro.
Fragmentni ioni pri m/z 696 in 672 pa nastanejo z
odcepljanjem dveh oz. stirih ogljikov iz molekulskega
iona.

2.2 Kemijska ionizacija in ionizacija s
hitrimi atomi ali ioni

Veliko organskih spojin je nehlapnih, polarnih,
temperaturno  necbstojnih  ali pa imajo  visoko
molekulsko maso (preko 1000 masnih enot). Taksne
spojine ponavadi ioniziramo z "mehkima® ionizaci-
jskima tehnikama, kot sta kemijska ionizacija in
ionizacija s hitrimi atomi ali ioni (FAB). Pri teh
sekundarnih ionizacijskih tehnikah nastanejo pred-
vsem protonirani molekulski ioni MH+. Ker je prenos
energije na ione pri "mehki" ionizaciji mnogo manjsi,
je zato tudi fragmentacija v vedini primerov slab3a.
Zato na podlagi masnih spektrov, ki jih dobimo pri
"mehkih" ionizacijskih postopkih, v vedini primerov
ne moremo identificirati spojine ali doloditi njene
strukture.

Kemijska ionizacija poteka pri reakciji med ioni
reaktantnega plina in molekulami vzorca v izviru
ionov. Plin se ionizira z elektroni (EI), t.j. pri emisiji
elektronov iz vroée Re ali W katodne Zice. Reaktantni
plin uvajamo v izvir ionov masnega spektrometra
pri tlaku 100 Pa in molekule le tega plina ioniziramo
z elektroni. Pri takem tlaku je pogostost trkov ionov
plina z nevtralnimi molekulami plina zelo velika. loni
reaktantnega plina lahko skupaj s sekundarnimi ioni,
ki nastanejo pri ionsko-molekulskih reakcijah v plinski
fazi, ionizirajo molekule vzorca v izviru  ionowv.
lzdatnost kemijske ionizacije oz. jakost ionskega
toka je primerljiva z El. Kot reaktantni plin najveékrat
uporabljamo metan, izobutan, amoniak in inerine
pline.

lonizacija molekul s hitrimi atomi ali ioni je zelo
enostavna in prakticna "mehka" ionizacijska metoda.
V ta namen raztopimo vzorec v tekofem, tefko
hlapnem organskem topilu - matrici (glicerolu, 3-nitro
benzil alkoholu, dietil aminu ipd.), nanesemo na
kovinsko tar€o s povrdino 10 mm?2 in obstreljujemo
s hitrimi atomi oz. ioni. Difuzija molekul vzorca na
povrsino kapljice raztoplijenega vzorca je dovolj hitra,
da omogoéa stalno obnavljanje povriine kapljice in
s tem stabilen curek sekundarnih ionov organske
spojine. PovrSino kapljice obstreljujemo s curkom
hitrih Ar atomov ali Cs ionov s kinetiéno energijo
8 do 30 keV, in z masnim separatorjemn analiziramo
sekundame ione, izbite iz zmesi topila in vzorca.

V' masnih spektrin, dobljenih z mehkimi ionizaci-

jskimi metodami, je poleg wvrhov protoniranih
molekulskih ionov malo fragmentnih  ionov, kar
otezuje identifikacijo spojin v wvzorcu na osnovi
masnega spektra.

Tako dobimo pri ionizaciji s hitrimi delci (Cs*) istega
vzorca fulerena FAB masni spekter, ki je prikazan
na sliki 3. V primerjavi z El spektrom lahko
ugotovimo, da je relativna intenziteta wrha Cqgt
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15-krat vedja. Razlog za to wveliko spremembo
razmerja vrhov Cgot /Cro* 3e ni raziskan /2/. Masni
spekter FAB vsebuje veliko manj fragmentnih ionov,
kar je znadilno za "mehke" ionizacijske postopke.
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Slika 3. Masni spekter fulerena Cgn, dobljen z
ionizacijo s hitrimi atomi (FAB)

Druge ionizacijske metode se v organski masni
spektrometriji bolj redko uporabljajo in so namenjene
analizi specifitnih spojin, zato jih ne bomo nagtevali
v tem splosnem pregledu.

lone, ki nastanejo v ionizacijski komori, potisnemo
skozi izhodno rezo izvira ionov z napetostjio na
repelerju in pospedimo v analizatorski prostor.

3 Masni analizator

Analizatorsko polje je podrogje masnega spek-
trometra, v katerem se ioni lotujejo po masah in
naboju.

Masne spekirometre v glavnem razlikujermo glede
na vrsto masnega analizatorja /3/. To je delitev
masnih spekirometrov po energijskem rezimu po-
tovanja ionov skozi spektrometer in principu loditve
ionov v analizatorju po masah in naboju (m/z). Med
masnimi analizatorji so najbolj razSireni: sektorski
magnetni analizator, kvadrupolni masni filtgr, anali-
zator na prelet ionov in ionsko ciklotronski analizator.
Tukaj bomo na kratko opisali le osnove logitve ionov

MAGNETHI
ANALIZATOR
=)

ELEKTRIEN I
SEKTOR
(E}

1LP.FP.P.

KSNEKT 1ZVIR DETEKTOR

Slika 4. Shema sekiorskega masnega spektrome-
tra z dvojno fokusacijo
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v sektorskem instrumentu z magnetnim analizatorjem
kot najbolj pogostim v masnih spektrometrih.

Princip delovanja masnega spektrometra z uklonom
ionov v magnetnem polju je prikazan na sliki 4,

lon mi, ki nastane pri ionizaciji v izviru ionov, v
prvi stopnji masnospekirometriéne analize po-
spedimo s pospesSevalno napetostjo V (V=2-8 kV).
Pospedeni ion ima kinetitno energijo:

I’!"I"'.I'2

2 =z V f tT}

kjer m predstavlja maso iona, v hitrost iona, z naboj
iona in V padec napetosti pri pospegevanju ionov.
Maboj iona z vklju€uje produkt elektrostatskega
naboja e (1,6x10-1%As) in Stevilo enot naboja z'.
Energijsko nehomogenost ionov pred prehedom v
magnetno polie popravimo z elektriénim sektorjem.
Elektriéni sektor prepusti vse ione, ki imajo enako
kinetiéno energijo. Energijsko homogeni ioni, ki
vstopajo v magnetni analizator, se v magnetnem
polju loéijo po masah oz. toéneje po razmerju mase
in naboja iona (m/z). Posamezen ion dosede
detektor z magnetnim poljem B, skozi katerega se
giblie po kroZnici s polmerom r, pri éemer velja
ZvezZa:

m B® ?

z 2V (2)

5 spreminjanjem B ali V torej lotujemo ione z
razlicnimi masami in nabojem. Z zveznim spremin-
janjem gostote magnetnega polja ali pospegevalne
napetosti dobimo na kolektorju delne curke ionov.
Iz izraza (2) izhaja, da se pri danih eksperimentalnih
pogojih (B, V, r) poti laZjih ionov bolj “ukrivijo" kot
poti teZjih. Snemanje masnih spekirov s spreminja-
njem pospeevalne napetosti je na prvi pogled
enostavnejSe, ker hitreje in laZe kontroliramo para-
metre snemanja. Vendar veliko spreminjanje po-
spedevalne napetosti privede do vedjih sprememb
pogojev v izviru ionov in s tem prevelikih izgub
ionov, zato obi¢ajno snemamo masne spektre s
spreminjanjem jakosti magnetnega polja.

Fo masni separaciji ioni prehajajo skozi izstopno
rezo analizatorskega polja in z relativno visoko
energijo priletjo v detektor. Detektor je prav tako
zelo pomemben del masnega spekirometra, s
katerim je optimizirana obdéutliivost in dinamiéno
obmocje spektrometra. V masnih spektrometrih se
uporablia kot detektor elektronska oz. fotoelektron-
ska pomnoZevalka ali njena polprevodniska izvedba
chaneltron. Detekcijski sistemi merijo tokove ionskih
curkov do jakosti 1077 A. S pomnoZevalko ojagimo
signal do 109 -krat,

Izhodne napetostne signale, ki ustrezajo ionskemu
toku posameznih m/z, digitaliziramo in shranimo v
pomnilnisko enoto racunalnika. Iz tako shranjene
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informacije o masni analizi dobimo z nadaljnjo
obdelavo podatkov masni spekter, kromatogram na
osnovi ionskega toka; masni spekter lahko primer-
jamo 2z masnimi spektri iz zbirke ali ga kvantitativho
analiziramo. Z racunalnikom krmilimo in nastavijamo
parametre posameznih enot spektrometra. Poseben
pomen ima ratunalnik v tandemski masni spek-
trometriji, ker omogoga sinhronizirano snemanje
vedsektorskega masnega spektrometra.

5 sklopitvijo razliénih masnih analizatorjev ob hkratni
kompjuterizaciji masnih spektrometrov se je razvila
nova tehnika: sklopitvena masna spektrometrija ali
na kratko MS/MS, ki je danes nepogredljiva v
analitski kemiji in pri $tudiju ionov v plinski fazi. Ma
ta nadin dobimo s sklopitveno masno spekirometrijo
MS/MS Se bolj izérpne podatke o strukturi molekule
(4],

4 Tandemska masna spekirometrija
(MS-MS)

Razgradnja stabilnih ionov lahko poteka tudi izven
izvira ionov pri trkih ionov z nevtralnimi molekulami
plina. Pri MS/MS navadno izberemo z magnetnim
sektorjem dolocen stabilen reaktantni ion M+ in
ga aktiviramo s trki z molekulami trkovnega plina,
da razpade v produktine ione, ki jih nato izmerimo
s pomodjo elektrostatskega ali kvadrupolnega anali-
zatorja. Poenostavijeno ponazorimo eksperiment z
maodelom:

MS (1)] — | Trkovna celical— [MS (2)

v katerem je trkovna celica nameséena med dvema
masnima analizatorjema, oznafenima z MS (1) in
MS (2). V trkovni celici se reaktantni ion, ki ga
izberemo z MS3(1), pri interakciji z molekulami plina
razgradi v produktne ione, ki jih analiziramo z MS(2).

Tandemsko masno spektrometrijo uporabljamo pri
Studiju struktur ionov v plinski fazi, analizah zmesi
in dolocanju spojin v sledovih. Najvegjo uporabnost
ima postopek MS-MS v analitiki zmesi v kombinaciji
s plinsko kromatografijo (GC). Z navadno povezavo
plinskega kromatografa in masneda spektrometra
(GC-MS) v mnogih primerih ne doseZemo zado-
voljive selektivnosti komponent v zmesi. Z GC-MS-
MS je mogofe doloéiti komponente, ki se iz
kromatografske kolone istoasno eluirajo, ker posto-
pek omogota veliko selektivnost in  obdéutljivost
analitske metode.

Zgled uporabe GC-MS-MS tehnike ponazarja kro-
matogram na sliki 5, ki predstavla dologanje
polikloriranib bifenilov (PCB) v reki Krupici. Dolocitev
teh cloveku Skodljivin strupenih organskih spojin /5/,
ki so prisotne v vzorcu v koncentracijskem obmocju
1 pa'kg (1 ppb), doseizemo z opazovanjem izbranih
reakcij v plinski fazi (Multiple Reaction Monitoring,
MAM), kjer detektiramo le produkine ione, ki
nastanejo z razgradnjo ionov, znaciinih za PCBE /6/:
m+ — (m- 35CI)+ + 35CI .
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Slika 5. Kromatogram, dobljen na osnovi ionske-
ga toka, izmerjenega pri opazovanju izbra-
nih reakcij v plinski fazi (MBM), ki nasto-
pijo pri razgradnjah ionov polikloriranih
bifenilov: m* — (m *cnt  + Fey

5 Masni spektrometer AutospecQ
(VG Analytical)

Vsi prikazani rezultati so bili izmerjeni z masnim
spektrometrom AutospecQ (Fisons, VG Analytical,
Manchester) v laboratoriju za masno spektrometrijo
na Institutu "JoZef Stefan". V nadaljevanju bomo na
kratko opisali masni spekirometer AutospecQ, ki je
nova pridobitev wrhunske analitske opreme v
Sloveniji.

Autospec(l je hibridni vecsektorski masni spektrome-
ter, sestavlien iz treh sekiorjev, ki si sledijo v
zaporedju: elektrostatski analizator (ESA-1), magnetni
analizator (B) in drugi elekirostatski analizator
(ESA-2), ter dveh kvadrupolnibh analizatorjev (Q1 in
Q2, Slika 6). Sektorski analizatorji so razvriteni tako,
da se ionski curek ukloni v vsakem analizatorju v
isti smeri, celotni odklon zarka je 180° Sektorski
kot obeh ESA je 72,5° magnetnega analizatorja pa
35°  Masno obmoéje pri najvedji pospedevalni
napetosti 8000 V je 4500 masnih enct. Veliko hitrost
snemanja spektra, ki je lahko 0,5 sekunde/masno
dekado, omogoéa magnetni analizator z lameliranimi
jedri, ki prepreéuje nasitenje magneta in zmanjsa
njegovo histerezo na minimurm.

Elektronske lede =za verlikalno in horizontaino
usmerjanje curka ionov so namescene ob celotni
poti ionskega 2arka med analizatorji. Z  njimi
optimiziramo prepustnost in oblike curka ionov in
masno loéljivost instrumenta. Masna loéljivost je
definirana kot najmanjsa razlika mas, ki jih e lahko
loéimo, tako da se wrhova, ki pripadata tema
sosednjima masama, prekrivata v podnoZju najved
za 10 odstotkov. Masna loéljivost m/Am masnega

2
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spektrometra AutospecQ je 5000:1 v prvem goridéu
ionskega zarka za magnetom in 60000:1 v drugem
goriséu za ESA-2.

Kvadrupolna analizatorja konéujeta konfiguracijo in-
strumenta, pri éemer prvi kvadrupol deluje le v
radiofrekvenéni modulaciji kot fokusirajoéa trkovna
celica. Drugi kvadrupolni analizator pa ima funkcijo
masnega analizatorja.

lone, ki doseiejo kolektor, detektiramo s fo-
topomnozevalko. Mameséena je zunaj optitne osi
ionov in jih detektira posredno z dverna konverznima
dinodama in fosfornim zaslonom. To ji zagotavija
dolgo Zivijiensko dobo in linearno odzivnost na ione
s pozitivnim in negativnim nabojem v &irokem
masnem obmodju.

MAGNETHI ANALIZATOR

ELEKTROSTATSHI
AMALIZATOR (1)

A

I IZ¥IR
=| | onov

ELEKTROSTATSKI
ANALIZATOR (2)

I/

M5 DETEKTOR "‘/'f

TRKOVNA CELICA Q1—

u]
I

cCIg

QUADRUPOLMI _
ANALIZATOR Q2

-4

MS5/MS DETEKTOR — |

Slika 6. Shema hibridnega trisektorskega masne-
ga spektrometra AutospecQ (VG-Analytical)

5.1 Vakuumski sistem masnega
spektrometra AutospecQ

Tlak v analizatorskem delu instrumenta je 105 Pa.
TakSen vakuum je potreben zato, da omogoéimo
prelet ionov od izvira do detektorja brez trkov z
drugimi molekulami ali ioni v vakuumski cevi. V
AutospecQ wvazdriujemo potrebni vakuum s tremi
rotacijskimi in &tirimi difuzijskimi &rpalkami.

Pri uvajanju vzorca se poveca tlak v izviru ionov.
Zato potrebujemo v tern delu spektrometra posebe;
ucinkovit rpalni sistem, da zmanj$amo tlak molekul
vzorca v podrogju okoli ionizacijske komore. S tem
preprecimo  ponovno uhajanje molekul vzorca v
ionizacijsko celico, zascitimo katodo in zmanj$amo
verjetnost nezaZelenih trkov ionov z molekulami
residualnega plina.

8
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lzvir ionov in analizatorski del érpamo diferenciaino,
tako da lahko izvajamo meritve celo pri uvajanju
10ml/min plinastega vzorca. To dosezemo z veliko
difuzijsko &rpalke v izviru ionov s &rpalno hitrostjo
700 Ifs. Delovni tlak v izviru ionov je obicajno 10-3
Pa.

Analizatorski del evakuiramo s tremi difuzijskimi
érpalkami, ki imajo hitrost &rpanja 280 |I/s.

lzvir ionov je zasnovan tako, da omogoéa uporabo
razlicnih ionizacijskin tehnik, kot so ionizacija z
elektroni (Electron lonization-El), kemijska ionizacija
(Chemical lonization-Cl) in neposredna kemijska
ionizacija (Desorptive Chemical lonization DCI), FAB
in ionizacija s hitrimi atomi s konstantnim pretokom
(Continuous Flow FAB, CF-FAB).

Z izbiro ustrezne ionizacijske tehnike lahko analizi-
ramo tudi polame in termiéno nestabilne organske
spojine. Konstrukcija izvira jonov v AutospecQ
dovoljuje hitro menjavo izvirov ter njihovo &idtenje
ali zamenjavo katode.

5.2 Elektronski in regulacijski sistem
masnega spektrometra AutospecQ

Masni spektrometer AutospecQ upravijamo z elek-
tronskimi enotami, ki so vodene raéunalnitko preko
treh mikroprocesorjev vmesnika. Mikroprocesor izvira
ionov usklajuje delovanje izvira in vakuumskega
sistema. Z drugim mikroprocesorjem kontroliramo
delovanje magnetne enote, reguliramo spreminjanje
polarnosti magnetnega polja za ione s pozitivnim in
negativnim nabojem ter merimo gostoto magnetnega
polja. Napajanje elekiriénih sektorjev in elektronskih
le¢ je vodeno z mikroprocesorjem, ki uravnava enoto
za pot ionskega curka. V tej enoti je tudi napajalnik
z nizko enosmemno napetostjo za nastavitev poloZaja
rez, delovanja relejev in napajanja grelnikov. Vmesna
enota med ratunalnikom in masnim spektrometrom
SIOS (Spectrometer Input Output System) ima
precizijski digitalno-analogni pretvornik. Operacijski
sistem z oznako OPUS, ki je nalozen na delovni
postaji Waxstation 3100 (Digital Equipment Corpo-
ration), je hitra in interaktivha programska oprema
za masni spektrometer AutospecQ. OPUS opravija
dvojno nalogo: upravijanje in krmiljenje masnega
spektrometra in interaktivno zajemanje ter obdelavo
podatkov. Radunalnik omogoéa hitro procesiranje
ionskih kromatogramov in masnih spektrov.

Raéunalnik posreduje rezultate v grafiéni obliki ali v
tabelariénem zapisu. Masne spekire lahko interpre-
tiramo z uporabo zbirke masnih spektrov NIST
(National Institute of Standards and Technology,
Washington, D.C.), ki vsebuje 50000 masnih spektrov
organskih spojin. Iskalni sistem opravi primerjavo
izmerjenega spektra s spektri referenénih spajin v
zbirki.

Obdelava masnih spektrov je velik problem, ki je
redliiv le z dovolj hitrimi in zmogljivimi ragunalniki.
Ze obseZna zbirka masnih spektrov NIST zavzema
veliko pomnilniSkega prostora v raé¢unalniku, Zahteva
pa tudi iskalni program, ki omogoca hitro primerjavo
spekira vzorca z referenénim spektrom v zbirki.
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5.3 Analitske sposobnosti masnega
spektrometra

Pomembna znacilnost masnega spekirometra Auto-
specQ je njegova velika obéutljivost, saj za meritev
zadostuje Ze pg ali celo nekaj ng vzorca. Nasploh
je masna spektrometrija analitska metoda, ki nam
daje najve¢ informacij o vzorcu ob najmanjsi mozni
kolitini slednjega. To s pridom izkoriséamo v analitiki
sledov nedisto&, strupov in aditivov npr. v zdravilih,
pitni vodi in Zivilih. Hitro in ekonomiéno analiziramo
le majhno koli¢ino vzorca. Ob uporabi drugih, manj
obéutlivih analitskih metod, bi morali predelati
ustrezno veéje koli€ine preiskovane snovi.

