LJUBLJANA, DECEMBER 99 ISSN 0351-9716

LETNIK 19, ST. 4, 1999 UDK 533.5.62:539.2:669-982



SCAN d.al.-:u.. zas:-:-a.;nléko sawis;u podjetje P F E I F F E R VA C UU M

Breg ob Kokri 7, 4205 Preddvor, Slovenija
Tel. +386 64 458 020, Fax +386 64 458 0240

Piisna
When your PP rocess requires
the I estin RGA.

When your process demands the highest sensitivity
residual gas analyzer, you need Prisma. With detaction limits to
parts per billion, Prisma is suitable for trace elemeantal analysis
Built on 50 years of gas analysis experience with support to
match, Prisma’s performance meets the demanding
reguirements of the space shuttle Columbia. It's sure to meet
yours:

* 54 measurement channels PFEIFFER VACUUM
* Powerful Windows®-based software interface '

* Fast LAN fiber optic communication
» Closed ion source for high pressure gases
* 10 Analog/Digital 10's

PK B01 015 PE

* High temperature capabilities for UHV

Leak Detector Requfmmenta
I Ruggad

FI" a"v. 2 SfmeE to operate
a leak detector sinctbiern
- =28y to maintain

h ul It th - Wﬂy > Made for my application
youwantit.

The NEW QualyTest™ Helium Lealk Detector.

¥ Steel construction plus convenient wark surface

¥ On-screen prompts - simple as a bank ATM
¥ Remote designed for impact resist:

4 T PFEIFFER  VACUUM
¥ Components accessible within 3 minutes

[# Many versions to choose from - dry, general vacuum or
custom-configured

PK 801 010 PE




VAKUUMIST 19/4(1939) ISSN 0351-9716

VSEBINA

[ Kanalna fotopomnozevalka CPM - nova generacija visoko zmogljivin fotodetektorjev (R. Barden, B. Erjavec)

O Kemijsske reakcije v nizkotemperaturni pllazmi (P. Klampfer, A. Jesih)

[1 Vakuumska molekularna destilacija - 2. del (B. Povh)

[] Radiometer in prizadevanja za popolni vakuum (5. Juznic)

] NASVETI
[ OBVESTILA
Obvestilo
Naroénike Vakuumista prosimo,
da éim prej poravnate naroéning
za leto 2000.
Cena stirih Stevilk, kolikor jih bo
izélo v letu, je 2000,00 tolarjeyv.
SPONZORJI VAKUUMISTA:

. Ministrstvo za znanost in tehnologijo
+  Ministrstvo za Solstvo in Sport
. PFEIFFER Vacuum Austria GmbH

VAKUUMIST
O Izdaja Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije
1 Glavni in cdgovorni urednike: dr. Peter Panjan
Uredniski odbor: mag. Andrej Deméar, dr. Joze Gasperic (urednik za podrodje vakuumske tehnike in sistemov), dr. Bojan Jenko,
dr. Manika Jenko (urednica za podrodje vakuumske metalurgije), dr. Stanislay Juznic, Janez Kovad, dipl. ing., dr. Ingrid MiloSev
dr. Miran Mozetié, dr. Vinko Memanic, Marjan Olenik, dr. Boris Orel, mag. Andrej Pregelj, dr. Vasilj PreSern in dr. Anton Zalar
O Lektor: dr. Jo2e Gaspernc
1 Horektor Miha Cekada, dipl. ing.
1 Maslow: Urednigtvo Vakuumista, Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije, Teslova 30, 1000 Ljubljana, tel. (061177 66 00
Elektronska posta: DVTS. group@guest.arnes. si
Deymaca stran DVTS: hitp:/fwww2 arnes, si/guest/ljdvts/index_ him
Stevilka ziro racuna: Drustve za vakuumsko tehniko Slovenije, 50101-678-52240
[ Oblikevanje naslovne strani: Ignac Kofol
[ Graficna obdelava teksta; Jana Strugnik
[ Tisk: PLANPRINT, d.0.0., Rozna dolina, c. IV/32-36, 1000 Ljubljana
[ Maklada 400 izvodov



ISSN 0351-8716

VAKUUMIST 19/4(1999)

KANALNA FOTOPOMNOZEVALKA CPM - NOVA GENERACIJA VISOKO

ZMOGLJIVIH FOTODETEKTORJEV

Raimund Barden, Perkin EImer Optoelectronics, Heimann Optoelectronics GmbH,

Wiesbaden, Nemcija

Bojan Erjavec, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko, d.d., Teslova 30, 1000 Ljubljana

CPM Channel Photomultiplier - A New
Generation of High-efficiency Photodetectors

ABSTRACT

In this paper we are presenting a new generation of photomultipliers
axhibiting high sensitivity, fast time response, low background and
extended dynamic range. The new photodetector is of very compact
design and very rugged. Due to small volume, the maintenance of
uitra-high vacuum conditions is of great importance for the tube
storage and operational life. All available photocathodes are
processed and hermetically sealed using the transfer technigue.
Electron multiplication is enablad by a high-gain and extremely
low-background channel electron multiplier serving also as an
enclosure of the new mini electron tube. The applied channal
elactron multipliers exhibit good single electron response, i.e. narrow
puise height distribution and high peak-to-valley ratio, and are
therefore, able to distinguish single electron events. The new channel
photomultipliers are wvery useful in single photon  counting
applications, especially when detecting very weak light signals.

POVZETEK

W clanku predstavljamo nove generacijo fotopomnozevalk, ki se
odiikujgjo 7 veliko obéutljivostjo, hitim éasovnim odzivom, nizkim
ogadjem in razdifenim dinamiénim obsagom. Novi fotodetektor je
zelo kompakten in zelo odporen proti mehanskim obremenitvam.
Zaradi majhnega volumna je vzdriavanje ultra visokovakuumskib
razmer zelo pomembno za trajnostno dobo elaktronke, tako v stanju
mirovanja kakor med njenim  delovanjem. Vse razpoloZljive
fotokatode so procesirane in hermetiéno zatesnjene s transferno
tehniko. Elektronsko pomnodevanje poleka v kanalni elektronski
pomnozevalki, za katero sta znadilna zelo velik elektronski
pomnozevalni fakior in ekstremno nizko ozadje. To je kontinuima
elekironska pomnozevalka. ki je obenem tudi ohisje nove mini
elaktronka, Odiikuje se tudi z dobrim enoelektronskim odzivam
oziroma dobro lodjivostjio porazdelitve vigine pulzov in wvisokim
razmerjem vrh proti dolini, kar omogoca razlocevanje posamiénih
elektronskin dogodkoy, Move kanalne fotopomnoZevalke so zelo
primarna za dalovanje v posamicno-fotonsko-Stevnem nadinu,
posebng v primery detekeije zelo Sibkih svetlobnih signalow.

1 Uvod

Fotopomnozevalke se uporabljajo za detekcijo sevanja
in merjenje sevalne energije v ultravijoliénem, vidnem
in bliznjem infrardecern obmocju elektromagnetnega
spekira. Skupaj s scintilatorji in Cerenkovimi radiatorji
se fotopomnozZevalke uporabljajo tudi za detekcijo in
merjenje energije x-2arkov, y-zarkov in jedrskih delcev,
Glede na namen uporabe fotopomnozevalke delujejo
v analognem (tokovnem), scintilacijsko-stevnem in
posamicno-fotonsko-Stevnem nacdinu. Pri aplikacijah,
kot so UV-, vidna- in IR-spekirofotometrija, emisijska
spektrofotometrija, atomska absorpcijska spektrofoto-
metrija, beta in gama spektroskopija, detekcija plina
radona, detekcija kozmicnih zarkov, detekcija Ceren-
kovega sevanja, pozitronska emisijska tomografija,
fluoroscenca, bio- in kemiluminiscenca ter fotometrija
v astronomiji, naraséajo potrebe po visoko zmaogljivih
fotopomnozevalkah. Te so tako najbistvenejsi del so-
dobne analizne opreme in najrazlicnejsih sistemov za
scintilacijsko ter fotonsko Stetje. V veé nastetih primerih

uporabe je potrebna detekcija posamicnih fotonov. V
nekaj primerih je zaZelena detekcija zelo sibkih svetlob-
nih tokov velikostnega reda 1 foton na sekundo in manj,
za kar so potrebne fotopomnozevalke z visokim kvant-
nim izkoristkom, velikim elektronskim pomno-zevalnim
faktorjem, nizkim ozadjem, hitrim ¢asovnim odzivom in
dobrim enoelektronskim odzivom.

Sedem desetleti po izumu fotopomnozevalke pred-
stavljamo novo generacijo visoko zmogljivih fotopo-
mnozevalk, ki po karakteristikah ne le presegajo
najboljse karakteristike konvencionalnih fotopomno-
zevalk, temvec istofasno izkazujejo bistvene pred-
nosti. Obéutljivost novega fotodetektorja je mocno
povecana, 5e mocneje pa je znizan nivo ozadja in
poboljSana stabilnost nivoja ozadja, kar ima za posle-
dico zelo Sirck dinamiéni obseg in znizano spodnjo
mejo detekcije. Fotodetektor je kompaktne oblike, je
enostaven za uporabo in vgradnjo. V primerjavi s kon-
vencionalnimi fotopomnozevalkami je tudi bol] od-
poren proti mehanskim obremenitvam. Za delovanje
ne potrebuje uporovne verige kot zunanjega delilnika
napetosti,

2 Princip delovanja kanalne
fotopomnozevalke CPM

Ma sliki 1 je shematsko prikazan prerez nove kanalne
fotopomnozevalke CPM (Channel Photomultiplier). Po-
dobno kot pri konvencionalnih fotopomnozevalkah z
vgrajenimi polprepustnimi fotokatodami vpade svet-
loba skozi vstopno okno na polprevodnisko fotoka-
todno plast, ki je nanesena na notranji povrsini
vstopnega okna. £ zunanjim fotoefektom se svetloba v
fotokatodni plasti spremeni v fotoelektrone, ki potujejo
do povrsine fotokatodne plasti in izstopijo v vakuum.
Zaradi visoke napetosti in ustreznega elektricnega
polja se fotoelektroni pospesijo v smeri anode. Na svoji
poti proti anodi morajo preiti ozek, nekajkrat upognjen
polprevoden kanal. Vsakokrat, ko posamezni fotoelek-
tron zadene steno kanala, se iz njegove povrsinske
plasti emitirajo sekundarni elektroni. Ti se ravno tako
pospesijo vzdolz kanala. Pritem vsak sekundarni elek-
tron, ki tréi ob steno kanala, znova proizvede sekun
darne elektrone. Ta proces se veckrat ponovi. Tako
nastane iz vsakega fotoelektrona plaz sekundarnih
elektronov, ki se odrazi v obliki izhodnega pulza z
elektronskim pomnozevalnim faktorjemn, vedjim od 100
milijonov. Rezultirajoci tok se zbere in odéita na anodi.
Upognjena oblika kanala omogoca definirano elektron-
sko pomnozevanje, obenem pa onemogoda dodatno
emisijo sekundarnih elektronov zaradi ionskega bom-
bardiranja stene vhoda kanala in fotokatodne plasti {ion
feedback). Povraten ionskitok inionsko bombardiranje
sta posledica morebitne desorpcije plinskin molekul s
povrsine stene v blizini izhoda kanala ter njihove ioni-
zacije, ki potekata med procesom elektronskega
pomnozevanja,
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Slika 1: Zgora|: shematski prikaz prereza kanalne fo-
topomnoZevalke CPM (Channel Photormulti-
plier)

Spodaj: Na fotografiji je prikazana nova kom-
paktna kanalna fotopomnoZevalka z zelo veliko
obcutljivostjo, ekstremno nizkim ozadjem in z
razsirjenim dinamiénim obsegom. V sredini je
nezalita elektronka. V ospredju fe vidno
vstopno okno s fotokatodo, v sredini kanalna
elektronska pomnoZevalka in v ozadju anodni
del. Na levi je inkapsulirana elektronka.
Kanalna fotopomnoZevalka je bile razvita pri
Heimann Optoelectronics (Perkin Elmer Op-
loelectronics) iz Wiesbadna v sodelovanju s
Schott Glaswerke iz Mainza in Institutom za
elektroniko in vakuumsko tehniko iz Ljubljane.
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Opisani princip elektronskega pomnozevanja se
upcrablia Ze mnogo let v tako imenovanih kanalnin
elektronskih pomnozevalkah CEM (Channel Electron
Multiplier). Te se lahko kot odprti detektorji uporabljajo
za detekcijo posamicnih elektronov, ionov, vakuumske
UV-svetlobe in mehkih x-Zarkov, Poznana je njihova
uporaba v kvadrupolnih masnih spektrometrih za de
tekcijo ionov po izstopu iz masnega filtra /1/..V sedem-
desetih letih je bilo pri konvencionalnih fotopomne-
Zevalkah izvedenih ved poskusov zamenjave diskret
nega dinodnega sistema s kontinuirno kanalno elek
tronsko pomnozevalko, toda zaradi razlicnih tezav, kot
sta kontaminacija s parami alkalijskih kovin in uporovno
segrevanje kanala, ni bil doseZzen omembe wvreden
uspeh,

Kot je prikazano na sliki 1, je steklena kanalna elektron-
ska pomnozevalka obenem ohisje elektronke, ki je na
prednji strani hermetiéno zaprto z vstopnim oknom, na
zadnji strani pa se konca z anodnim delom. Spajanje
okna je izvedeno z mehko kovinsko spajko. Ta se
plastiéno deformira tudi pri niZjin temperaturah, kar
omogoca kompenziranje razlike ekspanzijskih koefi
cientov v primeru, ko se med seboj spajajo razlicni
materiali. Tako se lahko spojijo ohisja elektronk z vhod
nimi okni, izdelanimi iz razlicnih materialov. Ma izbiro
so vstopna okna iz razliénih vrst stekel, kremencovega
stekla kakor tudi nekaterih kristalov, kot je MgFz. £
izbiro slednjega in ustrezne fotokatodne plasti se spek-
tralna obcutljivost kanalnih fotopomnozevalk pomakne
v vakuumsko UV-obmodéje s spodnjo mejo 115 nm

Elektronka s prikljuénimi zicamni je inkapsulirana v pla-
sticno chisje, v katerega je vloZena in zalita s silikon-
skim zalivnim materialom z dobro toplotno prevod-
nostjo. Zalivanje ima tri prednosti: prvi¢, zagotovljena
je odpornost proti moénejsim mehanskim obreme
nitvam, drugi¢, zagotovljena je visoka elektricna nape-
tostna trdnost, in tretjic, uporabljeni zalivni material
zagotavija termiéno stabilnost elektronke

Za efektivno delovanje kanalne elektronske pomnoze-
valke je potrebna sprotna dobava elektronov, potreb-
nih za proces elektronskega pomnozevanja, Zaradi
tega je stena steklenega kanala previecena s pal-
prevodno plastjo. Po prikljucitvi kanala na visoko nape
tost tece skozi to plast delovni tok. Ker je pri kanalni
fotopomnozevalki uporabljeni zalivni material v di-
rektnem termicnem kontaktu s steklenim kanalom, se
lahko toplota, ki nastaja zaradi uporovnega segrevanja,
preko njega sproti odvaja v okolico. V primerjavi z
odprto kanalno elektronsko pomnozevalko, ki deluje v
vakuumu, se lahko s to tehniko dosezejo od 3- do
30-krat vedji delovni tokovi. To vodi k znatno vecjemu
maksimalnemu linearnemu anodnemu toku, ki je
navadno od 5 do 10 % delovnega toka, in razsirjenemu
dinamiénemu obsegu elektronke.

Kanalna fotopomnozevalka je zelo kompaktna. Njen
premer, skupaj z inkapsulacijo, je 10,5 mm in njena
dolZina 75 mm. Premer vstopnega okna je 9 mm. V
sredini 1999. leta je bila predstavljena na vec med-
narodnih razstavah, njene osnovne karakteristike so
bile isto¢asno objavljene v ve¢ mednarodnih revijah,
Zznanstveni srenji pa je bila prvi¢ predstavljena okicbra
istega leta na strokowvni konferenci v Magdeburgu,
Nemcija /2/.
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3 Tehnologija izdelave

Aktivacija polprepustnih fotokatodnih plasti pri konven-
cionalnih fotopomnozevalkah poteka in situ, in sicer z
naparevanjem izbrane kovine na vstopno okno, ki je
del staklenega chisja, in razvijanjem par izbranih alka-
lijgkih kovin. Stekleno podnoZje elektronke s kovin-
skimi prevoadi je nosilec elektronsko-optiénega vhod-
nega sistema, dinodnega sistema, kolektorskega siste-
ma, getra in izvirov za naparevanje, potrebnih za akti-
vacijo fotokatode, PodnoZje vsebuje tudi steklen
crpalni pecel], skozi katerega poteka crpanje elek-
tronke. Z uporabo steklenih vilic se lahko hkrati ¢rpa
vec elektronk. Po vsaki posamezni aktivaciji fotokatode
se ustrezna elektronka s pretalitvijo érpalnega peclja
loéi od érpalnega sistema.

Zaradi kompaktnosti kanalne fotopomnozevalke in
nacrtovanja izdelave velikega Stevila elektronk v enem
ciklu smo razvili in uvedli v proizvodnjo tehnologijo
izdelave kanalnih fotopomnozevalk na osnovi tako
imenovane transferne tehnike, poznane iz tehnologije
izdelave slikovnih ojacevalnikov druge generacije z
blizinsko preslikavo. Proizvodnja kanalnih fotopo-
mnozevalk tako ze poteka v velikih UVV transfernih
napravah. Vsaka izmed teh naprav vsebuje komoro za
aktivacijo fotokatod, komoro za priprave anodnih
podsklopov, transferni mehanizem in ustrezno Stevilo
vakuumskih érpalk, ventilov, manipulatorjev ter meril-
nikov totalnega in parcialnih tlakov. Osnovni tlak je
velikostnega reda 1,0-10™'° mbar. Vzdrzevanje UV
razmer je zelo pomembno, na eni strani zaradi velike
kemijske reaktivnosti nanesenih fotokatodnih plasti in
na drugi zaradi potrebe po ekstremno razplinjenih
podsklopih elektronke. V komori za aktivacijo fotokatod
istocasno poteka naparevanje fotokatodnega materi-
ala na veliko Stevilo vhodnih oken. Dosezena je velika
enakomernost pri ploskovni porazdelitvi fotokatodne
obcutljivosti. Po aktivaciji se vhodna okna v vakuumu
prenesejo v komoro za pripravo anodnih podsklopov,
Sledi spajanje katodnih in anodnih podsklopav, ki se
ravno tako izvede v vakuumu z uporabo mehkih kovin-
skih spajk. Tehnologija izdelave kanalnih fotopomno-
Zzevalk na osnovi transferne tehnike je bila razvita s
sodelovanjem Instituta za elektroniko in vakuumsko
tehniko iz Ljubljane.
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Manos polprevodne prevleke na notranjo povréing
kanala poteka po postopku, poznanem iz tehnologije
izdelave kanalnih elektronskih pomnozevalk. Osnovni
material kanala je steklo z visoko vsebnostjo svinde-
vega oksida. Po oblikovaniju lijaka na vhodu kanala,
preoblikovanju ravnega v nekajkrat upognjeni kanal in
spajanju izhoda kanala z anodnim delom sledi posto-
pek zarjenja v atmosferi vodika. Med Zarjenjem poteka
na povrsini kanala delna redukcija svinéevega oksida
Po Zarjenju je povrdinska plast polprevodna. Za vrhnji
del te plasti, ki vsebuje vec Si0g, je tudi znagilen pove-
can koeficient sekundarne emisije. Zaradi zanesljivega
doseganja predpisane upornosti kanala in optimal-
nega koeficienta sekundarne emisije smo izhodni ma-
terial razvili v sodelovanju s Schoft Glaswerke iz
Mainza, Nemcija.

