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MERJENJE ADHEZIJE TANKIH PLASTI

VAKUUMIST 20/3-4(2000)

Miha Cekada, Institut “Jozef Stefan”, Jamova 39, Ljubljana

Measurement of Thin Film Adhesion

ABSTRACT

A short summary on the physical background of thin film adhesion
is given. In the second part, ten methods of adhesion measurement
are briefly described with short comments on their applicability.

POVZETEK

Podan je kratek opis fizikalnih osnov adhezije (oprijemljivost) tanke
plasti na podlago. V drugem delu pa je na kratko opisanih deset
metod merjenja adhezije s kratkimi kementarji uporabnosti.

1 Uvod

Adhezija (oprijemljivost) je definirana kot stanje, v
katerem se dve povrdini driita skupaj zaradi kemijskih
vezi ali mehanske prepletenosti /1/. Nasprotno od ko-
hezije, kjer gre za povezavo v enem materialu, je ad-
hezija vez med dvema razliénima materialoma. Ceprav
je adhezia eden najpomembnejsih parametrov
sistema podlaga-tanka plast, pa je $e vedno slabo
poznana, zato ji pogosto posvedéajo premalo pozor-
nosti. Dejstvo pa je, da Se tako dobre lastnosti tanke
plasti (mehanske, elektriéne, optiéne) izgubijo vso
veljavo, ée je adhezija slaba, torej, ¢e se zaéne plast
luSEiti.

Adhezija ni elementarna fizikalna kolidina, temved sku-
pek ved lastnosti. Na atomskem nivoju je sicer dobro
definirana, toda povezava z makroskopsko adhezijo,
torej tisto tehnolodko zanimivo, je e precej meglena.
Zato nekateri avtorji razlikujejo dva pojma: "osnovna
adhezija” na atomskem nivoju in bolj fenomenoloska
“prakticna adhezija” /2/,

2 Fizikalno-kemijsko ozadje adhezije

5 termodinamskega staliséa je odloéilno delo W (ad-
hezijsko delo), ki je potrebno, da lodimo dve fazi v stiku,
Omeijili se bomo na sistem podlaga-plast:

Wa=1s+1-7s

kjer sta ys in y specificni povrsinski energiji podlage in
plasti, #s pa energija meje. Ce je delo pozitivno, se
podlaga in plast priviacita (adhezija), ée je negativno,
pa odbijata (dehezija). Veliko adhezijo, tj. veliko adhe-
Zijsko delo, bomo dosegli, Ce sta v stiku dva materiala
z visoko specifiéno povrsinsko energijo, npr. dve kovini
z visokim talid¢em. Enakomerna rast tanke plasti z
velikim stevilom nukleacijskih centrov kaZe na moéne
kemijske vazi med podlago ter plastjo in adhezija na-
stalega sistema bo dobra. Masprotno pa pri oto¢kasti
rasti pricakujemo slab stik in morebiti $e nastanek por
na meji, adhezija pa bo slaba /3/.

Kljutnega pomena je, kaksen je prehod med podlago
in plastjo. Razlikujemao &tiri tipe mej (slika 1):

a) Zaostro mejo je znacilen jasen prehod med pod-
lago in plastjo, Sirok eno ali dve atomski plasti. Tak
prehod je posledica sibkih interakcij med atomi
podlage in plasti. Zaradi ostrega prehoda so na-

pake omejene na ozko podrogje meje, gradient
napetosti so wvelki, zato je adhezija slaba.
Poboljsamo jo lahko, ¢e povecamo hrapavost
podlage.

b) Spojinska meja nastane, kadar pride med pod-
lago in plastjo do kemijske reakcije in tvorbe spo-
jine na meji. Nastanek vmesne plasti sicer v
splosnem izboljsa adhezijo, ce je ta plast dovol|
tanka. Pogosto pa nastanek vmesne plasti spram-
ligjo volumske spremembe, kar mocno poveca
notranje napetosti in poslabsa adhezijo.

c} Do difuzijske meje pride, e sta materiala podlage
in plasti medsebojno topna. Prehod iz podlage v
plast je zvezen in adhezija takega sistema je do-
bra. Toda pogosto je temperatura nanosa tanke
plasti prenizka, da bi prislo do zaznavne difuzije.
Lahko pa z ionskim obstreljevanjem pripravimo t.i.
psevdodifuzijsko plast, ki ima podobne lastnosti,

d) O mehanski meji govorimo, kadar je povrsina
podlage groba, tako da se plast preplete preko
povrsinskih nepravilnosti, ki tako delujejo kot
nekaksna mehanska sidra. Adhezija ni toliko od-
visna od kemijske kompatibilnosti materialov,
temved od geometrije. Tak spoj je trden,

Stanje povrsine pred nanosom tanke plasti moéno
vpliva na adhezijo. Poleg mehanskega in kemicnega
giscenja je pri vakuumskih postopkih potrebno e ion-
sko odistiti povrsino. Kot reéeno, lahko neravning in
defekti na povrsini pobolj$ajo adhezijo zaradi mehan-
skega zamrezenja plasti v podlago. Po drugi strani pa
se lahko na raznih defektih lokalno mocéno povecajo
napetosti. Ce je omakanje slabo, nastanejo pore, ki

Slika 1: Stirje tipi meje med podiago in plastio.
g) ostra
b) spojinska
c) aifuzijska
d) mehanska
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lahko pri obremenitvah rastejo. Tudi necistoce in meje
med zrni lahko alal?aju nastanek razpok. Vse to
poslabsa adhezijo. Ce se podlaga in plast moéno
razlikujeta v mreznem parametru, kristalni strukturi,
termiénem raztezku ipd., to slabo vpliva na adhezijo. V
tem primeru je bolje pripraviti vinesno (psevdo)difuzij-
sko plast ali celo posebno plast nekega tretjega mate-
riala, npr. pred nanasanjem TiN na jeklo nanesemao Se
tanko plast éistega titana,

3 Nukleacijske metode merjenja

Odluscenje plasti od podlage si lahko predstavljamo
kot pretrganje vseh vezi med atomi plasti in podlage.
Tako lahko vsaj v principu doloéimo adhezijo iz meritve
adsorpcijske energije atoma plasti na podlagi. Take
meritve s0 zahtewvne in za industrijsko uporabo
neprimerne, saj merimo v uvodu omenjeno “osnovno
adhezijo". Na razpolago je ve¢ metod, kjer merimo
hitrost nukleacije, gostoto otockov, kriticno konden-
zacijo in éas, ki ga atom prebije na povrsini /4/. Adhe-
zijsko energijo lahko doloéimo tudi termiéno, z
merjenjem sproséene toplote pri kemiéni locitvi plasti
od podlage, vendar so take meritve Ze na meji locljivosti
mikrokalorimetrov in zato za prakticno delo neupo-
rabne /5/.

4 Mehanske metode merjenja

Mehanske metode merjenja so primerjalnega znacaja.
Zasledujemo, pri kaksnih razmerah se zgodi neka
znacilna poskodba plasti (pogosto kar odluscenje), in
rezultat primerjamo z Ze znanimi za referencéne plasti.
Ceprav ima rezultat meritve pri nekaterih metodah
enoto MPa, nas to ne sme zavesti, ¢es da smo izmerili
neko absolutno trdnost spoja. lzmerili smo adhezijsko
trdnost v danih razmerah preskusa. Rezultat meritve pri
pravokotnem potegu se lahko bistveno razlikuje od
tistega pri striznem. Mehanske metode merjenja ad-
hezije so vecinoma destruktivne ter orientirane v éim
lazjo prakticno uporabo in ne vfizikalno ozadje, merimo
torej “prakticno adhezijo". V grobem jih lahko delimo v
dve skupini, in sicer lahko plast obremenimo pravo-
kotno (metode 4.1 - 4.4) in preéno na podlago (metode
4.5 -4.10).

4.1 Pravokotni poteg (direct pull-off)

Majbolj direkten nacin merjenja adhezije je, da
poskusamo pravokotno razkleniti podlago in plast. Vta
namen na podlago prispajkamo drzalo, posebej pa Se
na plast, in merimo silo, pri kateri plast odtrgamo (slika
2). Kljub enostavnosti na prvi pogled je metoda ome-
jena s trdnostjo spajke (do najveé 100 MPa), nevar-
nostjo, da spajka poskoduje mejo med plastjo in
podlago, poskrbeti pa je treba za &im bolj vzporedno
obremenitev. Namesto vedje povriine lahko nanjo pri-
spajakmo le zico (wire-pull test).

4.2 Preskus z ultracentrifugo

Pri tej metodi vzorec vrtimo pri zelo visokih obratih (do
100.000/min) v vakuumu. Pri dovolj velikem Stevilu
obratov je centrifugalna sila vecja od adhezijske in plast
odstopi, Tako lahko adhezijsko trdnost direktno
izmerima:

0a = 471:2n2rpt
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kier je n frekvenca (Stevilo vriljajev na sekundao), r
oddaljenost vzorca od osi vrtenja ter p in t gostota oz
debelina plasti. Metoda nima siroke uporabe.

Slika 2: Pravokotni poteg

4.3 Ultrazvocéni (kavitacijski) preskus

Uporaba ultrazvoéne kopeli je ena standardnih metod
¢iséenja povrsin, s katero odstranimo adsorbirane
necistoce. Isti princip lahko uporabimo za merjenje
adhezije, le da so sile, ki veZejo plast na podlago, vetje.
Zaradi hitrih sprememb smeri pri ultrazvoénih frekven-
cah pride do mocénih sil, pravokotno na povréino
vzorca. Plast se zaéne gubati, nastajajo mehuréki, ki
rastejo in ko dosezejo krititno velikost, podijo. Stanje
povriine po takem preskusu nam da informacijo o
adheziji.

4.4 Metoda udarnih valov

Pri tej metodi z moénim laserskim snopom posvetimo
na vzorec od zadaj, to je na podlago. Tanek sloj na
povréini podlage v trenutku odpari in nastane udarni val
(slika 3). Le-ta se Siri po vzorcu in se na drugi strani,
kjer je tanka plast, odbije. Ce so pri tem natezne nape-
tosti dovolj velike, se plast odlusci. Meritev poteka tako,
da moc laserja pocasi vecamo (delovati mora pulzna)
in opazujemao, pri kateri modi se zacne plast luscéiti, kar
je mera za adhezijo. Namesto laserja lahko uporabimao
tudi elektranski curek ali mehanski sunek.

T i pulzni
g aﬁﬂa‘ﬁ — laserski
curek

plast za
absorpcijo

podlaga

Slika 3: Metoda udarnih valov. Ce je podiaga prozoma,
& treba na zadnjo stran podiage nanesti e
plast, ki absorbira svetiobo.
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4.5 Metoda lepilnega traku (Scotch-tape
method)

Eden najstarejsih in najenostavnejsih nadinov preizku-
sanja adhezije je z lepilnim trakom. Prilepimo ga na
plast in sunkovito potegnemo. Ceprav je metoda zelo
primitivna, lahko na ta nacin, ¢e se plast odtrga, takoj
izlocimo defekini vzorec. Metoda je tudi standardizi-
rana, kjer je poleg lepila doloéena 5e geometrija in
dinamika preskusa (slika 4). Uporabna je za slabse
oprijemljive plasti z adhezijsko trdnostjo do 10 MPa,

lepilni trak

plast

podlaga __|

plast —1

Slika 4: Metoda lepilnega traku:
a) princip delovanja
b} standardizirana izvedba - plast je narezana
na segments

4.6 Strizni preskusi

Pri striznih preskusih sistem obremenimo preéno na
podlago (strizno) in merimo obremenitev, pri kateri
plast odstopi. Obstajajo tri izvedbe, ki so podobne
metodi direkinega potega, le da je obremenitev name-
sto natezne strizna (slika 5): (a) na plast prispajkamo
drzalo in ga vleéemo v smeri, vzporedno s podlago; (b)
na plast prispajkamo oviro in jo poskusimo odtrgati s
konico, obremenjeno vzporedno s podalgo; (c) plast
nanesemo le na del podlage in jo poskusimo odlusgiti
s konico, ki drsi po podlagi (primerno za debelejse
plasti).

4.7 Preskus razenja (scratch test)

Praskus razenja je verjetno najbolj razsirjena metoda
za merjenje adhezije tankih plasti. Razlog je preprosta
uporaba, ki ne zahteva nobene posebne predpriprave,
in relativno dobra ponovljivost. Na trziscu je veliko
avtomatiziranih naprav, ki omogoéajo enostavno iz-
vedbo tega preskusa.

6
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d drialo
-— spajka
plast podlaga

b

y—

m \ﬁ U/ konica
plast --*'i_ odiaga |
C
plast
\ I kalup
S T -

Slika 5: StriZne metode

Z iglo (ponavadi diamantno) predpisanih dimenzij razi-
mo po povrsini plasti (slika 6). Vecina naprav omogocéa
linearno povecevanje obremenitve, pravokotno na
podlago, v nekaterih primerih pa je obremenitev kon-
stantna in moramao narediti veé raz prirazliénih obreme-
nitvah. Adhezijo izrazimo s kriticnimi silami (obre-
menitvami), pri katerih se zgodijo znacilne poskodbe
oz. dogodki. Prva poskodba je nastajanje razpok v razi,
ki jo ponavadi spremlja akusticna emisija ultra-
zvotnega valovanja. Nadalje se zacne ob robovih raze
plast lusciti, medtem ko je v sami razi plast e cela. Pri
dovolj veliki sili pa igla predre plast v celoti in govorimo
o totalni delaminaciji (odluséenju) plasti. Te znacilne
poskodbe lahko identificiramo pod optiénim mikrosko-
pom, z merjenjem akustiéne emisije in z merjenjem sile
razenja (tangencialna sila, pri majhnih cbremenitvah je
ekvivalentna sili trenja). Pri totalni delaminaciji namresé
sila razenja dogivi izrazit skok. Kriticna sila za totalno
delaminacijo Les je povezana z adhezijskim delom na
dolzinsko enoto Wa:

[EW,
Vot

kjer je A presek raze, Ef in vi Youngov modul in Pois-
sonovo razmerje plasti, y koeficient razenja in t debe-
lina plasti /6/, ta zveza se redko uporablja.

_A
Vi

ca

Preskus razenja ima primerjalno vrednost. Kriticne sile
razlinih sistemov podlaga-plast, dobljene pri enakih
pogojih razenja, primerjamo med seboj. Redkeje se
uporablia tudi pojem delo razenja - [Frazenja dx ter
Stevilo akusticnih signalov.
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iglaz
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podlaga
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Slika 6. Praskus razenja
al princip delovan)a
b) slika raze pod optiénim mikrosKkopom
(puscica prikazuje mesto, kjer je prisio do
totalne delaminacije plasli)

) sila razenja in akusticna emisija pri rastodi
obremenitvi; oplicno identiicirans
poskodbe (Lo) se dobro wjemajo z obemna
krivuliama

4.8 Upogibni preskus (bend test)

Vzorec obremenimo  Stiritockovno  (slika 7). Pri
enostavnejsi verziji preskusa vzorec obremenimo z
dano silo in optiéno pregledamo povrsino. Namesto
tega lahko zapisujermo karakteristiko obremenitev-
upoqgib ali spremljamo akustiéno emisijo. Tako kot pri
preskusu razenja lahko Studiramo  kritiéne  sile.
Primeren je za plasti z dobro adhezijo (=100 MPa).

4.9 Metoda odtisa

Gre za enak postopek kot pri merjenju trdote, le da
namesto dimenzij odtisa opazujemo nastanek razpok,

ISSN 0351-9716

¢ akustiéni

detektor

Stirmtodkowvno
vpetje

o e
\\\:\\\\b\\\ S
&, , “ by
R,

Slika 7. Upogibni preskus

Naredimo vec odtisov pri razlicnih obrementitvah in kot
merilo adhezije uporabimo tisto, pri kateri se prvic
pojavijo razpoke. Metoda ni zanesljiva, saj je nastanek
razpok odvisen tudi od zlomne zilavasti plasti ter od
trdote.

4,10 Metoda mehurckov

Pri tej metodi med plast in podlago injiciramo kap-
lievino ali plin. Povecujemo hidrostatski tlak in opazu-
jemo karakteristiko tlak-volumen. Dehezijo opazimo po
skokih na krivulji. Metoda je uporabna le za debelejse
plasti s slabso adhezijo.

5 Nedestruktivhe metode

Nekatere v prejdnjem poglaviju opisane metode (5t. 4.1,
4.4, 4.6) so nedestruktivne, ¢e jih delamo tako, da se
ne pride do poskodb. Tako lahko preskusimo izdelke
in zavrzemo slabe. 2 Ze po naravi nedestruktivnimi
metodami pa na adhezijo sklepamo indirektno, npr. z
meritvijo Youngovega modula in notranjih napetost
Maj jih nastejemo nekaj: lasersko-akusticna metoda
akusticna spektroskopija /2/, vrsticna termicna spek-
troskopija /3/, uklon rentgenskih zarkov, elektrokemij
ska meritev /5/,

6 Sklep

Univerzalne metode za merjenje adhezije ni. Med
opisanimi desetimi metodami bo zainteresirani uporab-
nik nasel tisto, ki ustreza njegovemu sistemu podlaga
plast in napravam, ki jin ima na razpolago. Posebej pa
je treba poudariti, da ima merjenje adhezije primerjalno
vrednost, zato so primerljive le meritve, opravljene z
enako metodo in pri enakih pogojih.
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RAZELEKTRITVENA OPTICNA SPEKTROSKOPIJA (GDOES)*

Petr Smid, Zahodnoéeska univerza, Oddelek za fiziko, p.p. 314, 306 14 Pizen, Ceska

Glow Discharge Optical Emission
Spectroscopy (GDOES)

ABSTRACT

In this paper the basic principle of glow discharge optical emission
spectromeatry for depth profile analysis is descrbed and some of the
remaining problems with regard to quantification are discussed.
Several applications of this technique are also presented.

POVZETEK

W prispeviu opisujemo asnowni princip, na katerem temaelji razelek-
tritvena opliéna spektroskopija, ki se uporablja za analizo sestave
trdneqga viorca po globini. Chravnavamo tudi nekatere neresene
probleme, s katerimi se srecujemo pri kvantifikaciji izmerjenih spek-
trov. Lporabnost metode ilustriramo z nekaj prakticnimi primeri.

1 Uvod

Tanke plasti, pripravljene s PVD- in CVD-postopki, se
uporabljajo na razlicnih podrogjih. Veliko laboratorijev
po svetu se ukvarja z razvojem novih previek s toéno
dolocenimi oz. specialnimi lastnostmi. Vzporedno s
siritvijo in proizvodnjo novih previek raste tudi potreba
po njihovi karakterizaciji,

Pomembna informacija pri opisu nekega materiala je
njegova kemiéna sestava. Pri masivnih materialih
zadostuje povprecna kemicna sestava, medtem ko nas
pri sistemu podlaga-previeka zanima tudi globinski
profil. Razelektritvena optiéna spektroskopija (Glow
Discharge Optical Emission Spectroscopy - GDOES)
je metoda za hitro doloéitev globinskega profila
kemitne sestave, kakor tudi za analizo masivnih mate-
rialowv.

2 Osnovna ideja

Razelektritvena opticna spektroskopija temeljii na
razpréevanju in emisiji svetlobe iz razpréenih atomov.
Princip metode je naslednji: ée Zlahtni plin pri nizkem
pritisku {1 mbar) uvajamo med planparalelni elektrodi
{oddaljenosti nekaj cm), na kateri priklju¢imo visoko
napetost, pride do plinske razelektritve. V tako nastali
razelektritvi loéimo razliéna podroéja: blizu katode je
temno podrodje, imenovano katodni temni prostor,
veliko svetlo podroéje poleg je negativno tlenje, ki mu
sledi Faradayev temni prostor in svetel pozitivni steber
ob anodi. Velikost, pa tudi sam obsto] posameznih
podrocij sta odvisna od tlaka, napetosti, toka, vrste
uporabljenega plina in razdalje med elektrodama. Ce
razdaljo dovol] zmanjsamo, ostaneta le de katodni
temni prostor, kjer je praktiéno ves padec napetosti, in
negativno tlenje.

lonsko bombardiranje (ponavadi se za delovni plin
uporablja argon) je usmerjeno na katodo, zato se leta
razpriuje in oddaja sekundarne elektrone. Atomi, ki so
zapustili povrsino, potujejo proti negativnemu tlenju. Ti
atomi se v katodnem temnem prostoru zelo hitro ter-
malizirajo (povpreéna prosta pot pri tlaku 1mbar je

*|z angledding prevedel mag. Miha Cekada. Prispevek je bil napisan
posehs) za Vakuumista,

okrog 0,03 mm), tako da je njihovo nadaljnje gibanje
difuzijski proces. Pri trkih s prenosom naboja se lahko
atomi v katodnem temnem prostoru ionizirajo in po-
spesijo nazaj na katodo, kjer povzrodijo nadalinje
razprievanje in emisijo elektronov. Sekundarni elek-
troni se v katodnem temnem prostoru pospesijo in v
podroéju negativnega tlenja je njihova energija dovolj
velika za vzbujanje in ionizacijo atomov delovnega
plina. Ta mehanizem vzdrzuje razelektritev in
razprievanje. Ce na mesto katode postavimo nas
vzorec in ¢e znamo izmeriti emisijski opticni spekter
med deekscitacijo, govorimo o razelektritveni optiéni
spektroskopiii (GDOES). Ce lahko merimo étevilo nas-
talih ionov, pa govorimo o razelektritveni masni spek-
troskopiji. V tem prispevku bo govora le o GDOES. Med
razpréevanjem katode (vzorca) atomi iz posameznih
globin vstopajo v razelektritev in ¢e lahko merimo in-
tenziteto posameznih emisijskih ért kot funkcijo casa,
dobimo informacijo o kemicni sestavi po globini (glo-
binski profil kemiéne sestave).

3 lzvedba eksperimenta

Opisana planarna postavitev ni uporabna. Zato je
Grimm /1/ razvil postavitev z votlo anodo (slika 1), ki se
danes siroko uporablja. Anoda lezi v anodni ploséi, ki
je vodno hlajena. Vzorec priévrstimo na katodno
plosco, ki je izolirana proti anodi. Gumijasta tesnilka
zagotavlja vakuumsko tesnjenje, vzorec pa mora biti
kompakten in dovolj velik, da v celoti pokrije tesnjeno
odprting (minimalni premer 12 mm za anodo velikosti
4 mm).

ATFO Aff—

Cathode bosrd

Bample
o O—eing

Siika 1. Poenostavijena shema Grimmaove volle anode

Majpogosteje se uporablja anode z notranjim pre-
merom 2, 4 ali 8 mm. Razdalja med anodoe in katodo je
0,1- 0,2 mm, odvisno od premera anode, in je vedno
manj$a od katodnega temnega prostora. Tako plazmo
omejimo na notranjo stran anode in v ozki Spranji med
katodo in anodo do razelektritve ne mare priti. Na
nasprotni strani je anoda zaprta z majhnim oknom,
prepustnim za svetlobo valovne dolzine 110-800 nm.
Za to primeren material je npr. MgF.

Notranji prostor anode najprej izérpamo na osnovni tlak
nekaj stotink mbar, potem pa vanj spustimo delovni plin
pri tlaku nekaj mbar. Anoda je ozemljena, na katodo pa
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prikljucimo negativno napetost. Znacilni parametri so:
napetost 400-1200 V, tok 20-120 mA in tlak 1-5 mbar.
Zavedati se je treba, da teh parametrov (napetost, tok
in tlak) ne moremo neodvisno spreminjati. Dva od njiju
lahko doloéimo poljubno, medtem ko je vrednost tret-
jega odvisna od katodnega materiala. Delovni rezim
vedno nastavimo tako, da sta napetost in tok kon-
stantna, spreminjamo pa pretok plina skozi anodo.

Med meritvijo se razpréeni material odlaga na notranjih
stenah anode. Po konéani analizi je zato potrebno
ciscenje s svedrom. Malaganje materiala na anodo ima
se eno slabo stran - razdalja med katodo in anodo se
manjsa, dokler na pride do kratkega stika. Hitrost kon-
taminacije je poglavitni faktor, ki vpliva na globino
vzorea, ki jo lahko dosezemo.

Megativno tlenje je glavni izvir plazemskega sevanja.
Emitirano polikromatsko sevanje gre iz vakuumskega
sistema skozi okno v optiéni sisten. Komercialne
naprave so opremljene s polikromatorji - govorimo o
simultanem spektrometru (slika 2) - ali z monokroma-
torjem. Zarek vstopi v sistem skozi vstopno reZo, nato
ga kolimiramo na disperzijskem elementu, ki je po-
gosto konkavna holografska mrezica. Na ta nacin za-
gotovimo  disperzijo polikromatskega sevanja na
posamezne valovne dolZzine in obenem fokusacijo
zarkov na izhodne reze s fotopomnozevalkami.
Racunalnik krmili sistem in zbira podatke iz fo-
topomnozevalk. Ker sezejo izmerjene valovne dolzine
tudi v ultravijolicno podrodje (do 110 nm), mora biti
spekirometer evakuiran. Ogrodje Rowlandovega
kroga je potrebno segrevati, da se lega izhodnih rez ne
spreminja s temperaturo.

Phatomualtipleer tube

Slika 2: Shema postavitve instrumenta GDOES s
polikromatorjem

Do zdaj je bilo govora le o GDOES z enosmerno
napetostjo, ki omogocéa analizo prevodnih materialov.
Ce namesto tega uporabimo rf-generator, lahko razpr-
sujemno tako prevodne kot tudi neprevodne materiale.
V zadnjem casu je veliko raziskav posvecenih radiof-
rekvenénemu nacinu delovanja.

4 Kvantitativna analiza

Med analizo merimo intenziteto posameznih emisijskih
&rt, ki pripadajo dolocenim elementom. Ce prikazemo
odvisnost teh intenzitet v poljubnih enotah, dobimo
kvalitativni globinski profil. Ce pa zelimo dobiti kvanti-
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tativni globinski profil ali analizo masivnega vzorca,
moramo pretvoriti intenzitete v koncentracije. Ker je
GDOES relativna metoda, potrebujemo za kvantita-
tivno analizo referenéne materiale.

Postopek razprievanja, vzbujanja in deekscitacije ato-
mov lahko opisemo z naslednjo enacbo za emitirano
svetlobo:

lx =kxexSx + bx (1)

kjer je bx signal ozadja, sx gostota toka razprsenih
atomov, ex popisuje emisijski proces in ke je
obéutljivost instrumenta. Gostoto toka razprsenih ato-
mov doloca koncentracija elementa v vzorcu cx in
hitrost razprievanja vzorca q. Proces emisije je odvisen
od Stevila fotonov, ki jih emitira razpreni atom, in od
absorpcije fotonov v plazmi na njihovi poti do okna.
Tako lahko enacbo (1) zapisemo:

lx = kaxR:Exq + by (2)

kjer je Sy absorpcijski faktor in lezi med 0.n 1, Ry pa
emisijski izkoristek (5tevilo fotonov, emitiranih na en
prispeli atom). V nadaljnji izpeljavi bomo priveeli, da je
absorpcija zanemarljiva, torej Sx=1. Enacba (2) je de-
jansko sistem enach za vsak element x, kjer predposta-
vimo, da je vsota koncentracij vseh elementov na dani
globini enaka 100%, torej:

e, =1
x (3)
kjer ima cx enoto atomskega ali masnega deleza, Ce
obenem resimo enacbi (2) in (3), dobimo informacijo o
koncentraciji vsakega elementa v vzorcu na doloceni
globini ter tudi o hitrosti razpréevanja:

11,-b,
C, =—
q kRS, (4)
|=-c "'bx
q:
; kxﬁxsx

(5)

Veliko élankov je Ze bilo objavljenih o tem, kako doloéiti
parametre kx, By in by z uporabo kalibracije /2/ ali
razelektritvenih parametrov /3/. V nekaj ¢lankih je po-
zornost posveéena tudi signalu ozadja.

Ce dolo¢amo kemiéno sestavo masivnega vzorca, po-
datka o hitrosti razprsevanja niti ne potrebujemo. Toda
te nas zanima globinski profii kemiéne sestave,
moramo pretvoriti ¢as razprievanja v globino vzorea,
za kar pa potrebujemo hitrost razprievanja za vsako
globino posebe|. Globino h, ki ustreza ¢asu razprie-
vanja t, lahko izracunamo iz:

h="% SR(t)At
2 (B)

kier je SR{t) hitrost razprsevanja v um/s. Toda
vedinoma je hitrost razpréevanja podana v ug/s, zato
je treba predpostaviti $e gostoto materiala, da lahko
pretvorimo iz q z enoto ugls v SR z enoto um/s. Prob-
lem pretvorbe éasovne skale v globinsko se tako
prevede na problem doloditve gostote materiala, ki je
seveda odvisna od kemicéne sestave. Obstaja nekaj
semiempiricnin formul, katerih veljavnost pa je ome
jena le na dolocen tip materiala.
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5 Globinska locljivost in napake v kraterjih

Pri globinski analizi je pomembno, dav danem trenutku
le atomi iz ene globine vstopajo v plazmo ter da je dno
kraterja kar se da ravno. Toda razpréevanje je nakljucni
proces, tako da med bombardiranjem ioni delovnega
plina dovajajo energijo atomom vzorca na nekem inter-
valu globin, zato so doloéena podrodja bolj erodirana
od drugih.