Masna spektrometrija je nepogresljiva v organski
kemiji, bickemiji, kemiji okolja, geclogiji in hidrologiji,
farmaceviski in kliniéni kemiji, kemiji Zivil in pijacg,
kontroli pozivil, kriminalistiki, sodni medicini, procesni
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tehnologiji in na Stevilnih podroéjin naravoslovnih
raziskav.
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e s e e e
500 difuzijskih ¢rpalk za tujega kupca v manj kot dveh letih

V obdobju reorganizacije se je na Indtitutu za
elektroniko in vakuumsko tehniko (IEVT) formiral nov
oddelek z imenom, ki opredeljuje njegovo podrodje
delovanja - Vakuumski sistemi in komponente. V
manj kot dveh letih obstoja je bilo vlezenih veliko
naporov in osebne inciative za pridobitev naroéil in
dela. Po razpadu Jugoslavije so za skupino, kakréna
je, domade potrebe po storitvah s podrodja
vakuumske tehnike postale premajhne. Zato so se
njeni sodelavci odlodili za dolgoroéni cilj, ki ga 3e
vedno gojijo, to je pridobiti si posel (razvoj,
proizvadnja, servis ...) in ime tudi v tujini. Navezanih
je ze vet¢ stikov z uporabniki vakuumske opreme v
ltaliji in Nemdiji, ponudbe pa gredo tudi v Awvstrijo,
na Hrvasko in druge ewvropske drzave. Osnowvni
tehnoloski sposobnosti oddelka sta odliéna delavnica
in izdelava hermetiénih spojev, predvsem s postopki
varjenja (TIG in mikroplazma), niso pa jim neznane
niti druge tehnologije iz bogate zakladnice znanja
IEVT. Prvi njihovi izdelki so bili nekateri VV-ventili,
male difuzijske érpalke in spojni elementi - vse iz
nerjavnega jekla, zvarieno po postopku TIG. Med
vedjimi in uspednimi deli, ki so jih ¢lani opravili v
tasu svojega obstoja, naj] omenimo predvsem
naslednje:

— izdelava vodno hlajenega recipienta zvonaste
oblike ($800x1000 mm) iz neravnega jekla za
naparevalno napravo Balzers v Iskri Vega,

- popravilo tunelskega mikroskopa na S z
reparaturmnim varjenjem,

- izdelava difuzijskih &rpalk 463 iz nerjavnega jekla
za italijansko firmo Galileo, delno po njihovih,
delno Ze po svojih nacérih (322 kosov),

— razvoj difuzijske Erpalke $100 mm skupno z MZT
(3 kosi),

- izdelava difuzijske crpalke $100 mm za Galileo
(130 kosov),

- izdelava difuzijske ¢&rpalke $63 mm, izboljsana
verzija, za Galileo (5 kosov),

- izdelava difuzijske d&rpalke ¢63 mm, poeno-
stavljena oblika, za Galileo (16 kosov),

- varjenje podsklopov razlitnih specialnih ventilov
z mehovi in leak detekcija le-teh za IMP Trata
d.o.o. (cca 4000 kosov),

- izdelava avtomatiziranega ¢rpalnega sistema za
isto¢asno merjenje treh difuzijskih érpalk (merilna
metoda z zaslonko),

- zagon in meritve karakteristik difuzijske érpalke
$650 mm,

— izdelava razliénih &rpalnih sistemov po narogilu
(ved kot 10).

Mlada skupina, ki ji v =zagnanosti daje zgled
neumomni Marjan Drab, opravlja seveda ge druga
dela, kot npr. servis in zagone naprav, nudi pa tudi
strokovno svetovanje. Se pred letom dni so se
lotevali realizacije narodil po naéelu "vse naredimo
sami’, sedaj pa e prehajajo na kooperantski naéin
dela. Kljub recesiji na podroéju vakuumske tehnike
jim je uspelo najti trino niSo v prostoru Slovenije
in sosednjih driav. Obvladujejo tako pilotno proiz-
vodnjo kot tudi razvojno delo. Pri raziskavah in
razvoju pricakujejo podporo MZT; v planu imajo
razvoj ionskogeterske é&rpalke in sodelovanje pri
gradnji slovenske linije frzaSkega sinhrotrona.
Skupina je aklivna tudi pri ustanavijanju Centra za
vakuumsko tehniko in tehnologije - CVTT, kjer sta
prednostni nalogi postavitev merilnega laboratorija
in formiranje slovenskih standardov za podrodje
vakuumske tehnike.

Andrej Pregelj
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ULTRA IN EKSTREMNI VISOKI VAKUUM

Joze Gasperi¢, Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 61111 Ljubljana

ULTRA AND EXTREME HIGH VACUUM

ABSTRACT

The paper reviews the present stage of the generation of ultra
high (UHV, 107 to 1072 mbar) and extrema high vacuum (XHV,
above 107'® mbar). The construction material for the production
of systems, the influence of surfaces, baking and outgassing on
the ultimate pressure as well as pumps and modern vacuum
gauges for UHV and XHV are discussed. As a synthesis of all
described, at the end of the paper some shematical figures of
UHV and XHV systems are shown.

POVZETEK

Clanek podaja pregled sedanjega stanja na podrodju ustvarjanja
ultravisckega (107 do 107" mbar) in ekstremno visokega vakuuma
(nad 1072 mbar). Obravnava materiale za gradnjo sistermov, vpliv
povedin, pregrevanja in razplinjevanja za doseganje konénih tlakov
ter érpalke in sodobrne merlinike za ti dve podrodji vakuuma.
Kot sinteza vsega navedenaga jo na koncu fe shematski prikaz
nekaterih izvedb ultra- in ekstremno visokovakuumskin sistermov.

1 Uvod

Obmodje vakuuma, ki sega od atmosferskega tlaka
do najniZjih, zaenkrat Se nemerljivih tlakov, je
dogovorno razdeljeno na posamezna podroéja. T.i.
ultravisoki vakuum (UWVV) zaseda tlaéno podrodje od
107 do 10-12 mbar. Nize od 1012 mbar je podrocgje
ekstremnega visokega vakuuma (EVV). Z zadetkom
UVV (nekako od leta 1950 dalje) je povezan tudi
velik napredek v znanosti in tehnologiji. Poskuse s
simulacijo vesolja, znanost o povrsinahl®), razvoj
polprevodniskih  integriranih  vezij('% v mikroelek-
troniki, visokoenergijske pospeSevalnike delcev, fu-
zZijske reaktorje, visokoobéutljive fotoelektronke je
omogodil Ze visoki vakuum. Vendar tudi to Ze postaja
zgodovina, ¢lovek hoce Se bolj prodreti v skrivhosti
materije in wvesolja. Pri teh raziskavah pa ne
zadostujejo vedé ultra visokovakuumske razmere,
ampak tlaki, niZji od 1012 mbar, ki so danes Ze
dosegljivi in tudi merljivi. Ekstremni visoki vakuum
je vse bol] zanimiv za znanost o povrdinah. V
prihodnje bodo elektronske komponente zgrajene
tako, da bodo zlagali posamezne atome(23. To pa
zahteva ultra Ciste povrsine podlag, 1. ¢istost povrsin
na ti. atomski ravni v ultra &istern okolju. Tudi
naprave za tankoplastno proizvodnjo napredujejo v
smeri UVV in doseganja tlakov reda 109 mbar v
¢asu, manjem od pet minut(4),

Tehnologija ustvarjanja UVV in EVV je zato zelo
zahtevna. Ce imamo pri tlakih od atmosferskega do
nekako 105 mbar opravka s plinskimi in parmimi
molekulami, ki se prosto gibljejo znotraj komore oz,
vakuumske posode, pa je pri tlakih od 105 do 109
mbar glavna naloga érpalnega sistema odstranje-
vanje adsorbiranih plinov z notranjih sten komore.
Koli¢ina adsorbiranih plinov v vakuumskem sistemu
je koncéna in bo med é&rpanjem séasoma podasi
padala. Cas, ki je potreben za dosego nekega
ravnoteznega tlaka, lahko skrajamo s pregrevanjem
sistema, kar imenujemo tudi razplinjevanje. Pri tlakih,
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nizjih od 10® mbar, se v glavnem sprostajo le e
plini iz materiala, iz katerega je narejena komora,
in iz materialov, ki so v njej. Pri tlakih pod 1011
mbar pa so v vakuumski posodi le Ze plini, ki
pronicajo (permeirajo) skozi stene iz zunanjostill).
Prvenstveno je to vodik, pri steklu pa tudi helij. Pri
te] grobi sliki dogajanja seveda predpostavimo, da
je sistem, ki ga Crpamo, hermetiéno tesen, da torgj
nima prav nobene netesnosti in da ni povratne
difuzije plinov iz &rpalk.

2 Materiali za gradnjo UVV- in EVV-
sistemov

Za doseganje tlakov, nizjih od 102 mbar, je
potrebno, da izbiramo take materiale za gradnjo
sistermov, ki se malo izplinjujejo, in seveda ustrezne
trpalke z velikimi Erpalnimi hitrostmi in  nizkim
konénim tlakom. Ce npr. predpostavimo, da bi bila
velikost oz. hitrost odplinjevanja (degazacije) s
povriine notranjih sten komore stalna, npr. 1012
mbar | s em?2, je pri tem mogofe dosedi tlake
pod 1012 mbar le, ée uporabimo érpalke s érpalno
hitrostjo, vecjo od 10.000 I/s za vsak m2 notranje
povrsine vakuumskega sistema. To pa bi bila Ze
kar zmogljiva in tudi velika ter draga érpalka. Balj
preprosta resitev bi bila zmanj$ati odplinjevanje za
kak velikostni red (na 104 mbar | 57 cm?) na
drug nacin, da bi lahko uporabili &rpalko s érpalno
hitrostjo le 1000 I/s za vsak m2. Taki nadini pa so
prakticno mogoéi s pregrevanjem sistemov, kar
bomo cbravnavali posebe;.

Od materialov za gradnjo UVV- in EVV-sistemov je
najmanj, kar lahko zahtevamo, da se &im manj
razplinjujejo in da se dajo pregrevati do 450°C. Te
lastnosti imajo nerjavna jekla z majhno vsebnostjo
oglika (npr. 304 L), 316 LB} in pa nekatere
aluminijeve zlitine. Nerjavno jeklo ima skoraj idealne
lastnosti za izdelavo komor, vendar slabo elektriéno
in $e slabso toplotno prevodnost (mnogo slabso,
kot jo ima katerakoli njegova osnovna sestavina).
Samo za primerjavo naj navedemo, da ima jeklo
304 L le 0,16 W/cm °C, baker pa 3,9 W/cm °C.

Aluminij {oz. njegove zlitine) lahko zamenja nerjavno
jeklo. Ima precej dobrih lastnosti, kot so nizka
specifitcna masa, odliéna elektriéna in toplotna
prevodnost, lahko ga mehansko obdelujemo, ima
nizko residualno radioaktivnost in je nemagneten.
Ima pa dve omejitvii premehak je za bakrena
kovinska tesnila (conflat - OFHC-baker), zato je treba
uporabljati aluminijasta, pa &eprav so prirobnice
dodatno prekrite s trdo previeko CraN debeline 2
um, ki ima trdoto 1200 vikersov (10ag), ki je tudi
dobra zascita pred leplienjem tesnila na prirobnico
in pred poSkodovanjem povrdine (npr. razenjem)12),
Druga tezava pa je, da ga je tezko odistiti,

Od drugih kovin je sprejemljiv material OFHC-baker
(oxygen free, high conductivity) ali njegova zlitina s



VAKUUMIST 14/3(1994)

cirkonijem ter vse tiste kovine, ki imajo nizek parni
tlak.

Od nekovin se lahko uporablja le steklo in nekatere
keramike, od katerih je posebno primema struZna
keramika (Macor). Uporabi teflona naj bi se izogibali
ali pa naj bi bila njegova raba kar se da majhna
zaradi permeabilnosti helija in zaradi neugodnega
razplinjevanja. Od elastomerov prideta v poStev za
WV in UVV podrogje le viton oz, vitilan, ki se da
rahlo pregrevati (do 150°C), ter polymide (do 270°C).

MNasteli smo le nekaj glavnih materialov za gradnjo
sistemov. Praktiéno navodilo za delo v UVV in EW
podrogju pa je, da ne vgrajuiemo elementov z
visokim parnim tlakom pri temperaturah pregrevanja.
Tako je npr. zelo nevarno uporabljati znotraj komare
vijake ali matice, ki so prekriti 5 kadmijem. Ce ta
odpari, je treba celotno notranjo povrino komore
kemijsko pojedkati in nato ocistiti z destilirano vodo
ter osuditi. Cis¢enje s plazmo namred ni mogoce,
ker se kadmij seli in difundira med kristalna zrna,
od koder se poéasi odplinjuje. Priporoéajol24)
uporabo nerjavnih vijakov in matic, prekritih s tanko
srebmo plastjo (10 nm), da ne bi prislo pri stiku z
nerjavnim jeklom v UVWW-komori do hladnega (di-
fuznega) zvara.

3 Vpliv povrsin in odplinjevanja na dose-
ganje nizkih konénih tlakov

Vse povrdine vakuumske komore in vse druge
notranje povriine so z vakuumskega staliséa zelo
onesnazene. Prekrite so namred¢ z molekulami plinov
in par v mnogo plasteh in so bolj ali manj vezane
na podlago. Ze kristalna struktura podlage (npr.
stene posode) ima mesta, na katera so vezane
molekule kake druge snovi. Na podlage pa se vezejo
tudi razliéne plinske ali parne molekule. Govarimo
o adsorpciji, absorpciji in kemisorpeiji, odvisno od
velikosti vezalne energije na podlago. Voda se npr.
lahko kondenzira na vakuumski povrSini v nekaj
tiso& enojnih plasteh (monoplasteh). Stevilo molekul
v monoplasti je funkcija velikosti molekul, priblizno
jih je 1015 cm?2 8), Ce bi Zeleli te molekule odstraniti,
da bi dosegli vakuum 1012 mbar, potem bi morali
Erpati pri navadnih razmerah (sobna temperatura)
in pri &rpalni hitrosti &rpalke, ki je "v razmerju z
volumnom oz. povriino komore 10-krat veéja, nekaj
deset let. Tak ¢as pa je za prakso nesprejemljiv in
ga lahko skrajSamo le s pregrevanjem, tj. z
dodajanjem energije za hitrej5o0 desorpcijo. Pri
pregrevanju pri 200°C naraste tlak v zaprti, delno
evakuirani posodi za faktor 105, pri 400°C pa za
108, Koristnost pregrevanja se pokaZe v nizkem
dosegliivemn konénem tlaku ali v skrajsanju celotnega
fasa Crpanja za dosego dolofenega tlaka. Adsor-
birani plini selektivno zapu3&ajo povriino glede na
vezalno energijo. Eksperimentalno dejstvo pa je, da
je hitrost odplinjevanja v UVV re2imu odvisna skoraj
izkljuéno od ¢asa Crpanja in od stanja na povrsini
in ne od totalnega tlaka v sistemu. Ce je del povréine
v komori zelo €ist in tudi kemiéno reaktiven, nastane
kemisorpcija desorbiranih plinskih molekul. Ce je
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vezalna energija velika, potem je tudi srednji cas
obdrzanja molekul v kemisorbiranem stanju velik v
primerjavi z eksperimentatorjevimi zahtevami (tj.
trajanje nekega procesa v UVV-komori). Moéno
vezane (kemisorbirane) plinske molekule ne sodelu-
jejo v prostoru komore in tore] ne prispevajo k
povecanju totalnega tlaka, saj se vedejo kot trdna
snov z visokim parnim tlakom.

Pregrevanje UVV- in EVV-sistemov je tore] nuja.
Pomembna pri tem pa je enakomernost temperature
po celotni pregrevani povrdini, saj sicer nastopi
preseljevanje molekul iz toplejge povrine
(desorpcija) na hladnejo (adsorpcija). Enakomer-
nost pregrevanja lahko 3e najbolj dosezemo s pedjo.
Spomniti se namre¢ moramo, da je nerjavno jeklo
zelo slab prevodnik toplote. Navadno pa ima komora
tudi mnogo prikljuckov, tj. logenih kosov s prece;
spremenljivo toplotno prevodnostjo. V takem primeru
je potrebno pomoino, istofasno pregrevanje (npr.
velikin ali masivnih prirobnic) z grelnimi trakovi.
Pregrevanje komor samo z grelnimi trakovi pa je
velik nesmisel in je le potrata energije in &asa. Ce
namre¢ ni mogoée pregrevanje s pedéjo, potem je
Zze bolje izdelati grelni pladé, ki zagotavija kolikor
toliko enakomerno pregrevanje. Diagram na sl.1
prikazuje &rpalno karakteristiko, tj. odvisnost tlaka
od casa ¢rpanja za neko UVV-komoro in posledice,
ko del sistema ni bil pregret(s),

Pri prizadevanju, da bi zmanj3ali odplinjevanje
nerjavnaga jekla in drugih kovin za vakuumske
komore, pa je bil storjen velik napredek z uvedbo
visokotemperaturnega pregrevanja in fine obdelave
povrsin, (elekirolitsko-abrazivno poliranjel?), elektrolit-
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sko poliranje v raztopini fosforne in Zveplene
kislinef®), zrcalno gladko poliranje). Tudi razne
tehnike prekrivanja s kromovimi oksidi so uspeéne.
Kromov oksid naj bi bil bolj stabilen in gost ter
zato bolj primeren za zadrievanje desorpcije iz
notranjosti kot Zelezov oksid(?). Pri visokotempera-
turnem pregrevanju (950 do 1000°C) nerjavnih delov
v vakuumu (okoli 105 mbar) so ugotovili, da s tem
izzenejo vodik, ki je prevladujo¢ residualni plin v
UVV- in EVV-sistemih. Po mehanski obdelavi toplotno
obdelanega nerjavnega jekla je potrebno &istenje,
da bi odstranili ogljikovodike. Pri tem pa ne smemo
uporabljati kemiénega jedkanja s kislinami. Te so
sicer odli¢en odstranjevalec ma$€ob, toda na novo
uvedejo vodik v nerjavni material, kar izniéi koristi
vakuumskega preZarevanja. Priporoéajo nasledniji
postopek cgidéenjal8):

— vrotéa perkloretilenska kopel

- vrota alkalijska kopel

- spiranje v destilirani vodi, 80°C
— susenje na zraku pri 110°C.

Na tak nacin so dosegli® hitrost izplinjevanja 2.10-13
mbar | 51 cm? za nerjavno jeklo ter 1.10-12 mbar
I 51 cm? za molibden, aluminij in baker.