4 Ultra visokovakuumska tehnika kot izziv

Ocenjeni volumen kanalne fotopomnozevalke je samo
0,3 cm3, ki je tako ena izmed najmanjsih elektronk. Za
primerjavo navajamo, da je volumen konvencionalnih
fotopomnozevalk od nekaj deset do nekaj sto cm?®. Se
enkrat moramo poudariti, da so ekstremno razplinjene
komponente eden izmed osnovnih pogojev za de
lovanje elektronke, kajti vsako najmanjse sproscanje
plina lahko povzrodi znaten porast tlaka v njej. Pomeam-
bna je izhira UVV kompatibilnih materialov. Razviti smo
marali mehanske in kemijske Gistilne postopke, optimi
zirati postopek termiénega razplinjevanja v vakuumu,
kakor tudi preuciti efekt vzbujanja anodnih podsklopoy
5 Sirokim elektronskim curkom in UV- svetlobo v komori
Za pripravo anodnih podsklopov na njihovo razplinje-
vanje med delovanjem elektronke. Pomembna sta tudi
izbira getrskega materiala in postopek za njegovo ak-
tivacijo, ki omogoéa dolgo trajnostno dobo elektronke.

5 Razpolozljivi fotokatodni materiali in
vstopna okna

Zavrsto raznih aplikacij so na razpolago razliéni fotoka-
todni materiali in vstopna okna, ki pokrivajo spektralno
obmocje od vakuumskega UV-(115 nm) do bliznjega
IR-(850 nm) dela svetlobnega spektra. Tabela 1 je spi
sek razpolozljivih kanalnih pomnozevalk.

Tabela 1: RazpoloZijive kanalne fotopomnozZevalke za delovanje v analognem nacinu. Kanalne fotopomnozevalke,
ki so izbrane za delovanje v posamicno-fotonsko-§tevnem nacinu, imajo pri oznaki tipa pripet P,

npr. C 944P,
Tip Fotokatoda Vhodno okno é-p;tgl-rg ;b.n:l.n:;éje

I Can . CsJ MgFz R I __m.mﬂ r-|rr1
C QEE CsTe kremen . 165. -_Séﬂ nm

C 42 | bialkalijska (KCsSh) . kremen 165 - 650 nm
943 : bialkalijska [KGSS-E] i _Ll‘ul';ekﬂ:_ ."___.-.1- 85 - 650 nm
_CEIM [ bialkalijska [KE{JSSD] [ hnr::lsitil.catnu steklo T 300 - 650 nm
C 562 multialkalijska (NaKCsSh) kremen 165 - B50 nm
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Slika 2: Shema elektricnega kroga kanalne
fotopomnozevalke

6 Podatki o zmogljivosti kanalne
fotopomnozevalke

Ma sliki 2 je prikazana priporoéena shema elektricnega
kroga za delovanje fotopomnozevalke v analognem
nacinu, ki ga sestavljajo visokonapetosini napajalnik,
precizni elektrometer in kanalna fotopomnoZevalka. Na
katodo je prikljuéena negativna visoka napetost od -1,5
do -2,5 kV (-3 kV za delovanje v fotonsko-stevnem
nacinu). Vhod kanala leZi na nekoliko visjem poten-
cialu, za kar se lahko uporabi Zenerjeva dioda za100V.
S tem je omogodéeno efektivno zbiranje fotoelekronav,
ki izstopajo iz fotokatodne plasti. Anoda je ozemljena.
Signal se preko koaksialnega kabla (50 L) odéita z
elektrometrom. Izhod kanala je postavijen na nizko
negativno napetost (od -20 do -50 V), s tem da se
uporabi ustrezen upor (1 ML),

6.1 Katodna obcutljivost

Na sliki 3 je prikazana spektralna obéutljivost, kot
kvantni izkoristek v odvisnosti od valovne dolzine,
razlicénih fotokatodnih plasti, ki so nanesene na vhodna
okna, izdelana iz razlicnih materialov. Izbira dolocene
kombinacije materialov je odvisna od posamezne apli-
kacije. Pritem je spodnja meja spektralnega obmodéja
dolocena z izbiro materiala vhodnega okna, zgornja pa
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Shka 3 Spekiraina obcutliivast fotokatod pri razlicnib
fipify kanalnih fotopomnoZevalk
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z izbiro materiala folokatode. Prikazane spektraine
obéutljivosti so primerljive s tistimi pri sodobnih stan
dardnih fotopomnozZevalkah, ki se proizvajajo z drugimi
tehnologijami /3/. Prednost tehnologije izdelave kanal-
nih fotopomnozevalk na osnovi transferne tehnike ni
samo pri doseganju enakomerne ploskovne porazde-
litve fotokatodne obdéutljivosti pri posamezni kanalni
fotopomnozevalki, temveé tudi pri doseganju ena
komerne porazdelitve fotokatodne obcutljivosti pri
vecjemn Stevilu kanalnih fotopomnozevalk. V teku |e
razvoj posebnih postopkov za sintezo multialkalijskin
fotokatod, s katerimi bomo povecali spekiralno
obéutljivost v bliznjem IR- podrodju.

6.2 Elektronski pomnozevalni faktor in
anodna obcutljivost

Slika 4 prikazuje elektronski pomnozevalni fakior kot
tokovno ojaéenje kanalne fotopomnozevalke v odvis-
nosti od delovne napetosti. Pri maksimalni napetosti
-3 kV obmoéje tokovnega ojaéenja sega preko 1,0-108,
Pri napetosti -2400 V se za tokovno ojacenje doseize
znacilina vrednost 5,0-107. To usireza anodni obéut-
jivosti 3,0-108 AW pri 400 nm za kanalno fo
topomnozevalko z bialkalijsko fotokatodo. Pri -3 kY se
za anodno obcutljivost lahko dosezejo znacilne vred-
nosti preko 1,0-107 A/W. V primerjavi s konvencional-
nimi fotopomnozZevalkami je anodna obcutljivost
presezena za en do dva velikostna reda.

Dsfiervna mapatest (V)

Slika 4. Tokovno ojacenje kanalne fotopomnozZevalke
v advisnosti od delovne napetosti

6.3 Nivo ozadja

Posebnost tehnologije izdelave kanalnih fotopomno-
Zzevalk na osnovi transferne tehnike je tudi doseganje
zelo nizkega nivoja ozadja. Pri tem se izraz ozadje
fotopomnozevalke nanasa na anodni signal, kise lahko
izmeri, ko je fotopomnoZevalka v popolni temi. Slika 5
prikazuje odvisnost anodnega temnega toka od de-
lovne napetosti. Pri kanalni fotopomnozevalki z bialka-
lijsko fotokatodo je npr. anodni temni tok pri tokovnem
ojacenju 1,0-108 samo 3 pA. Znacilne vrednosti anod-
nega temnega toka pri konvencionalnih fotopomno-
Zevalkah so vedinoma v spodnjermn nA-podrogju.
Znacilne vrednosti anodnega temnega toka pri kanal-
nih fotopomnoZevalkah z UV-fotokatodo pri tokovnem

7
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ojacenju 1,0-108 so celo v fA podrodju. Posledica
nizkega nivoja ozadja je razsirjen dinamicni obseg, ki
je pri tokovnem ojacenju 1,0-108 znadilen: Sest veli-
kostnih redov pri kanalnih fotopomnoZevalkah z bialka-
lisko fotokatodo in sedem do osem velikostnih redov
pri kanalnih fotopomnozZevalkah z UV-fotokatodo.

Anoand tarmni ok (&)

Slika 5: Anodni temni tok pri razlicnih tipif kanalnih
fotopomnoZevalk v odvisnosti od delovne
napetosts

Prvi vzrok za zelo nizko ozadje je v bistvu v tem, da v
kanalu poteka proces elektronskega pomnozevanja
navidezno tiho. Meritve ozadja pri kanalni elektronski
pomnozevalki so dale vrednosti, ki ustrezajo ekviva-
lentnemu vhodnemu toku od 0,01 do 0,1 elektrona na
sekundo. Pri konvencionalnih fotopomnozevalkah je
ozadje, ki je posledica poljsko-emisijskega efekta in
izvira iz elektronsko-opticnega vhodnega in dinodnega
sistema, navadno znatnejsi deleZ celotnega ozadja.
Poljsko-emisijski efekt je namred zelo odvisen od hra-
pavosti kovinskih elektrod in mnoZine par alkalijskih
kovin, adsorbiranih na kovinskih elektrodah,

Drugi vzrok za zelo nizko ozadje so majhni izolacijski
tokovi v anodnem krogu, kajti anoda je elektriéno do-
bro izolirana predvsem zaradi prepreditve kontami-
nacije steklenih izolatorjev anodnega podsklopa s
parami alkalijskih kovin. Signal se tudi odéita preko
koaksialnega kabla (50 £2) z majhnim Sumom.

Maslednji vzrok za zelo nizko ozadje lezi v pravilni izbiri
materialov kanalne fotopomnozZevalke. Posebno je
treba paziti, da izbrani materiali ne vsebujejo elementov
z naravnimi radioaktivnimi izotopi, kot je *°K. Edina
izjema je vhodno okno iz UV-stekla pri kanalni foto-
pomnozevalki tipa C 943,

Iz navedenih dejstev lahko sklepamo, da pri kanalni
fotopomnozevalki k ozadju prakticno prispeva le fo-
tokatoda zaradi termiéno-emisijskega efekta. Termiéni
emisijski tok je pri obeh tipih UV-fotokatod zanemarljiv
in pri bialkalijski fotokatodi zelo majhen. Pri multialka-
lijski fotokatodi se hkrati s povecano fotokatodno
obcutljivostjo v bliznjemn IR-podrocju ustrezno poveda
tudi njen termiéni emisijski tok. S kontrolirano sintezo
multialkalijske fotokatode, ki jo omogoca tehnologija
izdelave kanalnih fotopomnozevalk na osnovi trans-
ferne tehnike, lahko dosezemo povedano in stabilno
fotokatodno obéutljivast v bliznjem IR-podroéju kakor
tudi definiran fotokatodni temni tok /4/,

8
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6.4 Stabilnost nivoja ozadja

Nenadne razelektritve elektrostatiécnega naboja so
vzrok nestabilnosti nivoja ozadja oziroma porasta tem-
nega Suma in so znacilen pojav pri konvencionalnih
fotopomnozevalkah. V nasprotju z njimi, ki imajo za
svoja ohisja steklene bucke z dobrimi elektriénimi izo-
lacijskimi lastnostmi, pa pri kanalnih pomnoZzevalkah
elektrostaticno nabijanje steklenih delov ni mozno.
Meritve casovnega poteka anodnega temnega toka pri
kanalni fotopomnozevalki kaZejo na njegovo zelo vi-
soko stabilnost. Pri tem je temni sum samo posledica
statistiénih fluktuacij anodnega temnega toka. Notranjo
povrsino kanala namreé sestavlja polprevodna plast, ki
praprecuje kopicenje in spontano razelektritev elektro-
staticnega naboja. S tem je odstranjena pomembna
pomanjkljivast klasicnih fotopomnozevalk,

Ma sliki 6 je prikazan anodni temni tok izbrane kanalne
fotopomnozevalke C 942P z nizkim ozadjem. ki je bil
izmerjen v casovnem obdobju desetih ur, Nive anod-
nega temnega toka je ekstremno stabilen. Majhni
vrhovi v spektru odgovarjajo eno- in vecelektronskim
dogodkom. Meritev anodnega temnega toka je nare-
jena pri tokovnem ojacenju 3,0-107. Izmerjena srednja
vrednost anodnega temnega toka je 5 pA. Ce se ta
vrednost deli s faktorjem elektronskega pomnoze-
vanja, je ocenjena vrednost ekvivalentnega katodnega
temnega toka priblizno 1,6-1072 A ali 1 elektron na
sekundo. To pomeni, da se s kanalno fotopomno-
zevalko lahko detektira posamicéne fotone tudi v ana
lognem nacinu delovanja! Meritev, narejena pri delova-
nju fotopomnoZevalke v posamiéno-fotonsko-stevnam
nacinu, potrjuje ta rezultat: priisti kanalni pomnozevalki
jeizmerjena frekvenca sunkov ozadja 1 cps (counts per
second).

Zgoraj opisane meritve zelo impresivio prikazujejo
zmaogljivost nove kanalne fotopomnozevalke, ki lahko
tudi v analognem nacinu delovanja izkazuje zelo nizko
ozadje, primerljivo z ozadjem fotopomnozevalk, izbra-
nin za delovanje v posamiéno-fotonsko-stevnem
nacinu.

141

Slika 6: Casovna odvisnost anodnega temnega foka:
nivo ozadja 5 pA pri fokovnem ojacenju
3,0-107 ustreza ekvivalentnemu katodnemu
temnemu toku 1 elektron na sekundo,
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6.5 Locljivost porazdelitve visine pulzov

Pri tokovnih ojacenjih, ki presegajo 1,0:107, se pri
kanalni fotopomnozevalki enofotoelektronski pulz zelo
jasno loéi od elektronskega Suma. Pri tokovnih ojacen-
jih, vecjih od 1,0-108, se zaradi porasta prostorskega
naboja blizu izhodne strani kanala pojavi efekt
nasicenja, ki je znacilen za konvencionalne kanalne
elektronske pomnoZevalke. Pri delovanju kanalnih fo-
topomnozevalk v nasiéenju postanejo tako izhodni
pulzi po visini skoraj enaki. Slika 7 prikazuje porazde-
litev visine izhodnih pulzov, ki so posledica enofoton-
skih dogodkov, posnetih z veckanalnim analizatorjem,
kivsakemu pulzu na osnovi njegove visine doloéi vred-
nost in presteje ter prikaze Stevilo pulzov, zaznanih pri
vsaki vrednosti. Za prikazano porazdelitev, ki je po
videzu Gaussove oblike, je znaéilna odliéna loéljivost
in zelo visoko razmerje vrh proti dolini. Vzrok za to lezi
v velikem elektronskem pomnozZevalnem faktorju in
ekstremno  nizkem ozadju kanalne elektronske
pomnozevalke (slednje je brez prispevka, ki je znagilen
za konvencionalne fotopomnoZevalke in izvira iz elek-
tronsko-opticnega vhodnega in dinodnega sistema).
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Slika 7: Porazdelitev visine pulzov pri kanalni
fotopomnoZevalki, posneta z veckanalnim
analizatorjem. Opazna je dobra locljivost
porazdelifve in zelo visoko razmerje vrh proti
dolini,
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Zelo visoko razmerje vrh proti dolini, ki se nahaja na levi
strani porazdelitve, znatno olajda nastavitev nivojev
diskriminatorja, kar vodi k bistveno boljsi stabilnosti in
vedji natanénosti, posebno pri aplikacijah, ki temeljijo
na posamiéno-fotonskem Stetju.

7 Sklep

MNova kanalna fotopomnoZevalka je visoko zmogljiv
fotodetektor za detekcijo zelo nizkih svetlobnih nivajev,
Kombinacija zelo velike anodne obcutljivosti in ek-
stremno nizkega ozadja lahko pri mnogih analitskih
metodah znatno zniza spodnjo mejo detekcije, kar
zagotavlja identifikacijo elementov, ki so v manjsih
sledeh. Kompaktnost in robustnost novega fotodetek-
torja olajsujeta njegovo prakiiéno uporabo. Serijska
proizvodnja predstavljene kanalne fotopomnoZevalke
se je zacela poleti 1999. leta v Wiesbadnu, Memcija

8 Nacrtovanje

V' bliznji prihodnosti nameravamo razsirti spekter
kanalnih fotopomnozevalk s povecanjem dimenzij
vstopnih oken in z novimi fotokatodnimi materiali.
nacrtu je razvoj in proizvodnja linijskih in mreznih
veckanalnih fotopomnoZevalk. V kratkem bodo na
voljo tudi moduli, ki so sestavijeni iz visokonape-
tostnega napajalnika, kanalne fotopomnozZzevalke in
elektronike za posamicno-fotonsko stetje,
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Delovanje organov IUVSTA

V letu 1999 je nasa mednarodna organizacija imela dve seji svojega izvrsnega odbora in sicer v Bains de Saillon (Svica) februarja
inv Gancunu (Mexico) konec avgusta. Od Slovencev se je prve udelezil Andrej Pregelj, druge pa Monika Jenko. Taki sestanki trajajo
navadno dva do tri dni. To niso le seje izvrinega odbora (Executive Council Meeting - ECM), ampak skupek sestankov vseh
strokovnih in tehnicnih pododborov. Najtevilnej$a udeleba je tam, kjer je govor o aktualnih znanstveno-tehniénih podrogjin in
nacrtovanju kongresov, izobraZevanija ter financah. Tu so podana porocila o posameznih dejavnostih, snujejo pa se tudi ideje za
nadaljnje delo. Naslednji seji ECM 85 in ECM 86 v letu 2000 sta predvideni v Namurju v Belgiji (konec marca) in v Portorozu ob
priliki 8. konference o tehnologijah in materialih ter 20. slovenskega posvetovanja o vakuumski tehniki. V Namurju bo letos nekoliko
bolj slovesno zaradi obletnice pricetka delovanja mednarodne vakuumske organizacije. Tu je bil namreé leta 1958 v sklopu svetovne
razstave prvi mednarodni kongres za vakuumsko tehnologijo in takrat je prislo do pobude za ustanovitev mednarodne organizacije,
imenovane IOVST, ki je vkljucevala posamezne vakuumske strokovnjake. Cez $tiri leta pa je bila ta organizacija spremenjena tako,
da jo sestavijajo le zastopniki iz drzav ¢lanic in se preimenovala v IUVSTA. Tudi to se je zgodilo v Belgiji, in sicer 8. decembra 1962
v Bruslju. Doslej smo bili Slovenci Ze dvakrat lokalni organizatorji sestankov organov IUVSTA, in sicer leta 1988 v Portoroiu (EMC)
in leta 1995 na Brdu pri Kranju (EMC 73), obakrat v nadaljevanju zdruzenih vakuumskih konferenc sosednjih dezel (Avstrije -
Madzarske - Hrvaske in Slovenije). Zelimo, da bi nam tudi letodnjo ECM 86 v PortoroZu uspelo organizirati tako dobro kot prejsnii
dve.
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KEMIJSKE REAKCIJE V NIZKOTEMPERATURNI PLAZMI

Peter Klampfer in Adolf Jesih, Institut “Jozef Stefan”, Jamova 39, 1000 Ljubljana

Chemical reactions in a low temperature
plasma

ABSTRACT

Reactionsin alow temperature plasma represent an effective method
for the synthesis of certain inorganic and organic compounds. In
spite of a great number of chemical reactions in plasma, which were
the subject of research, the details about these reactions appeared
to be known and studied rarely. Described or mantioned are fislds
of inorganic and organic chemistry in which there was the most
research work done in the past and in which the development of
synthetic proceduras at nonequillibrium conditions is expected in the
future.

POVZETEK

Aeakcije v nizkotemperaturmni plazmi so udinkovita metoda za sintezo
nexaterin anorganskih in organskih spojin. Kljub velikemu Stevilu
reakcij v plazmi, ki so bile predmet raziskav, pa so podrobnosti o teh
reakcijah znane in Studirane bolj redko. Opisana oziroma omenjena
s0 podrodja anorganske in organske kemijg, na katenh je bilo v
preteklosti ocpravijenih najved raziskav in na katerinh lahko tudi v
bodoce pricakujemo razvoj sintez v neravnatanih razmerah

1 Uvod

Plazma je eden izmead naéinov dovajanja energije reak-
cijski zmesi. Plazemski gorilniki in obloéne plazme se
uporabljajo kot izvir energije pri neposrednem segre-
vanju ali pa pri segrevanju plinov, ki prenasajo toplotno
energijo na reaktante, Pri uporabi takih izvirov energije
se reakcije odvijajo pri visokih temperaturah.