Drug problem, ki je prav tako statisticno odvisen, je
preferencno razprsevanje. Povrsina realnega materiala
vsebuje razlicne atome z razliénimi vezavnimi energi-
jami v kristalu. Ce imajo elementi na povrsini zelo
razlicne razprsitvene koeficiente, se na zadetku pretez-
no razprsujejo atomi elementa z vedjim razprsitvenim
koeficientom, medtem ko ostanejo atomi elementa z
manjsim razprsitvenim koeficientom praktiéno nedo-
taknjeni, Pri emisijskem signalu tako dobimo navidez-
no manjée intenzitete za elemente z nizjim in navidezno
vecje intenzitete za elemente z vigjim razpriitvenim
koeficientom. Pojav imenujemo nestehiometriéno raz-
préevanje. Toda zaradi ohranitve mase tak$no razprie-
vanje, odvisno od razprsitvenih koeficientov in pogojev
razelektritve, preide v obicajen stehiometriéni rezim, ki
ustreza kemicni sestavi povrsine. V primeru anode
Grimmovega tipa lahko pride do razlik vsega nekaj
nanometrov.

Razlicne kristalne faze se prav tako lahko razpriujejo z
razlicnimi hitrostmi. V tem primeru pa pride do stacio-
narnega stanja sele pri globini nekaj kristalnih zrn, tj.
nekaj mikrometrov. Rezultat takih vplivov je popacenje
globinskega profila kemiéne sestave, npr. v sivi litini /4/,
kjer imajo grafitni delci manjSo hitrost razprsevanja.
Fovrsina kovin je tudi pogosto prekrita s tanko plastjo
oksida ali kako drugace kontaminirana, kar spet
povzroci diferencialno razpréevanje. Dodaten pojav je
nastanek posebnih oblik na povrsini, podobnih
stozcem (slika 3), ki rastejo zaradi prepovedanega ali
omejenega razprsevanja in poslediéne redepozicije na

a) [

Slika 4: Fopacenje kraterja: (a) konkavna obiika,
(b konveksna oblika
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nepravodnih oksidnih delcih z mnogo manjsimi hitrost
mi razpréevanja

Privseh vrstah diferencnega razprsevanja se povecuje
hrapavost dna kraterja, ki narasca z globino. Neravnine
na dnu kraterja poslabsajo globinsko locljivost, se po
sebej ko merimo prehod med podlago in previeko. Na-
mesto ostre meje tako izmerimo sirok, difuzen prehod,
na kar je treba biti pozoren pri interpretaciji. Hrapavost
dna kraterja je tudi odvisna od zacetnega stanja
povriine.

Se vedji vpliv na globinsko locljivost pa ima oblika
kraterja kot celote. V idealnem primeru bi moral krater
imeti ravno dno in navpicne stena, V praksi pa se med
razprsevanjem dno ukrivi in nastala oblika je bodisi
konkavna (globlja na straneh; slika 4a) ali konveksna
(zaobljena na straneh; slika 4b). Opaziliso, danaobliko
kraterja vplivata dva poglavitna dejavnika: redepozicija
razprsenega materiala in oblika napetostne porazde-
litve v katodnem temnem prostoru. Pri danem maten-
alu lahko najdemo primerne pogoje razelektritve za
idealno obliko kraterja

6 Uporaba

6.1 Masivni materiali

Razelektritvena optiéna spektroskopija je ena najbol]
natancnih metod za karakterizacijo kovinskih in zlitin-
skih materialov, za katere obstajajo dobn standardni
referencni materiali, tako da je znacilna napaka okoli
2-3%. V zadnjih letih poteka razvoj] v smeri karakteri-
zacije neprevodnih materialov z ri-generatorjem. Treba
j& dodati, da so to Sele zacetki, toda prvi rezultati so
spodbudni

GDOES se uspesno uporablja v analizi prahov /5/,
Prah, ki ga zelimo analizirati, pomesamo s ponavadi
bakrenim kovinskim prahom v razmerju prah 5-10%,
kovinski prah 95-90% in stisnemo v ploscice. Na ta
nacin dosezemo, da je vzorec dovol] kompakten in ne
razpade v vakuumu ter doval] prevoden za razelek-
tritew.

6.2 InZzenirstvo povrsin

Maslednja moZnost uporabe GDOES je analiza povrsin
kovin po toplotni ali mehanski obdelavi, npr. razo-
gljicenje jekla, nitriranje, cementiranje in nitrocementi-
ranje jekla, obogatitev povrsin z manganom, kromom
silicijern ali aluminijem, nitriranim aluminijem in druge
nezelezne povrsine.

6.3 Previeke

GDOES se pogosto uporablja pri analizi materialov,
prekritih s previekami. Previeke na osnovi nitridov in
karbidov titana, kroma, aluminija in drugih elementoy
ter kombinacij teh elementov se Siroko uporabljajo.
Problem pa je, da nimamo na razpolago primernega
referencnega materiala za kalibracijo. Zato potrebu
jemo pomozne referenéne materiale, katerih kemicno
sestavo smo dolodili z drugimi analitskimi tehnikami,
Me glede na to pa je GDOES primerna metoda za
globinsko profilno analizo sistemaov podlaga-previeka

7 Sklepi

Opisana metoda je relativno nova, toda se v industriji
uporablja Ze dalj ¢asa. Prece| dela je Se treba vloziti, da
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Slika 5: Primerjava GDOES in AES globinskih profilov
TiN/CrN vecplastne strukture po nanosu in po
oksidaciji (pri 750°C, 300 min) 9/

bi to metodo vpeljali med druge dobro poznane analit-
ske tehnike. Teoretiéno lahko z GDOES dologimo vse
elemente periodnega sistema, v praksi pa je glavna
ovira dostopnost referencnih materialov. Posebno po-
zornost je treba posvetiti plinskim elementom (kisik,
dusik. vodik), ker leti moéno wvplivajo na pogoje
razelektritve. Med drugimi prednostmi omenimo rela-
tivno wveliko hitrost dolocanja kemicne sestave in
moznost zmanjsanja statistiéne napake zaradi velike
povréine analize (12,56 mm? za anodo premera4 mm).
Slabost pa je slabsa globinska loéljivost, ki pa jo lahko
izboljsamo z nekaterimi matematicnimi popravki. Os-
novne karakteristike so podane v tabeli 1 /6/,

Nadaljnji razvo] GDOES lahko opidemo z besedami
delovne skupine 'EC Thematic Network on Glow Dis-
charge Spectroscopy for Spectrochemical Analysis'
/7/, ki je postavila vec raziskovalnih smernic. Prvic,
treba je postaviti nove referencne materiale in jih stan-

Tabela 1. Osnovne karakteristike za razelektritveno
opticno spektroskopijo (GDOES) v primer-
javi z masno spektroskopijo (MS)

viednost | GDOES | MS

spodnja meja detekcue [ppr‘nl | 1-100 00110

minimalno tevilo detektiranin | 10'%10"  10'"-10"
2

atomov [atomov/cm®| [

I , i
minimalna globina informacije { 1nm 1 nm
relativna globinska locljivost [ 10% 10%
instrumenta |
hitrost jedkanja | 1-100 0,110

nmy/'s nm/'s
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Slika 6: GDOES (zgoraj) in AES |v Sredrru; rwuhlrraka
profila TIAIN/CrN vecplastne strukture. Na sliki
spodal pa je posnetek prereza iste strukiure,
narefen z vrsticnim elektronskim mikroskoporm,
Vzorci so bili narejeni na Institutu »Jozef Ste-
fan- v Ljubljani, AES globinski profil pa na Insti
tutu za tehnologijo povrsin in optoelekironiko

dardizirati. Ti novi referenéni materiali bodo namenjeni
tako novim prevlekam kot tudi dolocanju slednih ele
mentov. Poleg tega je treba vioZiti veé napaora v razvoj
novih instrumentov, Se posebej z rf-izviri, kakor tudi v
optimizacijo obstojeéih naprav. In nenazadnje |e
pomemben tudi studij mehanizmov razelektritva
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VPLIV VAKUUMSKEGA MERILNIKA NA TLAK IN SESTAVO PREOSTALE

ATMOSFERE

Vincenc Nemanic, Bojan Zajec, Institut za tehnologijo povrsin in optoelektroniko,

Teslova 30, 1111 Ljubljana, Slovenija

The vacuum gauge influence on the total
pressure and residual atmosphere composition

ABSTRACT

The ultimate pressure in a vacuum vessel is defined as a quaotient
between the tolal outgassing rate and pumping speed. In high
vacuum and especially in UHV, the method for detarmination of
outgassing rate and pumping speed becomes important since the
pressure gauge may influence the result. It is well known that the hot
ionization gauge may be a permanent gas source, while the pro-
cesses on the cathode surface may completely change the compo-
sition of the gas. In the paper, we show the influence of the
guadrupcle mass spectrometer, mounted in a well cutgassed UHY
vessel, upon the total pressure reading and residual gas composi-
tion. It was clearly shown that the hot cathode is the main source of
gas

POVZETEK

Konéni tlak v posodi je dolocen s kvocientom hitrosti razplinjevanja
stene posode in hitrostjo Srpalke. £ nizanjem tlaka postaja merilina
metoda, 5 katero dolocamo hitrost razplinjevanja posode ali érpalke,
vsa bol) pomembna, Poznano je, da so merilniki na vroéo katodo
izdaten wir plinoy, procesi na katodi pa labko povsem spremenijo
sastavo plina. Za zgled navajamo meritev tlaka s kvadrupolnim
masnim spakirometrom v predhodno dobro razplinjeni LWVV-posodi,
kjer j& vroca katoda glawni wir plina,

1 Uvod

YV preostali atmosfer pravilno predobdelane in tesne
posode previaduje vodik, kar lahko dokazemo s selek-
tivnim merilnikom tlaka direktno v UVV ali pa dolocimo
sestavo akumuliranega plina, ki se je nabral v daljSem
casovnem obdobju, kasneje in pri visjem tlaku. Bistvo
slednje metode sloni na dejstvu, da se po zaprtju
UVV-posode tlak zaradi razplinjevanja vodika povecuje
linearno s casom od UVV preko veé velikostnih razre-
dov. Nagib premice dp/dt je direktni indikator izjiemno
nizkih vrednosti hitrosti razplinjevanja vodika qout, ven-
dar le, e sam merilnik ne vpliva na tlak. Viskoznostni
merilnik (SRG) je v tem pogledu skoraj idealen merilnik
tlaka, saj je njegov prispevek na rezultat merjenja zane-
marljiv /1,2/. To metodo smo uporabili za ugotavijanje
prednosti zasnove UVV-posode s tanko steno, kjer smo
dosegli izredno nizko hitrost razplinjevanja vodika v
enostavnem crpalnem postopku brez predhodne pred-
obdelave in zarjenja /3/. Namen raziskovalnega dela je
bil poglobiti razumevanje omejitvenih mehanizmov
sproscanjavodika iz kovinske stene posode. Z eksperi-
mentom smo potrdili nekatere prednosti uporabe &im
tanjse stene. V primerjavi s klasi¢no zasnovo posode z
debelimi stenami bi z novo zasnovo posod lahko UVY
in EVV dosegli enostavneje z bistveno manjsimi &rpal-
kami. V tem prispevku opisujemo, v katerem primeru
lahko prednost nove zasnove posode izkoristimo in
uporabimo.

2 Eksperimentalni del

Za preverjanje modela, ki smo ga predstavili v /4/, smo
si zadali cilj, da izdelamo posodo UVV-sistema |labora-
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torijske velikosti (vsaj 10 1) brez debelih delov, ki hranijo
velike zaloge vodika in bistveno prispevajo k celotnemu
razplinjevanju posode. Ce bi bilo takih delov le za 10 %
vse povriine in bi se razplinjevali 10-krat mocneje, bi
bila prispevka izenacena. Problema, ki smo ju morali
resiti, sta bila torej dva: zadostna trdnost posode in
moznost prikljucitve standardiziranin CF-prikljuckov. V
dilemi, ali izbrati valjasto ali kroglasto posodo, smo se
zaradi lazje izdelave odlodili za prvo. lzbrana debelina
stene je bila 0,6 mm, premer valja je bil 24 cm in visina
29 cm. Trdnost ravnin ploskev priizbrani debelinini bila
kriticna, ker smo dopustili v evakuiranem stanju znaten
upogib. Valjastemu delu so obodno trdnost zagotovila
ojacitvena rebra, zato posoda spominja na sodéek za
nafto, slika 1. Posodo smo opremili s Stirimi prirobni-
cami CF 35, tri smo uporabili za povezavo do crpalke
med prvim érpanjem, za priklop SRG-merilnika in ion-
sko-getrske (IG) érpalke. Vse uporabliene prirobnice
smo prilagodili tako, da debeli deli skrbijo za stiskanje
Cu-tesnilke, v vakuum pa so izpostavljeni le deli, ki so
ob zvarih stanjsani na 0,6 mm oz. debelino stene. Cela
posoda je izdelana iz avstenitnega nerjavnega jekla
ACRONI 11EX s sestavo po specifikaciji. Sestava us
treza jeklu z oznako AISI304, za katerega je glede
razplinjevanja v vakuumski literaturi razmeroma veliko
podatkov /5/. Da smo meritve z SRG-merilnikam lahko
ponavijali pri enakem totalnem tlaku, smo posodo
opremili e z miniaturno 1G-&rpalko. Po pregrevanju
posode za 72 ur pri 200 °C smo jo locili od crpalnega
sistena s hladno zavaritvijo Cu-cevke z notranjim pre
mearom S mm. Njgna izracunana prevodnost v maleku
larnem rezimu je bila 0,15 I/s. Nato je bila z SRG
izmerjena  hitrost  Qout(295K)=1,0-107%  mbar |
Hz/(cm?s). Celotna posoda z notranjo povrsing A =
3500 cm? je tako sproscala @=3,5.10"0 mbar | Ha/s
{3/. Tlak v obmodju 107 mbar, ki smo ga zelel dosedi
za doloditev residualnega trenja in s temn nicelne tocke
SRG-merilnika, je tako lahko dosegla in vzdrievala
IG-¢rpalka z man) kot S5=0,01 l/s. Mimogrede,
prevodnost odprtine prirobnice CF 35 bi omogocala
priklop érpalke s hitrostjo S=100 /s

Shika 1; Tankostenska varuumska posoda
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Za studij vpliva kvadrupolnega masnega spektrometra
{QMS51) na sestavo plina v taki posodi smo izbrali eno
od dveh opisanih posod /3/. Predhodno smo jo do-
datno segrevali na zraku 10 ur pri400°C in jo nato ¢rpali
pri temperaturi 150 °C nekaj ur. Po zavaritvi Cu-cevi
smo z SRG izmerili %e dosti niZzjo wvrednost
Qout(295K)=2,6:10-14 mbar | Hz/(cm2s), pri éemer je bil
akumulirani totalni tlak med meritvijo v obmoéju 105
mbar. Rezultat nekajdnevne meritve je prikazan na sliki
2.
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Slika 2: Nekajdnevni diagram narascanja tlaka v
posodi, merfen z SRG (naravnan na dusik) in
izracunan povprecni prirastek. Dodan je Se
potek temperature v klimatizirani sobi,

Ob vgradnji novega spektrometra UMS1 (za meritev v
LUV ima dodan ojacevalnik ionskega toka, t.i. channel-
tron) smo na posodo namesto bakrene cevke za
érpanje in kasnejso locitev od érpalke namestili kovin-
ski ventil. 5 tem smo dobili moznost, da smo po pred-
hodnem preverjanju tesnosti in segrevanju na povisani
temperaturi lahko postopek nabiranja  ponavijali,
Sestavo akumuliranih plinov pa smo lahko izmerili z
drugim kvadrupolnim spektrometrom (QMS2), vgra-
jenim na osnovnem érpalnem  sistemu.  Shema
vakuumskega sistema s turbomolekularno érpalko
(TM) je na sliki 3.

SEGRETI DEL

POSODA

bl VENTIL W,

&

ZEOLITHA PAST

ROTACUKA CRPALKA

Slika 3: Shema vakuumskega sistema, na kalerem
smo opravili merifve s QMS1 in QMS2

ISSM 0351-9716

3 Rezultati

Fo vgradnji QMS1 smo posodo znova prikljucili na
vakuumski rpalni sistern in jo preko noéi enakomerno
segrevali pri 180 °C. Podobno kot pri prejSnjem crpanju
s Cu-cevko, je imela povezava med posodo in érpalko
majhno prevodnost, tokrat omejeno predvsem s
prevodnostjo kotnega ventila. Pred vklopom spekiro-
metra smo skusali izmeriti prispevek razplinjevanja
posode k celotnemu tlaku, izmerjenem s QMS2 nad
¢rpalko. Pri zaprtem ali odprtem ventilu je bil totalni tlak
p=3-108 mbar. To je bila za sistem, ki ni bil v celoti
pregret, tudi spodnja meja tlaka. Ob vklopu QMS1 se
je tlak v posodi pri odprtem ventilu in po zacetnem
izbruhu plinov ustalil pri pe=1-10% mbar. Ob predpo-
stavki, da je bila hitrost razplinjevanja posode enaka
kot pred vgradnjo QMS1 in ventila, puscanje pa tudi
nizje od merljivega, sledi, da je "prizgan” masni spek-
trometer glavni vir plinov. Hitrost razplinjevanja spek-
trometra Qomst lahko izmerimo: a) dinamiéno preko
kontnega tlaka, ¢e imamo dobro oceno za érpalno
hitrost 5, ali b) preko hitrosti narascanja tlaka pri
zaprtem ventilu. V nasem primeru smo imeli moznost
uporabiti obe metodi. V trenutku, ko smo ventil Vi
zaprli, |e tlak v sistemu pricel narascati, slika 4. V
dvajsetih minutah je narascal skoraj linearno s hitrostjo,
ki je ustrezala Qgms1 = 1-107 mbar | /5. 1z konénega
tlaka pk in Qomst sledi groba ocenaza S =01 I/sin
¢asovna konstanta V/S = 120 s. Po odprtju smo merili
se hitrost padanja tlaka, slika 5. Prikazan je potek tlaka
po dveh akumulacijah, tik pred nabiranjem (slika 4) in
takoj po njem, iz ¢esar smo dolocili casovno konstanto:
1=86 sint=91 s, kar je ustrezalo crpalni hitrosti S =
0,13 1/s.

an =

PR TR TP TP PR WU TR SR (R il
S0 BS00 7TDO BD0 GO0 D00 100 1200 P3O0 1400 1500 TR00

Las [s]

Slika 4: Naragcanje tlaka v posodi po zaprtju ventila
V1, ki ga fe povzrocdal in hkrati meril QMS1.

Masprotno od merilnikov totalnega tlaka lahko s QMS
spremljamo tudi sestavo plinov. 1z diagrama na sliki 4
je razvidno, da vroca katoda producira predvsem CO
in COz. Delez vodika je znaten, vendar ga ne moremo
pripisati le prispevku sten, pac pa tudi drugih delov,
predvsem indirektno gretih elektrod. Vodik se vede
vseeno drugace od drugih plinov. Navidezno zmanj-
sanje razplinjevanja je lahko posledica nastajanja
metana, éesar pa zal nismo opazovali. Hitrgjse crpanje
vodika, ki smo ga opazili po odprtju ventila, pa lahko
pripisemo vedji prevodnosti povezave in krajsi casovni
konstanti. Ko smo sestavo akumuliranega plina dologili
e s QMS2, smo dobili dobro ujemanje z meritvijo s
QMS1. V zacetku je bil delez vodika ved)i kot na koncu.
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Slika 5: Potek tlaka v posodi po odpriju ventila V1.
Merili smo tik pred nabiranjemn (shika 4) in
takoj po njem.

Vzroka za poudarjeno sproscanje CO sta lahko dva: 1)
Zze med segrevanjem posode smo imeli na razpolago
majhno érpalno hitrost, 2) namenoma pa elektrod tudi
nismo dodatno razplinili, saj bi bil uéinek pri danih
razmerah skromen. S slike 4 razberemo, da glavni
prispevek k narascanju totalnega tlaka izvira iz vroce
katode. Prispevek vodika od sten posode (slika 2) na
istem merilu ne bi bil opazen, saj je vec velikostnih
razredov manjsi od prispevka merilnika. Posredno se
je to pokazalo iz konénega tlaka, ki ga je izmeril QMS2
pri zaprtem ali odprtem ventilu. Ce bi pred vgradnjo
QMS1 na posodo prikljucili érpalko s hitrostjo 3=1 I/s,
bi icealni merilnik tlaka v posodi pokazal p=1-10-10
mbar. Da bi dosegli enak tlak s prikljucenim QMS31, bi
morali uporabiti ¢rpalko, ki ima 5=1000 I/s. Od tod
izvira prakti¢en nasvet, da je za doseganje najnizjega
tlaka v sistemu, ki ga narekuje npr. nanos ciste plasti
ali preiskava, najbolje merilnik z vro¢o katodo ugasniti.

VAKUUMIST 20/3-4{2000)

Problem doseganja in merjenja UHV in EHV tako nile
v dobri zasnovi posode, temved tudi v nacinu meritve,
saj je vpliv merilnika z nizanjem tlaka vse bolj pomem-
ben. V nasem primeru je res tudi to, da bi v sistemu s
Erpalko, ki bi dosegala UVV, lahko vrodi del spek-
trometra razplinili bistveno bolje, vendar bi tudi preo-
stalo razplinjevanje Se vedno mocno vplivalo na konéni
tlak v posodi /6/.

4 Sklep

Preizkus prednosti UVV-posode s tanko steno v primer-
javi s klasiéno zasnovano posodo smo nadaljevali s
prikljuéitvijo novega kvadrupolnega masnega spek-
trometra, po zasnovi namenjenega za vgradnjo v UVV,
Na predhodno dobro razplinjenem vakuumskem
sisternu smo prikazali, da je prispevek vroce katode na
totalni tlak in sestavo plinov lahko bistven. V 12 | -posodi
s povrsino 3500 cm? smo ozadje vodika pred vgradnjo
spektrometra znizali pod Q=1-10""% mbar | Hz/s, kar je
bilo zanemarljivo glede na hitrost razplinjevanja spek-
trometra s prizgano vroCo katodo, ki je bila enaka
Qams1=1-107 mbar I/s. V posodi, ki smo jo érpali z
majhno érpalno hitrostjo priblizno 0,1 I/s, je bil v preo-
stali atmosferi ogljikov monoksid blizu 70% totalnega
tlaka.

Zahvala: Predstavljeni rezultati so nastali pri projektu,
ki ga je financiralo MZT.
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Tecaj vakuumske tehnike v tovarni Iskra Kondenzatorji v Semicu 10. in 11. oktobra 2000

Med redne aktivnosti DVTS sodi prirejanje izobrazevalnih tecajev s podroc¢ja vakuumske tehnike. V letu 2000
je bil tak tecaj organiziran namensko za tovarno Iskra Kondenzatorji v Semicu. Dejavnost tovarne je desetletja
povezana z vakuumom, Gre za dve kljuéni tehnologiji: naparevanje aluminija na polimerne folije in vakuumsko
susanje, kiji slediimpregnacija kondenzatorskih zvitkov. Kljub izkusnjam, ki so jih pridobili skozi desetletja dela,
|e ob zaostrenih zahtevah pri zagotavijanju kakovosti in ob menjavi generacij vodstvo spoznalo potrebo po
dodatnem izobrazevanju zaposlenih tudi na specialnem tehniénem podrodju. Sest predavateljev: dr. J.
Gasperi¢, dr. J. Kovag, dr. M. Mozeti¢, dr. V. Nemani¢, mag. A. Pregeljin mag. J. Setina nas je pripravilo tematska
predavanja iz podroéij, ki se dotikajo problematike kljuénih tehnologij tovarne.

Tecaja se je udelezilo okoli 30 zaposlenih, ki so svoj interes pokazali s polnostevilno prisotnostjo in vpraganji
po koncu predavan). Ta so se vrstila kljub lepemu vremenu na Martinovo soboto, ki je v Beli Krajini, sploh pa
ob vinski letini, kakréna je bila leta 2000, velik praznik.
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ZGODOVINA IONSKE IMPLANTACIJE

Stanislav Juznic*

The History of lon Implantation

ABSTRACT

Tha article reviews the history of ion implantation, It concentrates on
the time period from the invention of the ion implantation in 1905 unti
about 1978, when ion implanters have come of age. In the first part
we describe the invention of ion implantation and development until
‘Wiorld War Il

In the second part of the article we review the development of the use
of ion implantation for transistor industry after the World War |1, We
present the use of ion implantation in semiconductor devices. Spe-
cial concern is put on the usa of the ion implantation in metallurgy of
recent times. Some details about the echo of research of ion implan-
tation among Slovenes are also described.

ISSN 0351-9716

POVZETEK

Opisujerno razvoj ionske implantacije med iznajdbo l#ta 1905 in
letom 1978, ko je ionska implantacija postala zrela oblika tehnologije.
V prvem delu razprave obravnavamo odkritje ionske implantacije in
njen razvoj do odkritja tranzistorja po drugl svatovni vojni.

W drugem delu razprave opisujemo razvo] uporabe ionske implan-
tacije v industriji tranzistorjev po koncu druge svetowne vojne, Raz-
iskujemo uporabo ionske implantacija za izdelavo polprevodniskin
naprav. Posebno pozorno obravnavamo njeno uporabo v sodobni
metalurgiji. £ nekaj besedami orisemo tudi odmev kljucnih odkti) na
Slovenskem.

|. DEL: ODKRITJE IONSKE IMPLANTACIJE

1 Uvod

lonsko implantacijo (vcepljanje) pristevamo k plazem-
skim tehnologijam. Omogoéa nadzorovano wvgra-
jevanje necistot v podlago z elektricnim pospeSeva-
njem izbranih ionov. Je povsem elektronski postopek,
v katerem s pospesevalno napetostjo od nekaj kV do
nekaj 100 kV spreminjamo energijo implantiranja in z
njo globino vgrajevanja. Tok v obliki pulzov doloéa
oddani naboj in z njim Stevilo implantiranih ionov
(dozo). Doze segajo do 106 cm2-5°1 in jih lahko kon-
troliramo med samim postopkom /1/,

Osnovni sestavni deli implanterja so izvir ionov, masni
separator in odklonski mehanizem s taréo. lonska im-
plantacija ima prednost pred difuzijskimi postopki, ker
ne onesnazuje okolja, je uporabna pri bistveno nizji
termperaturi podlage (20 do 200 "C), masni separator
pa omogoda implantacijo ionov enega samega ele-
menta.

Pomanjkljivosti postopka so, poleg razmeroma dragih
naprav, tudi navadno nezazelene radiacijske poskod-
be, ki spremenijo elekiritne lastnosti podlage in jih
lahko deloma odpravimo s poznejsim segrevanjem do
visokih temperatur (kaljenje, pregrevanje). Dopiranje v
vedje globine je manj uspesno kot v tanke plasti pod
povriino. Med implantacijo in po njej dopirani ioni
prodrejo v vedje globine od predvidenih zaradi difuzije
in drugih pojavav /2/.

lonska implantacija je omogodila polprevodniski
tehnologiji razvoj, v katerem so se um-razdalje iz Sest-
desetih let moéno skrajSale na pragu novega tisocletja.
teprav se razvijajo tudi nove povriinske tehnologije
dopiranja za nadomestilo posameznih stopenj obde-
lave polprevodnikov, ima ionska implantacija $e vedno
prihodnost. Danes se uporablja tudi zunaj industrije
integriranih vezij, kjer je skupni delez plazemskih
tehnologij pri proizvodnji Cipov okoli 30 % /3/.

* Dr. Stanislav Juznic je profesor fizike in racunainistva na srednji Soli
v Kodevu. Leta 1980 je diplomiral iz tehnicne fizike na Fakulteti za
naravosiovie in tehnologijo, magistriral leta 1984 iz zgodovine fizike
na Filozofski fakulteti v Ljubljani, kjer je leta 1299 tudi doktonral.

Razvoj ionske implantacije je posebno zanimiv, ker so
od »iznajdbe« do prve tehnoloske uporabe minila
nenavadno dolga &tiri desetletja. Zamuda je v 20.
stoletju primerljiva le 3e z Einsteinovo teorijo stimulira-
nega sevanja iz let 1916-1917, ki jo prav tako locijo Stiri
desetletja od prvih maserjev in laserjev. Vendar je Ein-
stein objavil le teorijo in ne izuma, podobnega Ruther-
fordovi ionski implantaciji /2/.

2 Prva raziskovanja prodiranja naelektre-
nih delcev v trdno snov: Absorpcija
»katodnih zarkov« v raziskavah
Helmholtzovih u¢encev

Prve raziskave prehajanja naelektrenin delcev skozi
trdno snov so opravili v Nemgiji. Leta 1882 je Goldstein
v Berlinu dokazal, da se »katodni 2arki= difuzno odbijejo
nazaj ob prehodu skozi svetlo tanko plast kovine. Devet
let pozneje je Hertz v Bonnu nadaljeval raziskovanje
sipanja »katodnih zarkov«=. Opazil je, da jih kovina bol|
prepusta od svetlobe. »Katodni zarki= so lahko prebili
tanko plast kovine, kar do tedaj znani zarki niso mogl.
Del ploséice iz stekla, obogatene z uranovimi spoji-
nami, je pokril s tanko plastjo zlata, drugi del pa s
sljudo. Ploscico je postavil v katodno elektronko tako,
da je bila proti katodi obrnjena stran pod Au. Opazil je
luminescenco na delu stekla, prekritem z Au, ne pa tudi
pod sljudo. Luminescence niso preprecile niti 2 ali 3
plasti Au-listov. Zarki so prodirali tudi skozi liste iz Ag,
Al ter zlitin zlata ali srebra s Pb, Zn in Cu. Prav tako jih
niso ustavile plasti Cu, Ag ali Pt, napriene v vakuumu
po razelektritvi /4/.