V' literaturi najdemo tudi drugacne recepte za
izganjanje vodika iz nerjavnega jekla. Npr. oksidi-
ranje na zraku pri 200°C/3h18). DoseZzena je bila
celo hitrost izplinjevanja le 2.10-'% mbar | s1 cm2,
kar je zelo veliko znizanje. Oksidna plast na povréini
naj bi prepreila vodiku, da bi difundiral iz kovine
in "pobegnil" v vakuumski prostor. Ta plast je namred
zelo gosta. Vanjo vkljuéenih plinov je relativno malo
in z lahkoto desorbirajo pri pregrevanju(10), Omejitev
pri_doseganju najnizjih hitrosti izplinjevanja je ato-
marni vodik, ki je okludiran v nerjavnem jeklu in
difundira skozi masivne stene posode. Sproita se
v obliki molekularnega vodika ali pa reagira v oksidni
plasti in tvori vodne molekuleli®), Iz spekirov
residualnih plinov v UVV-sistemih je razvidno, da je
poleg vodika moéno prisoten tudi ogljikov monoksid.
lzvir tega pa je Ze nepoznan. Difuzija oglika je
mnogo manjia od vodika. Lahko bi potekala na
mejah zm, kjer bi ogljiik reagiral s kisikom v oksidni
plasti in tvoril CO ter se nato izlo&il s povrdine
nerjavnega jekla.

L]
Opravijene so bile tudi Studije vpliva hrapavosti
povréine na hitrost izplinjevanja pri elektrolitsko-
abrazivnem poliranju ter samo pri elektrolitskem
poliranju nerjavnega jekla 316 L. Vzorci so imeli pri
prvem nacinu hitrost izplinjevanja od 4 do 8.10-13
mbar | 51 em2, pri éemer so imeli tisti s povriinsko
hrapavostjo 0,6 um nekoliko veéjo hitrost od tistih
z 0,1 um. Pri elektropoliranih vzorcih pa je bilo
izplinjevanje nekoliko veéje (v podrodju 10-12 mbar
I 1 em?)(M. Tudi drugi avtorji(!1.13) porodajo o
drasticnem zmanjSanju izplinjevanja Hz pri pred-
gretem (v vakuumu na 1000°C nekaj ur; doseZena
hitrost izplinjevanja 1.10-% mbar | s em? in
elektrokemicnem poliranju nerjavnega jekla, ki je
zelo u€inkovito za znizanje absorpcije Hz20 in COp
molekul. V sploSnem pa naj bi imel aluminij in
njegove zlitine za en do dva velikostna reda manjso
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hitrost degazacije po pregrevanju v wvakuumu pri
enakih razmerah (okoli 1013 mbar | &7 em-2)l12l,

WV zadnjem letu (1993) so Japoneil3 uvedli novo
tehniko obdelave povrSine aluminijevih zlitin za EVV-
naprave. To je zrcalno poliranje, ki je neke vrste
organo-mehaniéni postopek in daje zrcalno polirane
povriine brez povedanja oksidne plast. Da se
uporabljati tudi za nerjavno jeklo. Porocajo, da so
z zrcalno poliranimi komorami (iz aluminijeve zlitine)
dosegli samo s turbomolekularno in titanovo subli-
macijsko c&rpalko ter hlajenjem pasti s tekodim
dusikom in, seveda, pregrevanjem (24 ur na 150°C
za komoro in 3B0°C za hladiino past) 491073
mbar(20). Tudi navaden na¢in mehanske obdelave
aluminija s struzenjem ima lahko velik vpliv na hitrost
izplinjevanja v vakuumu. Pri klasiénem naéinu stru-
zenja je povriina pod vplivom onesnaZujoée atmos-
fere. Aktivna struina povrSina se pri temperaturi
ckoli 500°C hitro prekrije s poroznim aluminijevim
oksidom oz. hidroksidom debeline 12 nm (120 A).
Struzenje pod kisikom in argonom v zaprti in
predhodno evakuirani posodil's) pa ima za posle-
dico, da se struZna povriina prekrje s fino,
neporozno in gosto oksidno plastjo debeline 3 nm.
Ta postopek je drag in ni primeren za obdelovanje
vegjih kosov. Za te uporabljgjo sicer navaden nadin
struzenja, le da je pri tem mazivno in hladilno
sredstvo etanol. Tudi pri tem postopku se naredi
na povrsini aluminija tanka oksidna plast. Etanol
vsrka vodo in zadrzuje ustvarjanje hidroksidne plasti.
Tudi tu so izmerili debelino oksidne plasti okoli 3
nm, kar je le ena cetrtina oksidne debeline, ki
nastane pri navadnem struZenju. Pri tem nadinu
obdelave so ugotovili, da je po pregrevanju v
vakuumu (150°C/24 h) hitrost izplinjevanja 10-13 oz,
101% mbar | s cm 2, glede na uporabljeno zlitino.

4 Crpalke za UVV in EVV

Za ustvarjanje visokega in ultravisokega vakuuma
uporabljamo lahko difuzijske, turbomolekulame, ion-
sko razprievalne, sublimacijske oz. getrske ter krio-
¢rpalke in njihove kombinacije. Za doseganje
ekstremnega visckega vakuuma pridejo v podtev
predvsem krio-Erpalke v kombinaciji s turbomoleku-
larnimi in  rotacijskimi kot predérpalkami. Zelo
pogoste so tudi druge kombinacije. Mekatere od
teh bomo spoznali v zadnjem poglavju.

Oglejmo si najprej nekaj glavnih lastnosti omenjenih
crpalk.

a) DIFUZIJSKE CRPALKE so splosno znane iz
visokovakuumske tehnike in jih tu ne bomo na
drobno obravnavali. Dovolj je, da vemo, da je za
dosego UVV potrebna difuzijska érpalka posebne
wrste, z majhnim povratnim tokom oljnih par,
polnjena s specialnim oljem (npr. santovac 5 firme
Monsanto, ZDA) ter ustrezna rotacijska cérpalka, med
obema pa adsorpcijska past. UVV, ki ga lahko ta
trpalka doseie, je velikostnega reda 10® do 109
mbar (koncni tlak Crpalke). Nevarnost onesnaZenja
komore zaradi nepravilnega dela s érpalko je zelo
velika. Veliko onesnaZenje UVV-komor povzroéajo
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#e sledi olja iz rotacijske predCrpalke, zato smejo
biti prikljuéene na difuzijske c&rpalke le preko
lovilnikov in adsorpcijske pasti (molekularna sita z
zeoliti). Paziti je tudi treba, da material za moleku-
larna sita ne pride v difuzijsko érpalko ali komaro.
Z dvema difuzijskima é&rpalkama, vezanima
zaporedno, doseZzemo vedje kompresijsko razmerje
za vse pline, med njimi tudi za vodik, ki je vedni
spremljevalec VV-, UWW- in EVV-sistemov.

b) TURBOMOLEKULARNE CRPALKE so tudi sploino
znane. Njihov konéni (totalni) tlak je v obmotju 107
do 102 mbar. Imajo sicer zelo veliko kompresijsko
razmerje za pline z veliko molekularno maso ter
majhno za lahke pline (za vodik samo 103). Konéni
tlak lahko izboljfamo z vezavo dveh turbomoleku-
larnih &rpalk zaporedno (povecanje kompresijskega
razmerjal). Tudi pri sistemih s turbomolekularnimi
¢rpalkami, ki morajo imeti ustrezne rotacijske
predérpalke, velja enaka zahteva: med predérpalko
in turbomolekularno &rpalko moramo  vstaviti ad-
sorpcijsko past kot lovilnik oljnih par.

c) KRIO-CRPALKE. To so sorpcijske crpalke.
Mavadne, komercialno dosegljive dosegajo konéni
tlak le okoli 100 mbar zaradi nizke dovoljene
temperature pregrevanja (70-100 °C), ker so hladilne
plosée (krio-paneli) direktno pritjeni na hladilne
glave hladilnika. Regeneracija teh plosc zaradi tega
ni popolna. Te (navadne) crpalke imajo po dva
kriopanela: zunanji je na temperaturi 80 K in je za
termiéno zascito notranjega, ki je na 20 K za
kondenzacijo in sorpcijo. (Hladilniki so kompresorski,
polnjeni s helijem, znani so pod imenom Gifford -
McMahonovi hladilniki.) Vodna para se kondenzira
na zunanjem, 80 oz. 100 K panelu, Nz, Oz, COz
in CO pa na notranjem, 20 K panelu. Hz, He, Ne,
ki se ne kondenzirajo niti pri 20 K, adsorbiramo z
aktivnim ogljem, ki se drzi notranje povriine 20 K
panela. Tudi te é&rpalke potrebujejo ustrezne
predérpalke. Za doseganje niZjih tlakov, predvsem
za podroéje EVV, so izdelali érpalke, ki jih lahko
pregrevajo do visokih temperatur (150-200°C)
(216,19.25)  ker je hladilnik umaknjen iz pregrevalne
cone, kot je shematiéno prikazano na sliki 2. Druga,
bolj$a izvedba istega avtorja, ki je prikazana na sliki
3, pa ima tri hladilne stopnje, in sicer 3, 20 in 80
K. Panel 3K je hlajen z Joule-Tomsgnovim hladil-
nikom in ima aktivno oglje, medtem ko ga panel
20 K nima. Obe &rpalki sta izdelani iz aluminijeve
zlitine, notfranje stene ohisja so prekrite s trdo
previeko TiN. Po pregrevaaju érpalke na 150°C/44
ur so dosegli v obeh primerih 1.10-12 mbar, le da
je bil v drugem primeru &as mnogo krajsi.

lzdelane so bile tudi druge pregrevne (do 300°C)
krio-Erpalke(1?), kjer pa niso uporabili aktivnega oglja,
ker je ta navadno prileplien z organskim materialom
(epoksi smolo), ki kvari EVV, okruski aktivnega oglja
pa tvorijo pradne delce, ki so nezaZeleni. Ostajajo
pa terave z vodikom, ki je previadujoéi residualni
plin pri tlakih pod 1012 mbar. V splogénem so krio-
érpalke najbol] obetavne za doseganje EWVV, saj
érpajo vse pline, €& je le temperatura krio-panelov
dovolj nizka. Imajo veliko é&rpalno  hitrost, ne
proizvajajo nobenih ogljikovodikov in imajo zelo

ISSN 0351-8716

TESTMA HOMORA

MASMI AMALZATOR @.ﬂ. —@ EXSTRAXTOASK RERILMIK
ARTIVHD OGLIE -
E fﬁ MY, b E

M K KRICPANEL — TUREOMILEKULAAKI CRPALK

0o Vs

" g@

100 K KAIDPANEL

PREDEARALIA

ﬂ oy [

HELLIEY HOMFRESOR

Slika 2. Shema nove krio-Grpalke in preskusne
EW komore!'®

! ff{ﬁ}\\\
LN

BOK PANEL

TURBOMOLEXULARMI CRPALKI

20K PANEL r
El
&
/’f 4 @
IK PAMEL p
E =]
R|\ Ny |

=
. r J-T VENTIL
- 1
- - O
PREDERPALKA

. Hx2

L o

9] KOMPRESORJI
G-M HLADILMNIK

Slika 3. Shema tripanelne (80-20-3 K) krio-Crpalke
za EVV

majhen povratni tok za vodik. Pomembno je namred,
da ravnotezni tlak vodika spravimo na &im manjso
vrednost. Za boljo predstavo o tem navedimo, da
ravnotezni tlak vodika pod 18 K mocéno pada, zato
je priporoéljivo spustiti temperaturo kriopanelov vsaj
na 13 K, kjer je tri velikostne rede niji.
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€) TITANOVE SUBLIMACIJSKE CRPALKE so
sposobne dosedi konéni tlak do 1072 mbar. Plasti
naparjenega titana na hladno steno ohija (hlajenega
plagta) so odlicen absorbent (geter), predvsem za
vodik, ogljikova oksida pa tudi za vodo. Plasti, ki
so bile izpostavijene zraku, morajo biti dobro
pregrete pri ca 300°C, da se izplinijo (degazirajo)
in tako aktivirajo. Obstajata dva potencialna vira
onesnazenja titanovih plasti: absorbirani plini zaradi
izpostave zraku in zaradi plinov, ki izhajajo iz izvira
titana med njegovim naparevanjem. Slednji so
predvsemn Hpz, CO, pa tudi argon, ki se je vgradil
v titan med pretaljevanjem v argonski atmosferi pri
industrijski rafinaciji. Za dosego EVV je potrebna
posebna metoda aktivacije®20), razplinjevanje izvira
Ti wsaj 20 ur v UWVV, razplinjevanje plasti Ti pr
310°C, naparevanje dodatnega titana na dobro
razplinjeno plast pri sobni temperaturi, kar sicer
zmanj$a adsorpcijo plinov, ki izhajajo iz izvira, in
nato ohladitev na temperaturo tekofega dusika.
Naparevanje titana je obcéasno in navadno traja le
nekaj minut.

Titanske sublimacijske &rpalke ne é&rpajo inertnih
plinov. Navadno jih uporabljamo v sodelovanju z
ionskorazpréevalnimi  in  turbomolekularnimi  érpal-
kami.

d) GETRSKE CRPALKE - NEG (neuparljivi
getri)i21.22), Ker imajo velike érpalne hitrosti za vodik,
se da z njimi dosedi tlake pod 104 mbar. Te
Erpalke izdeluje firma SAES-Getters iz Milana pod
oznakama: 5t 707 NEG (70% Zr, 246% V, 54%
Fe) in St 101 NEG. Geter moramo v é&rpalki pred
uporabo aktivirati s tem, da ga segrejemo na
doloéeno temperaturo, ki je za St 707 NEG okoli
450°C za St 101 NEG pa 740°C. Za aktiviranje so
v &rpalko wvgrajeni uporovni grelniki, lahko pa je
aktivacija tudi pasivna, s pregrevanjem celotnega
vakuumskega sistema do 450°C s NEG-érpalko vrad.
Osréje érpalke so plosée, na katere so pritrjeni
trakovi z getrskim materialom, ki se na omenjeni
pasivni nadin aktivacije pregrejejo vsaj do 350°C,
kier je tudi najve&ja &rpalna hitrost za vodik. Crpalna
hitrost je pri tej crpalki (St 707 NEG) dvakrat visja
od St 101 NEG, ki jo moremo aktivirati pri 740°C.
Ni nujno, da ima crpalka svoje samostojno ohisje,
trakove (Sirina 5 cm, doliina 25 cm) z getrskim
materialom lahko pritrdimo kar na notrahje stene
vakuumske komore. Crpalna hitrost je odvisna od
celotne povriine neuparljivega getra. NEG-¢rpalke
ne ¢rpajo metana.

e) IONSKORAZPRSEVALNE CRPALKE(23). Osnova
teh érpalk je Penningova dioda, ki jo v visoko-
vakuumski tehniki sreGamo kot merilnik. V' funkciji
trpalke ima ta dioda cilindriéno anodo iz nerjavnega
jekla, ki je postavlijena med dve ploséati katodi iz
titana, ki sta na potencialu ni¢, medtem ko je anoda
na visokem pozitivnem (3 do 7 kV). Elektrode so
v nerjavnem ohisju, ki ga oklepa permanentni
magnet, katerega homogeno magnetno polje poteka
vzdolZ osi &rpalke. Zaradi visoke napetosti nastane
ionizacija. loni zadevajo v katodo in jo razpriujejo.
MNaprieni titan vsrkava pline, medtem ko kemicno
aktivni plini reagirajo s titanom in tvorijo stabilno
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trdno fazo (kemisorpcija). NaprSena titanska plast
med delovanjem crpalke stalno raste in vsrkava
pline, ki zadanejo njeno povrdino. lzvedb teh érpalk
je veliko. Opisali smo le osnovno zaradi boljSega
razumevanja delovanja. V splosnem niso primerme
za Crpanje Zlahtnih plinov, ker je njihova hitrost
zanje zelo majhna, pa tudi nestabilna. Sodobne
érpalke imajo katodo sestavljeno iz razlicnih getrskih
materialov, med njimi je tudi tantal, s katerimi
dosegajo vedje &rpalne hitrosti za Zlahtne pline, prav
tako pa so delno redili tudi problem nestabilnega
delovanja. Najvedji dovoljeni tlak za &rpalke je 102
mbar, &rpajo lahko do 101 mbar, vendar je "vzig"
plazme pod 100 mbar otezen (zaradi majhnega
Stevila elektronov in plinslih molekul, ki povezroce
ionizacijo pri trkih). Uporabne so povsod, kjer je
potreben &isti vakuum, navadno nastopajo v kom-
binaciji z drugimi &rpalkami, predvsem s titanskimi
sublimacijskimi, v zadnjih letih pa tudi z NEG-&rpal-
kami.

5 Merjenje UVV in EVV

Predno zaénemo projektirati kakrien koli vakuumski
sistem, moramo vedeti, pri katerem tlaku naj bi se
odvijal tehnoloski postopek oz. raziskava. Podan
mora biti zahtevani konéni tlak v vakuumski komori,
Vakuummetra, ki bi pokrival celotno podrogje od
atmosferskega tlaka do EVV, nimamo. Pomagamo
si zato s kombinacijami merilnikov, ki delujejo po
razlicnih principih. Za obravnavana podrotja prideta
v postev le ionizacijska merilnika s hladno oz. vrodo
katodo. Meriinik s hladno katodo, ti. Penningov
vakuummeter, potrebuje za svoje delovanje mag-
netno polje, odvisnost ionskega toka od tlaka pa
ni linearna, posebno ne v podrodju pod 1010 mbar,
kier so tudi pogoste nestabilnosti in  oscilacije
ionskega toka, kar onemogoca meritev. Smer razvoja
gre zdaj v prid ionizacijskih merilnikov z vroéo
katodo, ki imajo tudi omejitve,

Na kratko lahko opiSemo konstrukcijo ionizacijskega
merilnika z vrofo katodo takole: to je elekironka,
ki ima tri elektrode (trioda) - anodo, ki je v obliki
mreZice oz. spiralno zvite kovinske Zice (navadno
Mao), vroéo kalodo (navadno je Zareéa W nitka) ter
ionski kolektor. Elektrone, ki izstopajo iz wvrote
katode, pospesimo proti anodi (slika 4). Na svoji
poti zadevajo ob plinske molekule in jih nekaj tudi
ionizirajo. Del teh ionov zbere kolektor. Nastali
kolektorski tok je sorazmeren tlaku; meritev le-tega
je torej posredna. Celotni ionski (kolektorski) tok pa
ni sestavijen samo iz tega toka. Obstajata vsaj Se
dva dodatna vira kolektorskega toka, ki sta neod-
visna od tlaka in ki omejujeta uporabo tega merilnika
kot vakuummetra,

a)_Omeijitev zaradi rentgenskega Zarkovja. Na anodi,
ki sicer zbira elektrone, nastane zaradi njihovih trkov
(energija ca 150 eV) mehko rentgensko Zarkovje,
ki povzroéi na kolektorju, ki je na negativnem
potencialu ali tudi potencialu ni&, fotoemisijo elek-
tronov. Ta tok elektronov pa tede v isti smeri kot
kolektorski ionski tok, ki ju zato ne moremo
razlikovati med seboj. Da pa se priblizno doloéili
njegovo velikost,
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Slika 4. Principialna shema delovanja ionizacij-
skega merilnika

b) Omejitev zaradi ionskega toka, ki nastane zaradi
frkov elektronov z molekulami adsorbiranih plinov
na anodi. Ta pojav imenujemo elektronsko stimuli-
rana desorpcija (ESD). Molekule kemiéno aktivnih
plinov, kot so Oz, Hz, H20, CO in drugi, ki so
adsorbirane na anodi, zadevajo elektroni, ki jih
izbijajo kot pozitivne ione, neviralne molekule ali kot
atome. Nekaj teh pozitivnih ionov tako zapusti anodo
in doseze ionski kolektor ter povzrodi ionski tok, ki
seveda ni sorazmeren tlaku, paé pa stopnji
onesnazenosti anode, njeni temperaturi in kemicni
aktivnosti teh plinov. Tudi tega prispevka k celot-
nemu kolektorskemu toku ne moremo enostavno
odsteti, tudi zato ne, ker ni konstanten.