Reakcije, ki potekajo v ozonizatorjih in razelektritvenih
reaktorjih, pa potekajo pri temperaturah, ki so blizu
sobne temperature, zato jih imenujemo nizkotempera-
turne in neravnotezne, ker potekajo v neravnoteinih
razmerah. Ze v prejnjem stoletju so bile preizkusene
moznosti uporabe plazme v kemiji. Prvi eksperimenti in
poskusi sintez v plazmi so bili zasnovani tako, da je
pricakovani konéni produkt nastal v sami plazmi.
Taksne kemijske reakcije v plazmi obravnava pris-
pevek. Zatetni eksperimenti niso imeli velike uporabne
vrednosti, kajti izkoristki reakcij so bili nizki in produkti
so bili onesnaZeni z velikimi mnozinami kondenziranih
stranskih produktov. lzjema je sinteza ozona /1/. Pri
eksperimentih z dvoatomnimi plini in manjsimi moleku-
lami pa so se kmalu pokazali Zeleni rezultati. Bolj za-
htevne so se izkazale reakcije z organskimi mole-
kulami, in sicer zaradi kompleksne strukture in nizke
termicne stahilnosti,. Mnogo eksperimentov z organ-
skimi spojinami se je konéalo z nastankom oljnih in
polimernih produktov /2/, KasnejSe raziskave pri manj-
sih energijah elektronov in nizjih temperaturah so
privedle do stevilnih uporabnih sintez.

2 Teoreticne osnove

Molekule reagirajo v primeru, ko pride do trka pri us-
trezni geometriji in kadar imajo dovol] energije. Mo-
lekule lahko prejmejo energijo, ki je potrebna za
reakcijo na razlicne nacine. Klasiéni izviri toplote vzbu-
jajo translacijo, rotacijo in vibracijske stopnje, eno za
drugo, dokler molekule nimajo energije, ki je vedja od
aktivacijske energije za doloceno reakcijo.

10

lonizacijska energija molekule je lahko obéutno visja
kot aktivacijska. Vendar zaradi postopnega spreje-
manja energije pri klasicnem segrevanju molekul ne
pride do ionizacije brez predhodnih strukturnih spre-
memb. Poleg tega ta nacin vzbujanja molekul ne
omogoda vzbujanja do energijskih stanj, ki bi bila visja
kot je energija, potrebna za razcep vezi. Ce naj generi-
ramo visoko vzbujene molekule, radikale ali ione,
moramo dovesti delcu energijo v enem samem eksci-
tacijskem procesu. Dovajanje energije na taksen nacin
lahko dosezemo s fotokemijskimi tehnikami z uporabo
vidne ali ultravijolicne svetlobe z energijamiod 2do 5,5
eV. Vzbujanje z visjimi energijami od 5,5 do 9 eV, ni
mogode s fotokemiénimi tehnikami ali klasiénimi izviri
toplote, paé pa s trki elektronov. Pri vzbujanju v tem
energijskem obmodéju nastanejo visoko wzbujene
molekule. Kemija teh je manj znana, vendar omogo-
cajo reakcije, pri katerih je potrebna visoka aktivacijska
energija. Posledica prenosa vedjih kolicin energije je
nastanek razliénih reaktivnih delcev. Pri vzbujanju v
klasi¢ni kemiji nastanejo pretezno vibracijisko vzbujene
molekule, z uporabo fotokemijskih tehnik pa dose
Zemo, da so molekule vibracijsko in elektronsko vzbu-
jene. Vzbujanje v plazmi poleg tega generira se visoko
vzbujene nevtralne molekule, pozitivne in negativne
ione. V klasicni kemiji so pozitivni ioni v abliki ionskih
parov ali solvatiranih ionov, v plazmi pa so prosti, zato
kazejo visjo stopnjo reaktivnosti. Visoko wvzbujene
nevtralne molekule in pozitivni ioni odpirajo nove
moznosti v kemiji. Tovrstni delci lahko nastanejo le v
plazmi, zato je pricakovati, da bodo postajale reakcije
v plazmi bolj in bolj pomembne (2/. V plazmi potekajo
reakcije med ioni, vzbujenimi in metastabilnimi moleku-
lami, radikali in atomi. Nekatere reakcije v plazmi
privedejo do termodinamsko stabilnih anorganskih
spojin. Takéne reakcije so manj zanimive, kajti termodi-
namsko stabilne spojine navadno lahko pripravimo z
bolj enostavnimi in bolj ekonomiénimi tehnikami.
Nekatere reakcije pa vodijo do termodinamsko nesta-
bilnih produktov, ki imajo nenavadno strukturo in jih je
teze pripraviti z drugacnimi tehnikami. Tovrstne reak-
cije so s staliséa kemika bolj zanimive, ker omogocajo
sintezo novih nenavadnih tipov spojin /3/.

2.1 Eksperimentalna tehnika

£a sinteze v plazmi je bilo preskugenih in uporabljenih
ved vrst reaktorjev, ki jih lahko delimo glede na vrsto
napajanja z energijo. Reaktorji so lahko prikljuceni na
enosmernc napetost, izmenicno napetost nizke
frekvence, visokofrekvenéno napetost ali pa je izvir
energije magnetron v primeru mikrovalovnega reak-
torja.

V preteklosti je bil na podrodju kemije najbol] pogosto
uporabljen stekleni radiofrekvencni reaktor, kjer je plaz-
ma kapacitivno ali induktivno sklopljena (slika 1), v
sedanjem ¢asu pa ga izpodriva mikrovalovni reaktor,
predvsem zaradi cene in enostavnega upravljanja.

Razmere, pri katerih navadno potekajo reakcije v labo-
ratorijskin plazemskih reaktorjih, so naslednje: energija
elektronov 1 -10 eV, gostota elekironov 102 -1012 em3,
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mocé 5 -1000 W, Tlak v reaktorju je od 0,1 mbar do
10 mbar. Pri nizjih tlakih je povpreéna prosta pot elek-
tronov predolga in so trki preredki, pri visjih tlakih pa je
povprecna prosta pot elektronov prekratka in lahko
pride do preboja. Pretok plina skozi reaktor pa je
navadno okrog 10 cm? min-1. Radiofrekvenéni reaktorji
navadno delujejo pri frekvenci 13,5 MHz, ki je rezervi-
rana za industrijske naprave /4/.

2.2 Vrste reakcij

Reakcije v plazmi delimo na homogene in heterogene.
Homogene potekajo med delci v plinski fazi in so
posledica neelasticnih trkov med elektroni in tezjimi
delci ali med samimi tezjimi delci, heterogene pa so
reakcije med delci v plazmi in trdno snovjo (stene
reaktorja ali trdni vzorei) /5,

Elektroni v plazmi v elektromagnetnem polju pridobijo
energijo, ki jo z neelasticnimi trki prenasajo na teije
delce v plinu, Posledica so v veéini primerov naslednje
homogene reakcije: disociacija, ionizacija, disociativna
pritegnitev, disociativna ionizacija, vzbujanje in rekom-
binacija. K reakcijam tegjin delcev spadajo reakcije
ionov z molekulami in radikalov z molekulami. K reak-
cijam ionov z malekulami stejemo rekombinacije ionov,
prenose naboja, ionizacije z izmenjavo in asociativne
odtegnitve. Reakcije radikalov z molekulami pa so
pranos naboja, ionizacija, Penningova ionizacija/diso-
ciacija, pritegnitev atomov, disproporcionacija, rekom-
binacija radikalov in kemiluminescenca,

K heterogenim reakcijam sodijo adsorpecija, rekombi-
nacija, deekscitacija metastabilnin delcev, naprievanje
in polimerizacija /5/.

Gostota molekul v plinu pri tlaku 1 mbar je priblizno
3,5x10'6 cm3. V plazmi s povpreéno energijo elek-
tronov 1 eV, kjer je disociacijska energija molekul 5 eV
in ionizacijska 10 eV, je ocenjena gostota disociiranih
molekul 104 cm /6/. Gostoti ionov in elektronov v
nizkotemperaturni plazmi pa sta navadno od 109 -1071
cm=. Glede na relativne gostote delcev pricakujemo,
da so reakcije molekul z radikali bolj pogoste in
pomembne kot reakcije molekul z ioni. Ceprav je to res,
imajo reakcije ionov z molekulami znaten prispevek v
kemiji plazme in poleg tega lahko vplivajo na hitrost
posameznih reakcij.

Wakiimaks crpalks

Radicdrekventai genemaior

Slika 1: Stekleni induktivio sklopljeni radiofrekvencni
reaktor za sinteze v plazmi.
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3 Kemijske reakcije v plazmi

Glede na vrsto reaktantov delimo reakcije v plazmi na
anorganske in organske. Prve, ki so bile raziskovane,
s0 bile reakcije elementov kot npr. vodik, kisik, dusik in
halogeni v plazmi ter reakcije teh elementov s
posameznimi plini /4/.

3.1 Vodik

Rekombinacije: Wood /7/ je ie leta 1922 v nizkotem-
peraturni plazmi pri tlaku od 0,2 do 1,0 mbar dosegel
50-odstotno disociacijo vodikovih molekul v atome in
tudi v novejsem ¢asu je uporaba plazme za pripravo
atomarnega vodika zelo pogosta /8/. Energija vodiko
vih atomov v plazmi je zelo velika in pri trkih ne pride
do rekombinacije, ée ne sodeluje tretje telo, ki to ener-
gijo prejme /5/. Sledovi vode katalizirajo nastanek ato-
mov vodika in obenem povecajo hitrost rekombinacije
Z naslednjimi reakcijami /9/:

H+0Oz+M—=HOz+ M .

H + HOz — Hz + Oz [ali 20H ali H20 + O]
Dodobra so bile raziskane tudi reakcije zamenjave:
H+Hz—=Hz +H

D+Dp—=Dz+D

D+Hz—HD+H

ter reakcije vodika z naslednjimi spojinami oziroma
vrstami spojin: nenasicenimi ogljikovodiki 10/, s spaji-
nami ogljika, vodika in kisika /11/, kovinskimi oksidi,
halogeniranimi ogljikovodiki, z ogljikovim monoksi-
dom, anorganskimi halidi, ogljikom, s kisikom, z dimetil
- Zivim srebrom, dusikom, amoniakom in s hidrazinom,
z vodikovim cianidom, dusikovimi oksidi in zveplovimi
oksidi. V plazmi so bili sintetizirani hidridi, borani in
vodikovi halogenidi. Raziskane so bile tudi reakcije
benzena s tritijern /12

3.2 Kisik

Rekombinacija: Dva razlicna mehanizma sta znana za
homogeno rekombinacijo kisika pri sobni temperaturi
in tlaku nekaj mbar:

-0zonski mehanizem
O+02+M—=03+M(M =02
0+ 03— 20zin

-neposredna kombinacijska reakcija
O+04+M-=-0z+M

Poleg sinteze ozona so pozornost v preteklost
privlacile naslednje reakcije kisika v plazmi: z ogljiko-
vadiki, s spojinami vodika, ogljika in kisika, tetrakloro-
gliikom, z dudikovimi oksidi, vodikom, Zveplom in
zveplovimi oksidi, s halogeni, kovinami, z ogljikovim
maonoksidom in ogljiikom, s silicijemn, z vodikovim ciani-
dom in amoniakom /12/.

3.3 Dusik

Rekombinacija: Studij rekombinacije dusikovih atomov
je pokazal, da njena hitrost ni odvisna od vrste tretjega
delca, kadar je M = N, Nz, Ar ali He:

11
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W+ MN+MaN+ M

Raziskovane so bile reakcije dusika z dusikovimi oksidi,
s kisikom, z ozonom, organskimi spojinami, amo-
niakam, s hidrazinom, fosfinom, silicijevimi spojinami,
germanijevimi spojinami, borovim trikloridom, vodiko-
vim bromidom, vodikavim kloridom, s fluorom, z oglji-
kovim monoksidom, ogljikom, vodikom, Zveplom in
Zveplovimi spojinami /12/.

3.4 Halogeni

Nastanek klorovih in bromovih atomov v plazmi je bil
objavljen 2e leta 1933 /13/ in eksperimenti so pokazal,
da se atomi klora, broma in joda zelo hitro rekombini-
rajo na stenah reaktorja. Klorovi atomi prezivijo man;
kot 20 trkov, atome joda pa je bilo celo tezko dokazati
zaradi rekombinacije v plinski fazi, Raziskovanih je bilo
precejsnje stevilo reakcij halogenov z organskimi hlap-
nimi spaojinami ter z ogljikovim monoksidom, Zlahtnimi
plini, nikljern, molibdenom, dusikom, s fosforjem in z
zveplom 12/,

3.5 Sinteze anorganskih spojin

Sinteza v plazmi je kot metoda v anorganski kemiji
pogosto uporabliena predvsem za pripravo spojin ele-
mentov glavnih skupin, kajti veliko teh ima pri sobni
temperaturi relativno visok parni tlak. Hidridi bora,
silicija, germanija, fosforja in arzena v plazmi razpadejo
in reagirajo do zmesi spojin z visjo molekulsko maso.
Te reakcije so eksotermne. Na ta nadin so bili
pripravljeni ze znani (tabela 1), kot tudi nekateri novi
hidridi, kot npr. BaH1s /14/.

Na enak nacin so bili iz izhodnih spojin SiCls, GeCla in
BClz sintetizirani visji homologi kloridov silicija, ger-
manija in bora /15/.

Tvorba hidrazina v manjsih koli¢inah v plazmi vodika in
dusika je bila objavljena ze leta 1958 /16/, medtem ko
nastane hidrazin v vedjih koli¢inah pri uporabi amo-
niaka kot izhodnega materiala. Prvi patenti v zvezi s
sintezo hidrazina v plazmi so bili vioZeni Ze v estde-
setih letih 17/,

2 NHz = NzH4 + Hz

V plazmi je bil sintetiziran tudi strateski plin NFa_in sicer
iz elementov fluora in dusika v razmerju 3:1 s 30-od-
stotnim izkoristkom 18/, Plina tetrafluorohidrazin in

Tabela 1: Sinteza hidridov v plazmi |15/

lzhodna spajina lzalirani produkti
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diflucrodiazin pa sta bila pripravijena v prirejenem
plazemskem reaktorju iz NFz z izkoristkom 50 - 60
oziroma 12 - 14 % /19/.

MNa zacetku Sestdesetih let so bile objavijene prve sin-
teze spojin Zlahtnih plinov, in sinteze v plazmi so bile
najbol] primeren nadin priprave fluoridov zlahtnih pli-
nov: XeFz [20/, XeFaq 21/, XeFg /22/ in KrFz /23/. V
nekaterih laboratorijin po svetu Se danes pripravljajo
izredni oksidant in fluorirno sredstvo KrFz s sintezo v
plazmi, éeprav je mogoce z novo fotokemiéno sintezo
24/ pripraviti 4-krat ve¢ KrFz v ¢asovni enoti {1g na
uray),

Z namenom prispevati k pojasnjevanju nastanka
Zivlienja na planetu Zemlja je Miller /25/ mesanico
plinov, ki naj bi predstavijali Zemljino atmosfero v
zgodnjem obdobju, t.j. metana, amoniaka, vodika in
vodne pare za en teden izpostavil razelekritvi. Analiza
plinov po koncani reakciji je poleg metana, amoniaka,
vodika in vodne pare pokazala, da je v zmesi tudi
ogljikov monoksid, ogljikov dioksid in dusik. Poleg tega
so dokazali tudi nastanek manjsih kolicin razliénih ami-
nokislin, organske kisline, aldehide, hidrokso spojine
in vodikov cianid. Rezultati tovrstnih raziskav kazejo na
to, da so osnovne enote za bolj kompleksne molekule
ob nastanku in oblikovanju zivijenja na Zemlji lahko
nastale na zacetku ob razelektritvah.

S tvorbo radikalov CFa* v radiofrekvencéni plazmi je
uspelo Lagowu sintetizirati celo vrsto organokovinskih
spojin /26/. Kot izvir radikalov je uporabil poleg CzFs
tudi C2Hs, CFaSSCF3, SizFs in S2F1p (tabela 2.). Me-
todo je izpopolnil s sokondenzacijo radikalov in kovin-
skih par na hladni povrsini (77 K). Ob naknadnem
pocasnem segrevanju povrsineg pride do kontrolirane
reakcije.

Mg + nR* — MRy,
R = CHs, CFs, SiF3, SCFs, 5Fs ...

S to tehniko je uspelo sintetizirati tudi Xe(CFa)z /27/,
prvo spojino z vezjo ksenon - ogliik, ki pa je slabo
karakterizirana. Prav tako nikoli ni bila potrjena sinteza
spojin tipa M(SFs)2 /26/. CuF in AuF sta nestabilna
fluorida, katerih obstoj je bil dokazan $ele nedavno, in
sicer z uporabo plazme. Med reakcijo v plazmi med
parami bakra in mesanico He in Fz v razmerju 95:5 v
pretoénem reaktorju je bil opaZen CuF, novi bakrov
fluorid, in spektroskopsko karakteriziran /28,29/. Med

SiHa SigHs, SiaHa, SlaHio, SlsH1z, SigHaa, SivHie, SisHis

GeHa GeoHg, GesHs, GeaHip, GesHiz, GegHia, GE?H1;E:. GegH1a, GesHzo
.A5H3 AsoHg

BzHg %Bqu, BsHa, BsHi1, BgH1o, BaHis

BeHo (+ Ho) | Biokhs + .. o

.Bng {+ BzHgs + Hz) EBBH12 +

. BaoH1a {+ Hz) l BooHs + ...

12
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jedkanjem folije iz zlata v radiofrekvenéni plazmi plinov
Oz + CF4 in Oz + SFg pa je Saenger leta 1992 opazil
optiéni emisijski trak pri 17757 cm™', ki bi ga bilo
mogoce pripisati AuFt, AuO ali AuO* /30/. Kasnejsi
teoreticni izracuni so potrdili, da je bil AuF resnicno
prisoten v Saugerjevem eksparimeantu /31/ in avtorji so
pokazali, da je AuF v plazmi mogode sintetizirati /32/.

Tabela 2: V plazmi sintetizirane spojine (26/

|zhodna

e e e e

| o Produkt | Izkoristek (%)
| Hglz Hg(CFa)z =
| HoCRa |3
R Te(CFa)2 20
| TE#CF;?;;_._._.__._____ T
| Snus 1 Sn{CFa)a B0
GeBrs . Ge(CFa)s | 64
o ._.Bi.{&F;}; S g
s SfChlz |3
[ -SSECFEJE. . | 27 {
G | C(CFa)s 24 '
| C(CFajaJ 73
' CaHsBr CeHsCFs | 1s
1-CyH1sd ' 1-C7H1s-CFa | 20
Hg Hg(CFa)z 89
.TE TTE{CFg}z ——t-
Teaz(CFa)z ' 20
i BRI s
| Sn I Sn(CFz)s . 8
Ge Ge(CFa)a 50
__Hg l Ha(CHa)2 9
Cd | Cd(CHs)2 31
B .Bit.Glligil.z; - ” 13
Sn | Sn(CHs)a 87
— -.Ge-{él-l;.q]-n;. EE—
. . ?.Hg.{S.iFai-z — 1.
B Bi{SiFa]lz. : 21
' Te Te(SiFs)2 s
Sh Sb(SiFa)a _ | - 31
N (CFa)2Ni[P{CHa)als 21
| Hg Hg{éél.:-s.]:;__-_“-_" 18
Te | Te(SCFa)z 17
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3.6 Sinteze organskih spojin

Prakticno vse organske plinaste, tekoce in trdne snovi
reagirajo v plazmi, zato je Stevilo vseh moznih reakci]
izredno veliko. Reakcije, ki so bile do sedaj preiskovane
v vecji meri, so naslednje:

— izomerizacije

— eliminacije

— kondenzacije in

— kompleksne vecstopenjske reakcije.

izomerizacije

Veliko stevilo organskih spojin izomerizira v plazmi. V
mnogih primerih je izomerizacija nepomembna stran-
ska reakcija, lahko pa tudi vodi do glavnega produkta
2,33/ (tabela 3). V klasiéni organski kemiji potekajo
premestitve preko kationov ali karbenov, v fotokemij
pa preko elektronsko vzbujenih molekul. V plazmi so
prvi kot drugi, zato je pricakovati razliéne premestitve,
toda le redke so bile raziskane bol] podrobno.
Enostavno premestitev predstavlja cis-trans izomeri-
zacija olefinov /2,33,34/ :

H

MNekatere izomerizacije vkljuéujejo tudi migracijo sub-
stituent kot v primeru arilalkil etrov, ki reagirajo do alkil
fenolov:

| — ot — TR
S A

[ 3]

H + [ OH

Podobno reagirajo naftiletil etri do metilnaftolov, in tudi
ustrezne dusikove spojine, pri katerih pride poleg
izomerizacije tudi do delne fragmentacije. Posabni
primeri izomerizacije so reakcije indola, pri kateri na-
stane benzil cianid, piridina do ciklobutadiena in kino-
lina do nitrila cimetove kisline (tabela 3).

