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I. uvopDb

Ako se osvrnemo na proteklu 1970.godinu vidjeti Semo
da je ona bila za Institub vrlo plodna, ali i vrlo tedka.
Plodna zato jer je tokom prodle godine Institut nastavio i
dalje profirio svoju znanstvenu aktivnost. TeSka zato jer
je protekla u znaku velikih promjena u sgtrukturi Ffinan-
siranja znanstvenog rada kod nags; a takoder i velikih pro—
njena u drudtveno ekonomskim faktorima u nafoj zemlji. I
jedan i drugi faktor dati ée svoj pedat razvoju Instibuta
u neposrednoj buduénosti.

Nad Institut je po svim usvojenim kriterijima mlada
ugtanova. Ne radi se ovdje samo o tome da se nalazimo u
novo) zgradi ved takoder da smo kadrovski vrlo mladi. Mladi
kadar ima i u znanosti sve prednosti i nedostatke mladosti-
uopée. U prvom sludaju dinamidnost u drugom neiskusnost i
nepostojanost. Na onima koji rukovode znanstvenom politikom
leZi dakle odgovornost da do maksimuma omogude ispoljavanje
onih dobrih strana i da izbjegnu gretke inherentne u lofinma,
Mislim da moZemo biti zadovoljni dosadadnjim rezultatima.

" To medutim ne znall da se ne moramo kritidki osvrnuti na
ono $to smo napravili i vidjeti kako i gdje mo¥emo poboljsati
na¥ znangtveni rad.

Kao ¥to i samo ime nadie ustanove implicira, mi se bavimo
gnanstvenim istraZivanjima u podrudju fizike. Na¥ rad treba
dakle da doprinese znanju fizike. Ovu jednostavwnu postavku -
‘ne smijemo nikada gubiti iz vida be uvijek nasie rezultate
mjeriti prema tom idealnom cilju. Jasno je naravno da je
svakl rezultat dobiven u laboratoriju w prinecipu koristan,
no ovaj kriteri} nije jedini koji mors da nas vodi, jer
svakl rezultat mjerenja odgovara nekom naporu pa obzirom na
ogranidenost kadroveskih i materijalnih sredstava trebamo
se opredijelitl 2za one projektélkoji gu znanstveno relevantni.




Tako se rezultali naudhog rads ne mjere samo po kvalil-
tetd i broju znanstvenih publikacija ipak je to dominantan
kriteri} po kome javonost, posebno znangtvena javnost, prosu-
duju uspjeh projekata. Pogsebno u sludaju kad se radl o fizloly
onda ¢de i znanstvens Jjavnost prosudivati nad uspjeh po publi-
kacljama koje se pojavljuju u Sasopisima za Fizlku. U ovom
pimislu dakle trebamo usmjeritinafe napore.

S ovim kriterijima u vidu, mo¥emo sa zadovoljstvom
kongtatiratl da smo u protekloj godini publiciralil 111 pre-
dali u Stawpu 23 rada. U istom periodu udestvovali smo sa
13 referata ne Internaocionalnoj konferenciji u Brelima i ss
7 referata na Kongresu matematicara 1 Lizidara u Ohridu.
Osim toga odrfano je 10 referata na ostalim kongresima i
glupovima. U samom Instltutu odr¥sli smo veliki broj kolokvija
i predavanja 1 naplsano je nekoliko internih publikacija.
Napisana su takoder 4 magistarska rada. Sve ovo pokazuje
da smo jedna dinamldna 1 napredna institucija.

Internaclonalna konferencija koju smo organizirali u
Brelima bila je vrlo uspjedna. Osim Eto smo se afirmirali
pred internacionalnim forumom brojnim 1 kvalitetnim refera-
tima takoder smo stvorili znanstvene veze s nizom 1Judi i
laboratorija.

No sav ovaj rad na znanstvenom polju nebi bio mogud
da nismo imali malobrojnu all zato tim vide vrijednu ekipu
administrativnih sila 1 ostalog pomoénog osoblja. Njihov
efikasni rad predstavlja onu bitnu kariku u lancu nase po=-
djele rada 1 mogu sa zadovoljstvom konstatirati da je to
vrlo jaka karika.

Na kraju moralil bismo nedto redéi o bhududénosti. Iako
mnogi detaljl ostaju jod nepoznati vijerujems da ée se fi-
nanciranje znanstvenog rada nastaviti i povedati. No i
kriteri )i vrednovanja znanstvenog rada biti de sve strofi,
Jer je to trend u cijelom svijetu pa 1 kod nas. No zbog
momentalnih financijskih okolnosti u kojima se nalazimo od
nas de se odekivati da wradimo bolje 1 da se u isto vrijeme
striimo i odridemo. "o nije lako, ali to je jedini put.