Oba pojava nam popolnoma onemogodita
natanénost meritve tlaka na spodnji zmogljivostni
meji oz. doloCanje najnizjega merljivega tlaka (to je
tlaka, pri katerem sta tok "signala® in tok "Suma"
enaka). Dodatno pa povzroéa teZave tudi razplin-
jevanje same merilne elektronke. Njeno dolovanje
povzrota lokalne plinske zgo3cine v njej, ki so
posledica odparevanja iz vroCe katode in obdajajoéih
sten. To je pogosto izvir plina v EVVe sistemih.

Da bi lahko merili tlake, nizje od 1072 mbar z
ionizacijskim merilnikom z wroto katodo, je bilo
potrebno rediti vse tri probleme, ki so v zadnjem
tasu pripeljali do ionskospektroskopskega meril-
nika tlaka oz. vakuummetra.

Ze od leta 1950 poznamo ionizacijski merilnik z
vroéo katodo, ki sta ga izdelala Bayard in Alpert in
se tudi imenuje po njiju. Z Bayard - Alpertovo triodo,
ki ima Ze mocno zmanjSan vpliv rentgenskega
Zarkovja, ne pa ESD, se da danes meriti tja do
10-'2 mbar. Bilo je narejeno veliko poskusov, da bi
odpravili nastete tezave: zmanjSanje premera kolek-
torske Zice, njen umik s podroéja anode, zaviranje
fotoelektronov, modulacija ionskega toka, ekstrakcija
ionov z elektrostaticnimi polji, z odklanjanjem ionov
z elektrostatskim poljem (Helmerjev merilnik) itd.(26
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do 32), Nekaj izvedb je predstavijenih na sliki 5. Vsi
ti poskusi so sicer pripomogli k znizanju spodnje
merilne meje vakuummetrov, wvendar je Zele
ionskospekiroskopski merilnik(28.28.31)  skoraj v
popolnosti redil tudi tezave zaradi ESD ionov. Pojav
ESD ionov, ki smo ga uvodoma na kratko opisali,
je moénejsi od tistega z rentgenskimi Zarki in je Ze
izrazit pri tlakih pod 1010 mbar. Najved tezav namred
povzrocajo Oz CO, Hz in halogeni. Kineticne
energije ionov, ki so nastali zaradi trkov s povrdino
anode, so zelo razlitne. Tudi verjetnost ionizacije
se spreminja v odvisnosti od energije wvpadlih
elektronov. Verjetnost ionizacije ESD naraséa z
naraséajoto energijo elektronov in ima najvedjo
vrednost v obmoéju 50 do 150 eV, nato pa z
naraiéajoéo energijo elektronov pada. Majvedja
ionizacija ESD je pri energiji elektronov okoli S0
e\(29),
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Slika 5. Shematski prikaz_razlicnih vrst ionizacij-

skih merilnikov'®

A) Bayard-Alpertova Irioda z modulatorjem
(F-greino viakno, katoda, G-mreZica,
anoda, IC-ionski kolektor, M-modulator)

B) Supresorski merilnik (SP-zadrievalna elek-
troda)

C) Merilnik z ukrivijenim curkom fonov
(5-5cit, D-deflektor)

D) Ekstraktorski merilnik (IR-reflektor)

E) Orbitron

F)} Vrodekatodni magnetronski merilnik

G) Invertirani magnetronski merilnik

H) Magnetronski merilnik

! L lil_la’f

5.1 lonskospektroskopski merilnik

To je v bistvu kombinacija Helmerjevega merilnika
in merilnika na modulacijo ionskega toka. Pred-
stavliamo ga na sliki 6. Temelji na odklanjanju ionov
za 180° HKolektor je popolnoma umaknjen s
podrodja, kjer nastajajo rentgenski Zarki. Da bi bila
razlika med energijami plinskih in ESD ionov vedja,
so emitirani elektroni iz Zareéega viakna (katode)
fokusirani znotraj mrezZice (anode), ki ima obliko
dveh polkrogel, spojenih po ekvatorju (izvir ionov).
V ekvatorialni ravnini je tudi prstanasta oz. okrogla
W katoda. Pod anodo je 180-stopinjski energijski
analizator. Gostota elektronov je najvedja v sredidéu
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kroglaste mreZice (anode). Energijska porazdelitev
ionov je zelo ozka, nastane pa tudi velika razlika
med kinetiénimi energijami med plinskimi in ESD
ioni, tako nekako kot je prikazano na slki 7. S
primerno napetostjo na odklonskem sistemu (deflek-
torju) lahko skoraj popolnoma odstranimo wvpliv oz.
prispevek ESD ionov h kolektorskemu toku.

MRESICA [ANOOA)

N\

GRARLMO YLAKMO [KATODA)
l PRIAGONICA

w_t-.‘/'/ I: -I“
— 1 i ;

- = s '.'f/,
7. |DHLI:‘: CUMEK /;’,

DEFLEKTOR

SUPRESOR

Slika 6. Shematski prikaz ionskospektroskopskega
merilnika tlaka

]
. F=14x 108 Pa
Vg = 100 ¥
Wi o= 6OV
FLINSKI 10M1 |
08
b 1oma ‘
‘ ‘
— 06 :
& ESD IOMI
I
E |
- 2ma
g ﬂ SmA
o .

—{-10ma,

W

60 80 100 120 140 180 180

NAPETOST DEFLEKTORJA [V}

Slika 7. Diagram odvisnosti kolektorskega toka
ionskospektroskopskega merilnika od
napetosti na deflektorju pri razliénih jako-
stih elektronskega loka. Lodevanje plin-
skih in ESD ionov'®®
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5.2 Razplinjevanje merilnikov

Merilnik z wroto katodo je po eni strani  wir
odplinjevanja, po drugi pa je ionska érpalka (kemicni
in toplotni efekti na vroci katodi). Pri vroéekatodnih
merilnikih je &rpalna hitrost majhna. Ko merimo tlake
pod 10-12 mbar, je izplinjevanje bolj pomembno od
érpanja. Tudi €e bi nam uspelo narediti merilnik
brez vpliva rentgenskega Zarkovja in ESD ionov, ne
moremo meriti  resniénega tlaka, e ne resimo
problema odplinjevanja. Le-to je povezano z emisijo
elektronov in njihovimi trki z materialom v okolici
katode. Ce uporabimo za stene merilnika kovine z
majhno emisivnostjo in dobro termiéno prevodnostjo,
kot so Au, Cu (OFHC) ali Al, in $e zmanjSamo mod
ogrevanja katode, potem je tudi odplinjevanje mnogo
manjie.

6 Vakuumski sistemi za UVV in EVV

Vsak vakuumski sisterm je sestavljen iz naslednijih
glavnih elementov: Crpalk, komore oz. vakuumske
posode, povezovalnih delov (cevi, ventili) ter meril-
nikov, pri zahtevnejSem vakuumu (UVV, EVV) pa Se
s sistemom za pregrevanje. Pri gradnji vakuumskih
sistemov  moramo  poznati najman] dva glavna
parametra: priblizno prostornino vakuumske posode
in zahtevani konéni tlak. Na tej osnovi zatnemo
projektirati oz. izbirati ustrezne wrste in velikosti
grpalk, ustrezne materiale za gradnjo komore,
ventile, spojne elemente idr. 2 nizanjem zahtevanega
koncénega tlaka se vetajo tudi stroski izdelave.

Konéni tlak vakuumskega sisterma navadno ni enak
konénemu tlaku érpalke same, ampak je vedno vigji.
Crpalke morajo namred c&rpati ne samo plinske
molekule, ki se gibljejo v posodi, ampak tudi tiste,
ki prodrejo iz zunanjosti skozi netesna mesta ali pa
pranicajo (permeirajo) skozi stene posode in tudi
tiste, ki so adsorbirane na notranjih povrdinah oz.
absorbirane v materialu komore. Ker je danes
tehnika odkrivanja vakuumskih netesnosti ze mocéno
izpopolnjena in so v rabi materiali z majhno per-
meacijo, ostaja najvecja tezava ucinkovito izplinje-
vanje (degazacija) sorbiranih plinov in par, kar je
mogode le s pregrevanjem. Za podroéje UVY imamo
na razpolago ved vrst &rpalk, ki so komercialno
dosegliive, medtem ko so za doseganje EWVV
potrebne posebne, izboljSane &rpalke, predvsem
zaradi visokega pregrevanja do 450°C, ter posebni
merilniki, s katerimi je mozno meriti tlake tja do
10 mbar. MNa slikah 8, 9, 10 shematiéno
predstavijamo nekaj kombinacij érpalk, s katerimi
lahko dosezemo tlake v UVV podrodju. Kakorkoli
Ze, prevodnost med Crpalkami, &e so  vezane
zaporedno oz, med njimi, in vakuumsko posodo
mora biti veéja od njihove érpalne hitrosti, da bi
tako v celoti izkoristili njihovo kapaciteto. To Se
posebej velja za sublimacijske in kriogenske &rpalke
pri nizkih tlakih.

Postopki &rpanja in pregrevanja so zelo razliéni,
Mavadno ima vsak operater svojo ‘“tehnologijo”
Erpanja, da doseie Zeleni ali predpisani konéni tlak
v predpisanem &asu. To velja za vse vakuumske
sisteme.
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Ma slikah 11 in 12 sta shematicno prikazani samo
dve od velikega $tevila kombinacij razli¢nih Erpalk,
ki jih uporabljajo za doseganje ekstremnega vi-
sokega vakuuma. Seveda pa je pri tem pomembno,
da je degazacija materiala komore dosledno manjsa
od 1.10-% mbar | 57 em2, kar lahko dosezemo le
s posebej obdelanimi specialnimi nerjavnimi jekli oz.
aluminijevimi zlitinami po dolgem pregrevanju (do
100 ur) in iemperaturi 450°C, pri temer se prvoina
hitrost odplinjevanja zmanj$a tudi do 10%krat.

UWW- in EVV-komore moramo obéasno odpirati na
zrak, tj. na atmosfero (npr. pri zamenjavi vzorcev).
Glavni problem je pri tem ponovna adsorpcija plinov,
predvsem pa vodne pare na stene posode. Da bi

r==_1

-+ PREGREVANJE DO 4509C
|
| VAKUUMSKA KOMORA

|-=:1.1u"5 Pa (1.10°8 mbar)

|
|
— g

DVOSTOPENJSKA
ROTACIJSKA CRPALKA

Slika 8. Shema UW-sistema s turbomolekularno
érpalko

PREGREVANJE DO 450°C

F—~ -

KOMORA
p < 1.107Ra(1.10™ mbar)

Slika 9. Shema UWW sistema z dvema difuzijskima
crpalkama
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zmanjdali to adsorpcijo in s tem tudi skrajSali cas
pregrevanja pri naslednjem &rpanju, je treba komoro
prezraciti s suhim dudikom ali vsaj suhim zrakom.
Fizicno odprta naj bo Gim krajsi cas. Veliki sisterni
naj imajo izvedeno prepihovanje s suhim zrakom,
ki mora pihati iz komore, da prepredi migracijo
atmosferske vlage vanjo. Ce mora biti odprta ve&
minut ali ur, naj bodo stene pregrevane, da bi se
zmanjsala kondenzacija vodnih par. Pri sistemih, ki
jih je treba pogosto odpirati, je priporoéljivo prigraditi
predkomoro, ki je povezana s plosénim ventilom z
glavno komoro, ki je stalno pod vakuumom, medtem
ko predkomoro odpiramo na atmosfero in jo posebej
evakuiramo.

VAKUILIMSKA
KOMORA .
p o< 11071107 mbar)

ALl A IOMSKO-GETRSKA CRPALKA
KRIOCAPALKA
ADSORPCLISKA PAST
DVOSTOPENJSKA
ROTACLISKA CRPALKA

Slika 10. Shema UVV sistema z ionsko-
razprievalno oz. krio-crpalko

]

| SUBLIMACIJSKA CRPALKA (Ti)
I

i PREGREVANJE DO 4509C

VAKUUMSKA KOMORA
| <5.10-11 Pa (5.10-13 mbar)

ADSORPCIISKA PAST

DVOSTOPENJSKA
ROTACIISKA CRPALKA

Slika 11. Shema EVW-sistema z dvema turbo-
molekularnima Grpalkama in titanovo subli-
macijsko érpalko
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| PREGREVANJE DO 4500C
|

VAKUUMSKA KOMORA

|
|
| <1.101° Pa (1.102 mbar)
|

~—
+PREGREVANJE DO 200°C

-4 80-20-3 K SPECIALNA
PREGREVLJIVA KRIOCRPALKA

I
1
1

ADSORPCIJSKA PAST

DVOSTOPENJSKA
ROTACIJSKA CRPALKA

Slika 12. Shema EW-sistema z dvema turbo-
molekularnima &rpalkama in tripanelno
(B0-20-3 K) specialno krio-Grpalko

7 Sklep

Gradnja UVW- in EVV-sistemov je izredno zahtevno
delo. Graditelji morajo poznati vakuumsko fiziko in
tehniko zelo dobro. Z UVV in EVV je povezan
napredek v znanosti in tehnologiji. Danes so Ze
dosegljivi in merljivi tlaki pod 1012 mbar, ki so
potrebni za ustvarjanje ekstremno &istega prostora
in povrdin. Ta znanja so pogoj za napredek
mikroelekironike oz. gradnje elektronskih kompo-
nent, ki temeljijo na zlaganju posameznih atomov,
pa tudi za vse druge tehniéne in fizikalne znanosti.
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NIZKOENERGIJSKI POSPESEVALNIK ZA ANALIZO

MATERIALOV

M. Budnar, A. Cvelbar, P. Panjan, P. Pelicon, Z. Smit in B. Zorko,
Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 61111 Ljubljana

Low-energy Accelerator for Material
Analysis

ABSTRACT

Accelerator for jons up to few MeV is & convenient tool for
modification and analysis of materials. In the contribution some
methods based on such low-energy accelerator are described.
The meathads as Proton Induced X-ray Emission (FIXE), Rutherford
Backscattering Spectrometry (RBS), Elastic Recoil Detection
Analysis (ERDA}) and Muclear Reaction Analysis (MRAA) are
successful in elemental composition determination or for depth
profiling. Due to small depth range of ions in matter the methods
are especially useful for analysis of surfaces. The techniques are
nondestructive and multielemental and enable determination of
nearly all elements of the periodic system, some of them with
sensitiviies below ppm.

POVZETEK

Pospesevalnik lonov do nekaj MeV je prikladno orodje pri
modifikacijah in analizah materialov. V' prispevku so opisane
nekatere jedrske spektroskopske metode, ki temeljijo na uporabi
takega nizkoenergijskega pospefevalnika, Metode, kot so proton-
sko vzbujena emisija rentgenskih Zarkov (PIXE), metoda povratno
sipanih projektiiov  (RBS), analiza elastiéno odrinjenih  atomov
tarce (EADA) ter analiza produklov jedrskih reakcij (NRA), so
uspesne pri dolofanju elementne sestave materialov in globinskih
porazdelitey elementov. Zaradi majhnega dosega ionov v snovi
s0 S posebej primerne pri analizah povriin. So neporugne in
vedelementne ter omogoéajo dolofevanje praktiéno vseh elemen-
tov periodnega sistema, mnogih z obéutljivostjo pod ppm.

1 Uvod

Jedrske spekiroskopske metode izhajajo iz sode-
lovanja pospeSenih ionov s snovjio. Pri tem se
vzbudijo razlicna sevanja, ki odraZajo lastnosti snovi
/. To je %e posebej pomembno pri analizah
razliénih materialov, kjer podatki o vsebnosti po-
sameznih sestavin, nekaterih tudi s koncentracijami
pod ppm, igrajo bistveno vlogo. V drugih primerih
so odloéilne globinske porazdelitve elementov, e
posebej kadar imamo opravka z  vecplastnimi
strukturami. Pogosto pa je potrebno poznati mikros-
trukturo materiala, kjer uporaba ionskega mikrocurka
omogocéa preiskave na povrdinah, manjsih od pm2,
lzkaZze se, da so v omenjenih primerih jedrske
spektroskopske metode zelo uspesne in da pogosto
dopolnjujejo  konvencionalne metode, kot so pre-
sevna elektronska mikroskopija (XTEM), Augerjeva
elekironska spektroskopija (AES) in druge. Mnogi
laboratoriji za analize in modifikacije materialov so
zato opremljeni z nizkoenergijskimi pospesevalniki,
ki so bili do nedavna le orodje za raziskave v jedrski
in atomski fiziki /2/.

2 Jedrske spektroskopske metode

Mabiti delci pri prodiranju v vzorec sodelujejo s
snovjio tako, da se sipajo na njenih atomih, jik
odrivajo, predvsem pa izbijajo elektrone ali pa jih

dvigajo v vzbujena stanja. Posledica so razna
sevanja, od svetlobe do rentgenskih zarkov. lzsevano
zarkovie uporabimo za raziskave sestave in oblike
snovi, ki jo Zelimo analizirati (slika 1). Pri metodi
protonskega vzbujanja rentgenskih Zarkov (PIXE)
merimo rentgenske Zarke, karakteristitne za atome,
ki sestavljajo snov. Analiza omogoda, da merimo
koncentracije elementov z obéutljivostjo pod 1 ppm.
Seveda lahko dolotamo koncentracije s e precej
vecjo obéutljivostjo, ¢e vzorec pred meritvijo prekon-
centriramo. Metoda PIXE omogoéa hkratno meritev
vrste kemijskih elementov, od ogliika do urana. Pr
meritvi se vzorec ne poSkoduje, poleg tega pa jo
lahko opravimo Ze v nekaj minutah. Prednost metode
PIXE je tudi v tem, da omogoca analizo majhnih
koli¢in snovi (celo do nekaj pug). Z razvojem proton-
ske mikroprobe, ki omogoéa elementne analize na
povriinah manjsih od 1 um?2, pa je ta metoda dobila
dodatne prednosti. Varianta metode PIXE, kjer
rentgenske Zarke spekirometriramo s 3e posebe
veliko locljivostjo, omogocéa, da doloéamo elementno
sestavo kompleksnih vzorcev in celo kemijska stanja
elementov, ki tak vzorec sestavljajo.