Meritve dosega in sipanja »katodnih Zarkove v trdnih
snoveh je po Hertzovi smrti nadaljeval njegov asistent
Lenard. Uporabljal je Al-liste debeline 2,65 um,
preuceval pa je tudi Au, Ag, Cu, papir, steklo in sljudo.
Pri vseh meritvah je bila absorpcija »katodnih 2arkove
priblizno sorazmerna gostoti snovi. Leta 1898 |e
spusécal katodne Zarke skozi Al-okno debeline 3 um in
premera 1,8 mm v vakuum s 30 mPa in tako opazoval
prodiranje nabitin delcev skozi trdno snov /5/
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Med poskusi s =katodnimi zarki= zunaj sLenardoves
elektronke po prehodu skozi tanke kovinske liste so v
nekaj letih odkrili celo vrsto vaznih pojavov, med njimi
rentgenske Zarke leta 1895 in kmalu za njimi Se elek-
tron. Do srede 20. stoletja so se zanimali predvsem za
lastnosti izstrelkov in manj za spremembe, ki jih njihov
prelet ali implantacija povzroci v tarci. Izjema je bil prav
Lenard, ki je za dolgoletno natanéno merjenje ab-
sorpcije »katodnih zarkove v razliénih snoveh leta 1905
dobil Nobelovo nagrado iz fizike. Raziskovanje tarée in
ne le izstrelkov je bil morda eden od vzrokov, da so mu
=smetano« odkritij rentgenskih Zarkov, elektrona in fo-
tona pobrali drugi, ¢eprav je bil najpomembnejsi stro-
kovnjak za =katodne zarke« /6/.

3 Montreal in Pariz: Prva ionska
implantacija, opazovana pri
raziskovanju absorpcije zarkov o v snovi
(1905-1906)

Razvoj fizike na prehodu v 20. stoletje so zaznamovala
razmisljanja o sestavi atoma in odkritja razliénih Zarkov
in delcev. Med Stevilnimi novostmi si je Rutherford
konec 19. stoletja za svojo raziskovalno pot izbral zarke
o, V letih 1905-1906 je v Montrealu raziskoval zmanj-
sevanje hitrosti zarkov pri prehodu skozi snov. Po letu
1909 je v Manchestru dokazoval, da so delci ¢ He-ioni.
Med letoma 1903 in 1914 je nizal poskuse za potrditev
maodela atoma z majhnim »sredisénim nabojem«, ki ga
je leto ali dve po odkritju imenoval »jedro«, Rutherfor-
dovemu opisu absorpcije Zarkov o je nasprotoval Bec-
querel, modelu atoma pa Thomson. Oba nasprotnika
sta dobila Mobelovi nagradi za fiziko, Rutherford pa je
bil leta 1308 nagrajen za kemijo.

Rutherfordov prijatelj] Bragg z univerze Adelaide v
Avstraliji je leta 1904 objavil teorijo absorpcije zarkov o
in opisal njihove obmodéje ionizacije v zraku. \V Brag-
govem pismu istega leta se je Rutherford prvic seznanil
z opisom »odprtega« atoma z veliko praznega prostora
{7]. Tako je Bragg vzpodbudil Rutherfordovo razisko-
vanje prodornosti Zarkov o in jedrskega modela atoma.

Rutherford je julija 1905 objavil meritve zmanjsevanja
hitrosti Zarkov « med prehodom skozi snov. Ko se je
zacetna hitrost Zarkov na poti skozi Al-liste zmanj3ala
na okoli 80 %, niso vec mogli vplivati na fotografsko
plosco aliionizirati plin. Rezultati so podpirali Braggovo
tecrijo absorpcije in ugotovitev, da »radij oddaja 4
razliéne vrste zarkov a razliéne prodornosti«, ki so jo
pozneje pojasnili s fino strukturo spektra zarkov o
oziroma s sevanjem potomcev 226Ra v radioaktivnem
nizu 8/,

Rutherfordovi rezultati so nasprotovali raziskovanjem
H. Becquerela, ki je leta 1903 na fotografski plogéi meril
magnetni odklon zarkov o pri navadnem tlaku, Ugotovil
je, dadvakrat moénejse polje ne premakne sledi Zarkov
w na fotografiji. Zato je trdil, da je izvir homogen in
oddaja le Zarke o enakih hitrosti. Polmer odklona
Zarkov je narascal z oddaljenostjo od izvira, kar je H.
Becquerel pojasnil z domnevo, da masa Zarkov o
narasca z razdaljo zaradi »priraséanja delcev iz zraka«
/9/. Podobne ideje so ob prelomu stoletja objavljali tudi
zakonca Curie, Crookes, Kelvin in Perrin /10/, vendar s
sodobnega staliséa zvenijo dovolj nenavadno, dajih je
Rutherford lahko zavrnil.
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Antoine Henri Becquerel (1852-1908) je bil sin predsead-
nika pariske akademije in Ze tretja generacija v znameniti
druzini fizikov in kemikov. Leta 1874 je koncal paridko
Politehniko in postal tam dve eti pozneje lektor, leta 1895
pa profesor. Leta 1892 je nasledil ocetovo sluzbo v
Muséum d’Histoire Maturelle v Parizu skupaj z odliénimi
preparati uranovih spojin, zataljenih v steklu, ki so kar éakali
na raziskovalca. 1.3.1896 je odkril Zarke, ki so jih mnogi,
med njimi J.J. Thomson, imenavali kar »Becquerelovie,
Becquerel je sprva menil, da opazuje luminescenco v
obmocju rentgenskih Zarkov, kar je leta 1836 podprl tudi
Thomson. Rutherford je januarja 1899 objavil, da gre za
nove vrste Zarkov, ki jih je imenoval o in B /11/. Becquere-
lovo odkritie so pozneje imenovali radioaktivnost, zanj pa
je leta 1903 prejel Nobelovo nagrado za fiziko skupaj z
zakoncema Cune. Leta 1900 je izmeril razmerje e/m za
Zarke [ in ugotovil, da je enako kot pri tri leta starejsih
Thomsonaovih meritvah »katodnih Zarkove.

11.9.1905 je H. Becquerel ponovil Rutherfordove
meritve absorpcije Zarkov « pri prehodu skozi Al-liste,
MNasprotno od Rutherforda je meril pri navadnih tlakih
in ne v vakuumu, vkljuéil pa je tudi magnetno polje,
Podabino kot Rutherford je dodajal ovire iz Al-listov do
debeling 0,034 mm na razdalji nekaj mm od fotografske
plos€e. Pri vseh meritvah se fotografije Zzarkov « po
prenodu skozi Al-liste niso locile od tistih, na katere so
Zarki prileteli le skozi zrak. Zato je menil, da je Ruther-
ford opazil absorpcijo Zarkov zaradi posebnosti
uporabljanega Ra. Becquerel je imel seveda na razpo-
lago veliko boljsi Ra in njegove soli. Rutherford je
uporabljal le Ra iz 1 mg distega RaCl, ki mu ga je dala
na razpolago pariséka Societé Centrale des Produits
Chimigues. Becquerel je ponovno zavrnil Braggovo in
Rutherfordovo teorijo absorpcije Zzarkov o v snowvi.
Menil je, da imajo vsi zarki enake hitrosti, ki se ne
spreminjajo ob prehodu skozi snov, medtem ko masa
wa—zarkov =na nek nacin naraséa med potjo skozi zrake
2/,

15.11.1905 je Rutherford v Montrealu ponovno porocal
o obstreljevanju Al-lista z Zarki o. Seveda si ni upal
oporekati meritvam bolj slavnega pariskega kolega in
Nobelovega nagrajenca. Zato je raje priznal njihovo
veljavo, vendar je rezultate pojasnil v prid svaoji in Brag-
govi teoriji. Uporabil je Al-liste debeline 3,1 um in kon-
stantno magnetno polje, ki ga je periodicno obracal. S
tevilom dodanih Al-listov je narascala razdalja med

- B layers of foil.

== hare,
Magnification 1.

Slika 1. Rutherfordova fotografija Zarkov o v vakuumu,
ki so prileteli na polovico fotografske plosce
skozi 8 Al-listov, na drugo polovico pa so
padali brez vmesnih ovir. Oddano v natis
15.11.1905 (Ernest Rutherford, Some Proper-
ties of « Rays from Radium, Phil. Mag. 11
(1906) fig. 1)
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értami na polovici fotografske plodée za njimi in Ertami
na drugi polovici plosce, ki so jo zarki dosegali brez
ovir. 5 13 Al-listi je znizal hitrosti Zarkov na 62 % in s
tem onemogodil njihov zapis na fotografski ploséi.

V' naslednjem nizu meritev je Rutherford uporabil me-
rilng napravo, podobno Becquerelovi. £ zaslonom iz
sljude je fotografsko plosco razdelil na dve polovici.
Eno je pokril z osmimi Al-listi. Vedja razpréenost Zarkov
o po prehodu skozi Al-list je bila na fotografiji jasno
vidna, ¢eprav je imel Rutherford nekaj tezav zaradi
naprievanja érne plasti iz Cu-vodnika pri preveliki po-
spedevalni napetosti, ki je nekoliko zniZzala hitrost
zarkov.

Rutherford je posnel Zarke o iz éistega RaCl na 4 cm
oddaljeni fotografski ploséi v vakuumu. Uporabil je
sibko magnetno polje, ki je odklanjalo Zzarke B, ne pa
tudi . Ob stalnem toku se med poskusom magnetno
polje ni spreminjalo za vec kot 0,5 %. Po prehodu skozi
Al-liste so Zarki zarisali na fotografijo za 1,9-krat Sirse
érte od Zarkov, ki so na plosco prileteli skozi vakuum.
Razsintev crt je ze tedaj napeljala Rutherforda na
moznost odboja od velikega »sredidénega nabojas
atoma.

Rezultat poskusa je podprl opis zarkov o kot delcev z
enakimi razmerji e/m in razliénimi hitrostmi, zaradi
katerih se locijo v magnetnem polju. Meritev so seveda
motili Zarki B in ¥ s svojim prispevkom k pocrnitvi
fotografske plosce.

Rutherford je pojasnil tudi Becquerelova opazovanja s
svojo oziroma Braggovo teorijo absorpcije. Na foto-
grafsko ploséo naj bi po prehodu skozi Al-oviro prisli
samo najhitrejsi zarki, ki so se tudi najbolj odklonili v
magnetnem polju. Isti zarki so_se najbolj odklonili tudi
brez prehoda skozi Al-oviro. Crte na obeh polovicah
fotografske plosce, locéenih z zaslonom iz sljude, so se
zato skladale. Ugotovitev je veljala tako pri preletu skozi
zrak, kot pri preletu skozi vakuum na drugo polovico
plosce. Notranji rob fotografskih sledi se je zaradi
znizanih hitrosti sicer premaknil navzven. Pri sirokem
Bacguerelovem snopu zarkov je bilo premik tezko opa-
ziti. Dodatno ga je zabrisalo sipanje zarkov na moleku-
lah zraka, ¢e ne merimo v vakuumu.

Dia bi raziskal Becquerelovo trditev o narascanju pol-
mera ukrivljenosti poti zarkov o z razdaljo od izvira, je
Rutherford meril tudi pri navadnem tlaku. Po 40 minu-
tah osvetlitve fotografske plosce je kovinsko oviro pre-
stavil na drugo polovico plosée in izérpal merilno
posodo. Na isti fotografiji se je sled Zzarkov po prehodu
skozi vakuumn zarisala z dvema oZjima értama. Po
enako dolgem preletu skozi zrak so bile crte bolj
odklonjene in Sirde. Majhen premik med obema skupi-
nama ¢rt je nastal zaradi nakljuénega premika plosce
med prestavijanjem kowvinskih ovir sredi poskusa.
Rutherford je ob koncu razprave napovedal Se po-
dobne meritve sipanja na trdnih snoveh.

Rezultat je bil v nasprotju z Becquerelovo trditvijo o
zmanjsevanju razmerja e/m z razdaljo od izvira, Ta je
bila, po Rutherfordu, posledica napaéne domneve o
homogenosti zarkov o. Polmer ukrivljenosti tira Zarkov
¢+ na zunanjem robu fotografske sledi je narascala z
oddaljenostjo od izvira, ker so do vedjih razdalj prileteli
le zarki z vigjimi zacetnimi hitrostmi. Na notranjem robu
je veljalo nasprotno, saj hitrost najhitrejsih Zarkov pada
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z oddaljenostjo od izvira. Narascéanje polmera uk-
rivljenosti na zunanjem robu previada nad zmanjsan-
jem polmera ukrivljenosti na notranjem robu slike. Zato
radij ukrivljenosti naraste, kot je pravilno opazil Bec-
guerel [13/.

Odlocilno prednost v sporu z Becquerelom so Ruther
fordu prinesle meritve v visokem vakuumu, s katerimi
se je bilo mogoée izogniti stranskim vplivom snovi, V
naslednjin mesecih je Rutherford dopaolnil svoje dokaze
o stalnem razmerju e/m pri zarkih «. Za Zarke [} sta
taksno razmerje skoraj desetletje prej izmerila Thom
son in za njim Becquerel. Rutherford je izmeril razmerje
med gibaino koliéino in nabojem ter med kineticno
energijo in nabojem za Zarke o« po preletu skozi
vakuum ali zaslon iz sljude. Ko je sljudi dodal Al-list, je
skoraj za dvakrat poveéal absorpcijo. Privseh meritvah
je dobil priblizno enaka razmerja e/m. Ceprav so se mu
rezultati zdeli previsoki, je z njimi dokazal, da vseskozi
opazuje enake delce /14/. Rutherfordova ugotovitey
enakega razmerja e/m pri vseh zarkih « je bila uvod v
3 leta pozneji dokaz njihove istovetnosti s He-ioni.

14.6.1906 je v Montrealu porocal o obstreljevanju Al-
lista z Zarki . Opisal je tudi Ra-vodnik v trikotnem utoru
valja iz brona, pritrjienem na temeljno plosco. Ob eno
stran valja je priévrstil navpi¢no palico. Dve premicni
stojali sta bili povezani skozi zarezo v sredi. Spodnja je
imela rezo, zgornja pa majhno fotografsko plosco.
Razdaljo med stojaloma je lahko spreminjal z vijaki.
Merilnik je obkrozal zgoraj zaprt valj iz brona, katerega
spodnja stran je bila povezana z robom kolesa,
vstavljenega v temeljno ploséo. Z mazilom za svedre je
kolo zatesnil, tako da je posodo lahko hitro izpraznil s
Fleussovo érpalko. Tako se je izognil povoscenju bro-
naste posode pri tesnjenju ob bronasto ploséo in si je
prihranil ¢as in delo, kar je bilo zelo pomembno pri
poskusih z magnetnim odklanjanjem zarkov o iz Ra.
Vse skupaj je postavil v lesen okvir med pola velikega
elektromagneta s poljem, vzporednim zarkom, prak-
ticno enakim vzdolz njihove poti. Podrogje med Ra-iz-
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Slika 2: Rutherfordova merilna naprava, sestavijena v
Kanadl leta 1906 {Ernest Rutherford, Retarda
tion of the « Particle from Radium in passing
through Matter, Fhil. Mag. 12 (1806) str. 135)
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virom in fotografsko plodéo je z navpiénimi ploséami iz
sljude predelil v dve polovici. Prva je bila nepokrita ali
pokrita z zaslonom, ki je absorbiral toliko Zarkov o kot
3,5 em zraka. Drugo je pokrival z razlicnim Stevilom
Al-listov. Tako je na fotografski ploséi dobil dve skupini
ért s srediséema, razmaknjenima za dvojni odklon
Zarkov o od pravokotnice zaradi vpliva magnetnega
polja. Razdalja med odklonjenimi értami je bila obratno
sorazmerna hitrosti zarkov po prehodu skozi oviro /15/,

Slika 3: Rutherfordova fotografija odklona Zarkov o po
prehodu skozi sljudo iz leta 1906 (Ernest
Rutherford, Retardation of the o Parficle from
Radium in passing through Matter, Phil. Mag.
12 (18086} fig. 3)

Rutherford je dal posneti veé kot 100 fotografij, ki so
kazale vpliv elektricnega in magnetnega polja na zarke
. Sprva so fotografije opazovali skozi mikroskop, ven-
dar je to moéno utrujalo oci. Zato so raje s svetilko
projicirali 20 do 40-krat povecano sliko na zaslon.
Uporabljali so Al-liste, ki so ustavijali toliko Zarkov o kot
okoli 5 mm siroka plast zraka., Razdalji med radioak-
tivnim izvirom in rezo ter med rezo in fotografsko ploséo
sta bili po 2 cm, pri drugih poskusih pa 0,5 in 1,5 cm.
Zaporedno so postavili oviro, ki jo je sestavijalo do 14
Al-listov. Ce so jim dodali $e dve plasti bolj prepustne
»holandske« kovine, so docela absorbirali Zarke o, tako
kot 7,06 cm zraka po Braggovem eksponentnem zako-
nu /16/.

V zacetku 20. stoletja so absorpcijo zarkov o v snovi
raziskovali predvsem v Cavendishu, Manchestru in na
Dunaju. Taylor je leta 1909 izmeril, da se absorpcija
zarkov o v razlicnih snoveh spreminja s hitrostjo tem
bolj, &im vedji sta hitrost Zarkov in atormska masa snovi.
Koeficiente absorpcije v Hz, Al, Pb, Auin Sn je primerjal
z zrakom, Thomson je leta 1910 raziskoval absorpcijo
Zarkov o v tankih plasteh, dve leti pozneje pa Se ioni-
zacijo snovi ob tiru nabitega delca. Braggov model
absorpcije 2arkov o« v zraku so z meritvami Zarkov iz
polonija podprli Geiger, Taylor, Friedman in Boltzman-
nov vnuk Flamm na Dunaju /17/.

4 Rutherford v Manchestru:
Prvi opis implanterja in dokaz istosti
zarkov o in He-ionov (1908 -1909)

Rutherford je uporabljal okoli 400 mg radija, pri-
dobljenega iz svinéevega klorida v uranitu, ki mu ga je
dunajska akademija januarja 1908 poslala na posodo
v Manchester, podobno kot je pred tem preskrbela ved
ton éeske uranove rude zakoncema Curie v Parizu /18/.

V' Rutherfordovem laboratoriju so poleg fotografij se
avgusta 1908 uporabljali tudi izboljSani spintariskop, ki
ga je Crookes prvié opisal 19.3.1903. Pod mikrosko-
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pom so opazovali scintilacije, ki so jih zarki o po pre-
hodu skozi snov povzrocali na luminescencnem Zns.
Leta 1908 sta Geiger in Rutherford sestavila Stevec
delcev o, ki je po poznejsih izboljsavah dobil ime Gei-
ger-Millerjev. Skot Charles Thomson Rees Wilson
(1869-1958) je ze leta 1893 zacel razvijati po njem
imenovano meglicno celico. Za opazovanje zarkov o
jo je priredil leta 1911 v Cavendishu /19/. Sprva so
uporabljali Toplerjevo crpalko, dopoelnjenc z grafitom v
tekoCem zraku. Pozneje so nabavili nekaj Gaedejavih
rotacijskih Hg-€rpalk, vendar je bilo med Stevilnimi
uporabniki v laboratoriju tezko priti na vrsto zanje. Tako
je npr. Lenardov laboratorj v Heidelbergu glede
vakuumskih érpalk prekasal Manchester v casu pred 1.
svetovno vojno [20/.

Rutherfordova prva naprava za ionsko implantacijo ni
bila ni¢ bol] zapletena od majhne steklene cevi z ra-
dioaktivnim radonom, ki je oddajal zarke . 13.11.1808
sta jo opisala skupaj z Roydsom, ki se je skupaj z
Geigerjem naudil spektroskopije 2ze pri Rutherfor-
dovemu predhodniku Schusterju v Manchestru. Raz-
iskovala sta naravo Zarkov o pri poskusu, ki si ga je
Rutherford zamislil ze v Kanadi. Okoli 140 mg Ra sta
ocistila in stisnila 5 stolpom Hg v tanko stekleno cav,

Slika 4: Prva naprava za ionsko implantacijo po skici
Rutherforda in Roydsa, poslani v objavo
13.71.1908 (Rutherford in Royds, The Nature
of the o Particle from Radioactive Substances,
Phil.Mag. 17 (1909) str. 282
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dolgo okoli poldrugi cm. Nemskemu steklopihacu
Baumbachu sta dala napihati enakomerno debelo
stekleno posodo debeline manj kot 0,01 mm, ki je bila
dovolj moéna, da je zdrzala tlak Hg. Obenem je imela
dovolj tanke stene, da je ustavljala le toliko Zarkov o kot
2 cm debela plast zraka. Tako je vecina Zarkov pobeg-
nila iz posode proti luminescenénemu zaslonu ZnS,
vendar sprva le do razdalje 3 cm. Po eni uri je bilo
luminescenco mogocée opazovati tudi na razdalji 5 cm,
saj so previadali Zarki « z vigjimi hitrostmi, ker so bili
tisti z nizjimi ve€inoma Ze izsevani z razpolovnim ¢asom
3 minute. Steklena posoda je bila obkrozena in v stiku
s steklenim valjem dolZine 7,5 cm in premera 1,5 cm,
ki sta ga izpraznila s ¢rpalko. Vakuum sta izboljsala s
cevjo polno oglja, hlajeno v tekocem zraku. Zarki o so
se po preletu skozi tanko steno steklene posode usta-
vili v stenah zunanje steklene posode ali pa na povrsini
Hg.

Ce bi bili zarki o ioni He, bi postopoma difundirali iz
stekla in Hg nazaj v vakuum. Z dvigom Hg-stolpa sta
pline potisnila v vakuumsko posodo in jih tam opa-
zovala s spektroskopom. Po dveh dneh sta opazila
znacilno rumeno érto He, po 4 dneh tudi zeleno, po 6
dneh pa vse glavne c¢rte He-spektra. Pri nekaterih
poskusih jima je pomagal tudi Geiger /21/.

Rutherfordovi dokazi za istost ionov He in Zarkov o 50
mu moéno povedéaliugled, saj so jih podprli tudi starejsi
britanski raziskovalci, med njimi Dewar: =Ujemanje
med poskusom in Rutherfordovimi teorijskimi pred-
videvaniji je skoraj precudovito, kar potrjuje pravilnost
teorije radioaktivnih sprememb, za katere zadetek in
razvoj je Ze toliko storil.« 22/

5 Rutherford v Manchestru: »Srediscni
naboj« atoma, dokazan s sipanjem
zarkov o na kovinah (1909-1914)

Difuzne fotografije zarkov « po preletu skozi tanke
kovinske liste so Zze v Montrealu napeljale Rutherforda
na moznost odboja. Ze ob prvih raziskavah sipanja
zarkov o je domneval, da »se mogoce nekateri (Zarki)
odklonijo za veliko vedji kot (od 2°); toda ce je tako, je
vpliv na fotografsko plosco presibak za zaznavo ..
odklon za 2° od smeri gibanja posameznih Zarkov o pri
prehodu skozi 0,003 cm debelo sljudo zahteva
povprecno transverzalno elektricno polje okoli 100 mili-
jonov V/cm. TakSen rezultat jasno dokazuje, da so
atomi snovi srediséa zelo mocénih elektriénih sil - dom-
neva v skladu z elektronsko teorijo snovi« (23/. Trditev
j& bila zametek poznejSe Rutherfordove jedrske tearije
atoma.

Ze maja 1908 je Rutherford v Phil.Mag. objavil, da »ve,
kaksni so atomi« 24/, Jedrski model so pred njim poleg
Bragga in Nagaoke obravnavali 5e Stevilni raziskovalci,
med njimi Rus Peter Lebedev (1866-1911) 22.1.1887,
Anglez George Johnstone Stoney (1826-1911), Fran-
coz Jean-Baptiste Perrin (1870-1942) leta 1901 s
poznejsimi dopolnitvami rojaka H. Becquerela, Nemec
Lenard leta 1903 po pol stoletja starejsih Dynamidah in
naslednje leto celo J.J. Thomson.

Po Rutherfordovin navodilin sta Marsden in Geiger
spomladi leta 1909 opazila odboj okoli 1/8000 Zarkov
o 1z Ra-C ob prehodu skozi tanko plast Pt. Pri listu Au
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debeline 4 um, ki je absorbiral enako kot 1,6 mm zraka,
se je v povpredju eden od 20000 zarkov « odklonil za
ved kot pravi kot. Delez odbitih Zarkov sta merila tudi
na listih kovin Pb, Sn, Ag, Cu, Fe in Al. Cev z 20 mg
RaBrz sta izérpala do nekaj mbar in zaprla z oknom iz
sljude, ki je absorbiralo le toliko Zzarkov o kot 1 cm
zraka. Odklone za vet kot pravi kot sta opazila z mik-
roskopom kot scintilacije na ZnS-zaslonu. Razen pri Pb
sta potrdila Braggovo teorijo, po kateri je absorpcija na
atomu sorazmerna s kvadratnim korenom iz njegove
mase. Merila sta tudi odboj na razlicnih stevilih tankih
Au-listov z odbojnostmi, enakimi 0,4 mm zraka, in do-
kazala, da ne gre za povrsinski, temvec za prostornin-
ski pojav /25/,

Geiger je porocal Rutherfordu o nepricakovanem
odkritju. Pol ure pozneje je Rutherford ob nedeljskem
kosilu na svojem domu porocal sodelavcem o odkritju
»gredisénega nabojas« v atomu. Rezultat naj bi bil po
enem njegovih zadnjih predavan] »prav tako nepricako-
van, kot ¢e bi streljali s 15-palénim (38 cm) nabojem na
list svilnatega papirja, pa bi se izstrelek odbil in vas
zadel« [26/. To je bil $e eden Stevilnih Rutherfordovih
izrekov, namenjenih zgodovini. V resnici je jedrski
model na tihem podpiral Ze ved let, vendar ga dotlej e
ni znal uéinkovito dokazati s poskusi. 7.3.1911 ga je
opisal Manchestrskemu drustvu literatov in filozofov.
Pred istim drustvom je Dalton sto let prej porocal o
raziskovanju mas =nedeljivih« atomov (27/.

Pri objavi razprave o sipanju Zarkov « in [ se je Ruther-
ford $e posebej potrudil pri raéunanju, ceprav sicer ni
slovel kot matematik. Maslednji mesec je razpravo z
»Rutherfordovo enacbo« poslal v objavo v Phil.Mag.
Pokazal je, da so atomi srediééa mocnega elektricnega
polja. Majprej je obravnaval Thomsonovo teorijo si-
panja naelektrenih delcev na tanki plasti »pudinge
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Slika 5: Stran iz Rutherfordovega laboratorijskega
dnevnika, na kateri je med letoma 1910 in
1911 skiciral sestavo atoma
{0.A. Staroseljskaja-Nikitina, Ernest Ruther-
ford, Nauka, Moskva 1967, sir. 141)
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atoma, v katerem so bili masa in naboja obeh
predznakov enakomerno porazdeljeni. Thomsona sta
s poskusi podprla Crowther in Madsen leta 1910 z
merjenjem sipanja Zarkov B na Al. Madsen je meril na
nekoliko debelejsih plasteh. Crowther je ocenil, da je
stevilo elektronov okoli trikrat visje od atomske mase.
|z Geigerjevih in Marsdenovih meritev sipanja zarkow o
na Pt in Au je sledilo, da imajo ti atomi v srediscu okoli
100 osnovnih nabojev, kar je priblizno enako njuni
atomski masi. Rutherford je menil, da za prehod Zarkov
ot in B skozi snov veljajo enaki splosni zakoni, ki kazejo
na ~atom, sestavljen iz sredisénega naboja, domnevno
osredotoéenega v tocki ... s sredisénim nabojem
priblizno enakim atomski masi, vsaj za atome, tezje od
Al.«\rste naboja v srediséu atoma si $e ni upal dologiti,
Skliceval se je tudi na podobnost svojih domnev s
=Saturnovims atomom Japonca Nagaoke, objavljenim
na seji Fizikalno-matematiéne druzbe v Tokiju
5.12.1903. Nanj je Rutherforda Sele 11.3.1911 opozoril
W.H. Bragg, 9 dni pozneje pa je Rutherford pisal Na-
gaoki na Japonsko /28/.
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Slika 6: Merilna naprava Geigerja in Marsdena iz leta
1913 (Geiger in Marsden, The Laws of Deflec-
tion of w-Particles through Large Angles,
Wien.Ber; Phil.Mag. VI 25 (1913) sir. 609)

Meritve Rutherfordovih sodelavcev sprva niso prinesle
previade ideji »sredidénega naboja » atoma, predvsem
ne v Cavendishovem laboratoriju /29/. Rutherford se je
konec oktobra 1911 udelezil 1. Solvayevega kongresa
v Bruslju, vendar se tudi tam $e nihée ni zanimal za
jedrski model. Nicholson ga je leta 1912 poskusil
opisati s kvantno mehaniko, vendar se je to posredilo
sele Bohru avgusta leta 1912 v Rutherfordovem labo-
ratoriju, kjer je pomagal tudi pri meritvah. Tako je nov
model atoma previadal z uveljavitvijo nove generacije
raziskovalcev in spodbudil razvoj kvantne mehanike,

Leta 1912 je Rutherfordovo teorijo sipanja dopolnil tudi
C.G. Darwin. Njegov ded Charles Robert (1809-1882)
je za razvoj vrst predvidel starost Zemlje ved milijard let,
ki jih je pojasnila sele Rutherfordova teorija radioak-
tivnosti /30/.

Leta 1913 sta Geiger in Marsden dopolnila svoje
meritve s spreminjanjem vpadnega kota in hitrosti
zarkov. Rezultate sta objavila najprej pri dunajski
akademiji, brékone iz hvaleznosti za posojeni radij, ki
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sta ga uporabljala v enakem izviru kot 4 leta prej Ruther-
ford in Royds. lzvir sta zaprla v Pb, da bi zmanjsala vpliv
zarkov (. Merila sta na listih iz Au in Ag z absorpcijo
enako 4,5 oziroma 3 mm zraka, vakuum pa sta izbolj-
sala z grafitom, hlajenim v tekocem zraku. Dokazala
sta, da je sipanje pri tankih listih sorazmerno njihovi
debelini. Meritve sta dopolnila & na Sn, Cu, Alin C v
parafinskem vosku. Sipanje na Au-listu debeline 21 um
pri razdalji 1 cm od izvira je potrdilo Rutherfordove
napovedi /31/.