II. ORGAN UPRAVIJANJA I TZVRSNI ORGANI INSTITUTA
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Organ upravljanja u Institutu je Radna zajednica, a
1zvréni organi su: Upravni odbor, Naudno vijede i direktor.

RADNA ZAJEDNICA
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Dr VLADIS VUJNOVIC,naudni suradnik o Odjelu fizike
ioniziranih plinova i prodelnik
Odjela fizike loniziranih plinova.

Imenovani &lanovi Radne zajednice:
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Dr GAJO ALAGA,redovni profesor Prirodoslovno-matema-
ti¢kog fakulteta Sveudilifta u Zagrebu -
predstavnik Sveudilifta u Zagrebu.

Dr KSENOFONT ILAKOVAC,izvanredni profesor Prirodoslo-
vno-matematidkog fakulteta Sveudilista u
Zagrebu - predstavnik Sveudili¥ta u

Zdagrebu.

UPRAVNI ODBOR

sastay_Upravnog odbora do 8.1I 1970.

Predsjednik Upravnog odbora:

BENDEKOVIC ZDRAVKO,dipl.ing.elektroteh. — vi%i sbrudni
suradnik - prodelnik Odjela primi-
Jenjene fizike poluvodida.




Clanovi Upravnog odbora:

1. BRANKO HACEK, 8ef radionice
2. MARIJA KRALJ, samostalni referent u radunovodstvu

3. Dr KATARINA KRANJC,viSi naudni suradnik u 0djelu
Tizike metala I

L. Dr MLADEN PAIC,naudni savjetnik - direktor i
prodelnik Odjela optidka svojstva
kristala

5. XRESIMIR SAUB,dipl.ing.fizike,asistent postdiplomand
u O0djelu teorijske fizike

Zamjenici dlanova Upravnog odborat

1. Dr ZVONIMIR OGORELEC,naudni suradnik, prodelnik
0djela fizike poluvodia

2. ANTON TONEJC,magistar fizike - asistent u 0djelu
fizike metala I

Sastav Upravnog odbora od 9.1 1970.
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Predsjednik Upravnog odbora

BRANIMIR SAFPIC,dipl.ing.fizike ~ vi&i strudni

suradnik u O0djelu primijenjene fizike
poluvodida :
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1. KRESIMIR ACINGER,magistar fizike -~ strudni suradnik
u 0djelu fizike ioniziranih plinova

2. EMIL BABIC,dipl.ing.fizike - asistent postdiplomand
nu Odjelu fizike metala II

3. Dr ANTUN BONEFACIC,vi¥i naudni suradnik - prodelnik
. Odjela fizike metala I

o ANKICA KIRINymagister fizike,asistent u 0djelu
fizlke metala I

5. Dr MLADEN PAIC,naudni savjetnik -~ prodelnik 0Odjela
optidka svojstva kristala i direktor 4a
do 30.VI 1970.

Dr BORAN LEONTIC,naudni savjetnik - prodelnik
Odjela fizike metala II i direktor
Od 1 aU’II 19?0'




Zamjenici &lanova Upravnog odbora:

1. Dr BORAN LEONTIC,naudni savjetnik - prodelnik
Odjela fizike metala II -~ do
30.VI 1970.

2. RUDOLF ROCAK,magister fizike,asistent u 0djelu
fizike poluvodida

NAUGNO VIJECE INSTITUTA

Clanovi naulnog vijeéa:

1. ZDRAVKO BENDEKOVIC,dipl.ing.elektrotehn. - vi¥i
struéni suradnik i prodelnik -
Odjela primijenjene fizike
poluvodida.

2, DR ANTUN BONEFACIC,vi¥i nau¥ni suradnik i proSels!
nik Odjela fizike metala I.

3. Dr BORAN LEONTIC,naudni savjetnik,prodelnik 0dje-
la fizike metala II 1 direktor
Instituta od 1.VIT 1970.

4, Dr ZVONIMIR OGORELEC,naudni suradnik i prodelnik
Odjela fizike poluvodida.