Trarsmis jski mikmeskop

Mirometrski goniometer za COM

FIXE Porfiche induced X=roy emission  COM Charneling Confrast Microscopy
RBS Rutherford Bockscottering

|
STIM Scenning Tronsmission jon Micrasaopy |
RFS Rutherford Forword Scattering  SEM Secondary Electron Microsoopy

HRA Hucleor Reaction Analysis

FIGE Farticle irduced Gamma-ray Emission

Slika 1. PospeSeni ioni iz nizkoenergijskega po-
spesevalnika omogodajo vrsto jedrskib
spektroskopij za preiskave materialov

Pogosto nas ne zanima samo elementna sestava,
temve¢ tudi globinska porazdelitev elementov.
Dolo¢amo jo z opazovanjem spektrov, ki pripadajo
proZno sipanim projektilom na atomih vzorca. Ce
proino sipanje merimo v smeri nazaj glede na
vpadno smer, govorimo o metodi povratnega sipanja
projektiliov (RBS). Moina je tudi meritev v smeri

19



ISSN 0351-9716

naprej, ki tvori metodo napre] sipanih projektilov
(RFS). Ce zaznamo tudi iz vzorca odrinjene ione,
imamo opravka s spektrometrijo proZno odrinjenih
ionov (ERDA). Vse te metode so sicer manj
obéutljive kot PIXE (do 100 ppm), a kljub temu
omogoéajo, da z njimi dolo¢ame globinsko porazde-
litev praktitno vseh elementov periodnega sistema,
vkljuéno z vodikom. Bolj kot obéutljivost je tu
odlogilen podatek, da globinske porazdelitve
doloéamo z loéljivostjio okrog 10 nm do globine
nekaj 10 um. To pomeni, da so omenjene metode
zelo uporabne pri analizah povrsin.

Zanimiva izpeljanka metode RBS temelji na usmer-
janju projektilov v kanale med kristalnimi ravninami,
to je kanalska kontrastna mikroskopija (CCM). Z njo
je mogoce raziskovati nepravilnosti v kristalni
strukturi materialov. Za elektronsko industrijo pa sta
uporabni  tudi mikroskopija transmitiranih  ionov
(STIM}, pri kateri 3tejemo ione, ki so presli vzorec,
ter mikroskopija sekundamih elektronov (SEM), kjer
merimo tok izbitih elekironov. Pri nastetih treh
metodah seveda potrebujemo ionski mikrocurek.

Sestavo snovi in plasti lahko dologéamo tudi z
jedrskimi reakcijami. Ugotavljamo njihove razpadne
produkte (NRA) ali pa izsevane Zarke gama (PIGE).
Ti dve metodi sta e posebej selektivni za doloéene
lahke elemente, ki jih zato lahko merimo z veliko
obéutljivostjo.

Za vse omenjene metode je skupno, da uporabljajo
nizkoenergijski pospedevalnik. Prednost je e v tem,
da s pospedenimi ioni lahko opravimo vef wrst
meritev istofasno, saj detektorje namestimo na
razlitnih legah okrog merjenega vzorca. Navadno
je vzorec v posebni vakuumski merilni komori, saj
v pospedevalniku projektili lahko potujejo le v
vakuumu. Z doloenimi prilagoditvami je mozno
curek projektilov speljati tudi iz pospeSevalnika. Z
njim analiziramo veéje predmete, ki jih ne Zelimo
poskodovati.

3 Poskusne meritve

Metodo RBS smo preizkusili na vecplastnih vzorcih
3/. Kot projektile smo uporabljali ione Het z energijo
1,3 MeV in tokove nekaj nA iz Van de Graaffovega
pospedevalnika. Projektili so se sipali na veéplastnih
vzorcih v vakuumski merilni komori (slika ﬁ'_i. Sipane
projektile smo detektirali s polprevodniskim Stevcem
pod kotom 140° glede na vpadno smer. Kinematski
faktor za prozni trk med projektilom in jedrom tarée
(ena¢ba 1) omogoca, da lo¢imo prispevke, ki pripa-
dajo posameznim elementom v vzorcu,

YMz-M] sin 28 + M, cos® 2
M M) g

Kass = (

Slika 3 prikazuje spekter sipanih projektilov na Ni/Cr
vzorcu, sestavijenemn iz osmih izmenicénih plasti Ni
in Cr, pri éemer je bila debelina vsake posamezne
plasti 30 nm. llustrativna je globinska locljivost
metode, ki je okrog 10 nm. Ta je omogocala dobro
reprodukcijo  veéplastne strukture in celo  Studij
sprememb profila v odvisnosti od temperature.
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REBS detektor
M1, E,

ERD detektor

a8

b
------- R R

Slika 2. Geometrijska razporeditev pri meritvah z
metodama RBS in ERDA

lzkazalo se je, da so rezultati z metodo RBS
primerdjivi s tistimi, ki jih daje AES. Kljub vsemu pa
ie za popolnejSo analizo priporoéljiva uporaba obeh
metod hkrati, ker daje komplementarne informacije.

Lahkih elementov, kot je vodik, z metodo RBS ne
moremo zaznati. Poleg analize z jedrskimi reakcijami,
ki pa zahteva teZke projektile, je mozna tudi
spektrometrija proZno odrinjenih ionov (ERDA). Pri
tej smo zopet uporabljali He* projektile, tokrat z
energijo 1,5 MeV. V vakuumski merilni komori smo
s polprevodniskim Stevecem zaznali iz vzorca odrin-
jene protone (slika 2). Kinematika proZnega trka
(enacba 2) omogoca, da loimo odrinjene protone
od sipanih He projektilov. Pri meritvah smo delali
v odbojni geometriji pri vpadnem kotu «=10° in
odbojnem kotu B=10° (p=20% glede na povrino
tarce.

4M: M cos “g

Keon = M, + M7 2)

Meritve vsebnosti vodika smo opravili na vzorcih z
znano stehiometrijo. lzmerjene koncentracije v pla-

RBS spekter - 8* Ni / Cr_|
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Slika 3. RBS spekter veéplastne strukture Ni/Cr
VZOorca
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Slika 4. Spekter odrinfenih protonov izmerjen z
metodo ERDA na amorfnem Si, obde-
fanem v vodikovi plazmi

stiki in kaptonu se z znanimi masnimi razmerji
ujemajo na +10%. Tako umerjenc metodo smo
uporabili za dolocitev koncentracije vodika v amori-
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nem Si, obdelanem z vodikovo plazmo. Na sliki 4
je prikazan spekter odrinjenih protonov iz Si vzorca.
Vrh pripada vodiku, ki je bil adsorbiran na povrsini
Si in je ustrezal 1,6% wvodikove povpreéne masne
koncentracije v 40 nm debeli plasti.

4 Sklep

Pri izbranih primerih smo nakazali nekatere moznosti,
ki jih dajejo jedrske spektroskopske metode pri
analizi materialov. Metode, ki temeljijo na proznih
trkih projektilov in  tarénih jeder, so uporabne
predvsem za dolodanje globinske porazdelitve ele-
mentov. Tiste, pri katerih se vzbudijo razliéna
sevanja, pa rabijo za doloanje elementne sestave
vzorcev. Z uporabo ionskega mikrocurka je moZno
tudi mikroskopiranje vzorca.
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Prva ponovitev "delavnice" Vakuumska tehnika za srednjeSolske predavatelje

Zamisel, da nade drudtvo organizira poleg obstojecih
tecajev iz vakuumske fehnike, 3e "delavnico" za
srednjeSolske predavatelje, ki bi &irili znanja s tega
podroéja med mladimi v srednjih Zolah, je bila prvié
realizirana lani jeseni. Pripravii smo tudi knjigo
“Vakuumska tehnika za srednjeSolske predavatelje’,
ki wvsebuje snov teoretitnega dela ‘"delavnice".
Sluatelji dobijo na "delavnici® 3e prilogo Eksperi-
mentalne vaje, kjer so podrobno opisane vaje, ki
jin obdelamo na "delawvnici".

Letos je lzobrazevalni center Zavodasza Solstvo in
Sport Republike Slovenije aprila razpisal natecaj za
izvajalce stalnega strokovnega izpopolnjevanja
pedagokih delavcev. Drudtvo za vakuumsko tehniko
Slovenije je uspedno konkuriralo z ‘"delavnico"
Vakuumska tehnika za srednjesolske predavatelje,
ki je uvri¢ena v Katalogu stalnega strokovnega
spopolnjevanja pedagoskih delavcev v Republiki
Sloveniji za 1994/95 pod Stevilko 241. Na osnovi
udeleibe in pripravijenih seminarskih nalog pridobe
srednjedolski predavatelji (eno) tocko za dopolnilno
izobrazevanje.

Drudtvo za wvakuumsko tehniko Slovenije je v
sodelovanju z In&titutom za elektroniko in vakuumsko
tehniko uspedno izvedlo prvo ponovitev lanske
"delavnice” v ¢asu od 15. do 17. septembra letos.
Udelezencev, srednjesolskih predavateljev - profesor-

jev in inZenirjev, je bilo 10 in vsi so bili zelo
zadovoljni s potekom "delavnice®, po njihovih izjavah
sodec, so bili prijetno preseneceni z vsebino in
izvedbo. Anketa ob koncu je pokazala, da so bili
slusatelji zelo zadovoljni in da so ugotovili, da bodo
mogli vkljugiti tako del osnov kot nekatere eksperi-
mente v pouk. Kljub objavi v Katalogu, direktnemu
pisnemu obves&anju preko 60 3ol in ponovitvi lanske
uspesne izvedbe, je bil osnovni vir informacije o
"delavnici’ ustni med kolegi.

"Delavnica’ je bila od &etrka do sobote, vkljuéevala
je poleg teoretiénih predavan] in eksperimentalnih
vaj v laboratoriju Se ogled nekaterih laboratorijev
Inétituta za elektroniko in vakuumsko tehniko in
Instituta "Jozet Stefan". UdeleZenci so izrazili Zeljo,
da bi povecali ¢as, predviden za eksperimentalne
vaje in da bi jim drudtvo pomagalo pri nabavi
opreme oz. omogocilo ogled z dijaki. Ponovitev
“delavnice” nam je potrdilo, da smo pravilno zastavili
popularizacijo nadega interdisciplinamega podrogja
Ze v srednji Soli.

Vse aktivnosti so potekale organizirano in brez
zastojev, za kar se iskreno zahvaljujem kolegom, ki
so pri tem sodelovali.

Vodja projekta:
dr. Bojan Jenko
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ZGODOVINA RAZISKOVANJA "KATODNIH ZARKOV" IN
(KATODNEGA) RAZPRSEVANJA KOVIN

Stanislav Juznic¢*

The history of cathode rays and
sputtering of metals

ABSTRACT

A developement of the experimental and theoretical concepts of
cathode rays and sputtering by ion bombardment is described,
Special concern is put on the echoes of these reasearches in
the lands inhabited by Slovenes,

POVZETEK

Razprava obravnava razvo] raziskovanja katodnib Zarkow in
katodnega razprievanja kovin pri obstreljevanju z joni. Posebno
pozomost posveéamo odmevom tovrstnih raziskovanj na ozemiljin,
poseljenih s Slovenci,

uvoD

WV prejsnji Stevilki Vakuumista je bilo podrobneje
opisano odkritie razelektritve med elektrodama v
vakuumu. Ze prvi raziskovalci so opazili, da nastane
na stenah steklene cevi po razelekiritvi kovinska
plast. Danes wvemo, da je povrSina katode
izpostavljena obstreljevanju z ioni iz plazme, ki iz
katode izbijajo atome. RazprSevanje, ki ga po
angledko imenujemo sputtering, je bilo prvi¢ zaznano
sredi 18.stoletja. "Lahko" bi ga opazili Ze prej. Vendar
so koli¢ine razprienega materiala majhne, pojavi
potekajo na atomskem nivoju in jih pred Voltovim
odkritiem elektricne baterije (v zagetku 19. stoletja)
ni bilo mogoée dovolj dolgo opazovati.

RAZISKOVANJE KATODNIH ZARKOV
konec 19. stoletja

Valovni in korpuskularni model

Plicker (1801-1868), ki je bil med prvimi raziskovalci
plinskih razelekiritev, je leta 1858 odkril, da se s
povréine katode Sirijo nekak3ni curki delcev. Gold-
stein (1850-1930) jih je poimenoval "katodni Zarki™™.
O naravi teh delcev so v naslednjih desetletjih
potekale burne razprave. Raziskovalci so kmalu
ugotovili, da se ti zarki Sirijo premoértno od katode.
Zanje je zato znacilen efekt senéenja (slika 1). To
dejstvo je zavedlo Hittorfa (1824-1914), da je katodne
zarke izenadil s svetlobo. Crookes (1832-1919) je
njegovi razlagi nasprotoval. S poskusi je pokazal,
da lastnosti katodnih Zarkov niso odvisne od
kemijske narave katode in plina v cevi. Mislil je, da
so katodni Zarki neko posebno stanje snovi.
Korpuskularno naravo katodnih Zarkov je zagovarjal

* Stanistavy Juinid je profesor fizike in rafunainidtva na srednji
soli v Kodevju. Leta 1880 Je diplomiral iz tehniéne fizike na
Fakulteti za naravoslovie in tehnclogijo, magistriral pa leta 1984
iz zgodovine fizike na Filozofski fakulteti v Ljubljani.

** Strokovno praviing: katodni curek; katodni Zarki je starinski
(historiéen) izraz
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tudi Varley, ki je odkril, da se ti v magnetnem polju
odklonijo (slika 3).

Anglezi so vefinoma zagovarjali korpuskularni,
Nemci pa valovni model (Thomson, 1964, 340-341,
Carazza, 1990, 4). Nacionalno obarvana, tudi osebna
nasprotja med nemskimi in angleskimi raziskovalci
so postala v devetdesetih letih fako ostra, da so
MNemci Angleza Williama Crookesa celo proglasili za
“Zarlatana" (Frish, 1972, 54-55).

Seveda niso bili vsi nemski raziskovalci enakega
mnenja. Berlinski eksperimentalni fiziki Boris Jakobi

Slika 1. Naprava, s katero je Hittorf pokazal, da
se katodni Zarki $irijo premodring

Shika 2. Katodni Zarki lahko poganjajo majhen miin

Slika 3. Katodni Zarki se v magnetnem polju
odklonifo
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(1801-1894), Jakob Steiner (1796-1863), Johann
Christan Poggendorff (1796-1877) in Heinrich Gustav
Magnus (1802-1870) niso podpirali raziskovanj
katodnih Zarkov bonnskega profesorja Plickerja in
njegovega utenca Johanna Wilhelma Hittorfa (1824-
1914) (Klein, 1989, 137-138).

V' naslednji generaciji fizikov so se ideje na
evropskem kontinentu in  na britanskih  otokih
medsebojno  oplodile. Tako sta nemsko pisoéa
Flanck (1900} in Einstein (1905) zasnovala korpusku-
larno teorijo kvantov in fotonov.

Hertz (1888), J.J. Thomson (1897), Einstein (1905)
in drugi so raje poudarjali povezanost svojih odkritij
z Maxwellovo teorijo iz leta 1873, kot da hi
izpostavljali razlike v opisu strukture “etra” in elektrike
(Cazenobe, 1984, Buchwald, 1985),

Zagovorniki valovnega modela

Zagovorniki valovnega modela so ugotavijali, da so
lastnosti katodnih Zarkov zelo podobne lastnostim
svetlobe, saj za oboje velja:

1} da se izloGajo iz segretih in nekaterih hladnih
povrsin

2) da se Sirijo premo

3) da lahko povzrodijo fluorescenco stekla

4) da njihove lastnosti v splodnem niso odvisne od
lastnosti segretega svetila

5) da prenasajo energijo

6) da prenasajo gibalno koligino.

FPosebnost katodnih zarkov, da se odklanjajo v
magnetnem polju, so pojasnjevali z deformacijo
“etra” v njem. Sirjenje izkljuéno v pravokotni smeri
glede na povrdino vira so pripisovali posebnostim
nastanka katodnih Zarkov, povezanega z elektriko.

Napacno interpretirani poskusi

Hertzov sodelavec, astrofizik iz Potsdama Eugen
Goldstein, je leta 1880 celo dokazoval, da poteka
Sirjenje katodnih Zarkov tudi v drugih smereh. Vendar
je J.J. Thomson leta 1906 pokazal, da se katodni
Zarki odklonijo od pravokotnice na povriino vira Sele
po izsevanju, pod wvplivom elektritnega polja ali
zaradi sipanja (Anderson, 1968, 36-37, 39).

Rudolf Hertz (1857-1894) je s poskusi dokazoval,
da elekiritno polje ne wvpliva na katodne Zarke
(Thomson, 1964, 344, Wien, 1987, 292). Pozneje se
je pokazalo, da Heriz ni opazil odklona, ker je
kovinski kondenzator z razdaljo med plos¢ama 2
cm in napetostjo 22 oziroma 500 V postavil zunaj
cevi. Tako je povzrodil obratni tok, ki je zasendil
vpliv polja (Anderson, 1969, 46).

Zagovorniki korpuskularnega modela

Za zagovornike korpuskulamega modela katodnih
zarkov je hil osnovni problem njihovo premoérino
girienje. Poleg tega je Hertz leta 1892 ugotavijal,
da lahko prebijejo tanko plast zlata, srebra, aluminija
in razliénih zlitin, ¢esar do tedaj znane vrste delcev
niso mogle.

Leta 1880 sta Skot P.J. Tait (1831-1901) in za njim
Se Nemec Goldstein ugotavijala, da bi se Crook-
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sovim domnevnim maolekulam pri velikin hitrostih v
katodnih Zarkih morala spremeniti valovna dolzina
sevanja zaradi Dopplerjevega efekta. Vendar pri
meritvah niso opazili sprememb (Frish, 1972, 55,
Laue, 1969, 310, Anderson, 1968, 36, 32 in 48).
Fodoben pojav so astronomi v 20. stoletju opazili
pri nebesnih telesih kot rdedi premik.

Kemik Crookes je presel k fiziki pod Faradayevim
vplivom. Crookesovo matematicno znanje je bilo
pomanjkliivo, zato mu je pogosto pomagal tedaj
vadilni angleski teorijski fizik George Gabriel Stokes
(1819-1903).

Crookesu se je medplanetarni prostor zdel kot
orjaSka izpraznjena cev s Soncem kot katodo in

Shika 4. William Crookes med prikazovanjem
poskusov 5 katodnimi Zarki

atmosfero Zemlje kot stekleno povrdino cevi. Ce je
imel pri Newtonu Zarek svetlobe poleg lastnosti
delca tudi nekatere lastnosti valovanja, je Crookes
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oba nasprotujoéa si opisa zdruZil na naéin, ki
spominja na poznejfo kvantno mehaniko. Po
Crookesu (18.11.18B78 in 22.8.1879) na] bi bila
svetloba korpuskularna v vakuumu, valovanje pa
drugje. Teda] Crookes Se ni poznal Hittorfovih
raziskovanj, opravijenih v Bonnu leta 1869 (Pulyj,
1880, 864). Leta 1876 in 22.8.1879 je na kongresu
britanskega zdruZenja v Sheffieldu proglasil zarcenje
za cetrio agregatno stanje snowi:

"Raziskovaje to éetrto stanje snovi, kot da smo ujeli
pod svoj nadzor majhne nedeljive delce, o katerih
lahko dovolj utemeljeno domnevamo, da so fizikalna
osnova Vesolja. Videli smo, da je po nekaterih svajih
lastnostih snov Zarfenja materialna kot ta stol, po
drugih lastnostih pa ima naravo izsevane energije.
KaZe, da se resnitno dotikamo podrodja, kjer se
Materija in Sila zlivata v eno, tistega meglenega
podrotja med znanim in neznanim, ki se mi je
vedno zdelo posebno priviaéno. Drznem si dom-
nevati, da bodo najvedji problemi prihodnosti nasli
svojo reditev v tem mejnem podroéju in celo za
njegovimi mejami; zdi se mi, da se tu skriva
Poslednja Realnost, neoprijemljiva, daljnoseinega
vpliva, éudovita".