Ma 2. Solvayevemn kongresu leta 1913 je Rutherford v
razpravi po Thomsonovem porocilu 2e dokazal pred-
nosti svojega opisa atoma. Leta 1914 je Rutherford Ze
ocenil velikost jedra na manj kot 1,7 fm, kar je bilo celo
nekoliko nizje od tedanje ocene za velikost elektrona.
V razpravi se je priblizal tudi poznejsemu pojmu vezav-
ne energije oziroma masnega defekta /32/.

V naslednjih letih se je Rutherford lotil sipanja Zarkov o
na lahkih jedrih. Zaradi vojaskin obveznosti narod-
nostno pisanih sodelavcev je med 1. svetovno vojno
Rutherford meril le ob pomodéi laboranta Williama Kaya,
ki je pred prihodom v Manchester pri Jamesu Dewarju
v Rl sestavil vedji del naprav za visoke tlake. Poskusi z
dusikom so decembra 1917 pripeljali do prve nacérino
sprozene jedrske reakcije. To je bilo zadnje odkritje, ki
ga je Rutherford objavil pred odhodom v Cavendish. 2
njim je presel od ionske implantacije k raziskovanju
strukture jedra /33/.

Anglez Thomas D. Royds je prav tako kot desetletje pred
njim Rutherford in James Chadwick (1891-1974) dobil
Stipendijo »Razstave 1851 za studij znanosti«, da je lahko
nadaljeval Studij fizike v Manchestru pri Shusterju in
Rutherfordu. To najbolj cislano Stipendijo za diplomante
provincizlnih univerz v znesku 150 funtov sterlingov so na
pobudo moZa kraljice Viktorije podeljevali iz dela dohodka
Svetovne razstave v Londonu leta 1851,

Memec Hans Wilhelm Geiger (1882-1845) je bil rojen v
Meustadtu-an-der-Weinstrasse. Leta 1906 je koncal studij
v Erlangenu pri izrednem profesorju Arthurju Wehneltu
(1871-1944), izumitelju »Wehneltove« katodne elek-
tronke. Nato je 7 let sodeloval z Rutherfordom. Leta 1911
je objavil zvezo med razpolavnim Easom in energijo Zarkov
o, Leta 1925 je dokazal, da se energija in gibalna koliéina
ohranjata pri Comptonovem pojavu. Med letoma 1925 in
1929 je bil profesor na univerzi v Kielu, do leta 1936 v
Tibingenu in nato na tehniéni univerzi v Berlinu,

Novozelandec Ernest Marsden (1889-1970) je bil rojen v
Anglijiinje studiralin raziskoval v Manchestru doleta 1914
Nato je odsel v Novo Zelandijo in bil tam do leta 1922
profesor v Wellingtonu, nato pa je do leta 1954 delal v
Oddelku za znanstvene in industrijske raziskave, od leta
1947 kot predsednik novozelandske RS,

James Arnold Crowther (1883-1950) je bil med letoma
1924 in 1946 profesor fizike na univerzi Reading, od leta
1936 honorarni tajnik, od leta 1946 pa podpredsednik
fizikalnega instituta v Londonu.

John William Nicholson (1881-1955) je bil med leti 1912
in 1921 profesor na kraljevern kolidzu univerze v Londonu,
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Slika 7: Ernest Rutherford (1871-1937)

Ernest Rutherford (1871-1937) je bil rojen na Novi
Zelandiji v druZini kalarja in nekdanje utiteljice. Kot enajst-
leten fantic se je znanosti uil iz knjige Outlines of Physics
Balfourja Stewarta (1828-1887) iz Manchestra, katerega
katedro v Manchestru e prevzel cetrt stoletja pozneje.
Rutherford je Studiral na univerzi Canterbury, ki je bila leta
1873 ustanovijiena v mestu Christchurch. Po magisteriju
leta 1893 ni bil posebno uspesen kot srednjesolski ucitel].
Sesfavil pa je detektor, s katenm je lahko lovil radijske
valove na razdalji 3 km, kar je bil v tistem casu rekordni
doseZek. Raziskovalno delo mu je odprio pot do stipendije
»Hazstave 1851 za Studij znanosti=, ki se ji je leto dni
stare)5i kemik J.5. Maclaurin iz Aucklanda odrekel iz druZin-
skih vzrokov. Tako se e Rutherford leta 1895 odpravil v
Cambridge za prvega raziskovalnega asistenta Josepha
Johna Thomsona (1856-1940). Na poti se je ustavil 5 pri
Braggu v Avstraliji.

Thomson in Rutherford sta si bila globoko razliéna,
Thomson je najvecje uspehe pozel z raziskovanjem
zarkov [3, Rutherford pa je skoraj 4 desetletja raziskoval
predvsem Zarke o, ki jih je tudi sam poimenoval
januarja 1899 /34/. Oba sta imela do raziskovanih »kor-
puskul= zelo oseben odnaos, ki se je ohranil v stevilnih
zgodbah, Vendar so sodelavei raje videli, da Thomson
ne prijemlje laboratorijskih naprav. Njegova nespret-
nost je bila ze kar legendarna, skoraj primerljiva z
Dunajéanom Wolfgangom Paulijerm (1900-1958), ki je
baje na vec metrih razdalje kvaril poskuse /35/. Ruther-
ford pa je bil sila spreten in je pozneje kot vodja labo-
ratorija po veckrat na dan obiskoval raziskovalce in jin
kar zapovrstjo grajal zaradi neucinkovitosti in poéas-
nosti. Mekot je tako v kratkem casu dvakrat pobaral
zidarja, ki ga je pomotoma zamenjal za enega svojih
»fantov«. Moz se je silno razburil in odpovedal delo /36/.

Med septembrom 1888 in junijern 1907 je Rutherford
odsel v Kanado za profesorja McGillske univerze v
Montrealu in vodjo tamkajsnjega laboratorija, ki ga je
gmotno podpiral MacDonald s svojo tobaéno indus:
trijo. Leta 1899 je odkril nov element Ra ter Zarke « in
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f3. Leta 1905 je bil izbran v RS. Do leta 1819 je pouceval

na univerzi Victoria v Manchestru, ki se je razvila iz
Owensovega kolidza, ustanovljenega leta 1846, Tam
sta fiziko nekot poucevala tudi John Dalton (1766

1844) in njegov uéenec James Prescott Joule (1818
1889) /37/, od leta 1870 do smrti Stewart skupaj z
znamenitim spektroskopistom Henryjem Roscoejem
pred Rutherfordom Arthur Schuster (1851-1334)
Tehniko je med letorma 1868 in 1905 pouceval Osborne
Reynolds (1842-1912). Kolidz je leta 1900 dobil f ;*uk:lr..
laboratorij, tri leta pozneje pa je postal samostojna
univerza

Leta 1908 je Rutherford prejel Nobelovo nagrado iz
kemije za raziskovanje radioaktivnosti, s katerim je
zacel spodkopavati anticno idejo o nedeljivosti atomov
Ma pojedini po nobelovskem predavanju je Rutherford
razglasil, da je »imel opraviti ze s Stevilnimi razlicnimi
pretvorbami z razlicnimi periodami, vendar je med
vsemi najhitreja moja lastna trenutna pretvorb
fizika v kemikas« Ob novici o Nobelovi nagradi mu |e
mati, ena prvih uéiteljic na Novi Zelandiji, v pismu
cestitala inizrazila upanje, da bo vendarle prisel domov
pomagat kopati krompir. Pri tem je brzkone pozabila
da ji je sin Zze pred leti pokazal »zadnji krompir, ki ga
kopljes, ko mu je med delom na vrtu sporocila novico
o prejemu »5tipendije 1851. leta« /38/

.

Leta 1914 je Rutherford odkril proton in dobil naziv

dvorjana. Leta 1917 je raziskoval ultrazvok za potrebe
vojske skupaj z nekdanjim sodelaveem v Cavendishu

Langevinom na College de France, kjer |e pred tem
studiral tudi poznejsi izumitelj televizije Zworykin. Leta
1919 je Rutherford nasledil Thomsona kot vodija
Cavendisha. Leta 1925 je postal predsednik R, leta
1931 pa je dobil naziv Lord Nelson po mestecu v Nov
Zelandiji, kjer je obiskoval srednjo Solo

T " _— ,‘
g
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Rutherfordowva knjiga Radioactivity je po prvem natisu
leta 1904 dobivala vedno nova poglavja in je vplivala
na celo generacijo eksperimentalinin fizikov., Med
Rutherfordovimi uéenci in sodelavci jih je vec kot 10
pozneje dobilo Nobelovo nagrado, med njimi tudi tujci:
Memci, Rusi in prebivalci habsburske monarhije.

6 Bohr v Manchestru in Kopenhagnu:
Teorija ionske implantacije

Rezultate meritev v Rutherfordovem laboratoriju je
Bohr avgusta 1912 in julija 1915 v Manchestru povezal
v prepricljivo teorijo. Pokazal je, da absorpeijo zarkov
o v najtezjin elementih doloéa Stevilo elektronov v
atomih in njihove lastne frekvence. Povpreéno ab-
sorpcijo hitrih delcev je dve leti pozneje dopolnil se z
izgubo hitrosti za vsak posamezen delec. Pri oceni
zmanjsevanja hitrosti oziroma izgube energije na enoto
poti je upostaval le vpliv elektronov, ne pa tudi jeder
atomov. Ustavljanje zarkov « in ionov nasploh v tezjin
glementih je priblizno opisal z idejo, da imajo poleg
zunanjih elektronov z lastnimi frekvencami v vidnem
obmodéju tudi elektrone, vezane z veéjo energijo in
lastnimi frakvencami v obmodju rentgenskih zarkov, Po
Bohru je Thomsonova teorija dajala pravilne rezultate
ob upostevanju sekundarnih ionizacij, ki jih povzroéajo
elektroni, izbiti iz atomov. Bohrovo delo sta z bolj real-
nimi teorijami dopalnila Rutherfordov obéasni sode-
lavec Memec Bethe in Svicar Bloch z univerze v
Leipzigu, poznejsi direktor CERN-a. Bethe je dobil
Mobelovo nagrado iz fizike leta 1967 za raziskovanje
|edrskih reakcij v zvezdah, Bloch pa leta 1952 za
odkritje jedrske magnetne resonance (39/.

Kljub pomembnim dosezkom je obstreljevanje z ioni
ostalo dolgo casa le posebej prirejen poskus za doka-
zovanje jedrskega modela atoma, po letu 1917 pa za

: Niels Hendrik David Bohr (1885-1962) je bil rojen v

Kopenhagnu, kjer je Studiral fiziko, leta 1909 magistriral in
1351911 doktoriral. Stipendija mu je po doktoratu
omogotila Studij pri Thomsonu v Cambridgeu. Ruther-
forda |e prvic srecal oktobra leta 1911 na vsakoletnem
obedu v Cavendishu, vendar se je 2 njim seznanil $ale neka
tednov pozneje ob obisku pri oéetovern prijatelju v
Manchestru /40/. Ker Thomson ni pokazal prevelikega
Zanimanja za opise atomov, ki so nasprotovall njegovim
lastnim, se je Bohr sredi marca leta 1912 raje odpravil k|
Rutherfordu v Manchester. Tam sta teoretik Bahr in ek-
sperimentaini fizik Rutherford ustvarila uéinkovit krog
zagovarnikov jedrskega modela atoma. Rutherfordov labo-
ratorij je sproti preverjal Bohrove ideje, Bohr pa je s teorijo
podprl Rutherfordov model atoma. Njuno razmerije je bilo
zacinjeno tudi z obilico humorja. Rutherford sicer ni
spostoval teoretikov in je ob koncu nekega predavanja
Wernerja Heisenberga (1901-1976) povedal: »Neskonéno
smo vam hvalezni za pojasnitev Stevilnih zanimivih nes-
mislov, ki so nam dali veliko misliti=, Zato so Rutherforda
preseneceno sprasevali, zakaj ima povsem drugacen od-
nos do teoretika Bohra. Navduseni Sportnik Rutherford se
je izvlekel 2 odgovarom: »Bohr - on je povsem drugacen,
| on je nogometas« /41/. Kljub temu pa pozneje, po Bo-
| hrovemn »Scottovem« predavanju v Cavendishu o nacelu
|

nedalotenost, ni mogel ostati brez opombe: »Veste, Bobhr,
vasa izvajanja se mi zdijo prav tako nedolocena kot pred-
postavke, na katerih temeljijo« /42,
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sprozanje jedrskih reakcij. Uporabnost postopka na
drugih podrogjih ni bila obravnavana, saj so ga imeli le
za laboratorijsko posebnost, podobno kot pol stoletja
pred tem katodno elektronko. Raziskovali so predvsem
sile, ki ustavljajo ione v snovi. Med teorijami so
previadovala dela Bohra in njegovih danskih sode-
lavcev. Bohr je leta 1948 opisal osnove prehoda ionov
skozi snov. Objavil je poseben zakon izmenjave ener-
gije vzdolz poti ionov in ocenil postopno zmanjsevanje
naboja ionov. Na zacetku poti previadujejo trki z elek
troni snovi. Na koncu, ko se ioni ze upodasnijo in
vecinoma izgubijo naboj, previadujejo trki z jedr. Z
enacbo je ponazoril, kako naboj in hitrost iona vplivata
na stevilo elektronov, ki jih ion zajame ob svoji poti skozi
SNov

Slika 9: Niels Bohr (1885-1962)

Po Christianu Christiansenu (1843-1917) je protesor
fizike v Kopenhagnu leta 1912 postal Martin Knudsen,
Zato je Bohru julija 1912 preostalo doma le mesto
privatnega docenta. Jeseni 1914 je raje namesto Dar-
wina prevzel »Shusterjeva« predavanja matematicne
fizike pri Rutherfordu v Manchestru, dokler ni polet
1916 dobil mesta profesorja v Kopenhagnu. V
naslednjih desetletjin je tam zunaj vihre 1. svetovne
vojne razvil najvplivnejso fizikalno »solo« svojega casa,
ki e utemeljila sodoben opis kvantne mehanike. Leta
1918 je opisal nacelo korespondence, s katerim |e
klasicno mehaniko povezal z nastajajoco kvantno teo
rijo. Leta 1922 je Bohr za raziskovanje zgradbe atomov
iniz njih izhajajocega sevanja dobil Nobelovo nagrado
za fiziko. Po nemski zasedbi je pobegnil v Anglijo in
nato v ZDA, kjer je sodeloval pri izdelavi atomske
bombe. Po koncu vojne se je vrnil v Kopenhagen kot
slaven fizik. Primerljiv je le e z Einsteinom, s katerim
sta si sicer v fiziki pogosto nasprotovala, posebno
glede pojma komplementarnosti, ki ga je Bohr prvic
opisal na mednarodnem fizikalnem kongresu v me-
stecu Como ob stoletnici smrti Alessandra Volte
16.9.1927.
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Raziskovanja je v Kopenhagnu nadaljeval doktorand
Lassen z meritvami izgub energije delcev, nastalih po
cepitvi jeder ob njihovi poti skozi Ar in druge pline.
Pozneje sta Danca Lindhard in Scharff postavila te-
melje za razumevanje ustavljanja visoko- in nizkoener-
gijskih ionov pri prodiranju skozi snov. 5 sodelavcem
sta opisala energijsko obmaodéje ionske implantacije z
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uporabo realnih interakcij med elektroni in jedri, ki jin
niso vec obravnavali kot proste delce. Po zacetnicah
avtorjev se je teorije prijel naziv LSS, Natanéne meritve
dosega ionov v snovi J.A. Daviesa in drugih nadaljeval-
cev Rutherfordovega dela v Kanadi so omogocile, da
se je tehnika ionske implantacije hitreje razvijala od
naprsevanja tankih plasti /43/.

Il. DEL: UPORABA IONSKE IMPLANTACIJE V INDUSTRIJI

1 Uvod

lonska implantacija je navidez grob postopek, ki pa ob
povsem elektronskem vodenju omogoca izredno
natanéno vgrajevanje posameznih ionov v zelene dele
podlage. Ze izdelan postopek je prisel kot narocen
novorojeni industriji polprevodniskih naprav. Ob tem je
imel kar ob zacetku svojega razvoja v laboratorijih na
razpolago Stevilne pospesevalnike in separatorje, Ki
zaradi prenizkih energijskih zmogljivosti niso bili veé
resno uporabljani v jedrski fiziki. Hitra rast, ki jo pona-
zarja izredno optimisticen »Moorov zakone, je bila nei-
zogibna posledica ujemanja srecnih okoliséin, v katerih
je ionska implantacija v treh desetletjih postala zrela
oblika tehnologije in se danes njena uporaba iz indus-
trije polprevodnikov siri tudi drugam.

2 Tranzistor in zacetki uporabe ionske
implantacije v polprevodnikih

Osnove tranzistorjev so bile znane ze v casu, ko so bili
raziskovalci iz Shockleyjeve skupine pri Bell Labs e
najstniki. Poljak Lilienfeld, med letoma 1910 in 1926
profesor fizike na univerzi v Leipzigu, je leta 1920 tam
objavil raziskavo o elektronski emisiji v vakuumu. Raz-
iskovanje vakuumske elektronke je nadaljeval z razi-
skovanjem trdne snovi. Po emigraciji v ZDA je bil
direktor raziskovanja v Ergon Research Laboratory v
Maldenu. Med 8.10.1926 in letom 1932 je viozil in dobil
3 patente za osnove tranzistorja s poljskim efektom
kovinski oksid - polprevodnik (MOSFET). Predlozil je
uporabo CuS, vendar ni znano, da bi kdaj sestavil
delujot tranzistorski ojacevalnik. Leta 1935 je postal
drzavljan ZDA.

Prav tedaj je Nemec Oskar Heil v Britaniji vioZil patent
z opisom delovanja MOSFET-a z uporabo sodobne
teorije elektronov in vrzeli, ki jo je leta 1931 razvil Alan
Harris Wilson (r.1906) v Cambridgeu. Heil je opisal tako
n- kot p-tip na primerih Te, |, Cuz0 in V20s. Ceprav so
bile Lilienfeldove in Heilove raziskave med vojno
vecinoma pozabljene, so v Bell Labs med letoma 1947
in 1952 njuna odkritja pravzaprav le dopolnili s p-n
ploskovnim efektom (FET) in vbrizgavanjem manjsin-
skih nosilcev. Vendar je bil edini vakuumski proces
uporabljen pri izdelavi prvih tranzistorjev in integriranih
tokokrogov naparjevanje Al- in Au-stikov z vrocega
V-vodnika. V naslednjih letih so sicer objavili vec porodil
o obstreljevanju polprevodnikov z ioni, niso pa sestavili
delujote naprave 1/,

27.4.1949 je Shockley vlozil patent za »napravo za
polprevodnidko prevajanje«. Opisal je izdelavo stika
p-n posameznega lodenega JFET-tranzistorja z upo-
rabo ionske implantacije. Predlozil je obstreljevanje
polprevodnika z devteroni in z Zarki o /2/,
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31.1.1950 je Ohl predlozil prvi patent za uporabo ob-
streljevanja z ioni razlicnih plinov: Oz, Hz, N2, He, Ar,
CO in celo CHCIlz pri izdelovanju polprevodniskih
naprav. Tu je prvi opisal vse temeljne znacilnosti ionske
implantacije. Vendar je napaéno menil, da ioni nedistoc
vstopijo v povrsino kristala ter spremenijo Stevilo nosil-
cev naboja in z njim elektricne znacilnosti snovi, Na-
paka je brzkone marsikoga zavedla na stransko pot /3/,

Slika 12: Bell Labs v Murray Hill, New Jersey, leta
1850 (Henry Ehrenreich, Strategic curiosity:
semiconductor physics in the 1950s, Phys.
Today (fanuar 1995) str. 33).
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Shika 13: Shockleyjev patent za tvorbo stika p-n
Z obstreljevanjem z devteroni in delci o
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Onhl je leta 1952 pri Bell Labs prvi uporabil implantacijo
Het v polprevodniski diodi s tockastim stikom. 5 tem
je izboljsal lastnosti povratnega toka, ki ga je spremi-
njalo obstreljevanje s He™ /4/.

28.10.1954 je Shockley pri Bell Labs vlozil patent za
»tvorbo polprevodniskih naprav z ionskim obstreljevan-
jem«, Opisal je osnove opreme za ionsko implantacijo
pri izdelavi JFET-tranzistorja /5/. Ceprav je podal le
temelje postopka. je predlozil tudi separacijc ionov
pred implantacijo ter elektricno in mehansko skeni-
ranje. Vpeljal je tudi pojem obmocje ionske implan-
tacije in opredelil poskodbe na kristalnem Si zaradi
obstreljevanja z ioni.

Shockleyjev patent pomeni rojstvo uspesnega ion-
skega implantiranja. Vendar ga ni patentiral, saj je bilo
znano. Lastil si je predvsem izum segrevanja pol
prevodnika do 400°C po implantaciji, ki je bilo nujno za
odstranjevanje poskodb zaradi obstreljevanja z ioni in
za elektricno vzbujanje implantiranega dopanta. Taksni
uspehi, neodvisni od same opreme za ionsko implan-
tacijo, so tudi pozneje ostali znacilnost njenega razvoja

Masprotno od Ohla, ki je obravnaval le povrsinske
spremembe, je Shockley menil, da energija vpadninh
ionov dologa tudi globino implantiranih dopiranih
necistoc. Tako je prvi opisal bistvo ionske implantacije
kot moznost vstavljanja necisto¢ na Zzeleno mesto v

Jan. 10, 15941 W. SHOCKLEY
STUICOMDUCTCA, SHIPT REGISTER
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polprevodniku. JW. Moyer pri GE je podoben patent
vlozil 78 4 mesece pred Shockleyjem. Vendar je bil
Moyerjev patent potrjen Sele 15 mesecev za Shockley
jevim, ko se je uporaba ionskih snopov ze udomacila
pri izdelavi stikov p-n in tranzistorjev

Leta 1955 je Cussins iz neko¢ Rutherfordovega Cam-
bridgea porocal o prvem dopiranju polprevodnikov z
implantacijo. Dopiral je 12 razliénih elementov v Ge.
Maslednje leto je Ohl dobil prvi patent za osnove ionske
implantacije /&/.

3 Integrirana vezja

Prvo desetletje po izumu tranzistorja so stike p-n proiz-
vajali z difuzijo necisto€. Vzporedno so raziskovalci
polprevodnikov razmisljali o integriranem vezju, saj so
hile moznosti za miniaturizacijo na dlani. Shockley je
25.4.1956, ze po odhodu iz Bell Labs, viozil patent za
»polprevodniski pomikalni register«. To je bil zacetek
razvoja monolitnih intregriranih vezij /7/

lznajdba integriranega vezja se je posrecila Kilbyju
julija leta 1958, ko je upore, kondenzatorje in diode iz
Ge postavil na skupno podlago. Naslednji mesec je
Kilby sestavil poenostavijeno razlicico tokokroga in
291958 prikazal delovanje prvega enostavnega
mikrocipa. 6.2.1959 je vlozil patent imenovan »pomanj-

Slika 15: Prvo Kilbyjevo integrirano vezje pri Tl
{Ross, n.d., 1998, str. 23.)

Slika 16: Fotografija Kilbyja s ¢ipom v roki
ihttp:{fwww.texasinstrurments.comy).
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gano Integrirano vezje« za nanos plasti Al na plast 5i0;
Vendar je bil njegov polprevodniski mikrocip nekoliko
okoren in drag za proizvodnjo /8

Jack StClair Kilby je bil rojen leta 1923 v dr2
(ZD4), otrostvo pa je preZivel v Kansasu. £e v mia
pomagal ocetu elektroinenirju. Leta 1941
na univerzi linois, vendar j& diplomira
magistriral leta 1950 v Wisconsinu. Leta
razvijati elektronske pripomocke v oddelku
nike osrednjega laboratorija Globe Unian ’
keeju. S tranzistorji se je seznanil na predavanjin v Be
Labs. Maja leta 1958 se je zaposlil pri TI. Polprevodnisk
laboratorij T je od leta 1952 vodil G.K. Teal, ki je prisel iz
Bell Labs, kjer je leta 1948 sodeloval prirazvoju tehnologi|e

velikih kristalov Ge. Med letom 1965 in 1441971 j& Kilby
razvil prvi Zepni racunalnik. Novembra 1970
samostojni izumitel] in je med drugim razis
celice. Med letoma 1978 in 1984 e
tehnike na univerzi A&M v Teksasu, Leta 1982 so¢
y »gdvorano ¢asti« ob bok Edisonu in drugim amenskim
izumiteljem, ki se jim je naslednje leto pridruzil tudi Noyce
Oba raziskovalca sta leta 1989 dobila nagrado Charesa
Starka Draperja Nacionalne akademije za tehniko, ki je za
izumitelje enakovredna Nobelovi nagradi /9

To je bila doba sovijetskega uspeha putnikom
4.9.1957, ko je vlada ZDA vlagala ogromna sredstva v
miniaturizacijo. Zato ne presenaca, da e jo z
drugacno razlicico integriranega vez|a necdvisno razv
tudi fizik Noyce januarja 1958

Tako) za Sputnikom je Noyce sredi septembra 1857
skupaj z B raziskovalci razliénih strok po poldrugem
letu zapustil Shockleyjeve polprevodniske laboratorije
Ustanovili so podijetje Fairchild s sedezem le miljo proc
ob gmotni podpori Fairchild Camera and Instrument
Corporation. Prvotni cilj Fairchilda je bil razvoj, izdelava
in prodaja dvojno-difundiranih Si-tranzistorjev brez
uporabe ionske implantacije. Ze po nekaj mesecih je
prislo do prvega uspeha, ko je teorijski fizik Hoerni

Al

Slika 17: Robert N. Noyce (Bondyopadhyay, n.d
1998, str. 204).
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zumil proces izdelave planarnega tranzistorja, da bi se
izognil necistocam. Vendar ideje niso takoj uporabili.

MNoyce je edini pri Fairchildu ze pred raziskovanjem v
Shockleyjevem podjetju imel izkusnje s polprevodniki,
insicer z Ge. Na pobudo patentnega urada je kot vodja
oddelka za raziskave in razvo] pri Fairchildu sklical
vodilne tehnicne raziskovalce. Razlozil jim je, kako bi
Hoernijevo idejo lahko uporabili za izdelavo celotnih
tokokrogov in ne le posamicnih komponent s tiskanjem
plosce ob uporabi litografije 10/, 30.7.1959 je Noyce
viozil patent za »polprevodnisko napravo in usmernike
z opisom planarnega integriranega vezja in z uporabo
Hoernijevih idej, Vodnike v vezju je nadomestil z im-
plantacijo Al. Avgusta 1959 so pri Fairchildu javno
oznanili, da bodo zaceli proizvajati tranzistorje po
novem Hoernijevemn planarnem postopku. Skupina
pod vodstvom fizika Jaya T. Lasta je Se istega leta pri
Fairchildu izdelala prvo planarno integriranc vezje /11/.

Proizvodnja se je zacela naslednje leto. Maja 1961 je
predsednik John F. Kennedy objavil program Apollo.
Ob koncu leta so Ze vpeljali prva Stiri integrirana vezja
Micrologic™, ki jih & sestavljalo 5 osnovnih logiénih
funkcij. Kupovala jih je predvsem vojska. Racunalnik,
ki ga je Apollo ponesel na Luno, je imel nekaj delov iz
Micrologicove druzine tokokrogow /12

Vendar ni 5lo brez prepira o prvenstvu. Noyce je dobil
patent prad Hoernijerm in Kilbyjem, zato je bil sprva
proglasen za iznajditelja. Dolgoletni spor med Fairchil-
dom in Tl pa se je vendarle konéal s sporazumom leta
1966, tako da si prioriteto pri iznajdbi integriranega
vezja delita Noyce in Kilby /13/.

| Robert N. Noyce (1927-1990) je bil sin protestantskega
duhovnika iz lowe. Bardeenov soSolec z univerze, sicer
profesor fizike na kolidzu Cornell, ga je navdusil za fiziko in
matematiko in seznanil 5 tranzistorji. Noyce je doktoriral
eta 1953 na MIT in se je pridruZil Philco Corporation v
Philadelphiji pri razvoju tranzistorjev. Januarja 1956 se je
po shockleyjevem vabilu zaposlil v polprevodniskih labo-
ratorijih v Palo Altu. Kot je bilo v navadi v Silicijevi dolini,
|& tudi Noyce pogosto sodeloval pri ustanavljanju novih
podjetij. Septembra 1957 je soustanovil Fairchild, julija
1968 Intel in konéno %e Sematech.

xCenes Noyvoceovemu izumu
re, The Role of Faichild in

logy in the Early Days of

v, Proc. [EEE, 86/1 (Januar 1998)
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Junija leta 1960 sta D. Kahng in M.M. Atalla iz Bell Labs
objavila opis MOS-tranzistorja, ki je realiziral ideje ob
izumu tranzistorja iz leta 1947, Leta 1964 je RCA prva
uporabila tehnologijo MOS za izdelavo integriranih
vezi] 14/

Shika 19: Mikrofotografija prvega planarnega tranzis
torja po Hoernijevem izumu pri Fairchildu
(Gordon E. Moore, The Role of Faichild in
Silicon Technology in the Early Days of
«Silicon Valley«, Proc. IEEE, 86/1 (Januar
1998) str. 58, fig. 4.

Shika 20: Mikrofotografija prvega plar

ja tokokrog
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Slika 21: Chin-Tang Sah, rojen leta 1932 na Kitajskem,
je leta 1949 odsel v ZDA in leta 1953 posiusal
Bardeenova predavanja o tranzistorjih na uni-
verzi llinois v Urbani. Bil je Noyceov sodelavec
pri Shockley Transistor Laboratory in pri
Fairchildu od leta 1959, kjer je vodil fizikalni
oddelek s 65 sodelavei in razvil velik del prve
generacije integriranih vezij 5i do leta 1964.
Leta 1963 je Bardeen posredoval, da je bil Sah
imenovan za profesorja elektrotehnike in fizike
na univerzi Minois (Sah, n.d., Proc. IEEE 76/10
{1988) str. 1326).