Eliminacije

Od vseh organskih reakcij v plazmi so se eliminacije
najveckrat pokazale kot uporabne v praksi. Glede na
razlike v strukturi izhodnih spojin in produktov delimo
eliminacije na sedem skupin. lzstopajoce skupine so
pogosto vodik ali halogeni ter skupine, vezane na
ogljikove atome z relativno sibko vezjo: azo, kar-
bonilne, karboksilne, sulfoksiine in sulfoniine skupine
{4/. Pri aldehidih na primer pride do dekarboksilacije,
in produkti so enostavni ogljikovodiki /35/ :

©
B0 % 20 %

Pri molekulah z veé takimi skupinami lahko pride do
eliminacije v vec stopnjah. Taksni procesi 5o bili razisk-

ovani na primeru kinonov in razliénin di- in triketonay
136/

13
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Tabela 3. Reakcije izomerizacije v plazmi (4,33,34/

VAKUUMIST 19/4(1999)

lzhadna spojina Produkt (35). (o - orto, p - para) Pretvorba (%)
Irans-stilben cis-stilben, 95 20
i o S . R R —
| anisol krezol, 0:48; p:29 | 67
fenetol etifencl, o:41; p:29 | -30
§ . 4
propilfencl, 0:38; p:19 |
N-propil-fenil-eter etitfenol, o:1; p:0.5 -30
| krezol, 0:7; p:4
1-naftil-metil-eter metil-1-naftol, 2:48; 4:35 13
2-naftil-metil -eter {I 1-metil-2-naftol, 45 B8
difenil-ater | hidroksibifenil, 2:36; 4:18 40
dibenzofuran, 9
N N-dimetilanilin N-metil-toluidin, ©:28; p:15 15
N-metilanilin | toluidin, 0:28; p:6 &
ciklooktatetraen | stiren, 40 a0
pirol cis-trans-kroton nitril, 57 &
kinolin : nitril cimetove kisline, cis:5; trans:33 B
2 - — Ciste spojine reagirajo do zmesi razliénih spojin
SN . ' #° _ — med strukturo izhodnih spojin in produktov je le
= ) - -] Sibka zveza
% — deloma pride do tvorbe polimernih materialov.
)
4 Raziskave v Sloveniji
Kondenzacije

Pri kondenzaciji pride do kombinacije dveh molekul in
pritem se odcepita dva atoma ali skupini.

2A-X = AA + XX
A-X + BY —=AB + X-¥

|zstopajoce skupine so navadno vodik ali halogeni ter
sibko vezane skupine. Veliko raziskav je bilo opravije-
nih na podrocju kondenzacije silanov /2/. Mona-, di- in
trimetilsilani eliminirajo vodik in nastanejo disilani.
Tetrasubstituirani ogljikovi atomi reagirajo podobno kot
tetraklorosilani do CeXe:

2CXq — CoXs + ...
CXa + CoXg — CaXe +...

Kompleksne veéstopenjske reakcije

Poleg reakcij v plazmi, kjer pride le do delnih strukturnih
sprememb, poznamo tudi sinteze, pri katerih je v struk-
turiizhodnih spojin in produktov zelo malo podobnosti,
Znacilen primer takéne reakcije je sinteza kompleksnih
maolekul iz enostavnih izhodnih spojin, kot je Millerjeva
sinteza aminokislin /25/. ObseZna literatura obstaja o
reakcijah ogljikovodikov v plazmi /37/. Ogljikovodiki
reagirajo v neravnotezni plazmi predvsem v odvisnosti
od kontakinega ¢asa in moéi reaktorja. Znadilni rezul-
tati tovrstnih reakceij so naslednji:

— nasi¢eni in v vecini primerov tudi nenasiceni ogljiko-

vodiki oddajajo vodik, ki je pogosto glavni produkt

14

Raziskovalno delo na podroéju kemijskih reakcij v niz-
kotemperaturni plazmi pri nas poteka v Odseku za
anorgansko kemijo in tehnologijo na Institutu “Jozef
Stefan” od leta 1996. Predmet teh raziskav je razkroj
zveplovih fluoridov, reakcije anorganskih in arganskih
spojin 2z razlienimi anorganskimi fluoridi v radio-
frekvenéni plazmi /38/ in modifikacija povrsin poli
mernih materialov s plazmo (Slika 2)

Slika 2: Radiofrekvenéni plazemski reaktor, ki je
povezan z masnim spektrometrom, Odsek za
anargansko kemijo in tehnologijo na Institutu
“Jozef Stefan”
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JOINT-8 - osma zdruzena vakuumska konferenca sosednjih dezel

Pulj, 4.-9. junij 2000

Hrvatsko drustvo za vakuumsko tehniko, ki tokrat organizira trdicionalno in priljubljeno vakuumsko konferenco
Hrvaske, Avstrije, Slovenije in Madzarske, si je za prizorisce izbralo starodavno obmorsko mesto Pulj. Kot navadno
bo srecanje obravnavalo vsa standardna podrodja (tj. merilno tehniko, vakuumske elemente in naprave, znanost o
povrSinah in njeno uporabo, plazmo, elektronske materiale, nanometriéne strukture ter vakuumsko znanost,
metalurgijo in tennologije).

Potekalo bo od ponedeljka do petka v modernem hotelu blizu morja, delovni jezik bo angleski.

Kotizacija je 400 DEM (za Studente 200 DEM), prispevki bodo objavijeni v reviji Vacuum,

kontaktna oseba je dr. M. Milun (Institute of Physics, PO Box 304, 10000 Zagreb, Croatia, tel. +3851-4680211,
e-posta: milun@ifs.hr), sicer pa najdete vsa obvestila in sprotne informacije (rok za oddajo povzetkov prispevkoy
je 1. marec!) na internetu “http://faust.irb.hr/~JVC8/",

Doslej so znana Ze skoraj vsa vabljena predavanija in vecina razstavljalcev, ki bodo sodelovali s prospekti in manjsimi
eksponati. Prav je, da bi s svojo udelezbo pokazali naso (slovensko) naklonjenost in podporo tej, tudi nasi strokowni
prireditvi, ki bo kot vedno kraj za izmenjavo znanj in druzenja,

Ta prireditev bo letos istoéasno tudi 7. strokovno srecanje hrvaskih in slovenskih strokovnjakov s podroéja
vakuumske tehnike in tehnologij.
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VAKUUMSKA MOLEKULARNA DESTILACIJA (2. del)

Bojan Povh', Intitut za elektroniko in vakuumsko tehniko, Teslova 30, 1000 Ljubljana

Vacuum molecular distillation (Part Il)

ABSTRACT

In the previous contribution the basic principle of separation of
substances by distilation was described. Differences between
conventional and molecular still and advantages of the latter for
high-poiling and heat-sensitive compounds, as well as parameters
which influence on the evaporation rate and still efficiency were also
axplained. In this part a short theoretical basis for centrifugal
molecular still is given,

POVZETEK

W prejEnjem prnispevku smo opisali osnovni princip locevanja snovi z
destilacijo, razliko med konvencionalno in molekularmo destilacijo,
prednosti le-te ter okaoliséine, ki vplivajo na hitrost izparevanja in
destilacije. Mato smo podali kratek pregled razvoja molekularne
destilacije in opis kljucnih tipov naprav. V nadaljevanju bomo na
kratko opisali teorijo delovanja centrifugalne molekularne destilacije

1 Uvod

Pri molekularni destilaciji sta se uveljavili dve vrsti
naprav: na padajoéo plast destilanda, ki jo otirajo te-
flonski valjcki, ter na centrifugalni princip, ki daje tanko
plast na povrSini ogrevanega rotorja. Obe vrsti sta
bistveno skraj8ali ¢as zadrzevanja snovi pri povisani
termperaturi. Ker je temperatura destilacije pri nizkem
tlaku Ze tako bistveno nizja kot pri konvencionalni des-
tilaciji, je na ta nagin mogoce separirati tudi malo
hlapne organske snovi velike molekularne mase.

Za teoreticno obravnavo smo izbrali centrifugalni prin-
cip molekularne destilacije. V tem primeru tekodéina
odpareva s stalno se obnavljajoce tanke plasti na ogre-
vanem, hitro se vrtecem disku ali stoZéastem rotorju.

2 Teoreticna obravnava centrifugalne
destilacije

Majpre] bomo doloéili glavne mehanske parametre
takega toka za primer, da ni odparevanja. Kasneje
bomo v obravnavo vkljudili tudi odparevanje ter zan;
potrebno toploto in temperaturo plasti. Obravnavali
bomao tudi razmere, pri katerih lahko difuzija kompo-
nent v tekocinski plasti ovira destilacijo,

2.1 Laminarni tok plasti po vrteéen se disku

Predpostavili bomo, da je tok tekoéine laminaren, kar
lahko kasneje, po dolocitvi potrebnih podatkov, tudi
preverimo. Za tok plasti po plosci izracunamo ustrezno
Raynoldsovo Stevilo (to Stevilo doloca, kdaj je gibanje
tekocine laminarno in kdaj turbulentno) z njeno debe-
lino &, hitrostjo toka u na povrsini plasti ter kinemati¢no
viskoznostjo v : Re = ud/v. Ce je to Stevilo pod 590, se
turbulenca nikali ne razvije /1/. Ce ni motenj, bo tok
ostal laminaren tudi privigjih Re, iz moten| pa se razvije

1 Mag. Bojan Povh je upokojeni sodelavec Indtituta za slektroniko in
vakuumsko lehiniko iz Ljubljane, ki jo pred leti v okviru raziskovalne
naloge obdelal to podrodje. Besadilo je za objavo priredil urednik
Vakuumista.
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turbulenca, kadar je njih frekvenca v dolocéenem
frekvenénem pasu (odvisnem od Re in ).

Ma sliki 1 je prikazan del diska v prerezu, na njem pa
plast tekocéine, ki je na razdalji r od osi debela &. Kaj je
blizu same osi, nas ne bo zanimalo (tam tudi sil zaradi
povrsinske napetosti in teZznosti ne bi mogli zanemariti),
a tam nekje dovajamo stalen dotok tekodine, ki jo
konéno vrie z roba diska v obliki drobnih kapljic.

CL;[S
|
E

I_._L__._; | 5y

1yl

Slika 1: Plast tekodine na vrtec¢em se disku

Ma majhen izsek plasti Sirine dr, dolzine dl (del
kroznega loka v smeri pravokotno na risbo) in globine
od povrsja (kjer je y = &) do nivoja y deluje v koordinat-
nem sistemu, ki se vrti z diskom s krozno frekvenco o,
centrifugalna sila dl.dr (G-v)pw?r. Zaradi nje odteka
tekocina navzven, njena hitrost u bo sicer odvisna od
¥, pri samem disku bo ni¢, na vrhu pa maksimalna,
Zaradi viskoznosti deluje na dno nasega izseka strizna
sila dl.dr.3.(du/dy) in le-ta drzi ravnotezje centrifugalni
sili (vztrajnost tekocine tu ne pride do veljave, ker so
spremambe hitrosti v radialni smeri veliko manjse kot
vsmeriy). |z izenacenjain po intregraciji sledi za hitrost:

2 2
o

u{w=—[v5—y— r
\" 2 |

i,

Hitrostni profil v odvisnosti od koordinate y je torg
paraboliéen, pri samem disku je ni¢, na vrhu plasti (pri
y = &) pa je umax=(w2/2v)ré2, Lahko izracunamo se
povprecno hitrost u:

&
_ 1 w’ s (1)
u=—|u = —Tri*°

aj; yMy ===

Debelina & za zdaj 5e ni znana, odvisna bo od jakosti
dotoka v sredi diska. Ce je celoten volumetricni dotok
t znan, sledi zaradi kontinuitete ¢=2rréu in enacbe (1):

3w

2rwr?

3(r) =3 (2)

Vrelativnih enotah je ta odvisnost od r prikazana na sliki
2. Ce gremo s tako izracunanim & v enacbo (1), do-
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bimo, da povprecena hitrost tekocinske plasti pojema
v smeri narascajocega radija kot r1/3,

3 1 &’Sn !

uluy

0 —— . r r r r . .
o 0.5 1

rirg

Slika 2: Radialna odvisnost debeline plasti tekocine in
hitrosti le-te {obe kolicini sta prikazani v
relativnih enotah) na vriecem se disku

Ta potek je razviden, spet v relativnih enotah, s slike 2.
Obakrat smo za g vzeli najvecjega (na robu diska). Cas
potovanja tekocéine od sredinskega podrodja do roba
diska dohimo z integracijo:

oo %o @
L ulr) 4y,

Integrirali smo kar od r =0, ker je pri sredi hitrost zelo

velika in poraba ¢asa zanemarljiva. Cas torej preprosto

izratunamo iz radija diska ter povprecéne hitrosti na

robu diska, ki jo dobimo iz enacbe (1) po vstavitvi r=rg

in z upostevanjem (2).

Vzemimo konkretne podatke za znacilno komercialno
napravo, ki naj ima naslednje karakteristike. Premer
rotarja (v regsnici sicer stoZéastega) je 127 mm, torej
p=6,35.10"m. Hitrost wrtenja je priblizno 1700
obr./min., torej w = 178 s, Srednja hitrost napaﬁjanja z
destilandom je 30 ml/min, torej =0,5.10"m"/s. Za
glicerol, ki ima pri 70°C gzostotn 1,23 a;;fu::rﬂ3 in dokaj
veliko viskoznost =510 Ns/m?, je v=4,07.10"m/s.
S temi podatki dobimo 80=4,24.10°mm, ue=2,95cm/s
int=1,8s. Pri manjsi viskoznosti, vecji krozni frekvenci
in vecjem dotoku se ta ¢as skrajsa. Zdaj lahko tudi za
Re ugotovimo, da je res zelo majhen.

V tem preprostem opisu nismo upostevali izparevanija
s plasti. V nadaljinjem bomo prikazali popolnejso teo-
rijo, ki uposteva tudi izparevanje s povrsine plasti, ki pa
ni povsod enako vroca (kjer je plast debelgjsa, je hlad-
nej-5a). Ta teorija, ki jo povzemamo po literaturi 2,3/,
tudi vzame namesto ravnega diska stozcasto povrsino,
ki oklepa z osjo vrtenja splosen kot ¢ (prej smo imeli
p = 90°).
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2.2 Popolnejsa teorija

Jakost izparevanja z enote povrsine oznacujemo z w.
Teoreticno jo podaja enacba, ki smo jo utemeljili v
prejsnjem prispevku; .
w(g/em?s)=0,0438.p(mbar)vM/T, kjer je T lokalna tem-
peratura. Povpreéni temperaturi povrsine bi ustrezala
nekaw. Dejansko pa eksperimentalno ugotovimo neko
drugaéno povprecje we, ki ga lahko izrazimo kot ow (o
imenujemao izparevalni koeficient). Potem lahko tudi w
karigiramo z istim .

Slika 3 prikazuje povrdino sto2éastega rotorja in izbiro
koordinat. Zacetek osi x sicer postavimo na poljubno
mesto povrsine rotorja, a vse parametre, ki se nanasajo
na to mesto, bomo opremili z indeksom nic (debelina
plasti bo tam npr. &g, radij krozenja za to tocko £ itd.).
Rezultate pa bomo na koncu precblikovali tako, da
bodo v njih normirani parametri: §*=&/8o, ¥=%/50
U*;U.l'ﬁo.

Slika 3: Povrsina stoZéastega rotorja in izbira koordinat

PokaZze se, da lahko teznost zanemarimo, prav tako
Coriclisov pospesek, ki deluje v vriecem se sistemu na
plast tekocine pravokotno na njeno osnovno gibanje v
radialni smeri /3/. Tudi druge predpostavke so enake
kot prej, le da je treba upostevati komponento centri-
fugalne sile, vzporedno s povréino. Zato dobimo
namesto (1)

U= {mz sing / er:]éﬁ'z i4)

Masni pretok tekocine, ki je na sredi enak ¢.p, bo zaradi
odparevanja proti periferiji vse manjsi. Oznacimo z G
(=2nZpdu) masni pretok prek vsega obsega 2nt. Ta
pretok bo po preteku dx po rotorju padel za toliko,
kolikor tam izpari, torej dG=-w2nidx. Zaradi

=Ep+x.sinp dobimo dG=-(2nw/sing)EdE. To lahko
priblizno integriramo, ce vzamemo namesto w kar kon-
stanto w:

2nW . . )
— (&% —£3 (4)
2sing '

G-G, =
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Vstavimo ustrezna izraza za G in Go, upostevamo (4)
in po preoblikovanju (5) dobimo:

% - [l]i [1-pw(g2 - 1_]]a (6)

%
kjer smo vpeljali okrajsavo =3w'2pm2 sin‘?np do°. Ker
sledi iz (4) zveza u*=L*-5*°, dobimo iz (6) takoj tudi
priblizno vrednost u*:

- z(ti.]i .[1_ BW[E_.'E _1}]5‘ (7)
=

Tocnejsi izraz za 5* bomo dobili z upostevanjem, da
temperatura povrsine plasti ni povsed enaka, temvec
raste proti periferiji, ko se & tanj5a. Destiland naj se ze
dovaja segret na temperaturo rotorja in predpostavimo,
da se toplotni tok, ki prihaja z ogrevanega rotorja,
porablja prakticno samo za izparevanje (sevanje s
povrsine zanemarimo). Gostoto toplotnega toka izrazi-
mo s preavodnostjo (k) plasti ter z diferenco AT, nastalo
na njej, namrec q=k.AT/&. |zparevanje w pa izrazimo z
izpariino toploto k: w=qg/k. S tem lahko pisemo dG v
obliki:

2mk
dG=- ATE 8
rosing s (©)

Izpisimo Se G v obliki, v kateri nastopa u po (4):

_ 2nw®psing
3v

G 2257 (©)

To enacho diferenciramo in rezultat izenacimo z (8)

Zptrgpe 20 vkaT
3 ©odg

w?hpsin® ip

Mnozima s 4, prvi ¢len razbijemo na (5/3)6% + 54, in leva
stran se nam pretvori v obliko

550, 455)
3 dE

£ vpeljavo nove spremenljivke t=2£5* dobimo konéno

dr 5|1 AvkAT
=+l (10)
di 3\ W Apsin® @

AT je tu $e funkcija od £ (ali &, ki je pa funkcija £). Ce
vzamemao, da je ¢ po vsem rotorju vsaj priblizno enak,
je AT/d=konst., torej

AT*=5* (11)

3 tem se da (10) integrirati takole:

3 Eg| 4vkaT,
1, | w*hpsin® e

]-J’ﬁ,’?a‘(g')cﬁg‘ +C

(12)
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Konstanto C doloca pogoj, da je pri £ =20 obenem s £*
tudi t*=1. Za &* si izposodimo priblizni izraz (6),
namesto kATo/A piSemo wobe, namesto 4v/(w?psin@e)
pa 8p&,3/3 in po integraciji in ureditvi dobimo rezultat v
obliki:

f”'=[1‘]5-{1—%{1—[1—@[&'2 1}]!'}-]_: (13)

lzraéunane vrednosti za komercialno napravo, s karak-
teristikami, kot smo jih omenili na koncu prejénjega
poglavja, in gricerol pri 91°C (w=3,3.10 g/cm?s, eks-
perimentalni =0 88), so zbrane v tabelil /4/,

Tabela 1:

Radialna | Debelina | Masnitok Srednja | Povrsinska

lega | plasti hitrost tempera-
| plasti - tura
(em) | (mm] {a/s) {cmys) e
1,11 | [
dovod) | 01 0,54 6,39 91
208 | 0,085 | 051 5.0 87,9
272 | 0053 | 048 439 88,3
| Ittt I N |
566 | 0,025 0,21 1,08 89,5

Mekaj podatkov obstaja $e za dibutil ftalat, sicer pa v
literaturi nismo nasli primerjav med teorijo in meritvami.