5. Dr MLADEN PAIC,naudni savjetnik, proSelnik Odjela,
optidka svojstva kristala i
direktor Instituta do 30.VI 1970

6. Dr VLADIS VUJNOVIC,naudni suradnik i prodelnik
Odjela fizike loniziranih plino-
VE s .




TIE.  1ZVJESTAJ ORGANIZACTONIH JEDINICA

ODJBL PIZTKE METALA I

Profelnik odjela:

ANTUN BONEFACTIC,doktor fiz.nauka,;lzv.profesor PNMP-a
Sveudilldta u Zagrebu - visi naudnl
suradnilk

Nausni suradnicis

WAPARTINA KRANJC,doktor fiz.nauka, izv.profesor PMP-a
: Sveudilifta u Zagrebu — vidl naudni
gsuradnik,

ANKICA KIRIN, magister fiz.nauka,asistent Medloingkog
fakulteta Sveudilidta u Zagrebu -
agistent, :

DRAGAN XUNSTELS ,magister fiz.nauka, asistent PMF-a
Sveutili®ta u Zagrebu -~ asistent,

ANTON TONEJC, magister fiz.navka, asistent PNF-a
Svendilista u Zagrebu - asistent,

ALBERT PRODAN,magister fiz.nauka - asistent
(napustio Institub 30.X 1970.)

MIRKO SPUBICAR, magister fiz.nauka, agistent PMF-a
Sveudllidta u Zagrebu -~ asistent,

DUBRAVKA ROCAK, dipl.ing.fizike, asistent Mediolnskog
fakulteta Sveudilifita uw Zagrebu,asist.,

PAVOR DUZRVIC, magister fiz.nsuka - asistent volonter

© Pehnidkl suradnicdt
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VILIM LEPCIN, vi¥i tehnidar




1. Pregled istraZzivactkog prograua
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Aktivnost odjela tokom 1970. predstavlja nastavak
aktivnosti predadnjih godina. Ta se aktivnost mo¥e svrstati
u dvije grupe istra¥ivanja. Prva, lstraZivanje teksture ¥lca
rafiniranog i tehnidkog aluminija i ispitivanje orijentacije

monokristala dobivenih od tih %ica. Druga, ispitivanje sbtruk-
turnih 1 mehanikih svojstava metastabilnih slitina dobivenih

kaljenjem 1z tekubeg stanja. Rezulbati tih istra¥ivanja u
1970.g0d. prikazani su u dvije postdiplomske radnje, 4 Htam—
pana rada i 2 rada primljena za Stampu. Na "International

Conference on Metastable Metallic Alloys", Brela 1970, dlanovi

odjela Tizike metala I sudjelovall su s 8 referata.

2. Rezultati istradivadkog rada
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M.S5tubidar 1 A.Tonejc)

Rezultati lstraZivanja pokazali su da su kod komer-
cijalnog aluminija (99,5% aluminija) i slitina Al-1,9at%
Cu i Al1~1,9at% Ag stabilne obje komponente {111) 1 <001>
teksture. Relativne kolidine pojedine komponentbe teksture
ovise o distoél aluminija, nadinu deformacije, temperaturi
ekstruzije,; nagibu matrice kroz koju se ekstruszija vrsi,
te vrsti, kolidinil i habltusu precipitata u slitinama.
(111> komponenta nije stabilna u rafiniranom aluminiju
(99,997%) 1 prelazi rekristalizacijom tokom ekstruzije u
QNH) smjer. Pri odredenim uvj)etima dobivene su relativno
velike kolidine komponente <001> koja nije rezultat rekri-
stalizaclje, veé¢ Je priplsana mehanizmu deformacije. Time Je
pobijena pretpostavka drugih autora da (OOl} tekstura pred-
stavlja ostatak teksture podetnog uzorks. '




Dokazano je da precipitati Al,0u faze jako utjedu na
teksturu te slitine, te upravo ohi izazivaju znatsn porast
<001> komponente pri dozrijevanju slitine. |
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D.Kunstelj i A.Bonefa¥ié)

Metodom istezan)a-¥arenja dobivenl guw monokristali
aluminija 1 monokristali slitine aluminij-bakar. Proudavan jJe
utjeca] poletne teksture na dobivanje monckristala, te
izmjerena orijentacije preko 200 monokristala. Utvrdeno je
da se u procesu napudtanja, prije nego ¥to se primijeni kriti-
8no naprezanje, tekstura (111) transformira u (001) tekstury,
pa zbog toga nems bitne razlike u orijentaciji monokristals
dobivenih 1z #%ica razmliditih tekstura.

Proudavajuéi utjecaj distode na orijentaciju mono-
kristala aluminija, eksperimentalno je utvrdeno da je orijen=
tacija ovisna o kolidinl primjesa. To se objasnjava time
- #lo su prl rastu kristala aluminija komeroijalne &istode ani-
hilaoije dislokacija 1 koalescenclija zrna sprijedens atomima
nedistode. Kod unzoraka aluminija velike d¢istode pretpostavl]a
se mogudénost rasta zrna koalescencijom, ¢ime se objadnjavsa
grupiranje monokristala u smjeru bliskom (001).