Kljub oitnemu uspehu integriranih vezij so zaradi
nekaterih dvomov 5e najman] 5 let razvijali tudi
drugaéne vrste »molekulske elektronike«, npr. pri letal-
stvu ZDA in v Bell Labs. Pri slednjem so ustanovili
skupino za ionsko implantacijo Sele sredi Sestdesetih
let, desetletje po Shockleyjevem patentu. Na zacetku
Sestdesetih let je raziskovanje ionske implantacije v
Stevilnih laboratorijin vzpodbudilo iskanje novih po-
drodij uporabe za pospesevalnike in masne separa-
torje, kiso jih jedrskifiziki nadomestili z napravami visjih
energijskin zmogljivosti. Tako so raziskovalci ionske
implantacije Ze imeli na voljo raziskovalno opremo v
Chalk River Muclear Laboratories, Oak Ridge National
Laboratories, AERE Harwell in drugod. Vendar po-
spesevalniki z visokimi energijami reda MeV in
majhnimi tokovi niso bili posebej primerni za ionsko
implantacijo in so brzkone povzrocili prvotno usmeritev
raziskovanja k navadnim temperaturam, kvecjemu do
nekaj 100°C, kjer se 5e niso pokazale prave moznosti
nove metode dopiranja 15/.

Majhno dansko podjetje za pospesevalnike Danfysik je
leta 1960 izdelalo prvi industrijski implanter za kanad-
sko drzavno raziskovalno podijetje v Ontariu. Model z
70 kel so imenaovali »Skandinavski«, Tako so pionirske
raziskave ionske implantacije na univerzi v Kopehagnu
kmalu po Bohrovi smrti omogodile danski industriji
uspehe svetovnih razseznosti.

53N 0351-9716

Med letoma 1956 in 1961 ni bilo posebnega napredka
na podrogju ionske implantacije. Leta 1961 je F.M
Rourka s sodelavci opisal ionsko dopiranje 5is skupino
elementov . ali V. skupine. Dobili so koncentracijo
1078 atomov/cm? v plasti blizu povriine Si-tarce. Rourk
ovo delo je vzpodbudilo raziskave Svedov Alvagerja in
Hansena, ki sta leta 1962 porocala o prvi uporab
implantacije za dopiranje polprevodnika v industriji.
Implantirala sta P-ione z 10 keV v B-dopiran Si-krista
p-tipa z 9000 (cm v elektromagnetnem separatorju
izotopov v Aragonni. Dobila sta stik nekaj deset nm pod
povrijem. Po obstreljevanju sta izdelek segrela do 600
°C, da bi se znebila radiacijskih poskodb, vendar je pr
tem nekaj P difundiralo v Si. Njun detekior delcev o
povriineg 25 mm< je bil primerljiv z napravami, nare
jenimi z difuzijskim postopkom.

Leta 1947 so fizik Robert Jemison Van de Graaf (1901
1967) z MIT-a, njegov pomocnik John G, Trump
vodja britanske delegacije pri MIT Denis M. Robinson
ustanovili HVEC za proizvodnjo implanterjev. Thump je
prvi opisal uporabo ionske implantacije za zdravljenje
raka. Raziskovalci iz podjetja HVEC so pozneje usta-
navljali nova podijetja, npr. IPC za vesoljske raziskave
Leta 1965 je HVEC v ZDA izdelal prvi implanter za
potrebe industrije.

Uporabniki opreme za ionsko implantacijo so okoli leta
1967 morali resiti problem optimalnega crpanja in
izbrati najugodnejso postavitev c¢rpalne naprave ob
izviru, zarku ali ob taréi. Naértovalci implantacije so b

predvsem strokovnjaki za visoke napetosti in so se
morali $ele priuciti vakuumski tehnologiji. Leta 1971 s¢
ustanovili Extrion, prvo dolgoroéno uspesno podijetje
za dobavo implanterjev. Pozneje se je podjetje pre
imenovalo v Varian SEA in prevladuje na trziscu tudi ob
koncu 20. stoletja. Foleg njega so se leta 1971 z ionsko
implantacijo v ZDA ukvarjali 3e KEV, Ortec in Accelera
tors, Inc., v Angliji pa Linott, Ltd., ki se je pozneje
pridruzil Applied Materials /16/.

4 lonska implantacija pri visjih
temperaturah

MNa konferenci Aarhusu leta 1965 je K.E. Manchester s
sodelavei poroéal o prvem bipolarnem tranzistorju
izdelanem izkljuéno s snopi elektronov in ionov. Novo
tehnologijo so v naslovu svoje razprave ze imenovali
»ionska implantacija« 17/

Slika 22: Prvi bipolarni tranzistor, izdelan s tehniko ion
ske implantacije v Manchesterjevi skupini leta
1965 (Fair, n.d., 1998, sir. 118)
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King iz IPC je na isti konferenci opozoril na moznost
predvidevanja globine implantiranih stikov in na upo-
rabo visokih temperatur, ki so Sele odprle prave
moZnosti ionske implantacije. Kingovi predlogi so biliv
nasprotju z mnenjem vecine udelezencev. Kljub temu
s0 jih upostevali, saj je King ze maja 1962 zaslovel z
implantacijo P in drugih elementov V. in lll. skupine s
pospesevalnimi energijami 1 MeV v sonéne celice.
Raziskava je sledila leto dni starejsi Alvagerjevi in Han-
sonovi implantaciji P-ionov v Si za izdelavo detektorjev
jedrskega sevanja, v njej pa je King Zze uporabil naziv
»ionska implantacija«.

Kingova skupina je z van de graaffom pospesevalaione
1B in 3P z napetostmi med 80 in 400 keV. Pri 1 do 10
pA so dobili plasti n- in p- tipa v polprevodniskih snoveh
IV. skupine, predvsem v Si. 2 visokimi napetostmi so
zmanjsali razprievanje, tako da so dobili stike na upo-
rabni globini brez procesa »kanaliranja« vzdolz izbranih
povrsin kristalov. V prvi polovici Sestdesetih let so pri
IPC na ta nacin izdelovali sonéne celice povrsine 2 cm?,
detektorje sevanja premera 1,25 cm, spektrometre
magnetnih spektrografov, unipolarne (FET) in bipo-
larne tranzistorje. Preizkusali so tudi diode z izdelavo
plasti n-tipa po implantaciji 3P v diamantu,

Kingov postopek je omogocal dober nadzor gostote
implantiranin 1onov med 10" in 10%% cm™ na ponovljiv
nacin. lone visokih energij so implantirali skozi pasivno
varovalno plast Si0z. Ker so bile uporabljene tempera-
ture pod normalnimi temperaturami difuzije, so lahko v
enem kosu brez pojavov interakcije izdelali razlicne
naprave ali elemente, tudi tranzistorje n-p-n in p-n-p.
Tako so preprecili difuzijo nezazelenih necistoé. 2 vi-
sokimi energijami so se izognili razpréevanju povrsin,
TEmperaturD podlage so kontrolirali med -195in + 800
°C. Pri implantirani koncentraciji do 10'® ionovjem? so
bili vsi ioni uporabljeni za substitucijo, pri stokrat visji
koncentraciji pa je Stevilo uporabnih ionov padlo na
50%. Koncentracijo so racunali po teoriji LSS, Razlika
med teorijo in meritvami je bila pod 10%. Pri vedini po-
razdelitevin upornosti Si-tarée je samo najvisja energija
implantacije dolocala globino stika /18/.

Kingova pobuda je omogodila iznajdbo samonas-
tavljivin (self-alligned) MOSFET-vrat, ki se je v letu dni
posrecila razlicnim skupinam raziskovalcevy na Ni-
zozemskem in v ZDA. Redevanje razliénih problemov
jih je pripeljalo k enakim rezultatom, Skupina H.A.
Klasensa pri Philipsu je 1.6.1964 patentirala in istega
leta objavila izboljsan postopek za izdelavo tankoplast-
nega tranzistorja. Movost je bila v uporabi vrat za avto-
matsko kontrolo podrogja izvira in odtoka. Dve leti
pozneje je T.5. de Velde pri istem podjetju izumil upo-
rabo vrat tranzistorja kot maske proti obstreljevanju z
ioni. Poskodbe zaradi obstreljevanja z ioni Ar, Oz ali N2
e uporabil za izdelavo tranzistorja v polprevodniski
podlagi iz sulfidov ali selenidov Cd ali Zn.

Istoc¢asno je H. Dill 1.5.1966 v Hughes Aircraft Com-
pany preizkusal polikristalni Si s taliséem pri 1410 °C
za uporabo v wvratih pri visokih temperaturah.
26.10.1966 je viozil patent z opisomn procesa izdelave
samonastavljivih vrat. Samo en dan po Dillu je njegov
sodelavec R. Bower vlozil podoben patent z vrati iz Al,
izdelanimi prinizki temperaturi. R. Kerwin, D. Kline in J.
Sarace so pri Bell Labs 27.3.1967 vioZili patent, ki je bil
tehniéno enak pol leta starejSemu Dillovermnu. B. Wat-
kins iz GME je svojo iznajdbo sicer patentiral vec kot
leto pred drugimi, vendar ne brez napak.
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Prioriteta je bila leta 1974 pripisana Bell Labs, vendar
so razlicna podjetja razvijala razlicne tehnologije.
Zaradi nesoglasij pri izbiri tehnologije je skupina
inzenirjev z Noyceom in Gordonom E. Moorom julija
1968 zapustila Fairchild in ustanovila Intel za razvoj
izdelkov na temelju tehnologije Si-vrat. Pri Intelu so
razvili prvi mikroprocesor /19/.

5 lonska implantacija kot zrela oblika
tehnologije

Vzporedno z ZDA so ionsko implantacijo razvijali tudi v
SZ. Njihovi dosezki so bili v bolj poljudni obliki pred-
stavljeni $ele po padcu Berlinskega zidu oktobra 1991
in so sprozili nemajhno presenecenje. Ze leta 1952 je
namreé¢ M.M. Bredov opazil spremembe prevodnosti
Ge p-tipa po obstreljevanju z Li* v Fizikalno-kemijskem
institutu v St. Petersburgu. Leta 1961 sta v Laboratoriju
za ionsko obstreljevanje Kuréatovovega instituta za
atornsko energijo V.M. in M.I. Gusev dobila p-n stik z
dobrimi ojacéevalnimi lastnostmi po obstreljevanju Si z
ioni iz lll. in V. skupine periodnega sistema. Pet let
pozneje so tam tehnologijo ionske implantacije prvié v
5Z uporabili za mnoZiéno proizvodnjo preklopnih diod
p-i-n in bipolarnih tranzistorjev. Prednosti ionske im-
plantacije pri izdelavi sonénih celic je skupina Guseva
objavila Ze pred Kingom v ZDA [20/.

Koligino implantiranih ionov so sprva doloéali optiéno.
Leta 1973 so pri IBM prvic uporabili preizkusanje z
avtormatskim merilnikom upornosti plasti, imenovanem
ITS. Danes dolocamo koliCino implantiranih ionov z
merjenjem elektriéno aktivnih dopiranih atomov ali z
optiénim ocenjevanjem poskodovanosti tarée [21/.

Leta 1967 je bila v Grenoblu v Franciji prva konferenca,
posvetena uporabi ionske implantacije v polprevod-
nigki industriji. Po izidu prve knjige, v celoti posvecene
ionski implantaciji leta 1970, si redno sledijo tudi med-
narodne konference o ionski implantaciji. Exitronov
DOF-4 iz leta 1975 pa je v Varianovi proizvodnji dve leti
pozneje postal najpogostejse uporabljani implanter na
svetu /22/. S temi dosezki je ionska implantacija postala
zrela oblika tehnologije, razvite pri polprevodnikin. V
naslednjin desetletjih so jo zato zaceli uporabljati tudi
na drugih podrogjih, predvsem v metalurgiji za razvoj
novih zlitin, za bolje razumevanje vioge nedistoc v
kovinah, za spreminjanje temperature faznega pre-
hoda superprevodnikov ter kemijskih in mehanskih
lastnosti kovinskih povréin, Da se izognemo tezavam
zaradi razprdevanja molekul s povrsin in omejeni kon-
centraciji implantirane snovi z ioni, raje obstreljujemo
7& naprsene tanke plasti. Tako se dopolnjujeta dve
vakuumski tehniki, ki so ju dotlej razvijali neodvisno.
lonska implantacija ima vec prednosti, saj ne zahteva
doloéene temperature tarée, dovoljuje zvezno spre-
minjanje sestave, ne tvori oksidov in drugih ovir med
tankimi plastmi kot druge metode ter omogoca vigje
hitrosti reakcij in nizje temperature od klasiénih
metalurskih postopkov /23/. Z moznostjo natanénega
doziranja katere koli dovolj nizke koncentracije ionov v
tankih plasteh ima ionska implantacija upoStevanja
vredno prihodnost med nanotehnologijami prihod-
nosti.
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6 lonska implantacija med Slovenci

O delgvanju ioniziranih delcev v snovi je kranjski fizik
Fran Cadez, nekdanji Boltzmannov dunajski student,
porocal tudi v slovenskem jeziku: »Alfa-zarki ... v mali
oddaljenosti 6-8 cm od radija Z2e mirno obtice v zraku,
Svoje kratke poti pa niso napravili brez uspeha. Vse
zracne molekule, na katere so naleteli na svoji poti, 5o
razcepili takoj v atome ali ione. En sam w-delec razprsi
na svojem potu nad 100.000 molekul v ione. Koliko
vedji mora biti Sele vpliv vseh a-delcev skupaj!«

V istost He in c-Zarkov je slovenskega bralca preprical
celo leto dni pred Rutherfordovim konénim dokazom,
teprav Se vedno v zvezi z (napac¢no) J.J. Thomsonovo
domnevo o zgradbi atoma: =Ze pre] smo zastavili
vprasanje, kaj so one gruce elektronov, ki zapuscajo
posamezne radijeve atome, in sicer s hitrostjo 10.000
km v sekundi. Te gruée smo spoznali Ze pri «-Zarkin
kot pozitivno elektriéne atome, ki so le dvakrat tezji od
vodikovih. Kemija uci, da imajo tako tezo edinole atomi
plina helija. Upraviceno je tedaj mnenje, da obstajajo
ot-zarki iz helijevih atomov in da se mora v.blizini radija
nabrati toliko tega plina, da ga lahko preiskujemo. Has,
dokazalo se je ze na ve¢ nacinov, da se nahaja okoli
radija vedno nekaj helija ...«

Masi predniki so lahko prebrali tudi razlago nekaterih
poskusov, ki se je pozneje izkazala za netocno: »V
najzadnjem casu se je odkrila celo neka cetrta vrsta
zarkov, ki jih neprestano izzariva radil. Obstajajo
namreé iz atomov, Ki se popolnoma ujemajo 2 a-delci,
razlikujejo se le v tern, da niso pozitivno elektricni kakor
c-delci, ampak negativno. Kakovi so njihovi uginki,
pokaze stoprav prihodnost /24/«. Prihodnost ni potrdila
obstoja taksnih delcev, morda povezanih z elektricno
neviralnimi »magnetnimi Zarki« Augusta Righija (1850-
1920) ali z »N-Zarki= Renéja Blondlota (1843-1930) /25/.

Slovenski bralec je bil tako sproti seznanjan z Ruther-
fordovimi dosezki. V domacem jeziku se je lahko pre-
prical tudi o prednostih jedrskega modela atoma:
»Autherford je sklepal, da mora biti nosilec te pozitivne
elektrike helijev atom, in T_ Royds je to domnevo spek-
troskopiéno tudi potrdil. Zarki « so helijevi atomi, ki
nosijo vsak po dva elementarna kvanta ... Pozitivna
elektrika ne more biti razvrééena po povrsini tako velike
krogle, temve¢ mora biti po izvajanjin E. Rutherforda
zgoscéena v minimalnem prostoru, v takozvanem ato-
movem jedru, igar polumer je zelo majhen, gotovo
manjsi od 10712 cm, brikone velikosti 10718 cm ...
Elektroni niso zaprti v pozitivni elektriéni krogli, temved
krozijo okoli pozitivnega jedra sliéno kakor planeti okoli
Sonca«. Odkrita so seveda zbujala navdusenje:
»Cesar pa ni zmogla alkimija, zmore danes radickemija
26/«

Tesno sodelovanje med Dunajem in Manchestrom je
tudi slovenskim raziskovalcem omogocilo dopol-
njevanje Rutherfordovih odkritij. Hugo Victor Karl Sirk
(1881-1958), pogodbeni redni profesor fizike na
ljubljanski univerzi med letoma 1928 in 1934, je bil eden
pomembnejsih raziskovalcev radioaktivhosti v habs-
burski monarhiji. Na fizikalnem institutu v Gradecu je
nadaljeval Rutherfordove raziskave torija. Leta 1913 je
zacei delati na Institutu za preucevanje radija na Du-
naju, ki je pod vodstvom Stefana Meyerja (1872-1948)
med leti 1910 in 1920 zelo tesno sodeloval z Rutherfor-
dovim laboratorijem v Manchestru. Tako je leta 1910
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Hans Pettersson na Dunaju z metodo uravnovesanja
toka ionizacije opazoval toplotne pojave pri - in
sevanju Ra, vzporedno s podobnimi raziskavami v
Manchestru. Junija 1924 je poslal Rutherfordu raz-
pravo, v kateri sta skupaj s Kirchom raziskovala ob-
streljevanje C in Al z zarki «.. Rezultate sta dva meseca
pozneje objavila na zborovanju neméskih naravoslov-
cev in zdravnikov v Innsbrucku.

Rutherfordova povezanost z dunajskimi fiziki se je
nadaljevala tudi pozneje. Razpravo o toplotnem efektu
zarkov o sta Rutherford in njegov demonstrator in
asistent na univerziv Manchestru, Robinson, julija 1912
poslala dunajski akademiji, ki jo je objavila februarja
1913. Sele med leti 1927 in 1933 je Rutherford uredil
obroéno plaéevanje leta 1908 izposojenega radija, s
gimer je resil dunajski Institut za preuéevanje radija iz
hude gmotne zagate. Rutherfordov sodelavec madzar-
skega rodu Georg Hevesy (1885-1966) je skupaj s
Panethom v zacetku leta 1913 eksperimentiral na Du-
naju. Poljak Stanislaw Loria je po Sirkovim podobnih
raziskovanjih torija leta 1916 na dunajskem Institutu za
preucevanje radija raziskovanje nadaljeval pri Ruther-
fordu v Manchestru /27/.

Tudi pri razvoju ionske implantacije po 2. svetovni vojni
Slovenci nismo zaostajali. Prvi uspesno delujodi
tranzistorji so se pojavili aprila 1950. Poleti 1952 smo
Ze brali: »... da se je s tranzistorjem rodil elektronki
tekmec, ki mu bo morala v mnogih pogledih prej ali slej
podledi- 128/,

V Jugoslaviji so kmalu zaceli izdelovati tranzistorje v
ljubljanski Iskriin »RR« v Nisu, tako da so bili leta 1962
ze v prodaji /29/. V Oddelku za polprevodnike pri Insti-
tutu za elekirozveze so razvili tudi lastno planarno
tennologijo kot osnovo za integrirana vezja. Vendar
razvoj ni Sel dlje od poskusnih serij, saj se ni izplacalo
konkurirati drzavam z mnogo obseznejsim trziscem.

W laboratoriju za mikroelektroniko FE so v sedemde-
setin letih uporabljali Varian-Exitrionov implanter s
hladno katodo. Testno vezje je izdelala skupina dr.
Belica. lone so pospesevali z 20 do 200 keV pri tokovih
75 pA za B in 250 pA za P in As. Snop ionov je bil
usmerjen pod kotom 7°. Pred implantacijo MOS-
tranzistorjev s kanalom p so napravo izérpali do 2 mPa,
med delom pa do 0,027 mPa. Koncentracijo ionov v
odvisnosti od globine so doloéali s plastno upornostjo
implantiranega sloja in s pragovno napetostjo MOS-
tranzistorjev s kanalom p. Po implantaciji so izdelek
segrevali do 900 °C /30/.

Sodobne plazemske tehnologije uporabljajo tudi v
Laboratoriju za elektronske elemente na FE v Ljubljani
pri mikroobdelavi Si. Razvili so mokro jedkanje kon-
veksnih struktur ob kompenzaciji s kvadratom in jed-
kanju v raztopinah N{CHa)4OH ali KOH /31/. V ITPO 2
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ionsko implantacijo preiskujejo tudi rast tankih plast
titanovih oksidov in nitridov /32/.

7 Sklep

Odkritje in prva uporaba ionske implantacije sta bila
povezana z razlicnimi opisi lastnosti zarkov o pri
Rutherfordu in Becquerelu. Nekaj let pozneje je jabolko
spora postala porazdelitev mase in naboja znotra
atoma, glavni nasprotnik Rutherfordovih idej pa je bil
njegov nekdanji ugitel] Thomson. Kresanje mnen| je
imelo tudi znacilnosti generacijskega prepada in je
maoéno vplivalo na zgodnji razvoj kvantne mehanike,

lonska implantacija je ostala stiri desetletja po odkritju
predvsem orodje za raziskavo vpadnih in izstreljenih
delcev, manj pa njihovih taré. Raziskovali so predvsem
lastnosti Zarkov o in radioaktivnin produkiov in ne spre-
memb v cbstreljevani snovi. Tanke tarce so izdelovali
predvsem iz kovin, mediem ko je bil pozneje razvoj
ionske implantacije povezan predvsem s polprevod-
niki. Pred 2. svetovno vojno ionske implantacije niso
uporabljali v industriji, v popolnem nasprotju s poznej-
§im razvojem. V drugem delu razprave bomo opisali
preusmeritev raziskovanja od izstrelkov k taréam, ki je
hitro pripeljala do uporabe lastnosti snovi, spreme-
njenih z implantacijo.

Razvojionske implantacije se je zacel kot laboratorijska
posebnost, ki sta jo Rutherford in Bohr uporabila za
meritve v podporo jedrskemu modelu atoma. Stiri de-
setletja spremljajoc¢i pojavi v taréah niso bili delezni
posebne pozornosti. Ob miniaturizaciji franzistorjev za
uporabo v vesoljskih raziskavah so se pokazale
potrebe po uporabi prav taksne, navidez enostavne
okorne tehnike, ki s pospesevalno napetostjo doloca
globino vnosa ionov v podlago, s tokom pa njihovo
gostoto. V nekaj letih je nova tehnologija dobila ime,
posebne raziskovalne skupine, specializirane konfe-
rence, monografije in previadujoc model implanterja. 5
tem se je ionski implantaciji kot notranje dograjeni
tehnologiji odprla siroka moznost za uporabo zunaj
meja industrije polprevodnikov, za katero je bila razvita.

lzjemno hiter razvoj ionske implantacije je botroval tudi
nekaterim stranpotem, ki bi se jim bilo morda mogoce
izogniti s Sirsim poznanjem zgodovine sorodnih
tehnologij. Zanimiva je vzporednica med ionsko im-
plantacijo in elektronskim mikroskopom. Obe tehnolo-
giji sta leta 1935 oziroma 30 let pozneje uporabljali ozke
snope, ki so povzrocali sencenje, odboj, razprsevan|e
inonesnaZzenje. Po desetih letih so se priobeh tehnolo-
gijah leta 1945 oziroma 1975 odlocili za siroke snope,
Ni jasne razlage, zakaj se raziskovalci ionske implan-
tacije niso pravocasno ucili iz izkugenj 30 let starejsih
raziskav elektronskega mikroskopa /33/. Seveda je to
zgolj ocena »generala po bitkie.
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8 Pomembnejsi dosezki v razvoju ionske implantacije

| Leto | Raziskovalec / institucijia | Kraj JrPndrc:éje re_zmknuanja B.ll odkritie

I 1891-1885 I Hertz, Lenard Bonn | Prodomost »katodnih Zarkove skozi ovire iz trdnih

i | snowi -

| 1904 | Bragg, Kleeman Adelaide Dhmn&je ionizacije zraka ob preletu Zarkov o

:. — 4 _

I| 1905-1906 | Rutherford, Becquerel Mantreal, Pariz Prva ionska implantacija pri raziskavah prodornosti

| zarkov

I' 1808-19058 . Rutherford, Royds Manchester Objavita opis prvega implanterja v razpravi o naravi

I [ Zarkov o

| 1911-1914 | Rutherford | Manchester Obstreljevanje trdnih snovi z ioni, odkritje atomskega
: jedra

| 1913, 1915 | Bohr Manchester Teorija interakcije naelektrenih delcev z elektroni in

; — jedri tare R .

| 1948 i Bahr Kopehagen Tearija zmanjéevama nabojev naerektrenlh dercev pri
| | prodiranju skozi snov

i 1952 | Ohl | New Jersey Patent za prvo uporabo implantacije v polprevadnikih,
E | potrien 1956 '

| 1954 ShDCHEﬁ' New Jersey Patent za »annealing« z DFHSDTTI ionske implantacije,

i potrien 1958 )

| 1958-1960 | Kilby, Hoerni, Noyce Dallas, Kalifornija Patenti za planarni tranzistor in integrirano vezje,
P - | L F putrjem med letoma 1961 in 1964

| 1982 King, Seloman | Massachusetts ' Uporaba naziva »ionska |mplanta4:qa<= ustanavijanje
| posebnih raziskovalnih skupin

| 1963 | Lindhard, Scharff, Schett Kopenhagen LSS-teorija energijskega obmodja ionske implantacije
| 1967 Fairchild Kalifornija Prva uporaba ionske implantacije v planarnem

| integriranem vezju

| 1970 Ma}rar Erikssan, Davies New Yurk Prva monografija o ionski implantaciji

| 197 Exitrion Kalifornija Ustanovitev prvega dolgoroéno uspesnega podjetja
: za dobavo implanterjev

| 1975-1978  Exitrion Kalifornija DF 4 pusiana najpogosteje upurabuam implanter

UPORABLJENE OKRAJSAVE IN SIMBOLI

Bell Labs - Bell Telephone Labs, Murray Hill, New
Jersey

Cavendish - Cavendish Laboratory, Cambridge

C.R. - Comptes Rendus Hebdomadaires des
Seances de I'Academie des Sciences, Pariz

Exitrion - Exitrion, Corp., danes Varian SEA

Fairchild - Fairchild Semiconductor Corporation,
Mountain View, Kalifornija

FE - Fakulteta za elektrotehniko

GME - General Micro-Electronics Inc., podruznica
Fairchilda, ustanovljena leta 1963

GE - General Electrics Co., Schenectady
HVEC - High voltage engineering company, ZDA
- lonska implantacija

IPC - lon Physics Corporation, Burlington,
Massachusetts, ZDA

IITS - lon implant test site

Mat.Fys.Medd. - Kgl. Danske Videnskabernas
Selskab, Mattematisk-Fysiske Meddelelsker,
Kopenhagen

Philips - Philips Corporation, Eindhoven
Ra-C - nekdanja oznaka za danasnji 214Po
RCA - Radio Corporation of America

RI - Royal Institution, London

Sematech - Sematech Inc., Austin, Teksas

Shockleyjevi polprevodniski laboratoriji -
Shockley Semiconductor Laboratory v Palo
Altu, Kalifornija, ustanovljen 1955, podrejen
Beckman Instruments, Inc.

SZ - Sovjetska zveza
Tl - Texas Instruments, Inc., Dallas, ZDA

Varian -
Alto, Kalifornija

WE - Western Electrics

Vacuum Division of Varian Associates, Palo
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UPORABA VAKUUMSKE TEHNIKE V SODOBNI INDUSTRIJI

Peter Panjan, Institut »Jozef Stefan«, Jamova 39, 1000 Ljubljana

Applications of vacuum technique in modern
industry

ABSTRACT

The most important examples of application of vacuum technique in
the madern industry are described.

POVZETEK

W prispevku opisujemo najpomembnejse primere uporabe vakuum-
ske tehnike v sodobni industriji.

1 Uvod

Vakuumska tehnika je osnova sodobnih tehnoloskih
postopkowv /1/. Vecdino novih materialov, ki se uporab-
ljajo v elektroniki, elektrotehniki, optiki, letalstvu in
vesoljski tehnologiji, lahko pripravimo le z vakuumskimi
tehnologijami. Tudi plazemski postopki obdelave
povréin tehnolosko pomembnih materialov (inZzenirstvo
povrsing so v osnovi vakuumski. Tudi laserske tehnolo-
gije in druga podroéja sodobne optike si ne moremo
zamisliti brez vakuumske tehnike. Vakuum je ne-
pogresljiv tudi v medicini, farmaciji, prehrambni indus-
triji, energetiki. Vakuum je osnova sodobnih
znanstvenih eksperimentov na podrodju fizike delcev,
trdne snovi, plazemske fizike in fizike povrsin.

Prednosti vakuumskih postopkov v sodobnih

tehnologkih postopkih so naslednje:

a) prinizkih tlakih je temperatura, pri kateri potekajo
nekateri procesi, bistveno nizja od tiste pri atmos-
ferskem tlaku, zato lahko na tak nacin preprecimo
termicni razpad snovi

b} vakuum je »Cista atmosfera« brez plinov in prasgnih
delcev, zato se pri obdelavi v njem izognemo
nezazelenim kemijskim reakcijam reaktivnih pli-
nov iz atmosfere z materialom obdelovanca

c) pri vakuumski obdelavi odstranimo iz materiala
obdelovanca vse nedistoce, zato dobimo materi-
ale z visoko kvaliteto in Gistoto

d) vakuum ima pomembno vlogo pri predelavi in
konzerviranju hrane in drugih bioloskih prepara-
tov, ker z odstranitvijo kisika in vodne pare
prepre¢imo uniéevanje in razpad osnovnega ma-
teriala.