Stokes ni podpiral ideje o korpuskulamih lastostih
svetlobe, saj je bil vzgojen v generaciji, ki je mukoma
ovrgla podoben koncept v Newtonovi inadici.
Brikone pa je prav Stokes usmeril trinajst let
mlajfega Crookesa k ideji o é&etrtem agregatnem
stanju snovi (Staroselskaja-Mikitina, 1967, 16-17,
Wilson, 1989, 3, 191, 198-199 in 201, Kudrjavcev,
1956, 353).

Odkritja novih valovanj in delcev

Rezultati na MNemskem opravijenih poskusov niso
podpirali britanskih korpuskularnih  teoril. Vodilni
nemski teorijski fizik Helmholtz je napovedoval
longitudinalne valove v "etru”. MNekaj] ¢asa se je
zdelo, da so jih nadli v katodnih zarkih. K odkritju
longitudinalnih valov v "etru” so bili sprva usmerjeni
tudi Hertzovi poskusi. Hertz je med leti 1887-1889
raziskal ve¢ generacij iskano transverzalno elektro-
magnetno valovanje. Novembra in decembra 1895
je Wilhelm Konrad Rontgen (1845-1923) raziskal
zarke, ki nastanejo ob interakciji katodnih Zarkov s
stekleno steno vakuumske cevi. Sprva je napatno
menil, da gre za dolgo iskano longitudinalno
komponento elektromagnetnega valovanja v "etru"
(Mladenovié, 1985, 165-166, Anderson, 1968, 69-71).

Anglez J.J. Thomson je konec 19. st. podpiral Croo-
kesove ideje iz leta 1874 o katodnih Zarkih kot os-
novnih delcih atoma (Engel, 1965, 1). Odklon Zarkov
v elektricnem in magnetnem polju je imel podobno
kot mladi Francoz Jean Baptiste Perrin {1870-1942)
leta 1895 za njihovo bistveno lastnost, za “experi-
mentum crucis”. Katodni Zarki so bili proglageni za
dolgo iskane elektrone ravno zaradi svojega elek-
tricnega naboja, katerega razmerje z maso je J.J.
Thomson izmeril leta 1887. Crookes je imel odkritje
"elektronov” za potrditev svoje ideje o &etrtern
agregatnem stanju snovi (Wilson, 1987, 205).

JuJ. Thomson je imel prodiranje katodnih Zarkov v
snov za njihovo manj pomembno lastnost. Domneval
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Slka 5. Ko je v popolni temi neke pozne nodi
leta 1895 Réntgen Studiral elektrone (ka-
todne Zarke) v katodni cevi, je opazil, da
so kristali neke kemijske spojine, ki so
bili na mizi nasproti katodne cevi, svetili.
Svetili so tudi, ko je med cev in kristale
postavil knjigo ali leseno ploséo. Odkril
fe rentgensko svetlobo, ki je nastala pri
zaviranju katodnih Zarkov (elektronov) v
steklu katodne cewi (Supek, 1980, 134).

je, da katodni Zarki v snovi sproZajo sekundame
rentgenske Zarke, ki potem prodirajo naprej. Za
razlko od drugih angleskih raziskovalcev, kot sta
bila Crookes in Arthur Schuster (1851-1934), J.J.
Thomsona ni zanimala niti oblika osvetlitve v
Geisslerjevi cevi niti analogija med kemijskimi
reakcijami pri elektrolizi in tistimi v iz&rpani cevi
(Feffer, 1989, 58, 61).

Valovi in delci obenem

Crookesov model Zarkov, ki imajo pri nekaterih
poskusih lastnosti valovanja, pri drugih pa lastnosti
delcev, je bil objavijen v poznem 19. stoletju. Skozi
velika vrata fizike je prisel Sele v kvantni mehaniki
s snovnim valovanjem Luisa de Broglia (1892-1987)
po letu 1923, Maxwellovim sodobnikom bi se gotova
zdel nenavaden, 3e bolj pa njegovim predhodnikom,
kot je bil Grove, rojen v Walesu. Leta 1842 je na
predavanju pred Royal Institution zagovarjal valovno
teorijo toplote, ki je bila pod wplivom uspehov
Fresnelove optike. Drugaée kot vedini sodobnikov
se je Grovu zdel "etrski fluid" odved, saj naj bi bila
navadna snov v prostoru dovolj za prenos vibraci]
(Brush, 1976, 320, 326).

ODKRITJE razprsevanja kovin

Pliicker (1851) in kmalu za njim Grove (1852) sta
opazila nabiranje kovine na zidovih izpraznjene cevi
po elektriétnem praznenju (Carter, 1968 1, Behrisch,
1964, 435). V zaprti cevi ni bilo drugih kovin. Zato
je Grove domneval, da katodni Zarki razpriujejo
delce kovinske elektrode, ki se potem nabirajo na
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steklu ob strani. Enak problem je zanimal tudi
Faradaya leta 1854. Faraday je leta 1858 usmerjal
tudi Johna Pietra Gassiota (1798-1877) pri razisk-
ovanju interakci] katodnih Zarkov s kovinami.

Leta 1876 je Goldstein vpeljal naziv katodni Zarki.
Leta 1886 je odkril kanalske Zarke, ki so se pozneje
izkazali za curek pozitivnih ionov. Leta 1902 je

Slika 6. Shema naprave, ki jo je leta 1852 Grove
uparabil za svoja prva raziskovanja
razprievanja kovin

kanalske Zarke v izpraznjeni cevi spustil skozi luknjo
v katodi na pozlagen stekleni zaslon. Ugotavijal je,
da je zlata prevleka “izginila" zaradi obstreljevanja
s kanalskimi Zarki (Carazza, 1990, 3, Kudrjavcev,
1974, 218 in 1856, 468, Sigmund, 12). To je bil
prvi objavijeni poskus razprievanja kovin s curkom
ionow.

UPORABA razprsevanja kovin

Plicker je 25.8.1858, ne da bi poznal Grovejeva
raziskovanja (Bunshah, 1994, 939), objavil, da je
obstreljevanje s katodnimi Zarki mogoce uporabiti
za naparevanje zelo tankih plasti kovine:

“Stena posode poérni od drobnih kovinskih delcev.
Pri vecdjih debelinah plasti se naredijo lepa kovinska
zrcala. Pri manjdih debelinah kaZe platina zaradi
velike razprSenosti modro barvo. Na videz je enaka
drobnim delcem zlata, ki jih je Faraday raziskoval
leta 1857. S5 cinkom dobimo lepo zrcalo na delih
steklene cevi nasproti elektrode iz cinka. To zrcalo
ima osenéene neprozorme meje v cevi. Tako lahko
z novo vrsto poskusov spoznavamo nove opticne
moznosti tenko naprienih kovin,

Potrnitev stekla lahko zmanjamo, &e tanko Zico
negativne elekirode, ki se greje do raziaritve,
nadomestimo z debelejSo. Potemn ne pride ved do
tolikSnega segrevanja z elektriénim tokom. Motnejsi
tok kovinskih delcev iz negativne elektrode v obliki
tanke Zice ni samo posledica manjse povrsine,
temved tudi vedjega segrevanja, zaradi katerega je
elektricni tok bolj koncentriran.
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Geissler je opravil 3e drugaéne poskuse pocr-
njevanja, pri katerih je elektrodo iz platine le deloma
postavil v notranjost cevi. Opazil je pocmitev le na
delu notranje stene tanke steklene cevi v dosegu
elektrode." (Plicker, 105, 68, 69).

Tudi American AW.MWright je leta 1877 predlagal
Plickerjevemu podoben naéin nanasanja tankih
plasti kovine, ki ga uporabljamo &e danes (Rosen-
berger, 1890, 781, Anderson, 1968, 31). Proces
razprievanja kovin z ioni iz plazme ne predstavija
le Skodljivega pojava, ki uni¢uje katode in
onesnazuje plazmo, npr. v fuzijskih reaktorjih. Znamo
ga med drugim uporabiti tudi za G¢iséenje in
jedkanje povrdin frdnih snovi, za nanaSanje tankih
plasti in za analize povrsin.

TEORIJA razprsevanja kovin pred
1. svetovno vojno

Plicker je 27.12.1857 in 30.3.1858 porodal o "stekiu
(stene izpraznjene cevi), ki ga je galvanski tok
pozlatil, posrebril ali pobakril' (103, 105 in 117).

Gassiot je 4.3.1858 ugotavijal, da se "majhni delci
izlotajo v lateralni smeri iz negativne elekirode
drugade kot v voltni celici. Tako svetloba pri
praznenju indukcijske masine nikakor ne more izvirati
iz emanacij delcev kovine'.

Za razliko od Davyevih in drugih raziskovan] praznenj
se v Geisslerjevi cevi kovinski delci razpriujejo iz
negativne elekirode, ne da bi dosegli pozitivno
elektrodo. Plicker je imel (105, 67, 70) Gassiotove
meritve za potrdilo svojega mnenja, da delci kovine
izhajajo le iz negativne elekirode (katode). Na delih
notranje stene zaprte izpaznjene steklene posode
namre¢ vedno najdemo enako vrsto kovine kot na
negativni elektrodi. Stena posode tako potemni
zaradi nabiranja izredno tanke plasti platine s
platinaste katode, ki jo je uporabljal Plicker
(Anderson, 1968, 31).

Plickerjeve ideje so bile posebno dobro sprejete
na Tehniéni visoki Soli v Pragi. Tamkaj$nji profesor
kemije Gintl je leta 1880 zavradal Crookesovo idejo
o katodnih Zzarkih kot éetrtem agregatnem stanju
snovi. Gintl je menil, da zarki vedno izbijajo
kovinske delce s povriine katode. lzbiti delci se
potem gibligjo premoérino, dokler upor plina v
izpraznjeni cevi ne spremeni smeri njihovega gibanja
ali pa jih absorbira. Po Gintlu so bili katodni Zarki
tok kovinskih delcev, izbitih iz katode.

Poznejsi Gintlov sodelavec J. Puluj je bil tisti das
privatni docent in asistent na Fizikalnem institutu
univerze na Dunaju. Pri dvormem svetniku Stefanu
si je sposcdil veliki Ruhmkorffov aparat in z njim
opravil vrsto poskusov z Geisslerjevimi cevmi (1880,
922). Med drugim je opazil "spremembe v temnem
prostoru cevi pri uporabi elektrod iz razliénih kovin:
platine, bakra, srebra in cinka. Pri induciranem toku
z okoli 6 cm dolgo iskro se povrdina stekla Ze ez
pol ure prekrije s kovinskim zrcalom iz ustrezne ko-
vine. Kovinska previeka je najdebelejga v bliZini elek-
trode in pravokotno na svetlobo tlivne razelekiritve,
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Elekiroda se prekrje s prahom zelenega volka,
podobnim zlatemu prahu... V bliZini negativnega pola
podkvastega magneta svetloba tlivne razelektritve v
cevi previeée s kovino okolico elekirode skupaj z
majhnim delom steklene cevi. Ce imamo elektrodo
iz platine na stekleni plo3éi, dobimo lepa platinasta
zrcala.

Aluminij je dosle] edina znana kovina, pri kateri ne
opazimo naprievanja zrcal na steklu, ker se teizko
izloéa. Sibko previeko, dobljeno z uporabo aluminija,
opazimo le pri fosforescenci... Aluminij se manj napr-
Suje na steklo zaradi svoje kemijske zgradbe ali
zaradi adhezije." Puluj (1880, 870-872) %e ni pove-
zoval lastnosti aluminija z njegovim mestom v peri-
odnem sistemu elementov, ki je bil v tistem &asu
novost.

Fulyj je Gintlovo hipotezo povezal z unitarno teorijo
elektrike profesaorja fizike pri Svedski akademiji Erika
Edlunga (1815-1888): "Mocan tok etra izbija delce
iz negativnega pola v (iz&rpani) cevi. lzbiti delci
premocrino  odletavajo proti stenam posode.
Povzroajo dozdevno Zarenje materije in se nabirajo
kot kovinsko zrcalo na steni posode. Ob trkih teh
katodnih delcev ob stene posode se njihova Ziva
sila spremeni v toploto. Vendar ta toplota ni dovol]
velika za fosforescenco. Fosforescenco stene
posode tako povzrota eter, ki nosi katodne delce.
Trki negativnih elektricnih delcev iz elektrode ob
stekleno steno in trki snovnih molekul izenaéujejo
(tlak) etra med delci stene (posode) in molekulami.
Trki ob ovojnice etra naredijo iz vsake tocke
zadetega steklenega zidu posode sredisée novih
valov etra, ki se kontno pokazejo s fosforescenco”
(Rosenberger, 1890, 7B0-781, Kudrjavcev, 1956,
354). Pulujeva teorija je temeljila na snovnih atomih
Z ovojnico iz etra. Model taksnih "Dynamid" je leta
1857 wpeljal Redtenbacher in je bil sprva v
Habsburski monarhiji konkurenéen Clausiusovi ki-
netitni teoriji, prvi¢ objavijeni istega leta.

Za Pulujem je tudi Plickerjev ufenec Hittorf leta
1883 podprl domnevo, da kovinski delci izparevajo
iz segrete katode. Izparjeni delci se nato posedajo
po stenah steklene cevi (Sigmund, 12).

Svedski profesor Gustav Grandquist je v letih 1897
do 1898 dokazal, da spememba temperature katode
na Sirokem intervalu ne vpliva na intenziteto razpr-
Sevanja kovin v izpraznjeni cevi. S tem je bila hipo-
teza Hittorfa in Puluja zavrnjena (Sigmund, 1981,
12).

Nemci A. Berliner (1888), J. Stark in G. Wendt
(1912) so trdili, da adsorpcija plina ob praznenju
lahko povzrodi makroskopske pojave erozije. Dom-
nevo so veliko pozneje potrdili s poskusi na plinskih
mehurekih, ki so jih opazili med delom na jedrskem
gorivu. Danes pojav imenujemo “blistering” (Sig-
mund, 1981, 11, Auciello, 1984, 11).

Stark je raziskoval razprSevanje kovin pri ob-
streljevanju s pozitivnimi ioni na atomskem nivoju.
Kemijske reakcije med ionskim izstrelkomn in atomom
na povrsini je pravilno ocenil kot manj vplivne (1908
in 1909, tudi Subic, 1862, 107), za razliko od svojega
rojaka Kohlschutterja leta 1912,
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Stark je bil eden vodilnih raziskovalcev svoje dobe.
Poznal je uspeh Thomsonovega dela iz leta 1897,
kier so bili elekironi obravnavani kot delci v klasiéni
mehaniki. Zato je tudi sam (1908 in 1909) opisal
proces razprdevanja kovin z zakonom o ohranitvi
energije, ki velja pri elastictnih trkih delcev. V grobem
je poznal presek reakcije, kot ga danes uporabljamo
pri trkih delcev v pospeSevalnikih. Tako je lahko
pravilno pojasnil energijsko odvisnost koeficienta
razprievanja (Y) pri obstreljevanju kovinske tarte s
protani.

Y pri majhnih energijah ionov naraséa z energijo.
Presezek energije se tedaj prenasa na atome blizu
povriine tarée. Pri vigjih energijah ioni prodirajo
globlje v taréo, kjer se akumulira tudi vedina njihove
energije. Zato pri visjih energijah ¥ ne naraséa ved
in opazimo nasi¢enost. Vendar je bilo pojav mogode
dokazati z rezultati poskusov komaj v poznih petde-
setih letin 20. stoletja, ko so v ta namen Ze upo-
rabljali pospesevalnike.

Drugi Starkov model temelji na domnevi, da se pod
vplivom obstreljevanja z ioni mikroskopsko majhna
podrocja segrejejo do temperature talidéa. Zato pride
do izparevanja snovi. Stark je imel teorijo trka pri
obstreljevanju za drugaten pogled na isti proces.
Podobno razliko med opisom skupine pojavov in
obravnavo posameznih dogodkov so upodtevali tudi
poznejsi raziskovalci.

Oba Starkova nadina obravnavata mikroskopske
koli¢ine. Vseeno je razlika med njima podobna, kot
jo opazimo na drugih podrogjih fizike. Pojave lahko
opisujemo fenomenolosko z makroskopskimi  ter-
modinamskimi  koliCinami ali s statistiko gibanja
nevidnih delcev,

SODOBNA TEORIJA razprSevanja kovin

Poskusi s pospeSevalniki so pokazali (Wehner,
1853), da samo s Starkovim modelom lokalnega
izparevanja ne moremo pojasniti razprievanja zaradi
obstreljevanja.

Teave v prvi polovici 20. stoletia so izvirale
predvsem iz slabega poznavanja gibanja atomskih
delcev z energijami pod 1000 eV v trdnih snoveh.
Tudi danasnji napredek na tem podrodju ni velik.
Vendar imamo danes moznost poskodovati materiale
z izstrelki visokih energij, kar da pravilno sliko
pojava. Starkov matematiéni formalizem so pol
stoletia za njim F.Keywell {1952) in D.E.Harrison
(1958, 1957 in 1960) prevedli v sodobne zapise s
koncepti verjetnosti in presekom reakcije, ki je bil
pri Starku $e v povojih (Sigmund, 1981, 13).

Razprievanje je posledica Sirjenja tokovnih kaskad,
ki nastanejo pri trkih vpadiih ionov z atomi trdne
snovi in pri medsebojnih trkih teh atomov. Trkovna
kaskada se S5iri v vseh smereh. Na mestu, kjer
tokovna kaskada doseZe povrdino snovi, lahko en
ali ve¢ atomov zapusti povrSino. Pri tem mora biti
kinetiéna energija atoma vedja od njegove vezavne
energije na povrsini, ki je okoli 25 eV. Mastanek in
Sirjenje tokovne kaskade lahko danes tudi
raéunalnifko simuliramo.

Fenomenoloski opis razprievanja, ki se dobro ujema
z eksperimentalnimi podatki, je pred 25 leti objavil
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Peter Sigmund. Prostorske in energijske lastnosti
tokovnih kaskad opiSemo s porazdelitveno funkcijo,
ki jo izratunamo Iz Boltzmannove fransporine
enatbe.

Tak3en model nam danes omogoca opis splodne
odvisnosti koeficienta razprievanja Y. Ta nam pove,
koliko atomov tarfe v povprefju izbije vpadli ion.
lzratunamo ga lahko kot funkcijo vrste izstreljenih
ionov, njihove energije in vpadnega kota, ne da hi
se spuséali v mikroskopske podrobnosti Sifenja
trkovne kaskade v snovi.

Podrobnosti kaskade postanejo pomembne pred-
vsem, ko se zanimamo za absolutno wvelikost
koeficienta razprievanja in koli¢in, kot sta kotni in
energijski spekter razprienih delcev.

ODMEVI RAZISKOVANJA KATODNIH
ZARKOV IN RADIACIJSKIH POSKODB
NA KOVINAH - Objavijene raziskave na
Slovenskem ter raziskave slovenskih avtorjev

Majpomemneja fizika slovenskega rodu poznega
19. stoletja, Stefan in Klemengié, nista objavijala
razprav o katodnih Zarkih, éeprav je Stefan spodbujal
poskuse asistenta Puluja na svojem indtitutu. Ved
je o Geisslerjevih ceveh objavijal S. Subic (Juznig,
1894, 27). PreuCevanje katodnih Zarkov se je v
avsirijskern merilu te dobe osredotodilo predvsem
na Prago, kjer je predaval Gintl in pozneje tudi
Puluj. Odmeve Crookesovih raziskovanj zasledimo
celo v Sarajevu (Zoch, 1880).