Anizotropija wmehanidkih svolstava, utvrdena mjere—
njima istezanja 1 mikrotvrdode dobivenih monokristals, podu—
dara se s rezultatima ranije objavljenim u literaturi.

2.3. Ispitivanje svojstava metastabilnih slitina
dobivenih kaljenjem iz tekudeg stanja
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~ A.Bonefa¥id)

U odjelu je ostvaren uredaj za ultrabrzo kaljenje na
principu klipova, modificirajuél poznate modele. Tim ure-




dajem mogn se poshidi brzine'hiadenja od nekoliko milijuna
stupnjeva u sekundi. Kao program igtra¥ivanja izabrane su
slitine aluminija s prijelasznim metalima, koji su praktiski
netopivi u aluminiju pod normalnim okolnostima. Dosad je
uspjelo ostvariti dvrste otopine aluminija s ¥eljezom,
nikljom, volframom, titanom i kositrom. Topivost Zeljeza u
aluminiju povedana je oko 55 puta, volframa oko 6 puta, dok
Je topivost niklja u aluminiju povedana preko 300 puta. '
Tako dobivenim dvrstim otopinama aluminija s velikim
koncentracijama prijelaznih metala otvorilo se novo polje
ispitivanja Ivrstih otopina aluminija na kojem se ranije

nije radilo zbog jednostavnog razloga &to takve dvrste oﬁopine
nisu ni postojale.

Strulkturna svojstva Svrstih obopina aluminija direktno
nakon kaljenja kao i kinetika raspada nakon termilke obrade
ispitivane su rendgenskom difrakoijom, elektronskom mirko--
skopijom 1 ispitivanjem mehanidkih svojstava. Tako je konple~—
mentarnim istraZivanjem otkriveno da 3vrste otopine Al-Te
prelaze u ravnote¥nu Al,Fe fazu uvijek preko metastabilne
A16Fe faze, dok se kod &vrstih otopina Al-Ni pojavljuje
nova metastabilna intermetalna faza koja je dosad bila
nepoznata.

' Mjerenja mikrotvrdode na slitinama Al-Ni su pokazala
da dvrsta otopina Al-Fe nije izuzetak po velikoj tvrdoéi,
. kao 8%o neki autori tvrde, nego da takva svojstva pokazuje
i slitina Al-Ni.

" U procesu precipitacije Al-5n &vrste otopine, dobivene
2 kalenjem 1z tekudeg stanja, zapa¥ene su anomalije u
promjeni parametrs reéetke, koje su pripisane vakanoijama.

Naparivanjem na podlogu hladenu tekuéim du¥ikom, dobi-
ven je tanki film Al-Sn Svrste otopine koji je sadr¥avao
veéu koncentraciju kositra od one dobivene kaljenjem iz
tekudeg stanja (5,1 t% Sn). U proocesu napu¥tanja zapa¥en je
anomalan rast zrna na amorfnoj Si0 podlozi. Ta su Zrna
specijalno orijentirana s obzirom na podlogu; kao 8to Je
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to sladaj 1 8 /A -5n precipitatinma.

2.3.2, IgtraZivanje procesa dozrljevanga u ultrabrzo
kaljenim Al-Ag slitinama (K.Kranjo ;M. Stubidar)

Ci1lj ovog istrafivanja Jeste da se nadu razlike u
evoluolji slitina kaljenih iz Gvratog 1 iz bekuéeg sbanja,
koje zacijelo ovise o zakaljeniim defektima. I istrabivana Je
" mikrotvrdoda, te velidina 1 rast srna tokom lzohionog napu-
Btanja do 250°C. Rast zrna istira¥iven je ocenbraliim rappre
Yenjem rendgenskih zrakafia Kiessigovoj i Kratkyevoj komord.

Ustanovljeno je da se rast ¢.P. zona ddvija sporije na
ultrabrzo kaljenim uzorcelma 1 odnosu na ragt zrna U klasidno
kaljenim uzorcima. Nije ubvrdens nikakva korelacije izmedu
debljine uzorakae, koja se mijenjala od 5 do 90 am 1 tipa
krivulja mikrotvrdode.