Medtem ko so grobi, srednji in visoki vakuum osnova
stevilnih tehnologkih postopkov v sodobni industriji, je
ultra visoki vakuum pomemben predvsem za znan-
stvene poizkuse, hkrati pa je osnova najmodernej-5ih
tehnik za analizo povrsin in tankih plasti.

Shematski pregled podroéij uporabe vakuumskih
tehnologij smo v Vakuumistu Ze objavili /2/. V tem
prispevku opisujemo posamezna podroéja uporabe
nekoliko obsirneje. Podrobnemu opisu vakuumskih
tehnologij, ki smao jih pred kratkim v Vakuumistu po-
drobneje predstavili (plazemske tehnologije povrsin,
vakuumski postopki nanasanja tankih plastiitd.), pa se
bomao izognili.

34

2 Vakuumska metalurgija
a) Uporaba vakuuma v proizvodniji jekla /3/

Mecistoce v talini jekla spremenijo njegovo strukturo in
tako njegove mehanske lastnosti. Zato moramo iz
taline jekla v ¢im vecji meri odstraniti vadik, kisik, ogljik,
fosfor in njihove spojine. To lahko naredimo v vakuum-
skih peceh tako, da talino jekla mesamao in pretakamo
iz ene posode v drugo. Bistvo drugega postopka pa je
zaporedno pretakanje taline jekla v atmosferi inertnega
plina (argona). Pritem pride do intezivnega razplinjenja
(degazacije). Pline, ki se pri tem sprostijo, odérpamo s
crpalkami, ki imajo zelo velike hitrosti crpanja.

b) Vakuumsko ulivanje kovin /4/

Da dobimo Zeleno obliko nekega kovinskega-izdelka,
kovino stalimo v vakuumski posodi, kjer jo nato ulivamo
v kalupe. Tako se izognemu nezazelenim kemijskim
reakcijam taline z reaktivhimi plini iz atmosfere.
Vakuumski postopek ulivanja ima Se dodatno pred-
nost, saj omogoéa odstranitev nekaterih kovinskih
necistod iz taline. Znano je, da Ze majhne kolicine, npr.
0,005% svinca v jeklu, bistveno poslabsajo njegove
mehanske lastnosti. V vakuumski peéi pr tlaku 103
mbar in temperaturi 1500 “C pride do frakcijske desti-
lacije, zato vse kovine, ki imajo parni tlak vedji od tlaka
preostalih plinov v posodi in nasiéenega parnega tlaka
zeleza, zapustijo posodo in se nalagajo na posebne
lovilnike pred érpalko.

c¢) Vakuumsko spajkanje /5/

Visokotemperaturno vakuumsko spajkanje je spajanje
kovinskih delov z dodajnim materialom brez uporabe
talil, in sicer v vakuumu, ki je boljsi od 10-% mbar, in pri
temperaturah nad 900°C, vendar pod taliséem kovin, ki
jih 2elimo spojiti. Temperatura spajkanja mora biti
zadosti visoka, da dodajni material stece in omogi
povrsino ter se nanjo veze. Ne sme pa biti previsoka,
da ne pride do izparevanja legirnih elementov v do-
danem materialu in nezazelenih sprememb osnovne
koving. Med toplotno obdelavo potekajo difuzijski
procesi med tekoéo spajko in trdno fazo. Med ohlajan-
jem se dodajni material strdi. V vezni plasti navadno
nastanejo intermetalne in evtektiéne faze. Vezna plast
spajke mora biti &im tanjsa, ¢im bolj homogena in brez
poroznin mest ter razpok. Za vsako kombinacijo doda-
jne in osnovne kovine moramo posebe| optimirati tem-
peraturo spajkanja, ¢as pregrevanja, sirino Spranje in
difuzijsko toplotno obdelavo.

Postopku visokotemperaturnega vakuumskega spa-
jkanja, ki poteka v vakuumski pedi s plinskim hlajenjem,
lahko sledi toplotna obdelava. Ker se material v razto-
plienem stanju odplinjuje, dobimo s spajkanjem spoje,
ki s0 za 30 % trdnejsi od tistin, ki so pripravijeni na
atmosferskem tlaku. Po spajkanju ostanejo izdelki
kovinsko svetli.

Spoj dveh kovin naredimo tako, da ju segrejemo na
temperaturo, Ki je nekoliko visja od temperature kovine,
ki jo uporabljamo za spajanje. Ce obdelovanca segre-
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vamo na atmosferi, pride do kemijskih reakcij z reak-
tivnimi plini. V spoju se pojavi velika koli¢ina oksidov in
nitridav, zato je le-ta krhek in porozen. Temu pojavu se
izognemo tako, da spajkanje opravimo v vakuumski
posodi pri tlaku 102 do 102 mbar.

¢) Vakuumsko sintranje /6/

Bistvo vakuumskega sintranja je odplinjevanje, zato
imajo izdelki veéjo gostoto in veliko natezno trdnost,
Uporabljamo ga pri sintranju trdih kovin, kovin z vi-
sokim taliséem, keramiénih materialov (nitridov, karbi-
dov, oksidov, boridov prehodnih kovin), nerjavetega
jekla, permanentnih magnetov in tantalovih kondenza-
torjev.

d) Razplinjevanje kovin v vakuumu

Z razplinjevanjem kovin v vakuumu odstranimo velike
kolic¢ine plinov, ki so raztoplieni v kovini. Na tak nacin
iz kovin najpogosteje odstranjujemo tudi vodik, kisik,
dusik in ogljikov monoksid. Kolig¢ine plinov, ki se pritem
sprostijo, so zelo velike, zato moramo uporabiti zelo
zmogljiive ¢rpalke (npr. ejektorske &rpalke v kombi-
naciji z rotacijskimi érpalkami). Razplinjevanje navadno
poteka pri tlaku 1mbar,

e) Indukcijsko taljenje in ¢is¢enje materialov v
vakuumskih peéeh /7/

Indukcijsko taljenje v vakuumskih peceh se uporablja
za pridobivanje zelo gistih kovin, polprevodnikov in
zlitin s toéno doloéeno sestavo. Znadilen zgled je npr.
taljenje, ciséenje in vleéenje monokristalov silicija za
potrebe elektronske industrije. Naprave, ki jih uporab-
llamo v ta namen, so sestavljene iz vakuumske posode,
indukcijske pedi in posode iz kremenovega stekla ali
porcelana, v katero damo material, ki ga zelimo staliti
in ocistiti. Ta posoda je znotraj indukcijske tuljave.
Potem ko material stalimo, pride do razplinjevanja.
Hkrati pa se neéistoée, kiimajo manj$o gostoto, izlodijo
na povrsini taline. Vakuumski postopek uporabljamo
predvsem takrat, kadar Eistimo snovi, ki pri visoki tem-
peraturi s kisikom ali dusikom tvorijo eksplozivne
zmesi, Vakuumsko ¢iséenje poteka pri tlaku med 103
in 1 mbar, Vakuumski sistemi za ta namen zato vklju-
tujejo samo rotacijsko érpalko, ali pa kombinacijo ro-
tacijske in gjektorske.

f) Varjenje materialov v visokem vakuumu z
elektronskim curkom /8/

Varjenje kowvi z elektronskim curkom v visokem
vakuumu je omogocilo razsiritev tehnologije varjenja
na reaktivne kovine in njihove zlitine, ki imajo visoko
termperaturo taliséa (npr. W, Mo, Ta, Nb, Hf, Zr). Var-
jenje z elektronskim curkom zagotavlja visoko nepre-
pustne in strukturno stabilne zvare, kakrsne potrebu-
jemo zlasti v letalski, avtomobilski in vojaski industriji.

Pri obstreljevanju povrsine kovin z elekironi se
prakticno vsa njihova energija pretvori v toplotno. Zato
s0 temperature na mestu, kamor zadane elektronski
curek, do 6000°C. Bistvo naprave za elektronsko var-
jenje je elektronski top. V praksi se uporabljajo
naprave, ki pospesujejo elektrone do 10-35 keV ali 200
keV. Z elektrostaticnimi in magnetnimi lecami fokusi-
ramo elektrone v zelo ozek curek. Ce je presek curka
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107 cm?, potem je energija, ki se absorbira na enoto
povrding 109 W/em2. Kolitina toplotne energije je
seveda odvisna od gostote toka elektronov in od nji-
hove energije. 5 spreminjanjemn teh dveh parametrov
spreminjamo temperaturo na mestu, kjer Zelimo
zavariti dva kovinska predmeta. S spreminjanjem ener-
gije in intenzitete elektronskega curka kontroliramo tudi
Sirino in globino zvara.

Pri elektronskem varjenju mora biti tlak v vakuumski
posodi boljdi od 10 mbar. Pri vidjih tlakih pride do
defokusacije elektronskega curka in do plinskih
razelektritev med elektrodami.

Varjenje z elektronskim curkom se uporablja v letalski
in vesoljski industriji, v elektronski industriji in za izde-
lavo preciznih delov v strojegradnii.

g) Obdelava materialov v vakuumu z
elektronskim curkom /9/

Elektronski curek lahko uporabimo tudi za rezanje
kovinin zlitin (npr. izrezovanje razlicnin kovinskin delov,
zelo majhnih luknjic in reZ). Operacija rezanja z elek-
tronskim curkom je zelo precizna, poskodbe reznega
robu pa so zelo majhne. Z elektronskim curkom lahko
naredimo luknjice s premerom 10 do 200 um, reze
(50-100 pm) = (1000-2000 um), najvecja globina reza
500-1000 um, njegova natancnost pa =5 um. Za reza-
nje odprtin in rez se uporablja curek elekironov z ener-
gijo 200 keV, jakost toka pa je od nekaj mA do 1 A

h) Taljenje kovin z elektronskim curkom /10/

Mekatere vitaine dele strojev (letalskih in aviomobilskin
motorjev, zobniki), ki so izpostavljeni velikim obreme-
nitvam, pripravimo tako, da jih ulivamo v visokem
vakuumu v kalupe. Talino pripravimo bodisi z elekiron-
skim curkom neposredno v kalupu ali pa v primerni po-
sodiiz materiala z visokim taliséem, nakar talino ulijemo
v kalup. £ ulivanjem v visokem vakuumu talino razpli-
nimo in prepre¢imo nastanek por. Pore pa so tista me-
sta v materialu, kjer najpogosteje nastanejo razpoke.

i) Ciséenje kovin in zlitin s conskim taljenjem v
vakuumu /11/

Pri conskem taljenju segrejemo do taliséa samo en del
vzorca. Cono staljenega materiala nato premikamo v
izbrani smeri. Za staljeno cono se medtem dogajata
dva procesa. S pocasnim premikanjem staljene cone
lahko dosezemo orientirano rast kristalov v coni, ki se
hladi. Hkrati je kristalizirani del vzorca ¢istejsi od prvot-
nega, ker je praviloma topnost necistoc v tekodi fazi
vecja kot v trdni. Zato se koncentracija necistoé poveéa
v stopljeni fazi in se premika v smeri premikanja staljene
cone. Stopnja cistosti materiala je odvisna od hitrosti
premikanja cone in je veéja, kadar je ta hitrost manjsa.
Odvisna je tudi od Stevila ponovitev procesa conskega
talienja.

Vakuumske posode za indukcijsko taljenje so najpo-
gosteje narejene iz kremenovega stekla, Vakuum v njib
pa mora biti bolji od 10° mbar, da preprecimo reakcije
med talino in preostalimi reaktivnimi plini v posodi. Na
tak nacin se cistijo Stevilne kovine od berilija do vol-
frama. Z enakim postopkom lahko pripravimo tudi zelo
iste zlitine. V tem primeru pripravimo vzorec v obliki
zmesi prahov dveh kovin ali navitja zic dveh kovin, iz
katerih zelimo pripraviti zlitino.
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Tako precistimo tudi monokristale polprevodnikov.
Stopnja Cistosti le-teh mora biti izjemno velika (koncen-
tracija nedisto¢ mora biti <109, kar pomeni, da sme biti
na 107 atomov silicija le 1 atom nedistod).

i) Vakuumska toplotna obdelava orodnih jekel
12/

Wakuumska toplotna obdelava jekel ima pred konven-
cionalno toplotno obdelavo v solni kopeli vrsto pred-
nosti: a) povrdina ostane d&ista, neoksidirana in
nerazogljicena, b) dimenzijske spremembe so mini-
malne, ¢} ponovljivost obdelave je bistveno bolja, d)
postopek je ekolosko neoporecen. Vakuumsko
posodo evakuiramo do tlaka pod 1-104 mbar. Crpalni
sistem je sestavljen iz rotacijske, Rootsove in difuzijske
crpalke.

3 Vakuumska tehnika v inzenirstvu povrsin
13,14/

Izboljsanje lastnosti povrsin z modifikacijo le-te imenu-
jemo povrsinsko inZenirstvo. Primeri kemijske modifi-
kacije povrsine so npr. obdelava povriine poli-merov v
plazmi, plazemska polimerizacija, plazemsko nitri-
ranje, plazemska ionska implantacija, vakuumski pos-
topki nanasanja trdih zaScitnih previek, plazemsko
¢iscenje. Tehnike inzenirstva povrdin smo v zadnjih
dveh letih v Vakuumistu Ze veckrat opisali, zato se ne
tem mestu ne bomo spuséali v njihov podroben opis.

a) Plazemska aktivacija polimerov

Ceneno plastiko, kot je npr. polipropilen, uporabljamo
za izdelavo Stevilnih izdelkov iz vsakdanjega Zivljenja,
ker se odlikuje z odlicnimi mehanskimi lastnostmi. Nji-
hova slaba stran pa je, da jih je tezko barvati ali lepiti,
ker slabo oprijemajo barvo oz. lepilo. Vzrok zato je
nepolarnost povrine taksnih polimerov. Problem la-
hko resimo s klasiénimi metodami modifikacije
povrsine (obdelava s plamenom, kemijska obdelava,
obdelava z UV-svetlobo). Medtem ko so kemijski pos-
topki ekolosko nesprejemljivi, pa druga dva ne
omogocata obdelave kompleksnih povrsin,

Veliko primerngjsi in uéinkoviteji postopek modifi-
kacije polimernih povrsin je plazemska obdelava. Upo-
rabimo bodisi plazmo, ki jo ustvarimo pri atmosferskem
tlaku (npr. koronska plazmay), ali nizkotlaéno plazmo.
Pri tem aktivni delci plazme sodelujejo v treh procesih:
a) Vpadli ioni odstranijo s povrsine adsorbirane
molekule, hkrati pa razbijejo verige polimerov, pri
cemer nastanejo radikali, ki bistveno spremenijo last-
nosti povrSine polimerov. S plazemsko obdelavo nas-
tanejo na povrsiniveéine polimerov karbonilni (kisikova
plazma) ali aminski radikali (dusikova plazma), na
katere se potem vezejo atomi depozita. Tako se poveca
gostota nukleacijskih jeder in izboljsa adhezija. b) Elek-
troni iz plazme povzrodijo disociacijo in zamrezenje
polimernih verig. ¢} Radikali monomerov, ki jih doda-
jamo plazmi, se vezejo na povréino polimerov in s tem
povecéajo njeno reaktivnost.

S plazemskimi procesi lahko spremenimo ne le kemi-
jsko sestavo povrsine, ampak tudi nekatere druge last-
nosti, kot so npr. omocljivost, adhezivnost, trdoto,
kemijsko inertnost, koeficient trenja, lepljivost, biokom-
patibilnost itd. S plazemsko obdelaveo lahko aktiviramo
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povréino vedine polimerov, razen tistih na osnowvi
fluorovodikov.

b) Plazemska polimerizacija

Pri plazemski polimerizaciji se del ogljikovodikov,
flouroogljikov in organskih molekul (npr. acetilena, eti-
lena, stirena ali benzena) ob navzocénosti kisika, dusika
ali silicija izlodi na povrsini podlag in oblikuje polimerno
plast. Tlak delovnega plina je navadno 10 do 0,1
mbar, elektricna mo¢ razelektritve 10 do 300 W, napa-
janje pa enosmerno, radiofrekvenéno ali mikrovalovno
(GHz). Hitrosti nanasanja so navadno 100 nm/min in
vet. S plazemsko polimerizacijo lahko pripravimo
polimerne plasti iz prakticno vseh materialov, ki jih
lahko uplinimo, tudi iz tistih, iz katerih s kiasiénimi
postopki ne moremo dobiti polimerov (npr. metan,
benzol, heksametil disiloksan). Polimeri, pripravijeni s
plazemsko polimerizacijo, so visoko zamrezeni, zato
so0 netopni, temperaturno stabilni in so odlicna difuzij-
ska zapora za pline in tekocine. Tako pripravimo za-
gcitne previeke in najrazliGnejée tanke plasti za teh-
niéno uporabo. '

c) Plazemska difuzija /15/

Plazemsko nitriranje je postopek ufrjevanja povrsin
feritnih in titanovih zlitin, ki temelji na segrevanju orodij
in strojnih delov z ioni iz tlivne plazme ter implantaciji in
difuziji dusikovih ionov v notranjost podlag. Plazemsko
nitriranje poteka v vakuumski posodi, v katero uvajamo
delovni plin (mesanica dusika in vodika) do tlaka nekaj
mbar. Z napetostjo 100-1500 V med katodo (podlage)
in anodo (stene vakuumske posode) =prizgemos
plazmo. Z ioni iz plazme povrdino podlag najprej odi-
stimo in segrejemo. Dudikovi ali ogljikovi ioni pri
povisani temperaturi in elektricni napetosti na podla-
gah difundirajo pod povriino. Pri tem nastajajo nitridi
legirnih elementav (Al, Cr, Ti, V), ki utrdijo povrsino.

¢) Plazemska ionska implantacija

Sodoben postopek utrjevanja povrsin je plazemska
ionska implantacija. Bistvo postopka je, da prikljucimo
na obdelovanec negativno visoko napetost (od nekaj
KV do 100 kV) v obliki pulzov, ki trajajo od nekaj
mikrosekund do 150 us. loni iz plazme, ki obdaja
obdelovanec, se pospesijo do energije, ki ustreza pri-
kljuéni napetosti in se vgradijo (implantirajo) v podiago.
Pri plazemski ionski implantaciji je temperatura po-
dlage bistveno nizja kot pri difuzijskih procesih.

d) Plazemsko ciscenje /16/

Potem ko je v zadnjih letih pri$lo do omejitev pri uporabi
halogenidnih ogljikovodikov, so v ospredje zanimanja
prisli postopki plazemskega ciséenja. loni, ki jih po-
spesi plazemski potencial proti podlagam, odstranijo
adsorbirane delce na povrsini - govorimo o plazem-
skem ciséenju. Ce je nosilni plin v plazmi reaktiven,
potem segrevanje povrsine in obstreljevanje z energij-
skimi ioni pospesi kemijske reakcije na njej. Ce so
reakcijski plini hlapni, potem se povrdina odisti in
proces imenujemo reaktivno plazemsko ¢iscenje. Zrak
(20% Og) in kisik sta reaktivna plina, ki se najpogosteje
uporabljata za odstranjevanje necistoc, kot so ogljiko-
vodiki. Vodikova plazma pa se uporablja za ¢iscenje
oksidiranih povrsin,
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4 Uporaba vakuuma v kemijski,
farmacevtski in prehrambni industriji

a) Molekularna destilacija v vakuumu /17,18/

Destilacija je proces izparitve neke tekodine in nato
kondenzacije nazaj v tekoce stanje. Tako lahko
tekocino ocistimo skoraj vseh raztopljenih necistoé.
Destilacija lahko poteka pri atmosferskem tlaku, ée je
tekocina kemijsko stabilna, oz. v vakuumu, &e ni.

Molekularna destilacija v vakuumu se uporablja za
pripravo zelo éistih nestabilnih spojin. To so v vedini
primerov naravne bioloske snovi, ki pri vigjih tempera-
turah zelo hitro razpadejo, in tiste, ki pri vigjih pritiskih
in temperaturah reagirajo s kisikom iz zraka.

Pri niZjih tlakih se vrelidée tekodin bistveno zniza, zato
lahko destilacija poteka pri temperaturi, ki je celo niZja
od sobne.

Tabela 1: Temperatura vrelisca nekaterih organskih
tekocin v odvisnosti od tlaka

Snov [ tlak Temperatura vreliééa ("C)
| (mbar) 100 107 10' 10
| Etanol | 783 849 | 23 | 313
| Aceton | S62 | 277 | 811 | 504
| Benzol | 801 | 261 | 115 | 867

b) Frakcijska destilacija v vakuumu

Frakcijska destilacija je proces loGevanja dveh snovi v
tekocem stanju. Proces je uspesen, ée imata tekodini
razlicni temperaturi vrelis¢a oz. razliéne vrednosti
nasicenega parnega tlaka pri isti temperaturi. Pri tem
je pomembno, kakéno je razmerje (o) med Stevilom
obeh vrst molekul, ki zapustijo tekocino. To razmerje
lahko tudi izracunamo, ¢e predpostavimo, da sta v
blizini povrsine tekoéina in para le-te v dinamiénem
ravnotezju. Tlak v tem podroéju je enak nasi¢enemu
parnemu tlaku. Stevilo molekul, ki z enote povrsine
tekocine izparijo, je tedaj enako Stevilu molekul, ki se
vrngjo v tekodino. |z kineti¢ne teorije plinov vemo, da
je to stevilo enako 1/4n4<cq>. Tekoéino s povriino A
tako v enoti ¢asa zapusti Ny molekul vrste 1, kjer je Ny

enak:
P
N1=ln1= lzp E
4 ' 4kT\ =M,

kKjer je ni stevilo taksnih molekul na prostorninsko
enoto, ¢1 njihova povpreéna hitrost, p1zp nasiéen parni
tlak in M+ njihova molekulska masa. Razmerje Stevila
obeh wrst molekul, ki med destilacijo zapustijo
tekocino, je torej enako:

M
o = pk_p 2
pEsz1

Postopek frakcijske destilacije lahko ponovimo, dokler
ne dosezemo Zelene loditve obeh komponent. Tako
lahko pripravimo stevilne zelo Ciste bioloske preparate.
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Vakuumska destilaciia omogocéa delo pri nizjin tem-
peraturah, s ¢imer se izognemo kemijskim reakcijam
0z. razpadu preparatov pri visjih temperaturah. Tako
pridobivamo zelo éiste vitamine, fermente, sintetiéne in
naravne spojine komplicirane sestave in najrazlicnejse
farmacavtzske proizvode. Destilacija poteka pri tlaku
0,1 do 10 mbar.

Veéina postopkov vakuumske destilacije poteka v
srednjem vakuumu, véasih pa tudi v visokem. Pri de-
stilaciji v visokem vakuumu v celaoti izloéimo raztopljene
pline, zlasti kisik. Na tak nacin obdelamo Stevilna
zdravila in podobne snovi.

c) Vakuumsko susenje

Susenje v vakuumu je odstranjevanje (odparevanje)
nezazelene vlage oz. hlapnih substanc in odstranje-
vanje adsorbiranih plinov. Susimo lahko nad zmr-
ziscem vode (tj. nad 0°C) ali pod njim (pod 0°C). V
prvem primeru voda izpareva iz tekocega agregatnega
stanja v plinasto, v drugem pa sublimira iz ledu (go-
vorimo o liofilizaciji). V primerjavi s susenjem na atrmos
ferskem tlaku poteka suenje v vakuumu pri nijih
temperaturah, kar je zelo pomembno pri susanju tem
peraturno obéutljivin snovi. Pri nizjem tlaku se pospes
tudi izlocanje vode in drugih hlapnih substanc iz
kapilar.

¢) Liofilizacija /19/

Vecina produktov bioloskega izvora, Se posebej tistih,
ki so namenjeni za medicinske in farmacevtske apli-
kacije, je zelo pokvarljiva, ¢e jim ne odtegnemo ali
imobiliziramo vode. Liofilizacija je postopek odstranitve
vode iz temperaturno obcutljivin bioloskih in anorgan-
skih snovi z vakuumskim susenjem iz zamrznjenega
stanja. V prvi fazi susenja (primarno susenje) odstra-
njujemo vodo s sublimacijo, v drugi (sekundarno
susenje) z desorpcijo. Tako odstranimo vodo, ne da bi
pritem pokvarili osnovne strukture in sestave produkta.
Liofilizirani preparati so stabilni pri sobni temperaturi v
daljfem ¢asovnem obdobju. Z dodajanjem vode pa jih
ponovno vrmemo v normalno stanje. Liofilizacija je
pocasen postopek susenja, pri katerem porabimo tri-
krat veé energije kot pri konvencionalnem sugenju,
zato se uporablja le za konzerviranje obcutljivin in
posebej dragocenih vzorcev, kot so;

a) farmaceviski izdelki: vakcine, antibiotiki (npr.
streptomicin, penicilin, ampicilin), vitamini, hor-
moni, encimi, rastlinski ekstrakti in beljakovinski
preparati

b) bioloski vzorei: tako konzervirajo krvno plazmo in
serum, laboratorijske kulture mikroorganizmov,
skladiscijo dolocene seve bakterij, virusov, bakte-
riofagov, praZivali; glive, sestavine gojis¢ za mi-
kroorganizme, celice toplokrynih zivali, eritrocite,
spermatozoide, celiéne kulture, éloveske ledvicne
celice

c) obéutljivi. anorganski materiali: kovinski in kera-
miéni prahovi.

V prehrambni industriji z liofilizacijo osusijo tekode pro-

dukte (napitki), pastaste (makaroni, sir ipd.) ali v kosih

(zrezki, sadje, povrtnina). S postopkom liofilizacije

izdelujejo mieko v prahu, instant kavo in caj, susijo

zatimbe, gobe ter koncentrirajo sadne sokove itd, V
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postev pridejo tudi suhe juhe, otroska in dietna pre-
hrana. Susijo 5e meso, ribe in drugo hrano iz morja,
sadje, listnato zelenjavo, perutnino, mleéne izdelke in
druge rastlinske in Zivalske surovine.

5 Uporaba vakuuma v elektro industriji,
elektroniki in mikroelektroniki

a) Proizvodnja svetobnih izvirov

Trajnost zarnic je predvsem odvisna od koli¢ine reak-
tivnih plinov (kisik, vodna para, organske necistoce) v
preostali atmosferi. Zato steklene balone za Zarnice
najprej izérpamo do tlaka 1 do 10 mbar, nato v vakuu-
mu »izpiramo« z inertnim plinom (npr. argonom) ter
razplinimo s pregrevanjem. Tako ociscene in razpli-
njene 2arnice napoinimo z ustrezno zmesjo inertnih
plinov do atmosferskega tlaka. Koligéina preostalih pli-
nov v Zarnici je pod 0,01%, V vakuumske sisteme za
izdelavo zarnic so vgrajene rotacijske crpalke,

b) Susenje in predelava olja za transformatorje

Pri transformataorjih, ki delajo pri velikih moceh, so zelo
pomembne izolacijske lastnosti olja za polnjenje trans-
formatorskih posod, pa tudi drugih materialov za vgrad-
njo. Elektricne lastnosti (izolacijska upornost, prebojna
trdnost, dielektriéne izgube) izolacijskih ol za polnjenje
transformatorjev pa so zelo odvisne od vsebnosti viage
(slika 1a,b) in raztopljenih plinov (npr. kisika). S slike 1
je razvidno, da dosezemo optimalne izolacijske last-
nosti olja, kadar je vsebnost vode pod 1 ppm. Da ob-
drzimo ¢im nizji odstotek vlage v olju, ga obéasno
susimo in precéistimo v vakuumu. Odvisno od najniz-
jega odstotka viage, ki ga zellmn dosedi, poteka
susenje pri tlakih med 50 in 10 mbar in temperaturi
med 30 in 130 °C. Cas potreben za susenje, je krajsi
pri visji temperaturi in pri nizjem tlaku. Ker imajo trans-
formator]i lahko velike dimenzije, se za izérpavanje
uporabljajo ¢rpalke z velikimi hitrostmi ¢rpanja. Pred
crpalko obvezno namestimo kondenzor za vlago.
Medtem ko so za susenje manjsih transformatorjev
dovol| rotacijske ¢rpalke, za velike transformatorje upo-
rabimo ejektorsko ali dvorotorsko érpalko v kombinaciji
z rotacijsko.
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Slika 1: Dielektricne izgube (tan &), specifiéna
elektricna upornost in prebojna trdnost (Eg)
nizkoviskoznega (a) in visokoviskoznega (b)
izolacijskega olja za transformatorje v odvis-
nosg od vsebnosti vode pri temperaturi okrog
20°C,
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c) Vakuumska tehnika pri izdelavi katodnih in
rentgenskih elektronk /20/

Pri proizvodnji katodnih elektronk za televizorje in
monitorje se uporabljajo vakuumske tehnike v ved
fazah njihove izdelave. V steklenih bucah (elekironkah)
moramao ves ¢as njihovega delovanja vzdrzevati visoki
vakuum. Razlogov za to je vec. Reaktivni plini v elek-
tronki Skodljivo vplivajo na delovanje katode (izvira
elektronov). Povrsina katode je zelo reaktwna zato
mora biti delni tlak reaktivnih plinov manj kot 10°* mbar.
Drug problem je ionizacija atomov preostalega plina z
elektroni. Nastali ioni obstreljujejo katodo in jo razprsu-
jejo. Koncentracija ionov je Se spreje 2]I'u'a. ce ja tlak
preostalih plinov v elektronki pod 10 mbar. Visoki
vakuum tudi zagutavlja dovolj dolgo prosto pot elek-
tronov, ki je pritlaku 10"* mbar 40 cm in je torej priblizno
enaka razdalji med izvirom elektronov (katodo) in za-
slonom.