MNa slovenskem etniénem ozemlju so se zateli ze
zelo zgodaj zanimati za elektrina praznenja. Tako
je Thomas Schrey 10.12.1856 pred Drustvom
kranjskega muzeja predaval o najnovejsih metodah
za merjenje jakosti elektritne iskre. Robida je objavil
kvalitativne meritve detekcije elektromagnetnega
valovanja iz naelektrenega Fechnerjevega elektrosko-
pa (1857, 4) in iz Zambonijevega suhega ¢lena
(1858, 59). Vendar je njegovim rezultatom oporekal
Grailich v recenziji Robidovega dela. Pri meritvah
na Fizikalnem institutu dunajske univerze ni dobil
Robidovih rezultatov. Zato je zatrjeval, da Robidove
meritve niso bile izpeljane korekino (1858, 426).

Med najpomembnejSe raziskovalce elekiriénih praz-
nenj v 19. stoletiu na Slovenskem Stejemo Nikolo
Vlahoviéa. Raziskoval je predvsem trajanje in obliko
elektricne iskre. Ugotavijal je, da iskro sestavija ved
delov, ki so med seboj logeni v prostoru. Velikost
razmika med deli iskre je povezoval z lastnostmi
tokokroga, ki jo proizvaja. Svoje radune je primerjal
(1863, 4) s simultano objavljenimi poskusi Italjana
R. Felicija in ugotavijal ujemanje. Felici je zaslovel
Ze leta 1859 po neposrednem dokazu Webrovega
izreka (Hoppe, 1884, 449).

O katodnih Zarkih na slovenskem etnitnem ozemlju
pred Rontgenovim odkritiem ni bilo pomembnejsih
objav. Leta 1897, v letu “odkritia" elektrona, |e
nekdanji Stefanov &tudent Ivan Subic objavil prvo
slovensko knjigo o elekiriki s poudarkom na
elektrotehniki. V njej so bili poskusi z Geisslerjevimi
cevmi omenjeni le na strani LXIV. Recenzijo knjige
je leta 1898 objavil Santel, ki se je z raziskovanjem
vakuuma tudi praktiéno ukvarjal.

ISEN 0351-9716

LITERATURA IN OPOMBE

Anderson David L., The discovery of the electron, Princeton,
Mew Jersey 1864, ruski prevod, Atomizdat, Moskva 1968
Asimov Isaac (1820-1992), Biographical Encyclopedia, Pan Books

Itd., 1978

Auciello Orlando, Historical overview of ion-induced morphological
modification of surfaces. In: lon bombardment modification
of surfaces, edited by O. Auciello and Roger Kelly, Elsevier,
Amsterdam 1984

Buchwald, Jed Z., From Maxwell to Microphysics, The University
ol Chicago Press, 1985

Bunshah RAointan F., History and current status of vacuum
metalurgy, J. Vac. Sci. Technal, A 12(4), JulfAug (1994),
936-845

Behrisch Rainer, Sputtering by lon Bombardment, Edited by R.
Berisch, I. Introduction and Overview, Springer-Verlag, Berlin,
Heideloerg, New York, 1981

Carazza Brung in Kragh Helge, Augusto Righi's magnetic rays:
A tailed research program in early 20th-century physics, HSPS
21 (1890), 1-28

Carter G. and J.5.Colligon, lon bombardment of solids,
Heinemann Educational Books Ltd., London, 1968

Cazenobe Jean, Maxwell, pre'curseur de Hertz, La Recherche,
15 (1984), 972-986

Clausius Rudoiph (1822-1888), Uber die At der Bewegung,
welche wir Warme nennen, Ann,Phys. 100 (marec 1857), 353

Engel Avon, lonized gases, second edition, The Clarendon press,
Oxford 1965, srbski prevod dr.Branislave Perovic

Feffer Stuart M., Afthur Schuster, J.J.Thomson, and the discovery
of the electron, HSFS 20 (1989), 33-61

Frisch Otto Robert (1904-1979), The Mature of Matter, London,
1972

Garig G.E., "Jubile" Rintgena v "tretjei imperii®, Arhiv istorii nauki
i tehniki, Moskva in Leningrad, 8 (1836), 301-308

Gassiot J.P, Proceedings of the Royal Society of London,
431858 [omenja ga Rosenberger, 1890, 781)

Gintl Wilhelm Friederich (1843-1908) je bil rojen v Pragi. Med
leti 1867-1B70 e bil privatni docent na nemédki univerzi v
Pragi, nato pa od leta 1870 redni profesor kemije na Tehni&ni
visoki £oli v Pragi. Kritiziral Je Crookesovo idejo o cetrtem
agregatnem stanju snovi v Studien Gber Crookes™ strahlende
Materie, Praga 1BB0 (Rosenberger, 1890, 780, Puluj 1888
(1889, 330-331)).

Grailich Joseph Wilhelm (1829-1859), Vibrationstheore der
Elektricitat von Prof. K. Robida, Z. f. Osterreich. Gymn. 9
(1859), 425-427. Grailich je bil od leta 1857 izredni profesor
matematicne fizike na dunajski univerzi in &lan Akademije.

Grove William Robert {1811-1896), On the electro-chemical polarity
of gases, Trans. Roy. Soc. (London) 142 (1852), B7

Helmholtz Herman (1822-1884) je leta 1870 in 1884 napovedal
obstoj longitudinalna komponente svetlcbnega valovanja. O
taksnih valovih so pisali 8e: Fresnel in Amprere 30.8.1816
(Maitte 1981, 234), T. Young (1817), Robida (1860, 23), Subic
(1874, 240), Rontgen decembra 1895 (Mladenovic 1985, 166,
1886 179, 224, 234-235) in drugi. O longitudinalni komponenti
svetlobe tudi: Frish (1972, 55), Spasski (1964, 121) in
Wheaton (1983, 15-18).

Hoppe Edmund, Geschichte der Eliktricitdt, Lsipzig, John
Ambrosius Barth, 1884

Jungnickel Christa and McCormmach Russel, Intellectual mastery
of mature, voll in 2, The University of Chicago Press, 1986

Juinié Stanislav, Zgodovina vakuumske tehnike, IV del, Vakuumist
14 (1994), 27

Klein Felix (1848-1925), Vorlesungen Ober die Entwicklung der
Mathematik im 19, Jahrhundert, Berlin 1926, ruski prevod,
Mauka, Moskva, 1989

Kudrjaveey PS5, Istorija fiziki, torm I, Moskva, 1958
Kurs istorii fiziki, Prosvestenie, Moskva, 1974

Laska Antun (1844-1908), Edlungova teorija munjewnib pojava,
lzviefte o kralj. velikoj gimnazijl v Osieku 18767, str.3-45

Laue Max von (1879-1960), Stati i re€l, ruski prevod iz neméadine,
Mauka, Moskva, 1969

27



ISSN 0351-8716

Maitte Bernard, La lumiere, Editions du Seuil, 1881

Miadenovic Milorad, Razvoj fizike, Optika, IRO Gradevinska knjiga,
Beograd, 1985
Elektrika i magnetizam, IRO Gradevinska knjiga, Beograd,
1986

Plicker Julius (1801-1868), Uber die Einwirkung des Magnetes
auf die elekfrischen Enladungen in werdunnten Gasen,
Ann.Phys, 103 (27.12.1857), BB-106
Fortgesetzte Beobachtungen (ber die elektrische Entladung
durch gasverdunte Raume, AnnPhys. 103 (30.3.1858),
113128
Fortgesetzte Beobachtungen uber die elektrische Entladung,
hnn}.Ph'g.fs. 105 (25.8.1858), 67-84 (glej tudi Rosenberger 1890,
781

Puluj Johann (1845-1918) je bil leta 1875 asistent na c.k.Pomaorski

akademiji na Reki. Leta 1877 je habilitiral na dunajski univerzi
in postal prvat-docent Se leta 15.4.1880, ko je objavil
razpravio;
Strahlende Elekirodenmaterie, Wien.Ber. 81 (1880), 864-923
¥V osemdesetih letih je Puluj postal profesor fizike in
elektrotehnike na (nemski) Tehniéni visoki Soli v Pragi. Leta
1888 je v Pragi objavil razpravo o radiacijah, ki je bila
prevedena v Physical memoirs, London, 1889,

Robida Karel Lucas (1804-1877), Vibrations-Theorie der Elektrizitat,
lzvestja gimnazije Celovec, str.1-37
Magnetismus, Forsetzung und Schlus der Vibrations-thearie
del Elektrizitat, lzvestjia gimnazije Celovec, str.1-60
Grundzuge einer naturgemassen Atomistik, Celovec, 1860

Redtenbacher Ferdinand (1808-1863), Das Dymamiden-System.
Grundzuge einer mechanischen Physik, Mannheim, 1857
Redtenbacher je bil rojen v Steyrju na Avstrijskem in je bil
med leti 1830-1834 asistent na politehniéni Soli na Dunaju.
Pozneje je poudeval v Zirichu in Karlsruhe-ju, vendar je ostal
zelo vpliven na Avstijskemn, kjer je bil njegov bratranec kemik
Joseph Redtenbacher (1810-1870) univerzitetni profesor in
Clan dunajske akademije od ustanovitve 14.5.1847,

Rosenberger  dr.Ferdinand, Die Geschichte der Physik in
grundzugen mit synchronistichen Tabellen, (Il del,
Braunschweig, 1880

Ruhmkorff Henrich Daniel (1803-1877) je bil Memec, vendar je
raziskoval na Francoskem. Mjegov indukcijski aparat so zadeli
izdelovati leta 1850. Inadica iz leta 1862 je dajala 2 od 22
do 27 cm dolge iskre. Pri svojemn odkritju spektroskopije sta
ga uporabljala tudi Kirchhott in Bunsen leta 1860 (Jungnickel,
1986, 1.del 199-200, 222)

Sigmund P., Sputtering by lon Bombardment: Theoretical
Concepts, Edited by R.Berisch, Springer-Verlag, Berlin,
Heidelberg, New York, 1881

SBL - Slovenski biografski leksikon

Schrey Thomas, je bil rojen v nemski druZini leta 1830 v Logatou.
Studiral fiziko na Dunaju s Knafijevo Stipendijo leta 1855, Kot
suplent za fiziko na viji gimnaziji v Lubljani je predaval
10121856 o najnovejdih metodah za merjenje jakost
elektritne  iskre pred Muzejskim  drudtvom. Porogilo o
predavanju je Dezman objavil v Jahresberichte der Krainischen
Landes-Museums, 1858, str.102. Schrey je 14.9.1858 postal
profesor fizike, med leti 1862 in 1870 tudi direktor realke v
Ljubljani. Od leta 1870 do konca stoletja je predaval fiziko
in matematiko na realki v Celoveou.

Spasski B.l., Istorija fiziki, 4.del, Moskva 1964

Stark Johannes (1874-1957) je &tudiral fiziko v Minchnu, kjer je
do leta 1884 teorjsko fiziko predaval Boltzmann, po letu
1B99 pa eksperimentalno fiziko Rdntgen. Leta 1900 je postal
Stark asistent fizikalnega insfituta v Minchnu, vendar ga
Rintgen ni hotel imenovatl za preega asistenta. Zato je e
istega leta 1900 odsel v Gottingen. Stark je bil pomemben
eksperimentalni  fizik. Kot teoretika so ga Planck, Wien,
Sommerfield in drugl zaniGevali. Tako je bil edini, ki je leta
18908 na srefanju Nemske druibe v Salzburgu zagovarjal
Einsteinovo predstavitev fotonov (Jungnickel, 1986, 306-307,
310). Leta 1918 je Stark dobil Mobelovo nagrado, Leta 1933
j& spodbijal odkritie Rontgena v korist Herizovega udenca
Fhilipa Lenarda (1862-1947), rojenega v Bratislavi. Kot aktivist
Macionalsocialisticne partije je bil ocbsojen leta 1947 (Garig,
16936, Asimov, 1978).

Staroselskaja-Mikiina O.A, Emest Rutherford, Mauka, Moskva,
1967
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Supek lvan, Povijest fizike, Skolzka knjiga, Zagreb, 1980

Santel Anton [1845-1920) Slovenec iz Zelezne Kaple, je Studiral
matermatike in fiziko v Gradcu. Od leta 1872 je bil profesor
fizike na gimnaziji v Gorici. Dunajéan Ludwig Boltzmann
(1844-1503) je bil Santlov svak, saj sta leta 1873 in 1876
porodila vsak eno izmed sester Stajerskih Slovenk won
Aigentler. Santii so tako vefkrat letovali skupaj z Boltzman-
novimi (Santel, 1889 (1989, 403)), Santel in Boltzmann pa
sta sodelovala tudi v fiziki. Tako se je Boltzmann zahwvalil
Santiu in Wictorju Hausmanningeru (1855-1807), asistentu na
univerzi v Gradcu, za pomot pri ratunanju (Wissenschaftliche
Abhandiungen, Leipzig, 1909, Il del, str.62 (LXVIl 1883)). V
popisu  avtorjev (I, str897) je napacno navedena Se
Boltzmannova referenca na Santla v LXII (1881).
Kaulbaum-Santelsche Luftpumpe, Compendium der Experi-
mentalphysik Leopolda von Pfaundlerja (1839-1920), pro-
fesorja fizike na univerzi v Innsbrucky, od 2.4,1891 v Gradcou
(Wurzbach, SBL).

Elekirika, nje proizvodnja in uporaba, 1.del, 1.5ubic, Ljubljanski
Zvon, 252-255

Maji spomini, Srce in oko, Obzomik Predernove druZbe, junij
1883, str.403

Subic van (1856-1924), uditelj in poznejéi direktor na strokowni
oli v Ljubljani, Elektrika, nje prolzvodnja in uporaba, Ljubljana,
1897 .

Subic Simon {1830-1903), Grundzuge einer Molekular-Physik,
Wien, 1862, Skrajfana inadica knjige objavljena v Wien.Ber.46
(26.6.1862), 46-64
Lehrbuch der Physik fir Ober-Gymnasium und Ober-Real-
schulen, 3. izdaja, Budapest, 1874

Thomszon Joseph John (1856-1940), Phil.Mag. 44 (1897), ponatis
v The Origins and Growth of Physical Science, Edited by
D.LHurd and J.J.Kipling, volume NI, Penguin books, 1964

Wiahovié Mikola (Viacovich Nicola) je bil rojen leta 1832 na otoku
Bratu. Studiral je na Dunajskern fizikalnem institutu pri
Andreasu von Eftingshausnu (1796-1878). 5.10.1858 je il
nameséen na vigji gimnaziji v Kopru, kjer je pouceval fiziko
do konca Solskega leta 1862/63. V tem casu je objavil svoje
prve eksperimentalne raziskave o elektricnem praznenju v
najpomembnejsih italjanskib in avstrijskih fizikalnih éasopisih,
Mato je bil ved kot dve desetletfi profesor fizike, pozneje tudi
direktor na Scuola Reale Superiore v Trstu. Ze vsa) leta
1863/64 je bil dopisni clan Drufbe naravoslovnih znanost v
Avgusti in Kmetijske druibe v Gorici. Vse svoje razprave,
tudi na Dunaju, je objavil v italijanskem jeziku.

Vighoviceve razprave o elekiriki:

Sulla scarica instantanea della bottighia di Leyda, || MNuovo
Cimento 16 (1B62) 30-75 in Wien.Ber 46 (1862) 531-571
Sulla durata della scintilla elettrica, lzvestja gimnazije Koper
3-11 in Il Nuovo Cimento, 17 (1B83), 11 strani

Sulle forze maolrici, lzvestja realke Trst, 3-39

Risparmio di zinco nelle pile e metodo pratico per la riunione
di moti elemeanti, |zvestje realke Trst in 1| Nuovo Cimento 4,
(1B870), 11 strani

Sulle coppie eletfriche, Societa Adriatica Boll.Trieste 1, 23
strani

Wien Wilhelm (1864-1928), Uber Elektronen, 1905, Ponatis v
Zbomiku “Von der Naturforschung zur Maturwissenschaft’,
Springer-Verlag, 1987

Wheaton Bruce R., The tiger and the spark, Empirical roots of
wave-particle dualism, Cambridge University Press, 1983

Wilson David B., Kelvin and Stokes, Adam Higler, Bristol, 1987

Wurzbach Constant von, Ritter Tannenberg (1818-1893), Wien,
1880

Zoch JB., Neus elektrische Staubfiguren als Betrag zur

Erklarungen der Erscheinungen in der Geissler'schen Rohren
und zur Widerlegung der Crookes'schen Hypothese, lzvestja
realne gimnazije v Sarajevy, 1880. Komentar P.Cturtedka v
Zeitschrift fir dsterreichischen Gymnasuim 32, 557-558. Leta
1866 je Zoch v Poggendorffovih Annalen der Physik (147)
ragovarjal Faradayevo teorjo gorenja. Domneval je, da se
ogen) v visokih delih plamena izgublja in se neti na novo
(Rosenberger, 1980, 745).
Leta 1877 je (van) Zoch objavil razpravo o akustiki na realki
v Osijeky, Zoch je bil Ze pred letom 1880 direktor realne
gimnazije v Sarajevu, ki je bilo od leta 1878 pod avsirijsko
okupacijo.
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NASVETI

Kako uporabiti masni spektrometer za karakterizacijo
plazme?

Masni spektrometer s kvadrupolnim filirom je koristen
instrument za merjenje sestave plina v vakuumskih
sisternih. £ nekaterimi spremembami ga lahko uporabimo
za popolno  karaklerizacijo plazme, saj lahke poleg
osnovnih parametrov (gostota plazme, temperatura elek-
tronov, potencial plazme, Debyjeva dolzina) izmerimo tudi
gostoto in energijo neviralnih in nabitih delcev v njej.
Tak3en analizator ponujajo nekatere svetovne firme, med
drugimi tudi multinacionalka VG Quadrupoles. Z vsem
priborom in ragunalnikom ga dobite za okroglih 100.000
DEM. Kot za vse instrumente tudi za kvadrupolni analizator
plazme velja, da je treba biti pri tolmagenju rezultatov
zelo previden. V nadalinjem besedilu zapisimo, kje so
meje uporabe tega instrumenta. Pri tem je snov podana
zelo poljudne in pogosto moéno poenostavijeno,

Pri tehnolosko zanimivih primerih generiramo plazmo v
mesanici razliénih plinov, ki jih vpuStamo v raz-
elektritveno  komoro skozi dozirme ventile. V' plazmi
molekule plinov v precejénji meri razpadejo na atome, ki
se lahko spet veZejo v najrazliénejie molekule. Mekateri
atom! se velejo na stene razelektritvene komore, tako da
v splofnem sestava plazme ni enaka sestavi doziranih
plinov. Lep primer je postopek depozicije tankih plasti
diamanta v nizkotlatnih plazmah, o katerem smo v nadi
reviji Ze poroéali. V tem primeru se ogljik iz plina veZe
na povriine (Zal veliko vet v obliki saj (amorfni C) in
navodicenega ogljika (a-C:H) kot diamanta). Zato je
ugodno, da sestavo plina v plazmi merimo in se ne
zanasamo na podatke o doziranju.

Gostota plazme je seStevek gostot wseh wrst ionov v
plazmi. Tudi v tem primeru velja, da se razmerje med
gostotami  ioniziranih atomov v sploSnem razlikuje od
ustreznih koncentracij nevtralnih atomov v plinski mesanici.
Lep primer so Penningove zmes: plinov. V' heliju z 1%
zwega srebra je gﬂstuta Hg* ionov veé velikostnih redov
vefja od gostote He' ionov. V tehnolodkih procesih se
pogosto, €e ne obitajno, uporabligio prav Penningove
zmesi plinov.