2.3 Vloga difuzije

Odparevanje s povriine smo racunali po formuli na
zacetku prejnjega poglavja; za homogeno snov je
treba vstaviti njen nasiceni parni tlak, za izparevanje iz
raztopine pa ustrezno znizani tlak komponante.
Glicerol v prejsnjem primeru mora imeti parni tlak ze
nad 10°" mbar, da utegne v znatni meri odpareti v
kratkem ¢asu potovanja po disku. Kadar gre za zmes,
se lahko zgodi, da bolj hlapna komponenta s same
povrsine hitro izhlapi, v globini pa ostaja, ker ne utegne
dovolj hitro prihajati na povrije. Zato smo posvetili
pozornost tudi temu problemu.

Difuzija iz debele plasti, v kateri je na zacetku povsod
enaka koncentracija Cp difundirajoce komponente {in
tako ostane v veliki globini tudi naprej), ob casu nic pa
povrsing izpostavimo vakuumu, poteka po znani funk-
ciji: C(x,t)=Cq erf(x/24D1), kjer je x globina pod paovrs-
jem, t &as in D difuzijski koeficient. To velja, kadar odha-
janje plina ali pare s povréine praktiéno ni ovirano, tako
da je koncentracija pri sami povrsini od t=0 naprej nic.
V tem primeru odhaja v vakuum tale gostota toka:

F=C,\D/mt (14)

Tako se izplinjujejo iz destilanda npr. raztopljeni plini
(ali zelo hlapne pare pri visjih temperaturah). Ce je Co
tako visok, da ustreza ravnoteinemu tlaku nad
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tekocino nekaj mbar ali vec, izhaja plin tudi v obliki
mehurjev /5/. Ce je plast tekodine tanka, velja (14) le za
zacetno oddajanje, ko pa se difundirajoéa komponenta
v globini izérpa, pada F hitreje kot t-1/2,

Tezja je splosna obravnava, ko ni vnaprej receno, da
samo difuzija omejuje izhajanje pare, saj ga lahko tudi
ali celo predvsem sam proces izparevanja. Prilagodili
jo bomo po literaturi 1/, ki obravnava proces izpli-
njevanja materialov v vakuumu ob hkratnem uposte-
vanju difuzije in desorpcije s povrsine. Odparevanje s
povrsine bomo obravnavali kot desorpcijo iz polno (v
primeru zmesi tudi delno) zasedene povriine, saj fizi-
kalno ni razlike med procesoma.

Stevilo desorbiranih molekul na encto éasa in ploskve
je podano z razmerjem aft (o je Stevilo molekul na
enoto ploskve, tje popreéni éas vezanosti, odvisen od
vezavne energije in temperature). Znadilni kandidati za
malekularno destilacijo (dioktil ftalat, dioktil sebakat,
lanalin, polifenil eter) imajo molekularno maso okrog
400 in dosezejo parni tlak 10 mbar pri temperaturi
okrog 160°C. V povriinsko enomolekularno plast gre
okrog 1.10'%/cm?2 takih molekul. Iz primerjave o/t z
enacbo za w dobimo, da mora biti T pri tej temperaturi
okrog 1,6.10% s. Le za kakih 65°C visje, ko parni tlak
naraste na 0,1 mbar, je ta ¢as ze 100-krat krajsi. Kon-
centracija Cg v povrdinski plasti, debeli okrog 1x10-7
cm. je pri polni zasedenosti okrog 102! malekul/em®,
pri delni pa le tak delez tega, kot ustreza odstotkovni
sestavi snovi. Ce hodéemo odparevanje zapisati
namesto o/t kot «Cs, mora biti koeficient o« razmerje
debeline enomolekularne plasti in . V navedenam
primeru je =0,6.10% cm/s za niZzjo ali0,6.102 cm/s za
vigjo temperaturo.

Spet vzemimo najprej debelo plast destilanda, ki ima
sprva povsod Co (koncentracija hlapne snovi v njem).
Ob izpostavitvi povrine vakuumu zaéne odparevanje
z gostoto toka Fo=ole, a kmalu se povrsina delno
izérpa in se vzpostavi ravnotezje med odparevanjem
Fi{t)=aCslt) in prihajanjem iz globine z difuzijo. Casovni
potek je podan 1/ z:

F =F, explo’t/D)-(1-efo?t/D) (15

Dokler je a2t/D =1, F le prav pocasi pada od zacetnega
Fo=ulq, ki ga kontrolira izkljuéno "desorpcija”. Kas-
neje, pri a2 /D=1, zaéne odparevanje kontrolirati difu-
zija in se konéno (15) poenostavi v (14).

Kaj pa, ce je plast tanka? Za F(t) ni pripravnih izrazov,
pac pa ga najdemo za f 1/, to je razmerje kolicine
opazovane komponente, ki je e ostala v plasti po asu
t, proti njeni zacetni kolicini:

= 2° exp[ p2 DHP )]
; Bal ﬂn+L2+LJ

Tu je € debelina plasti, ki jo izpostavimo vakuumu le
enostransko, L je brezdimenzijski parameter (be/D), fn
pa so pozitivni koreni enacbe - tgp=L. Vedenje te vso-
te ugotovimo Ze s prvim élenom (nadaljnji so majhni).

(16)

Za majhen L je (1 =Lin fZexp(-ct/l), torej neodvisen
od D, odvisen le od "desorpcijskega” parametra o, in
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difuzija ne pomeni nobene ovire. Za zelo velik L je
Bi=n/2 in f pada pribliZno sorazmerno z exp(-2.46
Dt#?) odparevanje omejuje le difuzija, desorpcija sproti
sledi. Za priblizno e-krat upade f, ko je eksponent 1, od
koder sledi karakteristiGen ¢as za difuzijo tp=02/2,46 D.

Ma osnovi pregleda splosnih fizikalnih in kemijskih
priroénikav, ki pa so s takimi podatki zelo skopi, so-
dimo, da lahko za take organske tekocine in tempera-
turo raéunamo z D okrog 10® m?/s. V tem primeru bi
pri debelini E=0,05 mm znacilni za centrifugalni desti-
lator, dobili tb=10" s in bi lahko rekli, da pri éasih
potovanja po rotorju okrog 1 s difuzija ne bo bistveno
prepocasna, da se zaradi nje ne bi utegnila izlociti
hlapna komponenta. Rezerve pa ni veliko in se lahko
pri drugacnih podatkih stvar tudi obrne. Pac pa lanko
spet vidimo, da je izparevanje pri temperatun ki ji
pripada nasiceni parni tlak komaj 10~ mbar, prepo-
tasno za navedeno debelino plastiin éas pnmvanja po
rotorju. Z navedenimi podatki dobimo L=3.107 ki je
tako majhen, da omejuje proces izkljucno deare-
vanje. Casovna konstanta eksponencialnega upadanja
fie kar le=83 s. Sele pri vigji temperaturi, za parni tlak
10"" mbar, se ta konstanta zniza na sprejemljivin 0,8s.
Tam pa je L 2e 0,3 in bi za tocen racun morali uporabiti
splosno formulo (16), ki uposteva hkrati povrsinsko
odparevanje in difuzijo.

3 Sklep

Teoretiéna obravnava centrifugalne molekularne desti-
lacije je pokazala, da je tok plasti po rotorju praviloma
laminaren. Dolocili smo tudi glavne mehanskea parame-
tre takega toka za primer, da ni odparevanja. Na to
obravnavo smo navezali popolnejSo teorijo, kivkljucuje
tudi odparevanje, zanj potrebno toploto in temperaturo
plasti. Lotili smo se tudi vprasanja, v katerih razmerah
lahko pocasna difuzija komponent v tekocinski plasti
ovira destilacijo.
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Popravki

V prvemn delu prispevka o vakuumski molekulamni destilaciji
(Vakuumist, &t. 3, letnik 13, 1999, 23-27) se je prikradlo
kar nekaj tiskarskih napak, zato v nadaljevanju objavljamo
popravke. Avtorju prispevka mag. Bojanu Povhu se za ta
spodrsljaj iskreno opravicujemo. Popravki so naslednii;

5. vrstica po naslovu 2; narobe; »(12«, pravilno;»o g«

5. vrstica nad en. (3); narobe: »5 korenom Avogadrovega
stevila«, pravilno: »z Avogadrovim Stevilome

slika 3; narobe: »posoda za razplinjevanje«; praviino:
»vakuumska érpalka«

1. vrstica na str. 26; narobe: »katerega«, pravilno: »katera«
2 vrstica na str. 26; narobe »destilata«, pravilno: »destilat«
slika 5: pri drugi pustici spodaj manjka napis »ostangks
8. vrstica pred koncem str. 26; narobe: 12/, pravilno: 111/
4. yrstica po naslovu 4; narobe: =parcialnime, pravino
»parmime

4. yrstica po naslovu 4: narobe »300°C, pravilng: »300«
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RADIOMETER IN PRIZADEVANJA ZA POPOLNI VAKUUM

Stanislav Juznic*

Radiometer and search for ultimate vacuum

ABSTRACT

Radiometer was the most popular and widely discussed physical
instrurment for a couple of years. But it eventually nearly felt into
oblivicn whan it was proved that it did not measure the pressure of
radiation. The knowledge and research about radiometer in Austria
and in lands inhabited by Slovenes is also described,

POVZETEK

Radiometer j& bil nekaj lat najbolj zanimiva fizikalna naprava, ki je
spodbudila zivo razpravo. Vendar je pozneje skoraj utonil v pozabo,
s8] 58 |8 izkazalo, da le ne men taka sevanja, Opisali smo tudi
poznavanje in raziskovanje radiometra v Avstriji in v dezelah,
poseljenih s Slovenci

1 UVOD: Popolni vakuum

Mnogi raziskovalci so poskusali doseéi popoln (abso-
luten) vakuum, v katerem ne bi bilo prav ni¢ molekul.
Prizadevanje je bilo podobno tistemu, usmerjenemu
proti absolutni temperaturni niéli, konec 19. inv zacetku
20. stoletja. Oba raziskovalna naérta sta se tudi koncala
na podoben nacin;, z nepopelnim uspehom, ki je v
drugem primeru utemealjil tudi “tretji" Mernstov zakon
termodinamike o nedosegljivosti absolutne tempera-
turne nicle. Vendar tekma za doseganje popolnega
oziroma vsaj popolnejsega vakuuma ni dobila toliksne
mednarodne pozornosti kot socasno tekmovanje med
vakuumistom sorodnimi raziskovalei za utekocinjanje
dotle] “permanentnih” plinov. Ni imela namreé ostro
dolocenega cilja, saj se je ze zgodaj pokazalo, da
milijarde molekul letijo tudi v najboljgem vakuumu,

Ceprav Galileo sam ni delal poskusov z vakuumom, je
bil miselni poskus s padanjem v popolnem vakuumu
eden temeljev njegovega opisa pospesenega gibanja.
Popaolni vakuum je bil pozneje sredisce Crookesovega
raziskovalnega programa. Kljub Crookesovemu neus-
pehu ideja o skrajnin mejah vakuuma ni povsem zam-
rla. Tako so v dobi stagnacie pri doseganju
najboljsega vakuuma med letoma 1920 in 1950 mnoaqi
raziskovalci menili, da so z 108 mbar dosegli skrajnji
vakuum, kot ga ionizacijski merilnik z vroco katodo se
lahko meri, tako da napredek sploh veé ne bo mogoé
4.

2 Crookesov radiometer in popolni vakuum

2.1 Crookesovi predhodniki

Radiometer je naprava, ki jo pogosto opazimo v trgovi-
nah, se v posebno zlatarnah. Je "svetlobni mlincek”, ki
se vrli v posodi pod nizkim tlakom, ko ga osvetlimao,
Poganja ga temperaturna razlika in z njo povezan pod-
tlak na krilih. Vendar je sredi sedemdesetih let 19

* Dr. Stanslay Juinic je profesor fizike in raéunalnistva na srednji Soli
v Kobeviu. Leta 1980 je diplomiral iz tehniéne fizike na Fakulteti za
naravoslovje in tehnologijo, magistriral leta 1984 iz zgodovine fizike
na Filozotski fakulteti v Ljubljani, kjer je leta 1999 tudi doktoriral.
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stoletja vedina raziskovalcev menila, da se lopute mlina
vrtijo pod tlakom svetlobnih zarkov. Zato je Crookes
napravi dal ime radiometer, ki se uporablja e danes,
ceprav v resnici ne meri "radiacij". Zanimiva zgodovina
naprave je bila tesno povezana z raziskovanjem
vakuuma,

Crookesovemu radiometru podobno napravo so
poznali ze pred njim. Tajnik pariske akademije Mairan
je takole opisal svo] svetlobni mlingek /20 "Je vo-
doravno kolo iz zeleza s premerom ckoli 7.5 cm, na
zelezni osi, ki ima na vsaki strani pogevno krilo, Kol in
o5 sta skupaj laZji od 1,95 g".

Pod Zarki sonéne svetlobe v goriséu le¢e se kolo ni
vrtelo pravilno. Mairan je opisal tokove zraka v blizini
naprave. Nameraval jo je preizkusiti v vakuumu, vendar
& nacrt odlozil zaradi tezavne izvedbe, '

Leta 1751 je francoski duhovnik J.E.Bertier {1710-
1783) pariskim akademikom Réaumurju, Nolletu in
drugim pokazal poskus. pri katerem se je igla, zaprta v
posaodi, premaknila pod vplivom plamena. Za podoben
poskus je geolog John Michell (1724-1793) uporabil
torzijsko tehtnico /3/, ki jo je pozneje uporabljal Henry
Cavendish (1731-1810) za meritev gravitacijske kon-
stante.

Leta 1792 se Zupniku iz Bentleyja Abrahamu Bennetu
(1750-1799) podoben poskus ni posrecil. Njegov ne-
gativni rezultat so razliéni raziskovalci se dolgo
uporabljali proti korpuskularni teoriji svetlobe: med
njimi tudi Anglez Thomas Young (1773-1829) v Lon-
donu in Skot Balfour Stewart (1828-1887) Se leta 1866
na ocbservatoriju Kew /4/,

Avtor transverzalne valovne teorije svetlobe Augustine
Fresnel (1788-1827) je na pariski politehniki leta 1825
sestavil mlincek z dvematankima kovinskima loputama
v iz€rpani posodi s tlakom 1 ali 2 mbar. Mlincek se je
vrtel, ko ga je osvetlil s soncno svetlobo. Podobno kot
Crookes pol stoletja pozneje je tudi Fresnel menil, da
pojava ne povzrota konvekcija segretega zraka ali
izparevanje s povrsin, saj se je pojav komaj kaj spre-
menil pri dvajsetkrat visjem tlaku /5/. Istega leta je v
vakuumsko posodo postavil dve plosdéi, obeseni na
svilenih nitih. Ploscéi sta se med seboj odbijali, ko je v
blizino z zbiralno lec¢o usmeril sonéno svetlobo. Po-
doben pojav je naslednje leto opazil von Leballif in
pozneje Se J.Fr. Saigey /6/. Vendar je Fresnel kmalu
umrl, tako da so na njegovo odkritie pozabili, dokler ga
ni omenil Crookes,

Claude Servais Mathias Poullet (1790-1868) in Cesar
Mansoéte Desperetz (1792-1863), profesorja fizike na
Sorboni, sta leta 1849 pojasnjevala taksne poskuse s
toploto in z gibanjem segretega zraka. Desperetz je
tudi preucil toplotne vplive na premikanje igle gal-
vanometra (7/.

2.2 Crookesovo odkritje

Crookes se je zacel Ze zelo zgodaj zanimati za Kirch-
hoffovo in Bunsenovo odkritie spektroskopa, s katerim
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sta leta 1860 v Heidelbergu odkrila cezij in leto pozneje
rubidij. Nova elementa sta imenovala po znacilni barvi
spektra. Njunemu zgledu je sledil tudi Crookes, ki je
leta 1861 odkril talij /8/.

Oce Williama Crookesa (1832-1919) & obogatel kot
krojac. Zato se je W, Crookes po studiju in sluzbovanju na
Royal College of Chemistry leta 1854 lahko povsem pos-
vetil raziskovanju. Leta 1863 je bil izvoljen v Royal Society
{RS) of London. Leta 1885 se je preselil v Oxford, kjer je
do zadnjih dni vzirajno raziskoval najbolj Zgoca vprasanja
tedanje fizike. Po letu 1900 se je uspedna lotil tudi razisko-
vanja radioaktivnosti. Leta 1897 ga je kraljica pocastila z |
naslovom viteza, med letoma 1913 in 1915 pa je predse- |
doval RS.

Crookes je verjel domnevi rojaka Williama Prouta
(1785-1850) iz leta 1815, da imajo vsi elementi cele
mnogokratnike vodikove atomske mase. Zato si je
prizadeval za toéno doloéitev atomske mase talija.
Vendar je zanjo izmeril vrednost 203,642, nekoliko nizjo
od sodobne 204,39, vsekakor pa nasprotno Proutovi
domnevi.

Crookesov pomocnik je bil izjemno spreten steklopi-
halec, mladi Charles H. Gimingham. V Crookesovem
raziskovalnem delu je imel pomembno viogo, tako kot
Geissler pri Plickerju v Bonnu,

| L

Slika 1: Crookesov in Giminghamov ¢rpaini sistem z
eno samo Sprenglovo érpalko ob zacetku
raziskovanja radiometrskega pojava (Redhead,
1998 n.d., str.143)
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Da bi ¢im natancneje dolocila atomsko maso, sta
Crookes in Gimingham merila v vakuumu, Ugotovila
sta, da segrevanje naprave zmanjsa izmerjeno maso.
Podrobnejse raziskave so pokazale da se masa zmanj-
§a, ¢e je vir toplote pod njim, ker se merjenec giblje
navzgor /9. Zato sta v sedemdesetih letih poskusala
izérpati posodo do "popolnega” vakuuma, v katerem
tokovi preostalih molekul ne bi motili tehtanja. K
Sprenglovi érpalki sta dodala $e kemicne metode
¢rpanja, povzete po Andrewsu 10/, Crpalni sistem z
eno samo Sprenglovo érpalko sta razvila 7e leta 1872
Do poletja 1873 sta Ze dosegla vakuum, skozi katerega
ni bilo mogoce razelektriti Ruhmkorffovega induktorja
1.

Za raziskovanie sile, ki je motila meritev atormske mase
v vakuumu, sta sestavila napravo za merjenje "odboja
zaradi sevanja". Tako sta imenovala wvrsto Sestih
razprav, ki sta jih med letoma 1874 in 1878 priobdila pri
RS. Prva naprava je bila uravnovesena palica v va-
kuumski posodi, ki jo je na eni strani grel bliznji tok
vroce vode. Merilnik sta pozneje izboljsala tako, da sta
merila premike preprostega vzvoda z bezgovima kro-
glicama na krajiséih v manjsi vakuumski posodi. Ko sta
kroglico grela od spodaj, se je dvignila /12/. Ce sta po-
sodo bolj izérpala, se je efekt zmanjseval in pri 7 mbar,
ko je "bila e zadnja sled zraka odstranjena iz posode
.... 5ta bezgovi kroglici ostali nepremicni’ [13/. Ko sta
tlak $e znizala, se je bezgova kroglica zopet dvigovala,
ce sta jo grela od spodaj.

1

L Seals F

Slika 2: Crookesovi prvi napravi za merjenje
radiometrske sile iz leta 1874 (Phil. Trans 164
{1874); ponatis v: A.E. Woodruff, William
Crookes and the Radiometer, Isis 57/188
(1966) str.189-180)
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Crookes je menil, da je na sledi povezavi med toploto
in gravitacijo: "Ceprav sila, o kateri sem govoril, gotovo
ni gravitacija, kot jo poznamo, priviak izvira iz kemij-
skega delovanja in povezuje najvecjo in najbol|
skrivnostno naravno silo, delovanje na daljavo, z bol|
razumljivimi delovanji snovi. Energija sevanja sonca se
lahko konéno izkaZe za "stalno delujoco v skladu z
doloéenimi zakoni, ki jin je Newton imel za vzrok gravi-
tacije” /14/.