Iz steklene buce, ki predstavija katodno elektronko,
izérpajo zrak z rotacijsko in difuzijsko crpalko skozi
vialjeno cevéico do tlaka priblizno 10? mbar. Elek-
tronko medtem nekaj ur pregrevajo pri povisani tem-
peraturi (380 do 400 "C), da se sprostijo plini, ki so
vezani na njeni notranji povraini in na vgrajenih elektro-
dah (elektronska puska, sencna maska). Kovinske dele
elektronske puske, ki se med delovanjem zaradi trkov
z elektroni najbolj segrejejo, dodatno prezarijo (pri
temperaturi okrog 600°C) z visokofrekvencnim induk-
cijskim generatorjem. Stekleno cevko (Srpalni pecel)
nato zatalijo. Med delovanjem katodne elektronke se
visoki vakuum ohranja tako, da v elektronko vgradijo
geter (mesanica BaAlsNi in FesN), ki ga z visoko-
frekvencénim poljem segrejejo in naparijo na stene elek-
tronke. Barij iz getra absorbira preostale ionizirane
pline v elektronki in kasneje tudi tiste, ki desorbirajo s
segretih povrsin elektrod.

Med izdelavo katodnih elektronk se vakuumski postop-
ki uporabljajo e pri naparevanju tanke Al-plasti na
notranjo stran zaslona (po njej odtekajo primarni in
sekundarni elektroni) in pri naparevanju antirefleksij-
skih in antistati¢nih plasti z zunanje strani zaslona.

Sodobne rentgenske elektronke so narejene iz stekla,
ki ima visoko prepustnost za rentgensko svetlobo.
Elektriéni dovodi za zarilno nitko katode so iz molibden-
skih zic, vtaljenih v steklo. Vrtljiva anoda je spojena z
rotorjern veéfaznega motorja, katerega stator se nahaja
zunaj vakuumske elektronke. £ vrtenjem anode pre-
predimo, da bi se pod vplivom obstreljevanja z elektroni
stalila, Vse sestavne dele rentgenake elektronke pred
montazo temeljito oistijo in razpllnur:r v vakuumu. Med
evakuiranjem do tlakov 10 mbar elektronko veé ur
pregrevajo na temperaturi 400°C. Po zatalitvi crpalnega
peclja pa aktivirajo geter.

¢) Vakuumska mocnostna stikala /21/

Vakuumska moénostna stikala so naprave za
vklapljanje in izklapljanje mocnih tokovnib izvirowv (t).
okrog 10 000 A). Sestavljene so iz hermeti¢no zaprte
in evakuirane izolacijske cevi, v kateri se nahajata dve
kontaktni elektrodi. Poseben problem so spaji kovina-
keramika, ki morajo biti izjemno kvalitetni, saj tlak v
stikalu tudi po vec letih ne sme narasti nad 10°° mbar.
To dosezejo s primerno izbiro kontaknih materialov
(npr. zlitina CuCr z razliénimi dodatki). Pri vsakem
odklapljanju nastanejo kovinske pare, ki =getrajos
preostale pline v cevi stikala. Zaradi visoke napetostne
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prebojne trdnosti vakuuma lahko bistveno zmanjSamo
kontaktne reze, ne da bi se pri tem pojavil oblok.

d) Vakuumske tanke plasti /22/

Postopek nanasanja tankih plasti poteka v treh korakih:
a) izparevanje, sublimacija ali razprsevanje materiala,
ki ga zelimo nanasati, b) transport atomov (molekul,
grué atomov ali molekul) do podlag, ¢) kondenzacija
par na podlagah. Vakuumski postopki nanasanja so:
naparevanje, naprievanje, ionsko prekrivanje. Pri na-
parevanju material v izviru uparimo z izparevanjem ali
sublimacijo. Segrevamo ga lahko direktno (uporovno,
z elektronskim curkom, laserjem ali katodnim lokom)
ali indirektno (segrevamo npr. loncek, napolnjen z
zelenim materialorn). Pri napréevanju material »upari-
mo« tako, da povrsino le-tega obstreljujemo z inertnimi
ioni iz plazme ali ionskega izvira.

e) Plazemsko jedkanje in jedkanje z ionskim
curkom

Plazemsko jedkanje in jedkanje z ionskim curkom se v
mikroelektroniki uporablja za ciséenje silicijevih rezin in
za odstranjevanje fotorezista. Suho plazemsko in ion-
sko jedkanje omogoda nasprotno od kemijskega ani-
zotropno jedkanje, pri cemer se plast jedka v izbrani
smeri veliko hitreje kot v drugih. Mehanizem jedkanja
je kombinacija ved procesov: a) razpréevanja povriine
Z ioni nevtralnega plina, b) kemijskega jedkanja (tj.
tvorbe lahko hlapljivin produktov), ¢} ionsko pospe-
senega jedkanja (ionsko obstreljevanje pospesi kemij-
ske reakcije nevtralnih radikalov z atomi reaktivnega
plina) in d) pasivacije povriin, ki niso izpostavljene
ionom (majhen dodatek reaktivnega plina povzrodi na-
stanek pasivacijske plasti na povréinah, ki niso izpo-
stavljene ionskemu obstreljevanju).

f) Vakuumska mikroelektronika /23/

Osnova vakuumske mikroelektronike je kvantni pojav
hladne emisije elektronov. Z mikroelektronskimitehno-
logijami na silicijevi rezini izdelamo gosto mrezo elek-
tronskih mikroizvirov v obliki konice (katoda), skupaj s
kontrolno elektrodo in anodo. Emisijski tok iz katode je
odvisen od anodne in modulacijske napetosti ter
izstopnega dela materiala, iz katerega je narejena.
Zaradi velike termiéne cbremenitve konice, ki je posle-
dica velike gostote toka elektronov, so primerni mate-
riali za katodo kovine z visokim taliséem, keramiéni
materiali in diamant. Tok iz posamezne konice je lahko
nekaj destink pA. Razdalja med emitorji je okrog 10 um,
gostota toka pa vec kot 1000 A/em? (znadilne vrednosti
gostote toka za oksidno katodo so 1 A/lcm?, za impreg-
nirano pa 10 Ajfcm?). S taksno strukturo, ki lahko deluje
le v visokem in ultra visokem vakuumu, pa lahko nare-
dimo elektronski curek. Vakuumska mikroelektronika
bo omogoéila izdelati hitreja vezja, delovanje klistro-
nov v THz-obmodéju, miniaturnih elektronskih mikrosko-
pov, razliénih optoelektronskin naprav in izdelavo
ploscatega TV-zaslona.

g) Vakuumska impregnacija /24,25/

Vakuumska impregnacija je prepojitev neke snovi ali
predmeta z impregnantom z namenom, da ga utrdimo
ali zadcitimo pred kvarnim vplivom atmosfere, pred-
vsem pred viago. Za zgled vzemimao npr. navitja elek-
tromotorjev in transformatorjev, kjer lahko vlaga
povzroci elektricne preboje med navitji in s tem njihovo
poskodovanje oz, unigenje. Podobno velja tudi za
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druge elektrotehniéne elemente, kot so npr. dusilke ali
kondenzatorji. Les in druge organske snovi impregni-
ramo zato, da preprecimo njihov razpad zaradi razkroj-
nega delovanja mikroorganizmov. V poroznih kovinah
pa z vakuumsko impregnacijo zapolnimao pore in tako
preprecimo rjavenje.

Z vakuumsko impregnacijo veliko bolj temeljito prepo-
jimo snov kot z impregnacijo pri atmosferskem tlaku,
Se pred impregnacijo pa moramo z vakuumskim
susenjem iz por, luknjic, razpok in kapilar odstraniti
zZrak in viago.

Osnova vakuumske susilno-impregnacijske naprave je
rotacijska vakuumska érpalka, pogosto kombinirana z
Rootsovimi in difuzijskimi érpalkami. Vakuumsko suse-
nje poteka v podroéju grobega vakuuma, le za zah
tevnejse primere, kjer naj bi v snovi ostalo manj kot
nekaj ppm vlage, pa je potreben visoki vakuum (103
do 107 mbar). Celoten postopek vakuumske impreg-
nacije je naslednji: najprej izérpamo vakuumsko poso-
do, v kateri je snov oz. predmet, ki ga zelimo im-
pregnirati; pri tem snov dobro razplinimo in izsusimo,
Nato érpanje preusmerimo na posodo, v kateri je im-
pregnant. Ko je oboje razplinjeno in izsuseno, odpremo
pretocni ventil, da impregnant stece v posodo, kjer je
snov. Ko impregnant zalije snov, spustimo v posodo
zrak do atmosferskega tlaka. Ta pritisne impragnant v
vse proste pore, luknje, razpoke in kapilare v predmetu.

6 Drugi primeri uporabe vakuuma

a) Vakuumska toplotna izolacija /26,27/

Prevajanje toplote po plinu (konvekcija) med stenama
z razliéno temperaturo poteka skoraj neodvisno od
tlaka. Sele pritlaku, ko je povpreéna prosta pot molekul
vecja od razdalje med plodéama, se viskozni tok spre-
meni v molekularnega. V medprostoru ne obstaja tem-
peraturni gradient, zato plinu ne moremo pripisati
toplotne prevodnosti. Mehanizem toplotne prevodnosti
je v tem primeru odvisen od akomodacijskega koefi
cienta o, ki pove, kolikSen del energije molekula z dano
hitrostjo preda steni. Stevilo frkov molekul je soraz-
merno s tlakom in korenom srednje temperature. Go-
stota toplotnega toka, ki ga prenese plin, je podana z
enacbo:

. ¥ +1 R o
Moot = || T, - T}
™y VMt 2o 2 P

kjer je v razmerje specificnih toplot plina, R splosna
plinska konstanta, o akomodacijski koeficient, Ty in Tz
pa sta temperaturi sten. Vidimo torej, da toplotna
prevodnost linearno pada s tlakom plina. V Dewarjevi
posodi z makroskopsko rezo je prispevek konvekcije k
toplotni prevodnosti zanemarljiv v primerjavi 5 seva-
njem, ¢e je tlak priblizno 10-3 mbar. V velikih izolacijskih
posodah (rezervoarji za tekodi dusik), kjer je med
stenama nasut fin prah perlita, zadosca tlak 1 mbar.
Cim bolj je struktura mikroporozna, tem nizje so zah-
teve za preostali tlak med stenama. Sodobniizolacijski
materiali s silikatnim mikroporoznim prahom zago-
tavljajo toplotno izolativnost Se pri tlaku 10 mbar. Raz-
voj gre v smeri priprave izolacijskih materialov s ¢im
vecjo mikroporoznostjo. Vakuumsko izolacijo uporab-
ljamo v Dewarjevih posodah (termovke) in kriostatih.
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b) Vakuumska prijemala /28/

Pri transportu najrazliénejsin izdelkov (npr. stekla,
ravne plocevine) se v industriji uporabljajo naprave z
vakuumskimi prijemali. Prednosti takinega prijemala
so, da je veliko manjsi od predmeta, ki ga nosi, da ne
poskoduje podlage in da se lepo prilega na povriino
predmeta. Z rotacijsko crpalko iz€rpamo zrak pod pri-
jemalko do tlaka med 100 in 1 mbar. Atmosferski tlak
okolice pritisne gumijasto prijemalko na predmet. Sila,
s katero se predmet drii prijemalke, je odvisna od
razlike pritiskov v notranjosti in zunanjosti prijemalke in
od njene efektivne povrsine. Ta sila mora biti veéja od
sile teze predmeta. £ vakuumsko prijemalko s povrsino
velikosti dlani (100 em?) in delovnim tlakom 1 mbar
lahko dvignemo jekleno plodéo z debelino 10-12 mm
in povréino 1m?. Vakuumske prijemalke omogoéajo
avtomatizacijo transporta izdelkov v industrijski proiz-
vodnji.

c) Vakuumsko pakiranje /29/

Pri vakuumskem pakiranju iz shranjevalne posode ali
vrecke najprej odstranimo zrak, nato pa jo vakuumsko
tesno zapremo. Z odstranitvijo kisika preprecimo
razmnoZevanje bakterij, nastajanje plesni in vretje, saj
mikroorganizmi za svojo rast potrebujejo  kisik.
Vakuumsko pakiranje ni alternativa konzerviranju ali
susenju. Vakuumsko pakirana hrana namreé ni steriliz-
irana, zato v njej ostanejo naravni mikroorganizmi.
Svezo hrano je potrebno zato po vakuumskem paki-
ranju zamrzniti.

Vakuumsko pakirana hrana ostane sveza 3- do 5-krat
dlje. Ker ni zraka, ki bi absorbiral vlago, se vakuumsko
pakirana hrana ne posusi. Hrana, ki vsebuje veliko
mascob in olja, se ne pokvari (ni zaltava), ker ni v stiku
2 Zrakom.

¢) Vakuumska sterilizacija

Grobi vakuum, ki ga dobimo z vodnimi, parnimi ali
manjsimi rotacijskimi  érpalkami, se v bolnisnicah
uporablja za odérpavanje prahu iz operacijskih dvoran,
za vakuumske prijemalke za transport obéutljivih bi-
oloskih preparatov in steriliziranih predmetov, kot
crpalke za odstranitev tekocih snovi (aspiratori) itd. V
laboratorijih se uporabljajo za odstranitev Skodljivih
plinov in par. V bolnisnicah navadno obstajajo cen-
tralne vakuumske postaje, ki so po ceveh povezane z
razliénimi prostori.

d) Uporaba v avtomobilski industriji

Pred polnjenjem zavornih sistemov vozil z oljem, le-te
najprej evakuiramo, olje, s katerim ga napolnimo, pa
razplinimo in posusimo v vakuumu.

e) Znanstvene naprave

Vakuum je osnova za delovanje sodobnih analitskih
naprav, kot so vrstiéni, presevni in tunelski elektronski
mikroskop, Augerjev spektrometer, fotoelektronski
spektrometer, sekundarni ionski masni spektrometer,
masni spektrometer itd. V nekaterih od nastetih naprav
potrebujemo visoki vakuum (npr. vrstiéni in presevni
mikroskop), medtem ko v drugih potrebujemo ultra
visoki vakuum (npr. tunelski elektronski mikroskop).
Posebej pomembna vakuumska naprava je sinhrotron,
ki je mocan izvir rentgenske in ultraviolicne svetlobe.
Tudi veliko znanstvenih eksperimentov na podrodju
fizike delcev, fizike trdne snovi, plazemske fizike in
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fizike povrsin temelji na uporabi vakuuma. Taksni ek-
sperimeti so npr. raziskave osnovnih delcev s po-
speéevalniki in zlivanje jeder v fuzijskih reaktorjih.

7 Sklep

Razvoj sodobnih tehnoloskih postopkov je v veliki meri
odvisen od razvoja vakuumske tehnike. Zahteve glede
vakuuma so namrec vse stroZje, zahtevajo se vse vedje
¢rpalne hitrosti, iS¢ejo se cenejSe tehniéne resitve.
Ceprav so vakuumske tehnologije naceloma zelo
drage, pomenijo danes zelo pomemben delez v sve-
tovnem gospodarstvu. Njihova uporaba pa strmo
naraséa, zato lahko priakujemo, da bodo osnova
tehnoloskin postopkov tudi na zacetku naslednjega
tisoéletja.
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Kriocrpalke Polycold za ¢rpanje vodnih par

Opis delovanja kriocrpalke

Ceprav je bil osnovni princip delovanja krioérpalke v
Vakuumistu Ze dvakrat opisan /1,2/, ga bomo v tem
prispevku zaradi boljsega razumevanja delovanja
kriocrpalk Polycold za €rpanje vodnih par na kratko
ponovili.

Crpanije plinov ali par iz vakuumske posode z njihovo
kondenzacijo in sorpcijo na hladnih povrsinah imenu-
jemo krioérpanje ("kryos” v grééini pomeni zamrznjen).
Povréine hladimo bodisi s tekoéim freonom, dusikom
ali helijem. Bistvo hladilnih procesov so termodinam-
ske krozne spremembe. Hladilni ciklus je sestavljen iz
komprimiranja plina in odvajanja toplote, ki pri tem
nastane. Toploto odvajamo s hladilno vodo ter hitro
ekspanzijo ohlajenega helija, ki povzrodi se dodatno
ohladitev le-tega. Sodobne krio&rpalke uporabljajo za
ohlajanje zaprt helijev eno- ali veéstopenjski hladilni
kompresorski sistem.

Pri wvecini kriogrpalk ima hladilna glava najmanj dve
hladilni stopnji. Prva je ohlajena na temperaturo med
50 in 75 K in porablja 5 do 7 W hladilne moci. Druga
stopnja je ohlajena na priblizno 10 K in porablja 1 do 2
W hladilne moci. Na prvi stopnji se érpajo vodne pare,
dusik, kisik in argon, na drugi pa poteka kriosorpcija
vodika in helija (hladilna povriina je previeéena z ak-
tivnim ogljem).

V kompresorju krioérpalke hladilni medij (npr. helij)
najprej stisnemo na tlak priblizno 20 bar. Zaradi
stiskanja se plin segreje, zato ga je treba ohladiti (npr.
s tekoco vodo). Stisnjen in ohlajen helij vodimo po cevi
do hladilne glave, kjer se helij hipoma razsiri (eks-
pandira) na tlak 5 bar, zato se glava mocno ohladi.
Sistemn za izmenjavo toplote doseze na hladnem koncu
druge stopnje hladilne glave temperaturo 10 K,
medtem ko je helij na vstopni strani na sobni tempera-
turi. Po ekspanziji te¢e helij po drugi cevi nazaj v
kompresor. Hladilni ciklus se na tak nacin ponavija.
FPosebej moramo poskrbeti za za&éito najhladnej$ega
dela crpalke pred sevanjem iz okolice.

Preden vklopimo kriocrpalko moramo vakuumsko
posodo in krioérpalko izérpati z rotacijsko Erpalko.
Kriocrpalka v zelo kratkem &asu (v nekaj minutah)
iz&rpa relativno velike volumne do tlaka 107 mbar,
Najprimernejse vakuumsko obmodje krioérpalk je 10-3
do 10°¥ mbar. Crpalna hitrost krioérpalk je sorazmerna
hlajeni povrsini rpalke in kolidini plinov, ki so pred-
hodno kondenzirali na njeni povrsini (kondenzirani plini
predstavijajo izolacijsko oblogo). Crpalna hitrost je za
razlicne pline razlicna. Pri izbrani velikosti ¢rpalke je
hitrost érpanja za vodno paro 4000 |/s, za argon 1400
/s, za vodik 2300 I/s in 1500 I/s za dusik.

Po érpanju s krioérpalko ostanejo izérpani plini ujeti na
njenih hladnih povrsinah. Krioérpalka ima pri doloce-
nem tlaku specifiéno érpalno kapaciteto za doloden
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plin. Primer: za krioérpalko s premerom 100 cm je pri
tlaku 106 mbar érpalna kapaciteta za argon 10 000
standarnih litrov (standarni liter je kolicina plina pri
atomosferskem tlaku in temperaturi 0°C), 27500 st
litrov za vodne pare in 300 st. litrov za vodik, Crpalna
kapaciteta krioérpalke je veliko vecja za pline, ki kon-
denzirajo, kot za tiste, ki kriosorbirajo (npr. vodik).
Crpalno kapaciteto krioérpalk zato doloca prav érpanje
lahkih plinov. Ko je érpalna kapaciteta za enega od
plinov dosezena, je treba kriocrpalko regenerirati tj.
ustaviti in ogreti na sobno temperaturo ter regenerirati
z rotacijsko ¢rpalko. .
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Slika 1: Shema krioc¢rpalke

Krioérpalke ne smemo nikoli uporabiti za crpanje
eksplozivnih, korozivnih ali toksicnih plinov, ker se aku-
mulirajo v érpalki. V krioérpalki je predvakuum potre-
ben le za zagon in regeneracijo, ne pa tudi med
érpanjem, saj ¢rpalka vse pline veZe na svoje stene. Pri
segrevanju pa moramo biti pazljivi, ker plini ekspandi-
rajo. V ta namen je vgrajen varnostni ventil. Posebej
moramo biti previdni, kadar med plini previaduje vodik,
ki je v zmesi s kisikom eksploziven.

Pri érpanju s kriogrpalko imamo tezave tudi z oljnimi
parami, ki kondenzirajo na hladilnih rebrih, ker jih je
med regeneracijo tezko odstraniti.

Kriocrpalke uporabljamo predvsem za pridobivanje
cistih vakuumskih razmer (npr. za proizvodnjo vakuum-
skih tankih plasti, ionsko implantacijo).

Povrsine kriocrpalk ni treba hladiti na temperaturo, ki ni
neobhodno potrebna, ker pri hlajenju na zelo nizke
temperature dramaticno naraste poraba elektricne
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Slika 2: Parni tlak nekaterih plinov in vodne pare v
odvisnosti od temperature |1/
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Slika 3: Temperaturna odvisnost Carnofove
(teoreticne) moci

energije (slika 3). Tako npr. pri temperaturi hladilnin
povrsin 130 K odstranimo 98% vodnih par, kar ustreza
delnemu tlaku 108 mbar. Pri te] temperaturi je
teoretiéno izracunano Carnotovo razmerje modi 1,38
(1,38 W vhodne moci na 1W hlajenja). Pri temperaturi
tekocega dusika (77 K) je to razmerje 3,03 oz. 2,2-krat
vecje.

Za dosego tlakov v obmodju od 10 do 10°® mbar je
optimalna temperaturamed -113in-143"C (160-130 K).
Krioérpanje vodnih par je pri tem optimalno.

Med delovnim procesom, ki poteka v vakuumski
posodi, 38 moramoe izogniti segrevanju hladilnih spiral
oz. panelov. Za normalno delovanje vecine krioérpalk
je lahko najvisja temperatura toplotnega izvira v
vakuumskem sistemu med 50 in 100 “C. V napravah za
nanos vakuumskih tankih plasti ta pogoj pogosto ni
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izpolnjen. Glavni vir toplotne obremenitve kriocrpalke
je sevanje, ki naraséa s Cetrto potenco temperature
toplotnega izvira. Hladilni paneli kriocrpalke morajo biti
elektropolirani, da v cimvedji meri odbijejo vpadlo
sevanje. Vendar takoj, ko se na njihovi povrsini kon-
denzirajo vodne pare, dobile-ta karakteristike povrsine
érnega telesa, ki intezivno absorbira sevanje. Poma
gamo si lahko tako, da pred vhod krioérpalke name-
stimo vodno hlajen S&it, ki pa znatno zmanjsa érpalno
hitrost.

Helijeve kriocrpalke delujejo pri visokem vakuumu re-
lativno dolgo éasa. Hitra regeneracija helijevih krio
érpalk pa ni mozna. Znadilen éas, potreben za seqgre-
vanje oz. chlajanje, je nekaj ur. Zato so krioérpalke
loéene od vakuumske posode z ventilom, ki ga med
odpiranjem vakuumske posode zapremo. Ventili in
hladilni séit bistveno zmanjsajo ¢rpalno hitrost, delo-
vanje kriocrpalke pa je nemoteno. Regeneracijo
crpalke opravimo samo obcasno.

Opis delovanja krioérpalke Polycold /3/

Omejitvam konvencionalnih krioérpalk se v veliki meri
izognemo s krioérpalko Polycold (Polycaold fast cycle
PFC), ki so jih razvili v podjetju Polycold. Povriino spiral
ali panelov (le-te se lahko poljubno oblikuje in prilagodi
zahtevam uporabnika), ki jih namestimo v vakuumsko
posodo, ohladimo na temperaturo, ki je nekoliko visja
od temperature prve stopnje helijeve kriocrpalke, ven-
dar dovolj nizka, da ucinkovito érpa vodne pare. Pri
nekoliko visji temperaturi hladilnib spiral je wpliv
termiénega segrevanja iz vakuumske posode (npr. iz-
viri za naparevanje) manji, ker je hladilna kapaciteta
Erpalke veliko vedja. Vendar pa z njimi ni mogoce crpati
ogljikovega dioksida, argona in freonov z nizkim vre-
liséem.

Potermn ko na plosdi (ali hladilnih spiralah) nastane led,
se toplotna prevodnost na hladiino povréino zelo
zmanjsa. Zato moramo led obéasno (npr. po konéa-
nem nanosu tankih plasti) odtaliti s segrevanjemn.
Hiladilne spirale je treba segreti na sobno temperaturo,
preden odpremo vakuumsko posodo, da preprecimo
kondenzacijo zraéne vlage na njih. Cikel ohlajanja in
segrevanja mora biti ¢im krajsi. Znacilni ¢asi segre-
vanja in ohlajanja so prikazani na sliki 2. Za ohlajanje
spiral 5 30°C na -110°C potrebujemo manj kot 90 s in
sedem minut za ohladitev na optimalno temperaturc
-140°C. Za segrevanje spiral na +35°C pred odpira-
njem vakuumske posode potrebujemo 90 s. Tako veli-
ke hitrosti dosezemo le, ¢e imajo hladilne povrsine
majhno maso oz. majhno toplotno kapaciteto. S krio-
érpalkami Polycold lahko zaénemo érpati pri atmosfer-
skem tlaku, vendar to zaradi omejene crpalne kapa-
citete crpalke ni primerno. Primernejsi tlak za vklop
crpalke Polycold je med 1 in 5§ mbar. Natak nacin lahko
bistveno skrajSamao éas érpanja, ki je potreben za do-
sego grobega in visokega vakuuma. Crpalke te vrste
lahko uporabimo kot dopolnile k drugim vakuumskim
crpalkam (rotacijski, Rootsovi, difuzijski, turbomoleku-
larni). Omenjene &rpalke si sledijo v naslednjem
zaporedju:

— rotacijska érpalka z zaporno loputo

— Rootsova osmicasta érpalka

— difuzijska oljna érpalka in

— PFC-¢érpalka
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Hitrvea Erpamga vadnik par iz recipienta e Toan

Slika 5: Razmerje med hitrostjo ¢rpanja vodnih par in
elektricno modjo, potrebno za érpanje s
kriaérpalko Polycold, helijevo krioérpalko in
difuzifsko crpalko

Znacilna érpalna hitrost kriopanela je priblizno 10
I/scm?. Polycold izdeluje krioérpalke z crpalnimi
hitrostmi od 7500 do 70 000 I/s. Za zamrznitev 1 kg
vodnih par na uro potrebujemo 780 W elektriéne moéi
oz. 11 kg tekocega dusika za zamrznitev 1 kg vodnih
par. Ma sliki 3 je prikazano razmerje med hitrostjo
érpanja vodnih par in elektritno modéjo, potrebno za
crpanje krioérpalke Polycold, helijevo krioérpalko in
difuzijsko érpalko. Vidimo, da ima krioérpalka Polycold
vet kot dvakrat veéjo hitrost érpanja kot dvostopenjska
helijeva krioérpalka. V splosnem velja, da z uporabo
PFC-Crpalke érpalni cas skrajSamo za priblizno 75%.

Bistvo krioplosc (kriopanelov) oz. kriospiral so velike
hladilne povrine, na katerih kondenzira vodna para.
Hladimo jih s tekoéim dusikom (-196°C) ali drugim
hladilnim sredstvom na temperaturo priblizno -150°C.
Pri tako nizkih temperaturah je ravnotezni tlak vodnih
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par zelo majhen (tabela 1). Ravnotezni tlak par nekega
plina je delni tlak le-tega. Pri ravnoteiznem tlaku je
stevilo molekul oz. atomov, ki izparijo s povrsing, enako
Stevilu atomov oz. molekul, ki se absorbirajo na njej. Ta
tlak imenujemo tudi nasiéeni parni tlak. Ce je namrec
ta tlak visji od nasi¢enega, potem del pare kondenzira.
V zraku je vedno (razen ce zrak pripravljamo posebej)
neka mnozina vode v obliki pare, ki jo podajamo z
delnim (parcialnim) tlakom ali z mnozino vodne pare v
1 m3. Vodne pare je toliko, da lahko koncentracijo
drugih plinov (npr. dusik, kisik) zanemarimo. Privza-
memo lahko, da je skupni tlak kar enak delnemu tlaku
vodne pare.

Pri doloéeni temperaturi je lahko v zraku samo toéno
doloéena maksimalna mnozina vodne pare (nasicen
parni tlak pmax). Delni tlak vodne pare je v splosnem
manjii od nasicenega. Hazmerje obeh tlakov je po-
dano z relativno vlaznostjo:

vr = relativna vlaznost = (p/pmax) 100(%)
p = parcialni tlak vodne pare pri doloceni tempera-
turi, ko nasic¢enje ni dosezeno _
Masiceni parni tlak je torej odvisen od temperature. Pri
izbrani temperaturi izpari z enote povrsine vode ali ledu
v Gasovni enoti enaka koliéina vodne pare, kot se je na
isti povriini kondenzira. Ce Zelimo mnozino vodne pare
v mesanici plinov zmanj$ati, moramo mesanico oh-
laditi, da se para kondenzira,

Tabela 1: RavnoteZni parni tlak vodne pare pri
razlicnih temperaturah

".I'empere.&ur.a {°C) Parni tlak [mbar]

-183 186102 |
100 14610°

0 6,09

20 2338 _
50 12335

100 1013,33

250 |397610° B

Opis naprave Polycold, ki jo uporabljajo v
podjetju Saturnus Avtooprema, d.d. /4/

V tovarni SATURNUS uporabljajo v obratu ASTRA dve
érpalki Polycold. Varajeni sta na izhodu dveh difuzijskih
crpalk vakuumskega naparjevalnika “META". Crpalki
kondenzirata pare iz vakuumske posode in prepre-
Cujeta povratni tok oljnih par iz difuzijske crpalke v
vakuumsko posodo. Sistemn ohlaja dve kapi v difuzijski
Crpalki.