Ce hofemo razumeti kinetiko plazemskih procesov, je
dober analizator wvsekakor koristno orodje. Metod za
analizo plazme je ogromno, za vse pa velja, da merijo
le doloéene parametre, pa e te bolj ali manj natanéno.
& najbolj univerzalen instrument za karakterizacijo plazme
j& kvadrupolni analizator. Literatura na temo masnih
spektrometrov je izredno bogata, zato na tem mesty
omenimo samo princip delovanja.

V kvadrupolni filter masnega spektrometra vstopajo razliéni
I'IB"u’trEh'II m nabiti delei z gostotami mq, nz ... ne in my ',
nzt . Kvadrupalni filter prepusti le tiste nabite delce,
ki rma]o doloéena maso. Prepustene ione s primero
elektroniko prestejemo in dobimo koncentracije
posameznih vrst ionov. Meviralne delce analiziramo tako,
da jih pred wvstopom v kvadrupolni filter loniziramo s
curkom elektronov s kineti€éno energijo 50 eV. Mastale
ione prestejemo itd. Tako dobimo Se koncentracije
neviralnih delcev. Elektronika skrbi za to, da pri izradunu
gostot pusamezmh delcev uposteva razliéne verjetnosti
za ionizacijo pri trku z elektroni. Ce le nimamo preved

bogate zmesi plinov, lahko torej z nekoliko prirgjenim
kvadrupolnim masnim spektrometrom  dovol] natanéno
izmerimo gostote ny in m" pred vstopom v kvadrupolni
filter.

Za pravilno delovanje instrumenta je zelo pomembnao, da
je tlak v merilni glavi spektrometra vselej nizji od -10*
mbar. 5 tem tudi zagotovime razmeroma dolgo obstojnost
katode.

Oglejmo  si sedaj delmranja instrumenta v praksi. Za
zacetek pn'u'zemlmﬂ da nas tehnolodki postopek poteka
pri tlaku 10" mbar ali manj (tak&ni postopki s0 v resnici
redki, saj so prepocasni; uporabni so le za nanaanje
tankin plastij. V tehnologko pomembnibh plazmah je
potencial plazme (elektricna napetost med nemoteno
plazmo in steno razelektritvene komore) nekaj 10 W, v
nekaterih primerih pa celo nekaj 100 V. Potencial pade
v mejni plasti, ki je velikostnega reda 10 Debyjevih dolin,
Primerno spremembi potenciala se spreminja tudi energija
in gostota nabitih delcev v mejni plasti. Pozitivni delci so
pospedeni, negativni pa zawrti. Zgomiji razmislek velja tudi
za analizator delcev, ki je prav tako del stene razelek-
tritvene komore, Ce hogemo, da nam dejansko izmeri
gostote in energije delcev v plazmi, ne pa na steni
komore, moramo zagotoviti vsaj dvoje: 1. vstopna mredica
analizatorja mora biti na potencialu plazme in 2. analizator
maora biti potisnjen globoko v plazmo (ne pa postavijen
v stranski vod komore).

Recept za dvig potenciala je znan: Analizator je potrebno
elektricno izolirati od ozemljene komore in med njiju
pritisniti enosmerno napetost. Potencialna razlika med
analizatorjemn in plazmo lepo sledi spremembi zunanje
napetosti samo v primeru, ko je povriina ozemljene
elektrode tri velikostne rede vedja od povréine analizatorja,
ki je izpostavijen plazmi. To je posledica dejstva, da je
razmerje med pnvgre&nn h:erEtjD elektronov in pozitivnih
ionov v plazmi 10 - 10*. Ce je torej efektivna povriina
analizatarja 10 cm®, maora biti uzemljena povriina komore
reda 10* cm?. V kolikor to ni res, z zunanjo napetostjo
spremenimo potencialng razliko med plazmo in komoro
{to potencialno razlike smo malo prej imenovali potencial
plazme). 5 tem smo spremenili enega od bistvenih
parametrov plazme in tako tudi nag tehnologki proces,
Tovrstni analizator plazme je torej uporaben samo v velikih
razelektritvenih komarah.

Pri vse] stvari se nismo vprasali, kdo nam bo sploh
zaupal, koliko je potencial plazme. Z obstojedim analiza-
torjemn ga lahko izmerimo samo v primery, ko je energijska
porazdelitev elekironov vsaj priblizno maxwellska., Sicer
pa je potrebno potencial plazme izmeriti kako drugace,
na primer z emisijsko sondo.

Ce nas ne zanimajo karakteristike plazme, ampak le
energije in gostole toka delcev na izbrano powriing,
pozabimo na zgornja odstavka in opravimo meritve tako,
da je nad analizator kar elektriéno ozemljen. V tem primeru
je najugodneje, da namestimo analizator na mesto nase
podlage (substrata). To pogosto ni tehniéno izvedljivo,
vsekakor pa ni posebno prakticno. Goslote toka delcev

29



ISSN 0351-9716

izmerimo nekje drugje - pred izbiro mesta za nas analizator
je koristno razmisliti, ali so pogoji tam vsaj priblizno enaki
kot pri podlagi. Mnoge tehnoloSke uporabne plazme niso
niti izotropne, kaj %ele homogene.

Predno se odlocimo za meritve gostot neviralnih (pocas-
nih) delcev, se moramo zavedati, da je nizkotlatna plazma
termodinamsko izredno neravnovesen sistem. Plini, ki so
v naravi prisotni v molekularni obliki, so v plazmi v veliki
mer  disociirani. Vsak neravnovesni sistem te3l Kk
ravnovesju, zato lahko izredno neravnovesno stanje
vzdrivjemo samo § stalnim wvzbujanjem. Pogosto je
tehnolodki proces zasnovan tako, da je produkcija
posameznih wrst delcev koncentrirana v razmeroma
majhnem wvolumnu tik pred podlago. Gostota delcev, ki
50 Vv neravnovesnem stanju (npr. atomarni vodik), v
sploénem pada v smeri sten razelektritvene komore. Pri
nizkih tlakih, ko je povpreéna prosta pot primerljiva z
razseznostjo komore, je gradient koncentracije majhen
(rekombinacija poteka samo na stenah komore), pri vigjih
tlakih pa poteka izdatna rekombinacija tudi v plinu. V tem
primery je lahko gostota atomarnega vodika ob steni
razelektritvene komore, $e posebej pa v stranskih vodih,
tudi veé wvelikostnih redov niZja od ustrezne gostote v
sredini razelektritvene komore. Razmislek velja tudi za
druge delce, ki niso v termodinamskem ravnovesju

neviralni  kovinski atomi, radikali MNas analizator je
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obiajno nameséen na steni razelekiritvene  komore
pogosto daleé¢ stran od podlage in seveda mer
koncentracije delcev tik pred kvadrupolnim filtrom, ki je
lahko posebej v primeru diferencialnega &rpanja za nase
neravnovesne delce neskonéno daled od mesta njihovega
nastanka. V tem primeru so meritve samo informativhega
znataja - v najboljfem primeru lahko merimo relativne
spremembe gostote. Ce hofemo oceniti gostote teh
delcev v nemoteni plazmi, je pred nami radun gradienta
koncentracije, ki je vse prej kot trivialen.

Ko smo tore] ugotovili, kaj dejansko mer nas analizator
plazme, in se odlodili za nakup, imamo na voljo vrhunsko
napravo za karakterizacijo plazme, ki lahko v nekaterih
primerih deluje tudi kot odliéen analizator atomske sestave
povriine (SIMS - Secondary lon Mass Spectrometry)
Masa naprava deluje torej kot:

- energijski in masni analizator nabitih delcev v plazmi

- energijski in masni analizator neviralnih delcev v plazmi
- energijsko nastavljiv detektor SIMS

- klasiéni masni spektrometer za analizo residualne

atmosfere.

mag. Miran Mozetié

Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko

Teslova 30, 61000 Ljubljana

IZOBRAZEVANJA V LETU 1994

Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije organizira Ze ved kot dve desetletji razliGne strokovno izobraZevalne tedaje

s podrodja vakuumistike. Jeseni 1994 razpisujemo naslednje:

1. Vzdrzevanje vakuumskih naprav
{15.-17. november)

Ma teaju bo predvsem obravnavana tematika, ki jo
srefujemo v tehniki grobega wvakuuma, to je delovanje,
vzdrievanje in popravila rotacijskih &rpalk, pregled in
uparaba razlicnih vrst Srpalk, ventilov in drugih standardnih
elementov, meritve vakuuma, hermetiénost in odkrivanje
netesnosti v vakuumskih sistemih, materiali za popravila
ter tehnike &icenja in spajanja. Tedaj bo trajal 18 wr, od
tega ved kot tretjina prakticnih prikazov in vaj. Cena teéaja
je 28.000 SIT. Vsak teCajnik prejme brofuro "Vzdrievanje
vakuumskih naprav® in potrdilo o opravljenem tecaju.

2. Osnove vakuumske tehnike
(18.-20. oktober)

Teéa] podrobneje obravnava ista podrodja kot prvi, poleg
tega pa 3e pomen in razvo] vakuumske tehnike, fizikalne
osnove, crpalke za visoki vakuum, tankoplastne in druge

vakuumske tehnologije, ciste postopke, analize povrin
ter doziranje plinov, Eiscenje in preiskave plinov - skupno
22 wr z vajami in ogledom Indtituta za elektroniko in
vakuumsko tehniko. Cena tecaja je 24.000 SIT. Udelezenai
prejmejo zbornik predavanj "Osnove vakuumske tehnike'
in potrdilo o opravijenem teéaju.

Oba tetaja se bosta pricela ob 8.00 uri v knjiznici In&tituta
za elektroniko in  vakuumsko tehniko, Teslova 30,
Ljubljana.

Prosimo interesente, da se informativno prijavijo éimprej,
za dokoncno potrdile udelezbe pa veljz kopija poloZnice
o plagilu - najkasneje Stiri dni pred prietkom tecaja, na
naslov: Drustvo za wakuumskg tehniko Slovenije,
Teslova 30, 61111 Ljubljana (5t. ZR: 50100-678-52240).

Prijave sprejema organizacijski odbor (Koller, Spuk,
Mozetié, Nemanic), ki daje tudi vse dodatne informacije
tel. 061 123-13-41).

Konferenco bodo organizirali;

Drudtvo za wvakuumsko tehniko Slovenije,
In&titut za kovinske materale in tehnologije,
In&titut za elektroniko in vakuumsko tehniko
in Ministrstvo za znanost in tehnologijo
Slovenije. Na konferenci bodo obravnavane
naslednje teme:

- Znanost o povriinah

- materiali za elektroniko

- fizika plazme in plazemske tehnologije
- tanke plasti
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6. slovensko-madzarsko-hrvasko-avstrijska vakuumska konferenca, Bled, 4-7. april 1995

- uporaba znanosti o powrsinah
= vakuumska tehnika in tehnologije in
- vakuumska metalurgija.

Delowvni jezik bo angleski. Dela, ki bodo
uwritena v program bodo  predvidoma
objavijena v posebni izdaji enega od
znanstvenih éasopisov. V &asu konference
bo organizirana rastava opreme, materialov
in znanstvene literature.

Dodatne informacije labko dobite pri;

Dr. Monika Jenko

&"Joint Vacuum Conference

Institut za kovinske materiale in tehnologije
Lepl pot 11, P.O.B. 431

61001 Ljubljana

Tel: (+386 61) 125 11 &1
Fax: (+386 &61) 213 7BO
E-mail: Monika Jankoatguest armes si
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Your partner for advanced vacuum technology

Go00 news!

We have a local cooperation-partner for you:

MR. SLAVKO ZIZEK

c/o Scan d.o.o.

Zastopnisko Servisno Podjetje
Breg ob Kokri 7

SLO-64205 Preddvor

Tel: 064/45383

Fax: 064/45050

Mr. ZiZek is looking forward to your inquires and would be
pleased to hearing from you soon.

"balzers
"--..___________'_______..-f"

Balzers Hochvakuum GesmbH
Diefenbachgasse 35

A-1150 Vienna

Tel.: +43/1/894 17 04

Fax: + 43/1/894 17 07
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PRODAJNI PROGRAM

Vakuumske érpalke:

rotacijske vakuumske crpalke in pnbor -
eno in dvostopenjske, od 1 do 1200 m Ih

m FRoots uakuumske érpalke od 150 do
13.000 m°/h

m ¢&rpalke z zapiralno Iuputu ena in
dvo-stopenjske, do 250 m/h

m dvostopenjske membranske in ejekiorske
vakuumske &rpalke

m difuzijske crpalke od 40 do 50.000 I/s

m turbomolekularmne érpalke od 50 do
3.500 I/s in pribor

® sorpcijske Crpalke, krioSrpalke, ionsko-
getrske in sublimacijske titanske crpalke

vakuumski &rpalni sistemi: l t
- za kemicno in drugo industrijo

vakuumski ventili: l g "l Q‘,
- pretoéni ali kotni KF, 1SO-K, I1SO-F 9

od 2 do 1.000 mm,
- loputni in UVV ventili
vakuumske prirobnice:
- serije KF, 180K, ISO-F in UHF,
objemke in steklena okna

Krioérpalke

mehanske in elektricne prevodnice

merilniki vakuuma in kontrolni instrumenti:
od 1.107"% do 2.000 mbar, absolutni ali merilnik
delnih tlakov

procesni regulatorji

detektorji netesnosti (prepuscanja) in sistemi
helijski, frigenski detektor]i

masni spektrometri in pribor
od 1 do 200 ame

IZDELAVA STROJEV IN TEHNOLOGIJE ZA:

m  skupina UB - trdi sloji. kondenzatorske in pakirme
folije, naparevanje wvelikih povrdin, npr.  steklo
naparevanje video in audio trakov, CD in video
ploéte, ploiée za shranjevanje podatkov

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

Turbomolekularne crpalke

® skupina UM - vakuumske indukcijske pedi (tudi
za vlivanje), vakuumska metalurgija

ZASTOPSTVO IN SERVIS

M:EDIVAK MEDIVAK d.o.o., Solska ulica 21, 61230 Domzale
Tel.: (061) 713-060, Fax: (061) 713 060
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SPECIALNI VAKUUMSKI ELEMENTI

Prevodnice za vgradnjo v osnovne plosce ali kot
komplet v prirobnicah (KF, CF ..), lahko tudi
oblikovane po Zzelji:

B elektricne - s plasticno ali stekleno izolacijo
(kompresijski in usklajeni spoji) in s poljubnim
tevilom prevodov

B elektricne - visokotokovne (hlajene z vodo)

B cevne, za pretoke plinov ali tekocin

m gibalne, za prenos rotacije ali translacije v
grobi, visoki in ultravisoki vakuum

Okna za opazovanje notranjosti recipienta; tesnenje
izvedeno z elastomernimi tesnili

Prehodni kosi za posebne namene:

W kovinski mehovi
W cevi s spojem steklo-kovina

m steklene cevi s prirobnicami (kot
izolator med posameznimi deli
vakuumskega sistema)

Stekleni deli - izdelava po meri, popravila in

o

INSTITUT TESLOVA ULICA 30, POB 539, 61111 LIUBLJANA,
ZA ELEKTRONIKO SLOVENIJA

= IN VAKUUMSKO TELEFON: (061) 123-12-07, 123-13-41, 263-461
TEHNIKO p. o. TELEFAX: (061) 263-098, TELEX: 39714 IEVT
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ZASTOPNISKO SERVISNO PODJETJE, Breg ob Kokri 7,
[ n 64205 PREDDVOR
d.o.o0. Tel. 064/45-383, Fax 064/45-050

SMO ZASTOPNIK IN EKSKLUZIVNI DISTRIBUTER ZA OXFORD INSTRUMENTS MAG IN AIR LIQUIDE
CRYOGENIE.

OXFORD

RENTGENSKA FLUORESCENTCA EDS - ENERGIJSKO DISPERZIVNI

TIP LAB-X3000 ZA KONTROLO KVALITETE SISTEM TIP EXL Il
(UPORABLJA RENTGENSKO CEV IN NIG VEC
IZOTOPOV!)

AIR LIQUIDE

DEWAR POSODE ZA TEKOCE PLINE - TEKOCI DUSIK, HELL,
ARGON, KISIK, OGLJIKOV DIOKSID

POSODE SO RAZLICNIH VELIKOSTI OD 0,5 L DO 1000 L.
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varian® vacuum products

Vakuumske érpalke:

-difuzijske é&rpalke

-ionske crpalke

-sublimacijske titanske cErpalke
-lurbomolekularne érpalke
-rofacijske mehanske d&rpalke

UHV sistemi:

-vakuumski sistemi za tlake do 1.10°"° Torr

Vakuumski ventili:

-elektromagnetni ventili
-pneumatski ventili
-rocni ventili

Pribor za vakuumske sisteme:

-prirobnice

-steklena okna in cewvi

-cevni skozniki

-anargetski skozniki {modénostni, visokonapetostni, RF),
-skozniki za mehanske pomike (rofacijski, linearni)

Instrumenti za merjenje vakuuma:

T LA -3 tarmodlanom
1

l'lllll'll (R R

Ll I'I'II\.'\“'\ &
BERAR AR -z Zariino nitko

-5 hladno katodo
-5 kapacitivna membrano

Varianowi mefa'fniki' vakuuma pokrivajo meriino
obmoéje 10 do 107 Torr.

Detektorji netesnosti (leak detectors):

-aviomnaltski sistemi (uporaba v serijski proizvodnyi)
-prenosni  sistemi za detekcijo
-prenosni baferijski detektorji

Sirok program detekiorjev z mejami zarnavanja do
210" cclsek (helij).

ZASTOPSTVO:

&R MEREL 4.0

Ob gozdu 25, Selnica ob Dravi
Tel.:062/671-037, 511-271

Mabitel: 0609/123-123
Fax:062/671-037
Prodaja in servis tudi za naslednje firme:

A anzer” @ VanKel £7755 VWR Scientific



ZASTOPSTVO Direktni uvoz nam je omogodil

Se bolj znizati cene racunskih,

pisalnih in fotokopirnih strojev
vrhunske kvalitete. Po tako
nizkih cenah jih na sloven-

skem trZziscu %e ni hilo. Redna

OLYMP' A preskrba z rezervnimi deli je
zagotovljena.

o - il "
— =

2 leti garancije in lasten servis;
AEG OLYMPIA in olivetti

Registrske blagajne,
racunski in fotokopirni

] L
OIl“ettl stroji ter potrosni

material zanje po
1izredno mizkih cenah.

TRGOVINA-SERVIS Z

\ o
> -

SLOVENLA, 61115 Lubljana, Ziherlova c. 6
tel.: (386) 061/125-71-64, 125-72-20, 222-313

* racunalniki

* konfiguracije po vasih
zeljah in potrebah

* obnovljiva garancija na

posamezne komponente

3 letna garancija




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

Podroéja uglasenosti

nasih inStrumentov

e biotehnologija

o atomska spektroskopija
e ICP

e ICP-MS

e upravljanje podatkov
e GC-IR

e FT-IR

e elementna analiza

e termicna analiza

e LC

e LC-MS

e GC

e GC-MS

e UVNVIS

o fluorescenca

KemoAnalitike

druzba z omejeno odgovornostjo
zastopstvo Perkin Elmer za Slovenijo
Strekljeva 3

tel. 061 / 125 03 15, 061 / 125 11 05
fax 061 / 125 11 10
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