Crookes je upal, da njegovo odkritje lahko resi problem
repa kometov. Komet Coggia je prav leta 1874 nekaj
paletnih tednov vzbujal obéudovanje po Evropi. Astro-
nomi so Ze dlje ¢asa domnevali, da neka odbcjna sila
Sonca, morda ravno svetlobni tlak, tiséi plinasti del
kometa proc¢ od jedra. Pojav je gotovo pripravil znan-
stvene kroge za razprave o radiometru, ki so sledile.
Zaradi pogostih pogovorov o kometu v hisi Jamesa
Clerka Maxwella v Cambridgeu je domaci terier Toby
ob vsaki omembi repa kometa tekel v krogu in lovil svoj
lasten rep.

Leta 1874 je Crookes predstavil svojo napravo pred RS,
kjier so jo nato imeli postavljeno na ogled. Pri vseh
obiskovalcih je vzbudila obéutek, da gre za neposre-
den vpliv mehanske energije svetlobe. Splosnemu
mnenju je pritegnil tudi Maxwell. Pojav ga je zanimal
tako zaradi kineticne teorije, ki jo je objavil leta 1867,
kot zaradi elektromagnetne teorije, kjer je podoben
pojav napovedal, ¢eprav je pricakoval prece| nizji tiak:

"...0d tod je povpreéna sila, s katero (sonéna svetloba)
pritiska ob kvadratni meter povréine enaka 0,00000041
kilogrammetrom. Ta tlak nastane le na osvetljeni strani
telesa, zato bo telo potiskal v smeri gibanja sonénih
zarkov /15/. Osredotocena elektriéna svetloba bi ver-
jetno pritiskala e bolj in ni nemogocde, da bi zarki
taksne svetlobe, ki bi padali na kovinsko plodcéico v
vakuumu, povzrocili opazen mehanski ucinek”.

Maxwell je dobil Crookesovo razpravo v oceno za
objavo v Phil.Trans. v zacetku leta 1874. Tedaj je bil e
preprican, da Crookes meri tlak sevanja, trke valov ob
trdno povrsino. Enako je menil sam Crookes
18.6.1874, ko je vakuum v posodi po Dewarjevem
nasvetu Se izboljal z uporabo oglja kot getra /16/.

2.3 Crookesovi kritiki

Pomladi 1874 je Crookesovim trditvam med prvimi
nasprotoval Reynolds z domnevo, da Crookes meri
odbaojni pojav zaradi gradienta temperatur. Leto prej je
Reynolds objavil raziskavo o kondenzaciji mesanice
pare in zraka na mrzlih podlagah v parnem stroju. Zato
|e trdil, da je tudi radiometrski pojav odvisen od izpare-
vanja molekul zraka na krilih mlinéka. Podobno je
zapisal, da repi kometov nastanejo zaradi elektricne
sile ali pa zaradi "negativne sence". Menil je, da je
Crookesov (1874) poskus z odklonom bezgove kro-
glice od plamena svete mogoce pojasniti z vijo tem-
peraturo kroglice na segrevani strani. Hitrejse molekule
se na segreti strani bolj odrivajo od kroglice in jo zato
balj premaknejo. Vendar sta Dewar in Tait leta 1875
dokazala, da hitrejSe molekule tudi prej tréijo ob
sosede. Tako naj bi se tlak povsod izravnal kljub tem-
peraturnim razlikam /17/.

Ceprav se je zgodnja Reynoldsova teorija ra-
diometricnega pojava pozneje pokazala za napaéno,
e vendarle usmerila poznejse razlage na problem in-
terakcije med plinom in povrsino.
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Anglez Osborne Reynolds (1842-1912) je bil rojen v Bel-
fastu, studiral pa je v Cambridgeu. Med letoma 1868 in
1905 je bil profesor tehnike na univerzi v Manchestru,
Raziskovanje radiometra je nadaljeval z dinamiko fluidov.
Leta 1883 je objavil, dalaminarni tok preide v turbulentnega,
ko Stevilo, ki ga danes imenujemo po njem, naraste cez
kritiéno vrednost. Razvil je tudi teorijo maziv, izmeril me-
hanski ekvivalent toplote in naértoval vrsto turbin.

Ze pozimi 187374, torej pred Crookesovo prvo objavo,
vendar brzkone po ogledu njegove naprave v RS, se je
Z opazovanja soncevega mrka na Tajskem vrnil Arthur
Schuster (1851-1934), neplacani asistent na univerzi v
Manchestru. Reynoldsu in drugim je tam opisal
odloéilni poskus, v katerem bi merili, ali se radiometr-
ska posoda vrti v nasprotni smeri vrtenja kril mlina.
Takino vrtenje bi pomenilo, da gibalna koliGina pri
osvetlitvi loput ni bila pripeljana v posodo od zunaj.
Vrtenje loput bil bilo v tem primeru odvisno od nekega
notranjega mehanizma, domnevno povezanega s
preostalim plinom v izérpani posodi. Vendar Schuster
ni hotel sam izpaljati poskusa, "saj bi bilo videti, da se
viika v delo drugih'.

Schuster se je navdusil za fiziko z branjem uchenika
spektralne analize Henryja Roscoa, ki ga je skupaj s
Stewartom pozneje pouceval na univerzi v Manchestru
in poslal na doktorski $tudij v Heildelberg h Kirchhoffu
in Bunsenu. Tako se je Schuster, enako kot Crookes,
na zacetku raziskovalne poti ukvarjal s spektralno
analizo. Vendar sta si bila pri razlagi radiometrskega
pojava na povsem nasprotnih straneh. Poleti 1874 se
je Schuster vrnil v Nemcijo in raziskoval pri Wilhelmu
Webru (1804-1891) v Gottingenu in tudi pri Hermanu
Hemhaltzu v Berlinu, kjer je njegov vrstnik Eugen Gold-
stein (1850-1931) prav tedaj raziskoval razelektritve v
katodni elektronki. Leta 1875 se je Schuster vrnil k
Reynoldsu na univerzo v Manchester, kjer sta poskus
druzno izpeljala tako, da sta ohisje radiometra obesila
na dve svileni niti. Znanstvena srenja je napeto cakala
na izid poskusa. J.J. Thomson se je Se pol stoletja
pozneje spominjal "olajsanja, ko je slisal da se je
naprava vrtela v nasprotni smeri od loput" 18/, V raz-
pravi, objavljeni februarja 1876, se je Schuster pridruzil
Reynoldsovi domnevi, da preostali plin neposredno vrti
radiometer /19/.

Podoben poskus je opravil tudi Gimingham. Postavil je
radiometer v vodo, prepredil gibanje loput z zunanjim
magnetom in opazil vrtenje ohisja v nasprotni smeri,
kot bi se sicer vrtele proste lopute /20/.

Aprila 1875 je Crookes izmeril, da svetloba bolj odbija
¢rno kot belo ali posrebreno povrsine loput radiometra,
Podobne rezultate so dobili tudi drugi raziskovalci. Ker
se svetlobni zarki odbijajo od posrebrene strani, bi
moral biti tlak tam dvakrat veéji. Zato se je junija 1875
tudi Maxwell odrekel domnevi, da radiometer meri ne-
posreden vpliv vpadnih Zarkov na snov. Ugotavijal je,
dase pocrnjena povréina ne odbija bolj od vira svetlobe
zato, ker veé seva, temveé zato, ker je bolj vroda /21/.
Maxwell se je pri tem skliceval na poskuse Kundta in
Warburga, ki sta leta 1875 raziskovala pocasnejse oh-
lajanje termometra v vakuumu in pritrjevala Maxwellovi
domnevi iz leta 1866, da je viskoznost plina neodvisna
od tlaka /22/.
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Vecina raziskovalcev se je strinjala, da je Clausiusova
kineticna teorija, ki je temeljila na povpreéni prosti poti
molekul, nezadostna za opis radiometrskega pojava. V
njem je povpreéna prosta pot molekule lahko vedja od
razdalie med trdnima povriinama loput mlina, ob
katere molekula trci. Zato ne pride do ravnovesja zaradi
trkov med maolekulami, in neenakomerno segrete
lopute lahko povzrocijo velike temperaturne razlike v
okoliskem plinu. Vendar tisti ¢as Se nihée ni znal
izracunati rezultanto sil zaradi temperaturnega gradi-
enta brez dvomljivih dodatnih domnev.

L4

Slika 3: Crookesov radiometer iz leta 1875
{Crookesova skica radiometra iz razprave On
Repulsion Resulting from Radiation, Phil. Trans.,
(1875) str. 521

Aprila 1875 je Crookes sestavil “svetlobni mlinéek” v
pozneje najbol] znani obliki s Stirimi loputami v stekleni
posodi in ga krstil za "radiometer”, Masa vodoravno
vrtljive, na vsaki drugi strani s ¢adom poérnjene lopute
ni smela presegati 0,13 g. Poérnjena stan se je pri
navadnem tlaku vrtela proti izviru svetlobe. Ko je érpal
zrak iz posode, se je vrienje loput upocasnjevalo in

Shika 4: Crookesov radiometer (Ganot, n.d., poglavje
445, str.400, slika 372)
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konéno cobstalo. Po nadaljnjem nizanju tlaka se e
miinéek zaéel znova vriteti, vendar tokrat v nasprotni
smeri. Domnevo, da se mlinéek radiometra tem hitreje
vrti, ¢im boljsi je vakuum okoli njega, je Crookes moral
opustiti sredi junija 1876 zaradi rezultatov poskusov.
lzracunal je, da na vsak cm? lopute pritiska 1/100 mg
23/. V sodobnih enotah je to tlak 104 Pa, torej skoraj
250-krat toliko, kot je predvidel Maxwell leta 1873.

Sredi aprila 1876 je Gimingham uporabil tri cevi za
padanje Zivega srebra namesto ene. Dosegal je do
0,004 mbar po McLeodovem manometru, ki ga je zacel
uporabljati sredi poletja 1876. Vsi raziskovalci so se
strinjali, da bi toéno merjenje tlaka v radiometrski
posodi doloéilo, kaj vrti lopute mlinéka v njem. Zato je
meritve tlaka dopolnjeval 5e z opazovanjem elektriénih
pojavov in hitrosti vrtenja radiometra /24/.

| Herbert McLeod je bil rojen leta 1841 v Londonu. Leta
1860 je postal asistent za kemijo v Royal School of Mines
v Londonu. Osem let pozneje je bil izvolien za ¢lana kemij-
ske druzbe, Leta 1871 je postal profesor kemije in fizike na
Royal Indian Engin.-College v Cooper s Hillu in deset let
pozneje clan RS, Zaslovel je z iznajdbo manometra /25/, ki
je bil do nedavna nepogresljiv v vakuumskin laboratorijin.
Pozneje je raziskoval e vpliv svetlobe na vrsto kavEuka,
| imenovano ebonit /26/.

Medtem se je zanimanje za radiometrski pojav razsirilo
Ze v najvisje plasti angleske druzbe. Maxwell je
15.5.1876 pisal svojemu stricu Robertu Cayu, kako je
sami kraljici Viktoriji na njeno vabilo opisal Guerickove
magdeburike poskuse in Crookesovo raziskovanje
vakuuma. Pri tem je hudomusno pripomnil, da jih je
“...njeno veliGanstvo kar hitro zapustilo in se ni veliko
ukvarjalo s praznim, saj jih je do konca dneva cakalo
Se veliko teZkega dela” /27/.

Jesenileta 1876 je Crookes med preucdevanjem razlike
med osvetljevanjem izboéenih in vboéenih loput v ra-
diometru prisel na idejo o éetrtem agregatnem stanju
snovi /28/. Dve leti pozneje je objavil poskuse z ra-
diometrom, ki je imel lopute iz zlatih listicev, poérnjene
s cadom na vsaki drugi strani. Ko so se osvetljene
lopute vrtele v nasprotni smeri kot sicer, 5 poérmjenc
stranjo naprej, so opazili, da je bil eden listicev nagu-
ban. Nakljuéno odkritje je Crookes izkoristil tako, da je
zgornjo polovico posode pokril in osvetlil le spodnjo
polovico, kjer so se lopute vrtele s poérnjeno stranjo
profi izviru,

Slika 5: Crookesov radiometer s silnicami
molekuiskega tlaka (Crookes, Phil. Trans. 169
{1878) str. 283)
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2.3 Maxwellova in Reynoldsova teorija
radiometra

Iskra izmenjava mnenj o radiometru se je medtem ze
polegla, saj se je izkazalo, da tlak svetlobe vendarle ne
povzroca vrtenja mlinéka. Maxwell je vedel, da je radi-
ometer resen fizikalni problem, éeprav je bilo z njim
mogoce delati preproste poskuse. Zato je bil v svojih
sodbah zadrzan, Se posebno v recenzijah razprav
Crookesa, Reynoldsa in Schusterja za RS. V zadetku
leta 1877 je Maxwell nagovoril Schusterja, dajese je iz
Manchestra preselil k njemu v Cavendishove laborato-
rije.

Schuster je v maju 1877 prinesel v laboratorij tudi 4
radiometre. £ njimi je gotovo vzpodbudil Maxwella, ki
s& |e ravno tedaj spravljal k definiciji radiometrskega
pojava in k njegovi razlagi. Delo je koncal pomladi leta
1878 /29/, vendar je opombe k razpravi dodal e
naslednje leto. Najve¢ prostora je posvetil raéunanju
sile zaradi temperaturnih razlik v notranjosti plina, kjer
je tlak sorazmeren drugemu odvodu temperature po
prostornini. Zavrnil je zgodneje teorije Fitzgeralda in
Stoneyja, po katerih naj bi Zze konstanten temperaturni
gradient (prvi odvod temperature po prostormini)
zadostoval za razliko tlakov. Po Maxwellu je majhen
objekt (mlinéek) v plinu kot izvir toplote zadosten za
spremembo temperaturnega gradienta in s tem za tlak,
ki vrti miin,

Maxwellovo razpravo je pred objavo za RS 15.6.1878
acenil W.Thomson, ki mu je Maxwell problem Se do-
datno pojasnil v pismu 7.3.1878. Maxwell je seveda
vedel, da je prav prijatel] W.Thomson recenzent nje-
gove razprave, Geprav mu je tajnik RS Stokes poslal le
tipkani prepis recenzije.

27.6.1878 je Crookes oddal RS sesto in zadnjo v
skupini razprav "O odboju zaradi sevanja’. Razpravo so
poslaliv oceno Maxwellu, ki je le nekaj tednov pred tem
sprejel W.Thomsonovo poroéilo o lastni razpravi. Max-
well je Crookesovo razpravo 23.10.1878 priporodil za
objavo. Tri mesece pozneje je prejel v oceno Se
Reynoldsovo splosno teorijo toka plina z uporabo v
radiometru in z odkritjem "termalne transpiracije”. Tako
|e Reynolds imenoval tok plina skozi luknji¢asto ploséo
zaradi temperaturne razlike med stranmi plosée, eno
glavnih odkritij, ki jih je vzpodbudila razprava o ra-
diometru. Reynolds je dognal, da je radiometrski pojav
odvisen od razmerja med velikostjo lopute mlina in
povpreéno prosto potjo molekule v plinu. Pojav izgine
pri zelo velikih loputah ali pri zelo majhnih prostih
poteh. Vendar bi bilo treba za potrditev teorije uporabiti
tako majhne lopute, da meritev ne bi bila mogocga. Zato
je Reynolds raje predloZil, naj bi se lopute radiometra
pritrdile, tako da bi se zrak zaradi radiometrskega po-
java gibal skozi njih v nasprotni smeri, Poskus z
majhnimi loputami bi tako nadomestili s poskusom z
majhnimi prostori za tok plina; torej z luknji¢astimi
loputami /30y

Maxwell je v oceni Reynoldsove razprave podprl nje-
gove poskuse, ne pa tudi teorije. Maja 1879 je Maxwell
svojo lastno razpravo dopolnil e z upostevanjem
povrsinskih pojavov v plinu, o katerih je bral v Reynold-
sovi se neobjavljeni razpravi. Svojo metodo je ocenil
kot boljso. Reynolds ni sprejel Maxwellovih idej, temved
jih je kritiziral v pismu tajniku RS Stokesu. Stokes mu je
nekaj ur po Maxwellovi smirti 5.11.1879 telegrafiral, da
naj kritiko omili ali pa naj dovoli njegov komentar.
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Obveljalo je slednje. Tako je Stokes prebral pred RS
Reynoldsovo kritiko in svoje mnenje, v katerem je med
drugim povedal, da je pokojni Maxwell deloma zasno-
val svojo teorijo na nasvetih W.Thomsona /31/.

Reynolds se je s kritiko pokojnega Maxwella seveda
globoko zameril vodilnim &lanom RS. W.Thomson se
je posebej potrudil in po podrobnem raziskovanju lit-
erature celo podvomil v Reynoldsovo prioriteto pri
odkritju "termalne transpiracije”, saj naj bi pojav ze pred
njim odkril Nemec Feddersen po napovedih Neu-
manna [32/.

3 Od radiometra k katodni elektronki:
"ELEKTRICNI" radiometer

Z Maxwellovo smrtjo je Crookes izgubil glavnega pod-
pornika svoje teorije radiometra. Sredi osemdesetih let
se je tudi sam Crookes odrekel moznosti doseganja
popelnega vakuuma in po dolgem upiranju sprejel
preostali plin kot vzrok gibanja radiometra. Zadnja
Crookesova razprava o "odboju zaradi sevanja’ je bila,
po Maxwellovi oceni, prebrana pred RS 21.11.1878
Prva razprava o "svetlosti &rt tlaka molekul in o trajek-
torijah molekul” je bila prebrana le dva tedna pozneje
S tem je Crookes presel od radiometra k raziskovanju
katodne elekironke, od popolnega vakuuma k poja-
vom "€etrtega agregatnega stanja snovi' v ‘nepopol-
nem” vakuumu /33/. Od radiometrskih sil je presel k
preuc¢evanju katodnih Zarkov. "Svetlobni' mlincek je
pastavil v katodno elektronko in dobil "elektriéni radi-
ometer". Zdelo se mu je, da je temno podrogje okali
katode v elektronki povezano, ¢e ze ne enako nevidni
plasti toka plina v radiometru, kjer je tlak molekul
povecan:

“Ze dolgo sem pod vtisom ideje, da je temna plast okoli
pola nekako povezana s plastjo (nad)tlaka molekul, ki
povzroca gibanje v radiometru” /34,

Majprej je "plasti tlaka molekul" skusal doloéiti z majh-
nimi mlinéki, postavljenimi okoli glavnega mlina. Ven-
dar so se majhni mlincki kmalu naelektrili in tako ovirali
meritev. Zato je sestavil "elektricni radiometer’, ki je
vseboval mlin z Al-loputami, poérnjenimi na vsaki drugi
strani, kot katodo. Temno podrogje razelektritve se je
raztezalo dlje na pocmijenih straneh loput kot na
nepoérnjenih. Ko je termna plast dosegla steno posode,
se je mlin zacel vrteti z umikajoéo se pocrnjeno stranjo
naprej, podobno kot pri navadnem radiometru,

Crookes je domneval, da se molekule odrivajo od
negativne elektrode-mlincka in ga zato vrtijo. Hittorf je
v Munstru menil, da vrtenje povzroéa zarenje segretega
stekla posode. Puluj z Dunajskega fizikalnega instituta,
ki je zacel raziskovati radiometrski pojav pri Kundtu v
Strassburgu leta 1875, je oba zavracal. Ce bi veljala
Hittorfova domneva, bi lahko radiometer poganjali
tako, da bi njegovo stekleno ohisje segreli kar z
dotikom roke. Puluj je vrtenje pripisal trem med seboj
nasprotujocim si vzrokom: sevanjem iz elektrode, to-
plotnemu gibanju zaradi segrevanja Al-loput in toplot-
nemu sevanju steklenih sten elektronke. Posamezni
vzroki previadajo pri razliénih tlakih in zato se z redée-
njem smer vrtenja lopute spreminja. Pritlakih 0,03 mbar
je opisal sevanje po Stefanovem zakonu. V poznejsih
poskusih je lopute premazal s fluorescendénimi snovmi,
med njimi z zelenim kalcijevim sulfidom. Poskusi so ga
pozneje pripeljali do razvoja razliénih fluorescenénih
svetilk /35/.
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Slika & Pulufevi “elekiricni" radiometri z
fosforescencnimi loputami (Johann Puluj,
Physical memoirs. Radiant electrode matter
and the so-called fourth state, London 1889,
str. 292).