Bistvo érpalke Polycold so hladilne spirale, ohlajene na
temperaturo med —40 °C in 160 "C. Hladilni medij je
mesanica halogeniranih ogljikovedikov, kiimajo Siroko
obmoéje vrelis¢, in plina z nizkim vreliscem. Taka
mesanica vre ali kondenzira v Sirckem temperaturnem
obmocju. Taksna karakteristika hladilnega plina
omogoca parcialno kondenzacijo in destilacijo, ki sta
potrebni za uginkovito operacijo ohlajevanija.
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Slika 6: Shema PFC naprave {1-kondenzator,
2-pomoini kondenzator, 3,6,9-fazni locevalniki,
4,7, 11-kaskadni kondenzatorji,
5,8,10,12-dusilne (ekspanzijske) naprave,
13-konéna ohlajevalna povriina v vakuumski
posodi (Meissnerjev zvitek), 14-locevalnik v to-
plem dovodu, K-kompresor)

Shema PFC-naprave je prikazana na sliki 4. Naprava
ima vrsto zaporednih hladilnih enot (kaskad), ki vsaka
s svojim medijem in svojim kompresorjem  daje
dologen AT k skupnemu padcu temperature. Hladilni
mediji teh samostojnih enot vrejo pri skoraj konstantnih
temperaturah pri odgovarjajoéih pritiskin.V kompresor
priteka stalno samo parnafaza iz smeri A. Komprimirani
fluid v kondenzatorju 1, ki ga hladimo z vodo iz omrezja,
delno kondenzira. Delno kondenzirani fluid vodimo v
pomozni kondenzator 2, kjer se e en del fluida do-
datno kondenzira. Ta kondenzator oblivamo s povrat-
nim tokom parnega hladnega fluida. Delno konden-
zirani (dvofazni) fluid vodimo v fazni locevalnik 3. V tgj
napravi se locita parna in kapljevinska faza. Parna faza
se usmeri skozi kondenzator 4, kapljevinska faza pa v
ekspanzijsko napravo 5. Po ekspanziji kapljevina v
parni fazi tece skozi kondenzator 4 in se ohlaja ter
kondenzira parno fazo, ki je dospela v kondenzator 4
iz faznega locevalnika. Na tem mestu se spomnimo, da
je ekspanzija fluida povezana z ohlajevanjem (Joule-
Thomsonov efekt). Pri omenjenem postopku fluid
ponovno ohladimo za doloéeno ATa (AT1 je ohladitev
v kondenzatorju 1 z vodo iz vodovodnega omrezja, ATz
je chladitev fluida s pomoznim kondenzatorjem 2). 1z
kondenzatorja 4 teée dvofazni fluid v fazni loéevalnik 6.
Opisani postopek se ponovi, Prav tako se postopek
ponovi s fluidom iz kondenzatorja 7. |z kondenzatorja
11 tece fluid v zadnjo ekspanzijsko napravo 12, od
koder ekspandira v Meissnerjev hladilni zvitek 13 v
vakuumski posodi za naparevanje. Ekspanzija iz ek-
spanzijske naprave 12 v Meissnerjev hladilni zvitek 13
je ohlajevanje zadnje stopnje, kjer hladilni fluid doseze
najnizjo temperaturo, to je tisto, pri kateri s to
kriocrpalko kondenziramo vodne pare iz vakuumske
posode za naparevanje.
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Sistem, ki smo ga opisali, je sestaviien iz enot z
naslednjimi temperaturnimi padci:

ATy - ohladitev z vodo v izmenjevalniku 1
(kondenzatorju 1)

ATz - ohladitev v pomozZnem kondenzatorju 2

ATa - ohladitev v kondenzatorju 4

ATs4 - ohladitev v kondenzatorju 7

ATs — ohladitev v kondenzatorju 11

ATg — ohladitev v Meissnerjevi hladilni cevi v
vakuumski posodi.

Celotna sprememba temperature (AT) je vsota parcial-
nih sprememb:

AT = AT1 + ATz + AT + ATa + ATs + ATs

Na hladni povriini Meissnerjeve cevi se kondenzirajo
vodne pare v obliki ledu. Da bi lahko uéinkovito kon-
denzirali vodno paro, v naslednjem ciklu (. po
konéanem naparevanju) led odtalimo. Tanka plastledu
ovira uéinkovito ohlajevanje. Odtalimo ga tako, da
fluida po kompresiji (ko je vrog) ne vodimo skozi kon-
denzator 1, ampak v Meissnerjev zvitek, iz katerega
odtalimo led. Ogreti fluid vodimo v smeri B iz kompre-
sorja skozi separator v toplem vodu v Meissnerjev
zvitek. Topli fluid se vkljuéiv celotni krog skozi konden-
zatorje 11,7,4 in 2 ter dalje v kompresor,

\ tabeli 2 so na desni strani (stolpec pod 0,0%) podane
ravnotezne temperature za delne tlake vodnih par na
levi strani. Zgledi:

* Pri temperaturi plinske mesanice +1 “C je ravno-
tezni tlak vodnih par 7 mbar. To pomeni, ¢e ohranja-
mo led (vodo) pri 1 °C, ne bomo iz skupne plinske
mesanice izlo€ili nié vodnih par. Ce vodne pare s
tlakom 7 mbar ohladimo na-25,4 °C, jih bomao izlogili
(kondenzirali) kar 90%. Ce plinsko mesanico oh-
ladimo na -32,3 °C izloéimo 95% vodnih par, pri
-40,8 °C pa kar 98%.

* Poglejmo Se razmere pri delnem tlaku vodnih par
10~ mbar, pri katerem poteka naparevanje Al. Pri
-88,2 °C je tlak vodnih par 10 mbar in pri tgj
temperaturi ne izloéimo vodnih par. Ce mesanico
ohladimo na-101,2 °C, izloéimo 90% par, pri -104.9
°C 95% in pri—109,1 °C kar 98% par.

* Poglejmo e zadnjo vrsto. Ce privakuumu 10¥ mbar
plinsko mesanico v vakuumski posodi ohladimo na
-148,4 °C, kar s PFC ne pomeni nobene tezave,
lahko torej iz&rpamo 98% vodnih par.

S krioérpalkami, kot sta “helijeva” in "dusikova", pa se
lahko priblizamo tudi 100% kondenzaciji vodnih
hlapov, vendar na zelo neekonomicen nacin.

Od preostalih plinov v vakuumski posodi pri 10 mbar,
kjer poteka naparevanje, so vodne pare poleg kisika
glavni kontaminator. V' prisotnosti znatnejsih kolic¢in
vodnih par se zato te vgrajujejo v Al-plast (ko nastaja)
in povzrocajo specifiéne kristalne pretvorbe, ki povzro-
tajo izdatne notranje napetosti Al-plasti.
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Tabela 2: Ohlajevalne temperature PFC-Grpalk

Temperature pri katerih zamrzne 0, 90, 95 in

ISSM 0351-9716

Shika 7: {frpafka Polycold, ki je vgrajena v naparieval-

ik “META"

Tlak lQB% vodne pare [°C] ) I
| [mbar] ._ﬂ.mw 190(%] |95 (%] [%] 1!
7 410|254 323 a8 |
3 B 408 | -487 |
1 73 |08 |68 | 543

7x10' (245 468 |26 | -597 |
3x10' |-334 543 |-597 |-664

1x10' |97 |57 |-648 |-712

7x10° _;__45,_5_ BETEEE T-?sa ]
ax10? [s31 -2 |-758 | -815

1x10°? |-584 | -758 801  |-856 |
7x107 835 | -80.1 | 843 | -896

2x10° | 699 |-856 | 896 | 946

1x10° 744 [-896 |-934 | -ss2
7x10* |-788 |-884 |-970 |-1016
3x10° | -843 ‘_ffg.z 1016 i'—mﬁ.n 1
1x10* [-882 [-1012 [-1049 [-1001 |
7x10° | -920 | -1049 1081|1122 |
3x10° | -868 | -109,1  -1122 1160 |
1x10° [-1003  |-1122 | -1151 | -1188 |
7x10° |-1036 151 1179 W}
3x10° |-1078 | -1181 | 1215 | 1250 |
__1_><_1_q’3 |-1108  [-1215 1241|1275 !‘
7x107 1138|1241 | -1267 | -1299 I
3:&10'____—__1_1?5 [-1275  [-1208 1322 !
1x107  -1202 | -1299 |-1322 | -1352 |
7x10° | -1228 [—1322 |35 JEEZ
3x10° 1262 | 1352 |-1373 | -1401

1x10°® | -1288  -137.2 '—135._'5_ | -142.1

7x10° [ 1310 1395 | -1415 | -144,1

3x10° | 1339 :"142,1 —ﬁj i 1466 |
1x10° | 1361 | 1441 | -1460 |-1484 |

Osnovne karakteristike ¢rpalke Polycold

1100 ST

* maksimalna obremenitev

* teoretiCna maksimalna
hitrost crpanja

* konéni delovni tlak

* kolicina ledu

* maksimalni pritisk za zacetek
delovanija

* Gas odtaljevanja

* (as za zacetek kondenzacije

* povrsina hladilnega zvitka

* dolzina zvitka
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2500 W
(ohlajevanije)

149 000 I/s
1107 mbar
3.4 kg

1 atm
4 min
2,5 min
im
20m

* zunanji premer zvitka 16 mm

* pretok hladiine vode pri30°C 54 |/min
* instalirana moc 12,5 kW
* temperatura ohlajevanja 100 do -150°C
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Vecstopenjska plinska ejektorska crpalka

Vakuumske vedstopenjske plinske ejektorske cérpalke
s0 zelo primerne za uporabo v kemijski industriji pa tudi
v farmaceviski in prehrambni, kjer je treba prenesti
(transportirati) razne prahove in granulate - kot so npr.
titanov dioksid, natrijev azid, silicijev dioksid, prah ak-
tivnega oglja in drugi prahovi, ki so lahko toksiéni,
eksplozivni ali higroskopicni - iz sodov, vred, silosov
itd. v polnilne naprave pri strojih za (konéne) izdelke.
Ta transport naj bi bil popolnoma »Gist«, tj., da se prah
ne bi raztresal nackoli in onesnazeval delovnih pros-
torov ali celo zastrupljal zraka, ki bi ga morali delavci
pri strojih vdihavati.

Take érpalke morajo odgovarjati posebnim zahtevam,
kot so; delovanje brez posebnega vzdrzevanja, majhna
velikost in masa, lahko upravljanje in uravnavanje de-
lovanja. Morajo biti brez vrtecih se delov (zaradi cesar
mazanje ni potrebne), med delovanjem se ne smejo
segrevati (lahko pa se ohlajajo).

Predstavljamo crpalko, ki pravzaprav ni klasicna ejek-
torska, ampak je vecstopenjska Venturijeva »cev«" (sl.
1). Za delovanje j& potreben komprimiran plin (navad-
no zrak). Da bi zmanjsali nivo hrupa, ima crpalka na
izpusni strani prigrajen dusilnik. Take vrste ¢rpalk so
grajene za érpalne hitrosti (za zrak) od 250 do 20000
I/min (od 15 do 1200 m3/h). Ze razmeroma majhna
crpalka te wrste je sposobna prenesti npr. 540 kg
sladkorja na uro v mesalnik, ki je na visini 4 m. Konéni
vakuum teh crpalk je ckoli 100 mbar. Ce bi ta podatek
bolj nazorno osvetlili, bi to pomenilo, da bilahko dvignili
vodo v cevi, prikljuceni na sesalno stran ¢rpalke, 9 m
visoko, prasne delce, pomesane z zrakom, pa celo 20
m in 40 m po dolzini cevi.

Sesalni prikljucek za mesanico zraka
in materialnib deleav (prahov, granulata)

lzpusna stran (zrak, pomesan
Zz materialnimi delci)

Slika 1: Vecstopenjska plinska ejektorska crpalka
{Volkmann Vakuumitehrik)

* Princip delovanja j tak, kot ga poznama pri »pistolah- za brizganje
(npr. barve) na komprimirani zrak.

WV wseh wvakuumskih transportnih sistemih moramo
mesanico zraka in prahov (ali granul), ki jo sesamo s
crpalko, lociti. Hitrost materialnih delcev se zmanjsa ze
ce se poveca premer cevi, po kateri potujejo v polnil-
nike, kjer se usedajo na dno. Locitev lahko izvedemo
tudi s t.i. cikloni, kjer vanje pride dotok mesanice zraka
in delcev od strani (tangencialno), kitam padejo na dno
(sl. 2). Zelo malo finih prasnih delcev »uide« skozi
izpuh, vendar jih zadrzi izpusni filter, da ne pridejo na
prosto. Filtre preprosto oistimo z izpihavanjem, ). z
zracnim tokom v nasprotni smeri, kadar &rpalka ne
deluje. Tako ostanejo =aktivni« vec let (5 ~ 10} brez
vzdrzevanja ali zamenjave.

Ni znano, ali nasa industrija ze uporablja tako vrsto
crpalk.

Slika 2: Prenos (transport) prafiu iz soda v separafor in
nato v mesalnik v farmaceviski industriji
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Prof. dr. Velibor MARINKOVIC (1929-2000)
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12. oktobra se je po teiki bolezni za vedno poslovil prof.
dr. Velibor Marinkovwic.

Po konéani klasicni gimnaziji v Ljubljani |. 1948 je
Studiral kemijo na Prirodoslovno-matematicni fakulteti
Univerze v Ljubljani, kjer je aprila leta 1953 diplomiral
in 1965 doktoriral. Takoj po diplomi se je kot asistent
zaposlil na takratnem Nuklearnem institutu Jozef Ste-
fan, ki mu je ostal vseskozi zvest. Njegovo delo je
povezano s samimi zacetki elektronske mikroskopije
pri nas, kjer je opravil pionirsko delo. Po vrnitvi z enolet-
nega izpopolnjevanja (. 1963) na oddelku za fiziko
trdne snovi Centra za jedrsko energijo v belgijskem
Molu, je leta 1966 postal prvi vodja laboratorija za
elektronsko mikroskopijo na 1JS. Razen z raziskoval-
nim delom se je dolga leta ukvarjal tudi s pedagogkim.
Leta 1971 je bil izvoljen za docenta na oddelku za
matematiko in fiziko Fakultete za naravoslovie in
tehnologijo Univerze v Ljubljani, Stiri leta kasneje pa
tudi na Oddelku za montanistiko, kjer je na dodiplom-
skem in podiplomskem Studiju predaval vrsto predme-
tov, med drugimi Nauk o kovinah, Defekte v trdnih
snoveh, Elektronsko difrakcijo, Kemijo trdne snovi in
Kristalografijo. Leta 1980 je bil izvoljen v izrednega in
leta 1986 v rednega profesorja na istem oddelku.

Raziskovalno delo profesorja Marinkovica je vseskozi
povezano s presevno elekironsko in kasneje tudi s
tunelsko mikroskopijo. Ukvarjal se je z mikrostruk-
turnimi raziskavami anorganskih materialov, s Studijem
defektov v trdni snovi, s tankimi plastmi in epitaksialno
rastjo ter konéno z moduliranimi in nizko-dimenzional-
nimi strukturami. Bil je od samega zacetka gonilna sila
vseh tovrstnih raziskav prinas. Pod njegovim vodstvom
je bil na 1S Ze leta 1954 postavljen prvi Zeissov 60 kV
elektrostatiéni mikroskop, ki je za takratne case
pomenil vrhunsko raziskovalno opremo in ki je
omogodcil, da smo se tudi pri nas lahko od samega
zacetka vkljuéili v raziskave, ki so bile v tistem ¢asu na
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voljo le redkim sreénezem. Slo je dejansko za pionirske
case, ko je vsak uklonski posnetek predstavijal uspeh
zase. Kljub neprimerno slabsim financnim moznostim
je laboratorij pod njegovim vodstvom ohranjal korak z
vodilnimi centri v svetu. Bil je vedno odprt za nove ideje
in pripravijen naceti nova raziskovalna podrocja. Leta
1989 smo tako prav zahvaljujoé njegovim naporom
spet kot prvi pri nas postavili Omikronov tunelski mikro
skop, ki omogoca strukturne raziskave na atomskem
nivoju v ultra visokem vakuumu

Profesor Marinkovic je bil skromen in pokonéen moz,
posten do sodelavcev in spostovan med kolegi,
odlicen ucitel] in predan znanstvenik. Bil je Clovek si-
rokeqa znanja, vedno pripravijen to znanje posredovati
miajsim. Studentom je posvecal ogromno éasa in zanje
pogosto opravil delo, ki bi ga morali opraviti sami. Pod
njegovim vodstvom je bilo uspasno opravljenih preko
Stirideset diplomskih, magistrskih in doktorskih del s
podrocja elektronske mikroskopije. fizike trdne snoviin
novih materialov.

Svojemu delu je ostal zvest do konca, dokler je zmogel
tistih nekaj stopnic do laboratorija. Delo mu je pomenilo
vse: dolznost, veselje in nacin zivijenja.

Resnicno, izgubili smo zvestega prijatelja, dobrega
sodelavca in izrednega ucitelia. Mocno ga bomo
pogresali.

Albert Prodan

SPOMINJANJA

Profesorja Marinkovica sem spoznal, ko je hil nas pre-
davatelj za predmet »Interakcija elektronov z materijos
na tretji stopnji »Elektronska optika in elektronsko
opticne naprave« na Fakulteti za elektrotehnika Uni
verze v Ljubljani |. 1960/61, bolj osebno pa leta 1969,
ko sem bil sprejet na I1JS (tedaj Nuklearni institut =J,
Stefan«) kot Stipendist doktorand. Doktorsko delo je
bilo povezano z mojim dotedanjim delom na podrodju
vakuumske znanosti in tehnike. V njegovem laborato
riju in pod njegovim vodstvom sem raziskoval ker-
metne tanke plasti Skrbno je preuceval rezultate
mojega dela, skupaj sva nacrtovala nove in nove ek-
sperimente, Ker nisern bil vesé upravljanja presevnega
elektronskega mikroskopa, je vse vzorce kermetnih
plasti, ki sem jih pripravil, pregledal in analiziral sam, in
to takoj. To je zelo pospesilo moje delo. Nekega dne
pa je zbolel za gripo. Ker je vedel, da brez ugotovitey,
ki se bile rezultat preiskave z el. mikroskopom, ne
morem nadaljevati dela, je prisel se ves vrocicen na
institut, samo zato, da bi mi pomagal, potem pa odsel
nazaj - domov v posteljo. Bil sem izredno presenecen
nad njegovo pozrivovalnostjo in sem mu za to skrb
iskreno hvalezen. Tak je bil tudi do vseh drugih
=varavancevs, ki jim je bil mantor. Po konéanem dok
toratu |. 1972 sva sodelovala pravzaprav do zadnjih dni
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njegovega Zivljenja. Sam pri sebisem bil zelo ponosen,
ko sem ugotovil, kako neomajno mi zaupa v strokovnih
zadevah na podroéju vakuumske tehnike in tudi
drugace. Ko smo v okviru Drustva za vakuumsko
tehniko Slovenije pripravijali knjigo o Vakuumskih
tankih plasteh, je zelo prizadevno deloval tudi v termi-
noloski komisiji, njegovo mnenje je bilo globoko pre-
mislieno in utemeljeno, zato je veliko strokovnih
izrazov, Ki jih danes uporabljamo v vakuumistiki in s0
postali ze splogni, prav njegov =izume, Ker je bil »klasiks
{z odliko je maturiral na drzavni klasiéni gimnaziji v

Prof. dr. Milan KUREPA (1933-2000)

Iz Beograda e sredi oktobra prisla Zalostna vest, da je
umrl nas spostovani kolega, vakuumist, prof, dr. Milan
Kurepa, sicer redni profesor na Fakulteti za fiziko Uni-
verze v Beogradu in dopisni élan Srbske akademije
znanosti in umetnosti.

Hojen je bil l. 1933 v Backi Palanki, studiral na Prirodos-
lovno-matematicéni  fakulteti (PMF) v Beogradu in
diplomiral I. 1957. Najpre| se je zaposlil na Institutu za
nuklearne nauke v Vinci, kjer je zacel kot asistent v
fizikalnem laboratoriju pod vodstvom prof. A, Milo-
jevica, Konec 1961. leta je odsel za eno leto na Uni-
verzo v Liverpool, Velika Britanija in se specializiral na
podroéju interakcije atomskih delcev. Po vrnitvi je
nadaljeval delo v Vinéi pod vodstvom prof. dr. Branis-
lave Perovic, nam,

slovenskim vakuumsitom, dobro znane strokovnjakinje
na podrocju vakuumske znanosti in tehnike ter odliéne
organizatorke in promotorke, ki je prav gotovo
zasluzna za to, da se je Milan Kurepa, potem ko je |,
1963 magistriral in doktoriral, posvetil tudi vakuumski
fiziki.

Leta 1964 je postal docent na PMF, katedri za fiziko, |.
1971 izredni in deset let kasneje redni profesor. Od leta
1962 dalje je bil zunanji sodelavec tedaj ustanovljenega
Instituta za fiziko v Beogradu (Zemun), kjer je ustanaovil
in nato dolga leta vodil Laboratorij za fiziko atomskih
trkov.

Milana Kurepa slovenski vakuumisti dobro poznamo,
saj je vedno aktivno sodeloval pri vseh vakuumskih
kangresih, kismao jih priredili pri nas v Sloveniji v okviru
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Ljubljani), je imel izreden posluh in znanje za uporabo
slovenskega knjiznega jezika. Poleg strokovnega
znanja je tudi to prenasal na svoje stevilne studente na
fakulteti ter diplomante, magistrante in doktorande
Kljub upokojitvi in svoji tezki bolezni je vedno prihajal
veder na institut, ceprav ob palici, na racun katere se
je vedno rad posalil. Taksno je bilo najing tridesetletno
poznanstvo in sodelovanje. Lepo in prijetno je bilo, in
to mi je drag spomin na profesorja Marinkovica

Joze Gasperic

Jugoslovanskega komiteja za vakuumsko tehniko (JU-
VAK) oz Zveze drustev za vakuumsko tehniko Ju
goslavije, katerih sedez je bil vseskozi v Ljubljani.

S kolegico dr. Branko Cobi¢ sta organizirala vec
te€ajev iz vakuumske fizike in tehnike ter napisala vrsto
uébenikov. Med temi je tudi obsezno delo -monografija
» Fizika i tehnika vakuuma », za kar sta prejela Ok
tobrsko nagrade mesta Beograda leta 1989 (na
spominski dan osvoboditve mesta | 1944). Za svoje
delo je Milan prejel tudi visoko drzavno odlikovanje Red
dela z rdeco zvezdo, |. 1994 pa je postal dopisni ¢lan
Srbske akademije znanosti in umetnosti

Milanova osnovna dejavnost je bila na podrocju fizike
atomskih trkov, saj je na univerzi do svoje upokojitve,
1998, predaval Fiziko atomov in molekul ter za ta pred-
met tudi napisal ucébenik. Bil je med pobudniki in ak-
tivnimi organizatorji strokovnih srecanj, simpozijev,
letnih 5ol itd. S konsultacijami in inciativami je pomaga
mnogim kolegom na podrocju varstva okolja. Ob 100-
letnici odkritja elektrona je leta 1997 v Beogradu or-
ganiziral konferenco na to temo in ob tem izdal
monografijo v petih zvezkih o elektronu, od njegovih
osnovnih lastnosti do pomena v plazmi, trdni snowvi,
astronomiji.

Na Milana me veie veliko lepih spominov, ko mi je
vedno priskodéil na pomod pri organiza- cijskih tezavah
in zadregabh, ki so bile vedno spremljevalke nasih strok
ovnih srecanj. Bil pa je vedno zelo kriticen. Predavatelji
na vakuumskih kongresih so vedno trepetali pod »ogn
jeme njegovih strokovnih vprasanj in mnenj o njinovem
delu.

Slovenski fiziki in vakuumisti pa imajo na Milana tudi
nelep spomin, ko so prebirali njegovo »politicno« pismao
iz Beograda v Casu, ko se je pri nas zgodil » Cankarjev
dom ». Tako pismo sem prejel tudi jaz. Nisem ga odprl,
in ga $e danes hranim, zaprtega. Ko me je mnogo
kasneje po telefonu prosil, da bi za komisijo napisal
recenzijo za knjigo, za katero sta z dr. Cobicevo nato
prejela Oktobrsko nagrado mesta Beograd, mi je oblju
bil, da mi bo osebno povedal, zakaj je moral to storiti,
Vem, da mu je bilo zelo zal. To sem napisal samo zato,
da bi ga opravicil pred vsemi prejemniki tega pisma in
zbrisal senco, ki nas je prizadela.

Ko bomo spetin spet »brskali« po njegovem priroéniku
- Fiziki i tehniki vakuuma, se bomo ob tem spominjali
samo lepih dozZivetij z njim.

Joze Gasperic
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IZOBRAZEVALNI PROGRAM DRUSTVA ZA VAKUUMSKO TEHNIKO SLOVENIJE - 2001

Vse uporabnike vakuumske tehnike in druge interesente obveséamo, da so v letu 2001 predvideni nasledn|i tirje
strokovno-izobrazevalni teéaji (predvidoma vsak enkrat v pomladanskem in enkrat v jesenskem obdobju):

1. OSNOVE VAKUUMSKE TEHNIKE (tridnevni)

Ma tem tecaju je predstavijena celotna vakuumska tehnika
ter vsa njena podrocja (merjenje in ustvarjanje vakuuma,
tanke plasti, pomen povrsin, plazma, vakuumska metalurgija,
elektronski materiali in nanotehnologije). MNajpre] slugatelji
spoznajo fizikalne osnove vakuumske tehnike, nato pove-
zavne elemente (spojke, ventili, tesnila ...) ter érpalke in me-
rilnike za grobi, sredniji, visoki in ultravisoki vakuum. Podane
50 asnove konstruiranja, pomembnost materialov in éistoce.
Poleg pomena in razvoja vakuumske tehnike so pred-
stavljene se tankoplastne in druge vakuumske tehnologije,
iskanje netesnih mest (leak detekcija), analize povrsin ter
doziranje, ciscenje in preiskave plinov. Skupno z vajami ter
z ogledom vakuumskih laboratorijev bliznjin intitutov (1S,
ITPO in IMT) znese to 28 Solskih ur programa.

Cena tecaja je 45000 SIT. Udelezenci prejmejo zbornik
predavan] o vakuumski tehniki in potrdile o opravijenem
tecaju. Pripada jim tudi topli obrok hrane ter kava in sok med
glavnim odmaorom,

2. VZDRZEVANJE VAKUUMSKIH NAPRAV
(dvodnevni)

Pod tem naslovom se obravnava predvsem tematika, ki jo
srecujemo v tehniki grobega vakuuma. To je: delovanje, vzdr-
Zevanje in popravila rotacijskih érpalk, pregled in uporaba
razlicnih crpalk, ventilov in drugih elementov, meritve
vakuuma, osnove odkrivanja netesnosti v vakuumskih
sistemnih, materiali za popravila, tehnike ¢iséenja in spajanja.
Skupno traja tecaj 20 Solskih ur, od tega tretjina prakticénih
prikazov in vaj.

Cena tecaja je 38.000 SIT. Vsak teéajnik prejme brosuro
“Osnove vakuumske tehnike za vzdrievalce naprav” in
potrdilo o opravijenem tecaju. Prejmejo tudi topli obrok hrane
ter kavo in sok med odmorom.

3. NETESNOST SISTEMOV IN NAPRAV

{enodnevni)

Vse veé je izdelkov in tehnologij, kjer tesnost posod in cevnih
sisternov igra pomembno viogo. V tehniski praksi se pri
vzdrzevanju nadtlaka oz. podtlaka vedno pogosteje srecu-
jemo z odpravljanjem puséanja in s predpisi o preverjanju
tesnosti (zahteve po kakovosti proizvodoy, 1SO 9000 itd.). S
tecajem zelimo te postopke predstaviti in priblizati uporab-
niku. Vsehina predstavitve, ki obsega 9 ur predavanj in
demonstraci, je naslednja: tecrija érpanja, osnove vakuum-
skih merilnikov in opredelitev velikosti puscanja; materiali,
vrste spojev in tehnologije spajanja; metode iskanja netesnih
mest; iskanje netesnosti s helijevim iskalnikom netesnosti;
vrste netesnosti in odpravijanje le-teh oz. preventiva; kontrola
tesnosti kot osnova za kvaliteto proizvodov, standardi s po-
drocja netesnosti ter primeri iz domace in tuje prakse.

Cena tecaja je 25.000 SIT. UdeleZenci prejmejo zbornik
predavan] "MNetesnost sistemov in naprav” in potrdilo o
opravijenem tecaju. Prejmejo tudi topli obrok hrane ter kavo
in sok med odmaorom.

4. Tecaji “Osnove vakuumske tehnike za
srednjesolske predavatelje”

(tridnewvni, namenjeni za popestritev pouka fizike in tehniénih
znanj na srednjih in visjin Solah) bodo ob éetrtkih, petkih in
sobotah, predvidoma v marcu, aprilu in septembru. Po-
droben razpis zanje bo verjetno objavijen v Katalogu izo-
brazevalnih programov M58,

Vsi tecaji se pricnejo ob B.00 uri in potekajo v prosto-
rih institutov IMT, ITPO, 1JS in Tehnoloskega parka,
ki so vsi v blizini Teslove 30, kjer je sedez drustva.
Podrobnosti o tegajih bodo objavijene tudi na inter-
netu (http://www2.arnes.si/~ljdvts/slo/dvis3a htm).

Prosimo vse, ki jih vsebina zanima, da se informativno javijo ¢im prej; za dokonéno potrdilo udeleZbe pa velja kopija
poloZnice o placilu, najkasneje tri dni pred pri¢etkom te¢aja, na naslov: Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije,
Teslova 30, 1111 Ljubljana (5t. Ziro raéuna: 50101-678-52240). Prijave sprejema organizacijski odbor (Vesel,
Pregel)), ki daje tudi vsa dodatna pojasnila (tel.: (01) 477-66-00, fax: (01) 426 45 78). Tecaj se organizira takoj, ko
je zanj zbrano minimalno Stevilo (nad 10) prijav. V primeru prevelikega Stevila kandidatov (nad 30) sledi v najkrajsem
casu ponovitev.

Glede na poseben interes dolocenih intitucij lahko drustvo pripravi poseben teéaj z njim primerno vsebina in primeri.

PRIJAVNICA
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