Profesor astrofizike v Leipzigu Johann Karl Friedrich
Zallner (1834-1882) je v sedemdesetih letih podpiral
spiritizem [36/, podobno kot Crookes. Pozneje je leta
1880, nekaj let po Schusterju, sodeloval z Webrom pri
razvoju teorije elektrike in gravitacije. Zoliner je naspro-
toval Crookesovi razlagi radiometra. Njegovo mnenje
je bilo blizu Reynoldsovemu in Schusterjevemu, saj je
trdil, da loput radiometra ne poganja tok absorbiranega
plina, temvec neposredno izparevanje s trdnih kril
mlincka. Pri razlagi je uposteval teorijo nihanja etra in
nasprotoval elektriéni teoriji vrtenja radiometra. Po-
dobne ideje je Britanec Samuel Tolver Preston objavil
leta 1877. Preston je kritiziral leto dni starej5i domnevi
Crookesa in Stoneyja, saj je menil, da so povpreéne
proste poti molekul v radiometru majhne v primerjavi z
razdaljo med loputami /37/.

Radiometer so pred Crookesom sestavljali tudi v
Memdciji, niso pa vzbudili tolikéne pozornosti. Heinrich
Geissler iz Bonna je predstavil Zolinerjev radiometer na
zborovanju nemékih naravosloveev v Hamburgu in ga
j& poznaje tudi sam uspesno uporabljal [38/.

Crookes je sestavil tudi dvojni radiometer z nasprotno
pocrnjenimi loputami na isti osi, ki je postal pozneje
zelo prijublien. Meril je vrtenje zaradi segrevanja ali
ohlajanja ter tlak, pri katerem so lopute obmirovale v

Slika 7: Zolinerjev dvojni radiometer iz leta 1877
{Johann Puluj, Physical memoirs. Radiant
electrode matter and the so-called fourth state,
London 1888, str. 320).
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ravnovesju [38/. Zollner je sestavil drugacen dvojni
radiometer s kratko staknjenimi Pt- in Al-ploscami,
vrtljivimi okoli lastnih osi. Ta se je pri navadnem tlaku
vrtel "normalneo”, v smeri toka segretega zraka. Pritlaku
okoli 100 mm (Hg) se je smer vrtenja obrnila, kot da bi
plodcice iz Al in Pt zdaj zacele absorbirati okoliski plin.
Pri znizanih, tore] tedaj ze nemerljivih tlakih se je smer
vrtenja ponovno obrnila. Na polni soncni svetlobi se
vrtenje ni obrnilo niti pri tlakih globoko pod 122 mbar
140/

Ziva polemika med britanskimi pa tudi drugimi razisko-
valci radiometra se je nadaljevala 5e nekaj let v
razpravah Stoneyja /41/, Pringsheima /42/, Reynoldsa,
Sutherlanda /43/ in drugih. Vendar v naslednjih Stiride-
setih letih ni bilo novih pomembnih raziskav radio-
metra, v nasprotju z zivo razpravo sredi sedemdesetih
let 19. stoletja. Razvoj je zastal bolj zaradi ugotovitve
vetine, da je pojav prezapleten za obravnavo, kot
zaradi dokonéne zadovoljive pojasnitve,

Teorija radiometra je bila dodelana predvsem z odkritji
Knudsena, ki je prvi uspesno uporabil kvantitativno
meritev radiometrske sile za dolocitev tlaka /44/,
|zkazalo se je, da se vpliv vedje hitrosti molekul izravna
z manjso prosto potjo le nad loputo mlinéka. V tankem
obmodéju nad robom lopute pa previada uéinek hitrejsih
maolekul.

Danec Martin Knudsen (1871-1949) je bil rojen na otoku
Fyn. Studiral je na univerzi v Kapenhagnu in bil tam profesar
med letoma 1912 in 1941. Med njegovimi pomembnimi
prispevki k vakuumski tehniki je tudi po njem imenovani
absolutni manometer, o katerem je porocal na 1.
Solvayskem kongresu /45/. Leta 1909 in 1915 je dopolnil
Hertz-Knudsenovo temeljno enatho za hitrost izparevania.
Objavil je prvi posreden dokaz Maxwell-Boltzmannove po-
razdelitve molekul po hitrosti. Med raziskovanjem toka
plinov skozi ozke cevi je odkril zakon difuzije molekul in
dopolnil teonijo radiometra.

Praski profesor Albert Einstein (1879-1955) je imel ze
na 1. Solvayskem kongresu dve pripombi na Knud-
senovo kinetiéno teorijo. Trinajst let pozneje je v Berlinu
dopolnil Knudsenov raéun sile na lopute mlina v plinu
za primer, ko je povpreéna prosta pot molekul manjsa
ali enaka velikosti loput v mlinu /46/.

4 Radiometer, svetlobni tlak in Stefanov
zakon

O svetlobnem tlaku so razpravljali ze v 17. stoletju, W,
Thomson je njegovo velikost ocenil leta 1852, Pred
Maxwellom je previadovalo mnenje, da bi uspeh
taksnega poskusa potrdil korpuskularno ali longitudi
nalno valovno teorijo, ne pa transverzalne.

Sprva se je zdelo, da radiometer meri svetlobni tlak.
Bartoli s tehniénega instituta v Firencah je popisal raz
voj radiometra in domneval, da je svetlobni tlak posle-
dica entropijskega zakona, vendar pa toplotno sevanje
entropijskemu zakonu nasprotuje /47/. Njegove zamisli
je podprl Eddy, med letoma 1874-1890 profesor
matematike in astronomije in nato predsednik univerze
Cinncinnati, Graski profesor Boltzmann je napisal
oceno Eddyevega dela za Ann.Phys /48/. Pritem ga je
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urednik E.Wiedemann (1852-1928) opozoril na Bartoli-
jevo delo, ki ga brzkone ni poznal niti Boltzmannov
nekdanji ucitel] Stefan. Boltzmann je zavrnil Bartolijevo
nasprotovanje entropijskemu zakonu, uporabil pa je
njegov opis tlaka svetlobe za izpeljavo Stefanovega
zakona /49/.

Prva meritev svetlobnega tlaka se je posrecila Sele
moskovskemu profesorju Petru Nikolajevicu Lebedevu
(1866-1912) leta 1899, Avgusta 1900 je o meritvah
porocal na mednarodnem kongresu v Parizu /50/. Tlak
svetlobe sta merila tudi Hull in Ernest Fox Nichols v ZDA
leta 1903, natancneje pa Nemec Walter Gerlach (1889-
1979) s sodelavei na univerzi v Frankfurtu leta 1923,

5 Radiometer v Avstriji in na Slovenskem
5.1 Santlovi poskusi v Gorici

Boltzmannov  svak, goriski gimnazijski profesor
Slovenec Anton Santel je opisal napravo za pretvar-
janje toplote sonca v mehansko energijo v “sonénem
motorju’. ldeja naj bi bila, po Santlu, "leta 1874 ab-
javiiena v vec strokovnih ¢asopisih®, vendar teh ni po-
drobneje citiral. Santel je uporabljal tri trdne steklene
cevi Z notranjim premerom 1 mm in dolZino 4 cm. Na
vrtljiv val] jih je pritrdil tako, da so bili med njimi koti po
60 stopin]. Mapolnil jih je do polovice z etrom in nato
izcrpal, zatalil ter zatesnil e z_ovojem iz muslinske
tkanine. V steklenih ceveh po Santlovern mnenju "ni
bilo zraka razen par etra”. Napravo je pokril s érno
plastjo in njeno spodnjo polovico izpostavil sonéni
svetlobi. Zaradi temperaturnih razlik je preostali eter v
spodnjem delu bolj izpareval, tako da so se cevi vriale.
Taksen "sonéni motor” je lahko veé mesecev poganjal
uro, saj se je zavrtel 3-4-krat na minuto, hitreje v mrzlem
kot v toplem. Ob zakljucku je Santel ocenil Se tlak, ki je
poganjal loputo 51/,

5.2 Radiometri v fizikalnih kabinetih na
Slovenskem

Ma stevilnih srednjih solah s slovenskega etniénega
ozemlja so ob koncu 19. stoletja delali poskuse z
radiometri. Ze leta 1880 je poljski gimnazijski profesor
porocal o radiometru v |zvestjah, ki so jih brali po vsej
drzavi /52/. Radiometre so nabavljali v fizikalnih
kabinetih, vendar so se zaradi krhkosti le redki ohranili
dodanes, npr. vfizikalnem kabinetu gimnazije Kocevje.
Ljubljanski gimnazijci so se z delovanjem radiometra
seznanjali $e celo desetletje po letu 1885 v posebnem
poglavju pri pouku fizike /53/,

Radiometer je ostal zanimiv za demonstracijo pri pouku
gimnazijske fizike tudi v 20. stoletju. Docent Orlando
Inwinkl, kustos fizikalnega kabineta gimnazije v Kopru,
se je odlogil za nakup Crookesovega radiometra v
solskemn letu 1806/1907 /54/, Radiometre so Solam
prodajali e med obema vojnama. Za navadni
Crookesov radiometer je bilo treba odsteti 5 nemskih
mark, za izvedbo z dvema nasprotno poérnjenima
loputama na isti navpiéni osi pa 12 mark /55/.

6 Sklep

Crookes in Gimingham sta med prizadevaniji za popolni
vakuum izboljSevala tako érpalko kot merilnik tlaka. Po
eni strani sta se zanimala za radiometrske, viskoz-
nostne in elekiriéne pojave, povezane s teorijo snovi,
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po drugi strani pa sta s temi pojavi skusala dolociti
stopnjo izérpanja. S kemijskimi metodami sta dosegla
tlak 1/26000 torr (5.10°° mbar), leta 1884 pa z uporabo
sedmih cevi za padanje Hg celo 2,7.10™~ mbar, kar je
deset let ostal najboljgi dosezeni vakuum /56/,

Radiometer je v sedemdesetih letih 19. stoletja pomenil
prvorazredno odkritie. Pozneje se je izkazalo, da se ne
vrti zaradi tlaka sevanja, temvec zaradi temperaturnih
razlik. Kljub temu pa ostaja tudi danes zanimiv fizikalni
instrument.
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okluzijo plinov. Za odstranjevanje sledov vodne pare v
wvakuumu s0 sprva uporabljali fosforjey anhidrid. Francoz
Henn Victor Regnault (1810-1878) s College de France je
vakuum izbolj5al tako, da je posodo pred Srpanjem napoinil
z vodno paro, ki jo je nato izloéil 2 fvaplovo kislino, shranjeno
v posodici, ki jo je razbil znotraj vakuumske posode. Mato je
postopek veckrat ponavijal (Andrews, nd,, 1889 str 224-
225). Podoben postopek z agljikovim diodsidom, kisikom in
drugimi plini so pozneje razvill drugi raziskovalci. Andrews je
po Davyew ideji, leta 1852 izérpano posodo dvakrat polnil in
praznil z ogljikovim dioksidom in nato preostali ogljikov diok-
sid fiksiral 5 pepelika (kalijevim karbonatom), (Andrews, 1889,
sir. 225-227, The collected papers of Sir James Dewar, Cam-
bridge, 1927, st 1116, 121, 127). Andrewsovo metodo je
uporabljal tudi Anglez Gassiot, ki j@ s pepeliko odstranil toliko
plina iz katodne elektronke, da je preprecil razelektritey. Abbé
Felice (Felix) Fontana je pri toskanskem vojvodi odkril ab-
sorpcijo plinov 2 vrodim ogliem, ki jo je leta 1770 opisal
Angleiu Josephu Priestleyju (1733-1804). Raziskovanje ab-
sorpeije v oglju sta nadaljevala Dewar in Tait lata 1874, Dobila
sla vakuum s samo absorpcijo, brez crpanja {Dewar, nd.,
1927, str. 892, 1014, 1118, 121, 127, 894, 1120 in 1244)
Dewar je povedal absorpeijsko moc oglja tako, da ga je hiadil
v tekocam zraku, Dobljeni tlak je ocenil na 1/350 o
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Kako merimo mikrotrdoto in Youngov modul tankih plasti

Ceprav se nam zdi pojem trdote nekaj samoumevnega,
pa fizikalna definicija le-te ni enostavna /1/. Teoretiéni
modeli, ki opisujejo trdoto materialov, so semiem-
piriéni. Pravimo, da je snov tem bolj trda, ¢im baolj je
odporna na elastiéno in plastitno deformacijo. Na tak
nacin trdoto tudi merimo. 2 diamantno ali safirno
konico izbrane oblike s primerno silo za doloéen cas
pritisnemo na povrsino vzorca, da naredimo odtis. V
praksi se uporablja veé merilnin metod, ki jih poznamo
pod imeni Brinell, Rockwell, Vickers, Knoop in Berko-
vitch (tabela 1) /2,3/. Razlikujejo se po obliki merilne
konice (slika 1), materialu, iz katerega so narejene, in
seveda sami definiciji trdote. Za merjenje trdote
masivnin materialov se uporabljata metodi po Brinellu
in Rockwellu, medtem ko so za merjenje trdote tankih
plasti primerne metode po Vickersu, Knoopu in Berko-
vitchu, ker lahko uporabimo bistveno manjse obtezitve.
Zato v tarn primeru govorimo o mikrotrdoti. lzmerjena
trdota je odvisna ne samo od elastiénih in plastiénih
lastnosti materiala, ki ga merimo, ampak tudi od meril-
ne metode in parametrov meritve (npr. sila in cas
obtezitve). V zadnjih letin so bili razviti merilniki, ki
omogodajo merjenje trdote zelo tankih plasti (z znagil-
nimi debelinami v nm obmodju). Zato v tem primeru
govorimo o merjenju nanotrdote.

Merilnik mikrotrdote lahko deluje pri statiéni ali di-
namicéni obteZitvi. Znaéilne obteZitve so od 1g do 2kg

Shika 1: Geometrija konice merilnika mikrotrdote in
oblika odfisa: a) konica po Vickersu, b} konica
po Knoopu

Tabela 1: Primerjava metod merjenja trdote. £ F smo oznadili obteZitev merilne konice.

Oblika merilne

Metoda | Material, iz | Znacilne obtezitve | Diagonala/Globina | Definicija trdote
konice katerega je | | odtisa |
| konica | +
. | T | | B
Brine| polkrozen profil | jeklo, | 3000 kg za feritne | 1-5 mm/
| karbidna | materiale in pod | do 1mm
trdina | 100 kg za mehke 2F
i ikl:wina HH = y — -
: | D D-+D° —d® |
i | '
' : | D=premer konice,
| d=premer odtisa
Rockwell stozec (120, jeklo 10-150 kg 0,1-1,5mm/ Trdota po Rockwallu je
polkrozen profil diamant 25-350um razlika med globino odtisa
| [ pri majhni in veliki abtezitvi
. | | . :
Vickers kvadratna diamant 1g-120 kg [ 1pm-1mm/ Hy=1.8544F / d*
piramida s kotom I 0.1-100um _
136" ob vrhu | | d=diagonala odtisa
[ | ! . e T :
Knoop rombiéna piramida | diamant | 1g-4kg ! 1um-1mm/ | Hi=14.229F | d°
{razmerje diagonal | | 0,03-30um
7:1) [ | d=dolzina daljse diagonale
Berkovitch  trikotna piramida | diamant nad 5 mg | 20nm-1um/ Hee=0,04083F 'h®
[ | =20nm

28

h-globina odtisa




VAKUUMIST 19/4(1999)

(0,01-20N). Za merjenje mikrotrdote tankih plasti se
najpogosteje uporablia metoda po Vickersu. Merilna
konica iz diamanta ima v tem primeru obliko piramide
s kvadratno osnovno ploskvijo. Konico za kratek éas (5
do 10 s) obteimo s silo, npr. 0,25 N. Velikost odtisa
odcitamo pod opticnim mikroskopom z nekaj stokratno
povectavo. Trdoto izratunamo iz razmerja med obte-
zitvijo in plo&éino deformirane povrsine: H=q(F/d9),
kjer je F obtezitev, d diagonala odtisa in g geometrijski
faktar (pri metodi Vickers je q enak 2 cos 227).

Kadar merimo trdoto tankih plasti, se tezko izognemo
vplivu podlage, ker cona elastiéne in plastiéne defor-
macije seZe tudi vanjo (slika 2). Vplivu podlage se
poizkusamo izogniti tako, da uporabimo &im manjso
obteZitev. Pri majhnih obteZitvah (pod 1N) pa trdota ni
ved neodvisna od obtezitve.

3
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" |
adtis |
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i | ) i
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v ) K f o plast
.-.-..nll—._s_'.h_________},.:_;r—
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' - - ;
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- —— by -

nespremenjeno pedrodje

Slika 2: Plasticno in elasticno obmodje pri odtisu, ki
ga naredimao pri merjenju trdote

Ce tore] Zzelimo, da bo izmerjena mikrotrdota trde
previeke enaka mikrotrdoti masivnega materiala iz iste
snovi, mora biti globina plastiénega obmodja manjsa
od debeline previeke. Globino plastitnega obmoéja je
tezko oceniti. V splodnem velja, da mora biti previeka
vsa] desetkrat debelej$a od globine odtisa. Pri znaéilni
debelini tankinh plasti nekaj mikrometrov bi morala biti
diagonala odtisa pod enim mikrometrom, vendar je
odcitavanje take velikosti odtisa pod optiénim mikro-
skopom prakticno nemogoce. Pri merjenju mikrotrdote
tankih plasti imamo torej dve nasprotni zahtevi: Zzelimo
¢im manjso obtezitev, da je vpliv podlage majhen,
hkrati pa éim vedjo obteZitev, da lahko odtis natanéno
odcitamo. Poseben problem je subjektivna napaka pri
odéitavanju velikosti diagonale odtisa. Ker je material
ob odtisu narinjen, je dodatna tezava, kako izostriti sliko
odtisa. Zato se je treba sprijazniti s tem, da zgornjega
pogoja ni mogoce izpolniti v celoti in je zato izmerjena
mikrotrdota funkcija obtezitve. Vedja kot je obtezitev,
vedji del plasticnega obmodja lezi v podlagi. Pri vsaki
meritvi mikrotrdote tankih plasti je zato potrebno
povedati, pri kaksni obtezitvi smo izvedli meritev.

Za korekcijo izmerjene vrednosti mikrotrdote lahko
uporabimao model, ki sta ga predlozila Jonsson in Hog-
mark /4/. Mikrotrdota sistema podlaga-previeka je
enaka linearni kombinaciji mikrotrdote podlage Hs in
mikrotrdote previeke Hy:

H = At 4 Aey

A A ® A=A+ A,

kjer je As povrsina odtisa v podlagi, A celotna povréina
odtisa v prevleki in As del povriine odtisa v previeki, ki

ISSN 0351-9716

sega izven odtisa v podlagi. Iz tega lahko izpeljemo, da
je mikrotrdota previeke (brez vpliva podlage) enaka:
Hc B H.r.

Hi =H, + "z
2Ct /d-C*(t/d)

pri éemer je t debelina previeke in d diagonala odtisa v
njej. Konstanta C je enaka 0,5 za trdo previeko na
mehki podlagi in ena, ée imata podiaga in previeka
primerljivo mikrotrdoto. Model dobro velja pri globokih
odtisih, ko je odtis nekajkrat globlji od debeline
previeke. Pri plitvejsih odtisih, $e posebej ée je globina
odtisa manjsa od debeline previeke, je sicer manj
zanesljiv, 5e vedno pa daje uporabne rezultate.

Ce ima podlaga zrnato strukturo, je izmerjena mikro-
trdota odvisna od kraja meritve. Pri manjsih obtezitvah
so ti odmiki vedji.

MNasprotno od statiénega pa dinamiéni merilnik mikro-
trdote omogoda sprotno merjenje globine konice in
obremenitve. Obremenjevanje poteka korakoma, in
sicer se sila povecéuje v geometrijskem zaporedju do
maksimuma, razbremenjevanje poteka v obratni smeri,
Na koncu vsakega koraka senzor izmeri odmik. Iz
krivulje, ki prikazuje globino odtisa v odvisnosti od
obteZitve, lahko doloc¢imo mikrotrdoto in Youngov
modul. Mikrotrdoto izraéunamo iz globine odtisa, ki
ostane po konéani razbremenitvi, Youngov modul pa
iz strmine krivulje, ki jo izmerimo med razbremenjeva-
njem konice (slika 3). Na sliki 4sta prikazani meritvi
globine odtisa v odvisnosti od obtezitve za primer 3um
debele trde previeke CrN na dveh razli¢nih podlagah iz
orodnega jekla,

Tezave so toliko veéje, kadar je debelina plasti v nm
obmocju. 5 SEM-mikroskopom si ne moremo poma-
gati. Pac pa lahko uporabimo mikroskop na atomsko
silo (AFM), ki nam da 3-D sliko, merilna konica pa nam
hkrati rabi tudi za odtiskovanje. Piezoelektriéni element
za pomik konice v vertikalni smeri omogoéa natanéno
merjenje globine konice med odtiskovanjem. Znacilne

g 1 =
* |

3

WaOTEC +

= 1

r |

= globina i

- odiisa po |

-"E konéani globina i

=] itvi i i

2 meritvi odtisapri___|

= maximalni |
obteditvi

Obteitev T

Slika 3: Odvisnost globine odtisa od obteZitve med
obremenjevanjem in razbremenjevanjem
maerilne konice
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Slika 4: Globina odtisa kot funkcija obteéitve za 3 um
debelo previeko Cri. Maksimalna obteZitev je
bila 500 mN. Meritev smo naredili z merilnikom
Fischerscope H100 v “Forschungszentrum
Julich” v Nem&iji.

sile obtezitve pa so od nekaj deset yN navzgor, valikosti
odtisov pa od nekaj deset do nekaj sto nm, zato go-
varimo o merjenju nanotrdote. Obtezitev konice se
requlira z elektromagnetom tako, da spreminjamo tok
skozi tuljavo. Globino odtisa merimo z kapacitativnim
senzarjem (slika 5). Pri merjenju nanotrdote se srecu-
jemo s Stevilnimi tezavami, kot so npr. nepravilnosti v
obliki konice, hrapavost podlage, omejena lodljivost
pretvornikov sile in pomika. Merilniki nanotrdote se
uporabljajo za merjenje trdote zelo tankih vakuumskih
plasti (npr. 5 nm zas&itne DLC-plasti na trdem disku),
fotorezista, barv in lakov,

Youngov modul je po definiciji sorazmernostni koefi-
cient v Hookovem zakonu o=Eg, kjer je o sila na
ploskovno encto, s katero materiale obremenjujemo,
in e deformacija. Enacba velja za obremenjevanje v eni
dimenziji, &e so sile majhne,

Ce pri obremenjevanju pri razlicih silah merimo defor-
macijo, lahko doloéimo Youngov modul, Uporabna
metoda je tudi merjenje hitrosti zvoka v materialu, ki je
odvisna od Youngovega modula. Za tanke plasti
{previeke) pa je najprimerngjsi nacin merjenje z odti-
som. V material napravimo odtis s konico visoke trdote
in predpisanih dimenzij. Pri tem merimo silo v odvis-
nosti od globine odtisa (v nadaljevanju jo imenujem
odmik), in sicer tako med obremenjevanjem kot med
razbremenjevanjem.

Pri idealnem elasticnem materialu je odvisnost sile od
odmika linearna. Tudi pri nelinearnem elasti¢nem sred-
stvu je sila enoliéna funkcija odmika in razbremenje-
vanje poteka po istih tockah kot obremenjevanje. Pri
materialu, ki je ze delno plasti¢no deformiran, pa do-
bimo histerezo (glej sliko 4). Pri popolni razbremeniti
odmik ni veé enak nic.

Zadologitev Youngovega modula masivnega materiala
potrebujemo dva podatka: povrsino, na kateri je de-
lovala sila (A) ter odvod sile po odmiku (dF/dz). Le-tega
preberemo iz naklona krivulje sila-odmik pri razbre-
menjevanju, saj obremenjevanje vsebuje tudi prispe-
vek plasticne deformacije. Ker razbremenilna krivulja
ponavadi ni premica, jo z metodo najman|sih kvadratov
prilagodimo v potencno obliko, analitiéno odvajamo in
odcéitamo odvod pri najvedji obremenitvi, Youngow
modul je enak:
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Slika 5: Shema merilnika nanotrdofe
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kar je le oblika Hookovega zakona. Toda Youngov
modul, ki ga dobimo na ta nacin, vsebuje tako prispe-
vek merjenca, ki ga id¢emo (E) kot tudi prispevek
merilne konice (Ej). Povezana sta z enacbo (v je Pois-
sonovo stevilo):

Enacba velja za konico koniéne oblike, medtem ko za
okroglo konico z radijern R obstaja elementarna zveza
med Youngovim modulom, silo (F) in odmikom (z) /5/;

F
e -
4+4/Rz?

Dosedanja razprava je bila omejena na masivni mate-
rial. Pri merjenju Youngovega modula tankih plasti
(prevlek) na masivni podlagi pa k izmerjeni vrednosti
Youngovega modula prispevata tako previeka kot tudi
podlaga. Zvezo med zgoraj izracunanim Youngovim
modulom sistema podlaga-previeka, iskanim Youn-
govim modulom prevleke Erin ponavadi znanim Youn-
govim modulom podlage Es lahko izrazimo kot
E=Es+(ErEsg)d(x), kjer je (¢x) neka funkcija razmerja
med globino odtisa in debealino previeke (x=34/).

Literatura

i Wilhem Kulisch, Deposition of diamond-like suparhard mate-
rigls, Sprnger Verlag, 1995

f2/  B.Bhushan, B.K. Gupta, Handbook of tnbology, MoGraw-Hill,
Inc., New York, 1991

13/ Strojnotehnologki priroénik, Tehn. zalokba Slovenije, 1386
faf B Jénsson, 5, Hogmark, Thin Solid Films 114 (1984) 257269
/30 MV, Swain, J. Mencik, Thin Sclid Films, 253 {1994) 204-211

Miha Cekada, dipl. ing., dr. Peter Panjan
Institut “Jozef Stefan”, Jamova 39, 1000 Ljubljana
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Slovesno obelezenje 40-letnice DVTS

Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije, ki s svojimi
clani zdruzuje zanimiva tehniska podrodija je v letu 1999
praznovalo 40-letnico delovanja.

Zavedajo¢ se pomembnosti te obletnice in dejstva, da
je bilo drustvo v vseh svojih obdobijih aktivno in uspes-
no, smo svoje zadovoljstvo ob vsaki priloznosti javno
izrazali. Tako so bile s primernimi élanki in novo nas-
lovnico obogatene letodnje stevilke Vakuumista, in tudi
letosnje 6. strokovno srecanje s hrvaskimi kolegi
{(17.6.99, v Lj.) smo posvetili temu jubileju. Kot vrh
praznovanja je bil "vakuumski dan” {t]. 19. slovensko
vakuumsko posvetovanje), ki je potekal v okviru 7.
konference o materialih in tehnologijah 14. oktobra v
Portorozu, Pred tem so potekale temeljite priprave
posebne skupine pod vodstvom dr. Gasperica, in lahko
recemo, da niso bile zaman. Tako na strokovnem kot
tudi slovesnostnem in druzabnem podrocju so se or-
ganizatorji odliéno odrezali. Poleg “standardnih”
udelezencev tridnevne konference o materialih so bili
za ta dan povabljeni $e vsi bivsi aktivni clani drustva.
Tiste, ki so se vabilu odzvali, je ta dan zjutraj iz Ljubljane
pripeljal poseben avtobus. Kljub majhni zamudi je po
njihovem prihodu stvar stekla brez napak.

Povabilo k objavi oglasov v Vakuumistu

Delovanje Drustva za vakuumsko tehniko Slovenije (DVTS)
je v zadnjih letin posebno dejavno na naslednjih podrogjin:

* grganizacija strokovnih sreéan] - domadih in mednarodnih

* izdajanje glasila oz. revije Vakuumist

* zobrazevalna dejavnost (tecaji za tehniski kader iz de-
lovnih organizacij, fakultet in institutow)

* grganizacija strokovnih ekskurzi).

Delovanje drustva pokriva problematiko vakuumskih tankih
plasti, vakuumske znaneosti in tehnologije, fizike plazme,
povrsin trdnih snovi, vak. metalurgije in nanostruktur, Pritem
sodeluje z domadimi in tujimi uporabniki znanj s the podroéi],
z mednarodno zvezo IUVSTA (International Union for Vac-
uum Science, Technology and Applications) in s sorodnimi
drustvi oz, zvezami (npr. v Sloveniji z EZS, ZITS, s tehnigkimi
fakultetetami ljubljanske in mariborske univerze itd).

Vedina drustvene dejavnosti in s tem tudi obsto] DVTS sta
odvisna od ljubiteljskega dela skupine entuziastoy - strokov-
njakov z nastetih podrodij. Pri izdajanju revije Vakuumist
dobiva drustve delno podporo Ministrstva za znanost in

ISSN 0351-9716

Na odprtju dopoldanskega dela (v konferencéni dvorani

hotela Bernardin) so s pozdravnimi nagovori nastopili;

doc. dr. Monika Jenko (vodja konference), mag. Andrgj

Pregelj (predsednik DVTS), dr. Bojan Jenko (pred

stavnik MZT), dr. Ugo Valbusa (zastopnik medn. zveze

IUVSTA) in dr. Milorad Milun (predstavnik Hrvatskega

vak. drustva). Sledili so trije prispevki, vezani na oblet

nico:

- dr. JoZze Gasperi¢: Zgodovina delovanja Drustva za
vakuumsko tehniko Slovenije - DVTS (1959-1999) in
sodelovanje DVTS v IUVSTA ter

— mag. Andrej Pregelj: Sedanje stanje in vizija drusiva

Ma koncu je predsednik drustva izrocil spominska da-

rilca élanom druétva, ki so v zadnjih obdobijih izvréeval

pomembne drustvene naloge: dr. Jenkovi in dr. Zalarju

(ki sta med drugim bila predsednika DVTS), dr. Gas-

pericu (ki je stalno delujoéi motor in uéitel)) in dr

Panjanu (urednik Vakuumista).

V preddverju predavalnice so si obiskovalci lahko ogle
dovali nekaj lepih postrov o vakuumski tehniki in o
zgodovini delovanja drustva.

Fo odmoru so bila na vrsti vabljena predavanja:

— dr. Stanislav Juzni¢: Kratka zgodovina vakuumske
tehnike

dr. Ugo Valbusa: Manostrukturne povrsine
— dr. Ron Ried: Metrologija v vakuumski tehniki

— dr. Milorad Milun: Kvantni efekti in el. lastnosti kovin-
skih adsorbantov

— drJ. Jagielski: lonska implantacija

Mato smo se iz hotelske dvorane napotili na ladjico Laho, ki
nas je je ze ¢akala, vsa v soncu, ob bliznjem pomolu. Z njo
smo se cdpeljali na kratko voZnjo okrog Pirana do lzole in
nazaj. Lepo vreme in morski obed so drustveni aktivisti
popestrili se s podelitvijo priznanj mnogim zasluznim élanom
Pri tem je treba omeniti, da so priznanja tudi lep, estetski
izdelek in so prejemniki nanje zares lahko ponosni. Prijetna
voznja, radostni klepet, obujanje spominov in soocanja s
prihajajocimi izzivi... to je kar prehitro minilo.

tehnologijo ter Ministrstva za Solstvo in Sport za kritje deleia
stroskov. pomagamo pa si tudi z dohodkom od teéajev in
reklamami oz, s sponzorstvi. Kljub deficitarnosti zelimo naso
dejavnost nadaljevati, kajti zavedamo se, da lahko samo s
sprotnim obvescanjem o dogajanjih in doseZkih prispevamo
k povecevanju znanja in hkrati ustvariamo Zivo vez med
zainteresiranimi strokovnjaki.

Zato vijudno vabimo podjetja in del. organizacije, da z objavo
aglasov in sponzorstvom podprejo publicisticno dejavnost
drustva. Tekste bomo po dogovoru objavili na Zzelenih stra-
neh revije, spisek sponzorjev pa bo na vidnem mestu v vsak
Stevilki.

Svojo ponudbo nam sporocite na naslov:
Urednistvo Vakuumista,

IJS, Jamova 39, 1000 Ljubljana

ali

DVTS, IEVT, Teslova 30,1000 Ljubljana

Uredniski odbor
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Mariji Tavzelj v slovo

Sredi oktobra (1999) nas je pretresla vest. da je preminila
Marija Tavielj. konstruktorka v oddelku za vakuumske
elemente in sisteme na IEVT. Alpsko plezanje, ki ji je - tako
kot mnogim drugim - pomenilo skoraj toliko kot druzina in
sluiba. je zanjo postalo usodno. Kaj naj ob tem trenuthu
recemao vsi. ki smo jo spostovali in jo imeli radi.

Ni veliko govorila o sebi, vendar je v zadnjih tednih iz drob-
cev spominov sodelaveev postal jasnejsi njen zivljenjepis.
Zrasla je na kmetiji v Strahomeru in poleq miadostnih
radosti okusila tudi trdoto dela na zemlji brez mehanizacije,
fzucila se je v VEGI za finomehanika-optika. potem je bila
risarka v Tovarni TKG in na Institutu za elektroniko in
vakuumsko tehniko. Mediem se je porodila, soustrarjela
druZina in pomembno prispevala h gradnji domace hise pod
Krimom. Na institutu se je kmalu izkazala kot konstrukior in pri 38 letih je z odlicno diplomo
zakljucila srednjo strojno Solo. Veselje nad uspehom. pa osebne sposobnosti in primerno
olkolje sta pripomogla, da je prevzemala naloge, ki so dale¢ prekoracevale njeno osnovne
izobrazbo. Tako je v veliki meri njena zasluga. da smo uspesno vpeljali nacriovanje s
programi AUTOCAD v nasem kolektivu. Enako spretno kot z racunalnisko misko je delala
z varilnim aparatom in merilnimi indtrumenti. pa tudi s pilo in Zago. e je bilo treba priskocit
na pomoc. Na njenem racunalniku so bile razvite difuzijske érpalke, s katerimi so bili
evakuirani milijoni TV-elektronk Panasonic in Sony po vsem svetu. Mnoge zahtevne elemente
in sisteme je dokonstruirala po skopih podatkih, ki jih je prejela po elektronski posii iz tujine
in jih na enak nacin tudi sama odposlala, oplemenitene  nagim skupnim znanjem. S svojimi
sposobnostmi je bila aktivna tudi v Drugtou za vakuumsko tehniko Slovenije (DVTS) in na
letosnji 40-letnici drustva je za svoje sodelovanje prejela drustveno priznanje.

Pred dobrim letom se je v njenem Zivljenju pojavil nov izziv - alpinizem. dejavnost. ki jo je
povsem prevzela. Kljub mnogim obveznostim doma in v sluzbi ji je uspelo najii urice za
alpinisticni te¢aj in za treninge.

hako je z Zarom v oceh pripovedovala o svojih plezalnih dogodiviéinah! Kako je #elela, da bi
lepe trenutke v gorah doziveli tudi njen mo# in otroci! Keako se je lotevala ucenja angleséine,
saf ne gre. da bi tuje alpiniste le poslugala.

Lila je skromna. preprosta. pripravljena vse narediti in pomagati, odprt znacaj, kKiovse
naravnost pove in potodi, a nas je znala s svojo sanjavo vedrine tudi tolagiti in vepexdbujati,
Obcudovali smo njeno Zivljenjsko drio in pogum. Kljub neredicim opazkam okolice ni nikedon
nehala delati. ¢e je cutila, da_je prav. Nikoli ni iskala izgovorop. optimisticno se je lotevalo
vsake aktivnosti in dela. vedod, da ne bo plodov, ce ne bomo nicesar storili,

Verjetno prav zato, ker v sedanjem svetu potrodnigtoa takega cloveka in prijateljo. kot je bila
Marija. ne srecamo na vsakem koraku. toliko teie razumemo, dat_je ni vec. Vspominu bo
Zivela z nami.

Andref Pregely

Konferenca o fiziki sevanja in o tovrstnih materialih

Strokovno sreéanje z naslovom “14" international conference on physics of radiation phenomena and
radiation material science” bo potekalo od 12. do 17. junija 2000 v kraju Aluéta - Krimea (Ukrajina) v hotelu
Cubna.

Podrobne informacije dobite po telefonu 380 572 3537 95 (Natalija Udalova Antolijevna) oz. pri predsedniku
org. odbora (prof. LM. Neklyudov), ki ima naslov:

1. Academic street, 61108 Kharkov, Ukraine, Kharkov Institute of Physics and Technology.

To sporocilo so na DVTS poslali ukrajinski udelezenci evropske vakuumske konference (decembra 99 v Lyonu)
s prosnjo, da ga objavimo.
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KO GRE ZA ZDRAVJE, SMO MED PRVIMI.

Visoka kakovost je nase vodilo.
Odliéni strokovnjaki in vrhunska tehnologija so nasa zaveza.

Znanje je nasa najdragocenej$a naloZba.
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KRKA, d.d., 5mqric§ku €. &, 8501 Movo mesto, Slovenijo, tel: 068 312 111, Foks: 0468 323 152
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INSTITUT ZA ELEKTRONIKO IN VAKUUMSKO TEHNIKO
=\Y/I

INSTITUT Teslova ulica 30, POB 2959, 1000 Ljubljana Slovenija
ZA ELEKTRONIKO Tel.: (4386 61) 177 66 00 N.C.. Faks: (+386 611126 45 78
= IN VAKUUMSKO Elektronska poita: IEVT . group @ guest.arnes.si

TEHNIKO, d. d. Internet: http://www2 arnes.si/guest/ljievt
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SCAN d.o.o., zastopnisko servisno podjetje

i —_ T Breg ob Kokri 7, 4205 Preddvor, Slovenija
: Tel. +386 64 458 020, Fax +386 64 458 0240

e E-posta: scan@siol.net, hitp://www.scan.si

Nudimo Vam visoko kvalitetne vrsticne (SEM) in presevne elektronske
mikroskope (TEM) firme JEOL, kot tudi visoko kvalitetne energijsko
disperzivne (EDS) in valovno dolzinske (WDS) spektrometre
firme OXFORD INSTRUMENTS MICROANALYSIS.

Oglejte si spletne strani:

www.jeol.co.jp in www.oxford.instruments.com/magqg.




Digitalni plinski kromatograf DANI GC 1000
(The Digital Gaschromatograph
DANI GC 1000)

MILESTONE

MICROWAVE
LABORATORY SYSTEMS

Mikrovalovni reaktor serije ETHOS CFR za
uporabo v organski kemiji (The ETHOS CFR
Series of Microwave Reactor)

Detektor nevarnih plinov MGD-1
(Gas Detector MGD-1)

DK. N EM() Podrobnej$e informacije dobite v podjetju
DR' NEMO, d.o.o.

proizvodnja, zastopstvo, tehnicna podpora
in svetovanje

Strekljeva 3, 1000 Ljubljana

tel.: 061/125-11-05

fax: 061/125-11-10

elektronska posta: dr-nemo@dr-nemo.si