2.0, 1gtraﬁivange na éisﬁom alumlniju kamgenom iz

[ gyt g gy
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Ao Bonefaéié)

Ranije lstra¥ivanja su pokszala da ge i disti metali,
kaljeni iz tekubeg stanja razlikuju od odgovarajudih neze-
kaljenih metala 1 %o po velidini zrpa, koncentraciji defekata,
parametru refetke itd. Linije rendgenograma &igtog aluminija
su proSirene i to tim vife, dim je brzina kaljenja veéa, tj].
8im su uzorel tanjl. U toku su paralelna rendgenografska i
elektronsko-mikroskopska istradivanja uzroka #lvenja. Blek-
tronski mikroskop pokazuﬁe-prisutnosﬁ distorzije zrna i
veliku koncentraciju dislokacija. Difraktometrijska istra-
Yivanja, koja su u toku, imaju za oilj da se razdvajanjem
distorzionog i disperzionog prodirvenja linlje odredi ubtjecaj
distorzije redetke, odnosno velldine kristalita na Sirenje
linija difrakeije.
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Radl istrafivanja defeksta u metalima, konsbtrulrana je .
posebna komora za mjerenje apsolutnog intenziteta jako sla-
bog rasprienja rendgenskih zraka izazvanog tadkastim
. defektima, odnosno njihovim nakupinama. Tom je komorom
mjerero rasprfenje za koje se pretpostavlja da je izauzvano
vakancijama u ultrabrzo kaljenom &istom aluminiju. Ustano-
vljeno je da se u procesu napudtanja uzoraka vakancije
iznad ravnote¥ne koncentracije za danu btemperaturu, naj-
prije skupljaju u nakupine, a zatim isdezavaju.

3.1. Publicirani radovi

1. M.Stubidar, D.Kunstelj and A.Bonefadié, The Orientation
" of Aluminium Single Crystals obtained by the Strain~
Anneal Method, J.Inst.Metals(1970)98,64

2. DXunstelj and A.Bonefaldié, Decomposition of a Super-
saturated Al-Rich Al-Je Solid Solutlon During Annealing,
Metallography (1970)3,79

3. A.Tonejc and A.Bonefadié, Volume Lattlce Distortions for
Binary Alloys of Aluminium With Transition Metals Mn,
Pe, Co and Ni, Fizika (1970)2,81 ‘

4. A.Xirin and A.Bonefadlé, Supersaturation in Rapidly
Quenched Al-Rich Al-Sn Alloys, Scripta Met.(1970)4,525
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3.2. Radovi primljeni za Ztapu
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A.Tonejo, D.Rodak, A.Bonefadié, Mechaniocal and Structural
Propertis of Al-Ni Alloys Rapidly Quenched from the Melt,
Acta Netb.

A.Tonejc, X-Ray Study of the Decomposgition of Metastable
Al-Rich Al-Fe Solid Solutions, Metalurgical Transactions

3+3. Radovi iznijetl na konferencijama

A.Toneje, D.Rodak and A.Bonefadid, X-Ray and Micro-
hardness Investigation of Rapidly Quenched Al-Rioch
Al-Ni Alloys, Fizika, Vol.2,Sgppl.2,1970.

AXirin and A.Bonefadidé, Decomposition Study of Al-Sn
S50lid Solutions Obtained by Rapid Quenching from the
Melt, Tizika, Vol.2,Suppl.2(1970)

D.Kunstel] and A.Bonefatié, Study of Al-Rich Al-Sn
Alloys Rapidly Quenched from the Vapour Phase, Pizika,
Vol.2,5uppl.2(1970)

A.ToneJe and- A.Bonefadié, X-ray Study of Al-Rich Al-le
Alloys Quenched from theMelt, Fizika, Vol.2,Suppl.2(1970)

D.Rodak, A.Bonefadlé and M.Paid, Miorohardness of
Rapidly Quenched Aluminium and Al-l.4 wt.% Pe Alloys
Fizika,Vol.2,Suppl.2(1970)

A.Prodan and A.Bonefafié, X-Ray Study of Defects in
Rapidly Quenched Aluminium, Fizika, Vol.2,Suppl.2(1970)

K.Kranje and M.Stubllar, Miorohardness and Small-Angle
X-ray Scattering Study of Liquid Quenched Al-Ag Allovs,
Pizika,Vol,2,Suppl.2(1970)

A.Tonejec and A.Bonefadié, X-Ray and Metallographio
Study of Rapidly Quenohed Ag-Pb Alloys,Fizika,Vol.2,
Suppl.2(1970).
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OIJEL FIZIKE METALA II
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BORAN LEONTIC,doktor fiz.nauka,izv.profesor PNF-a
: Sveudilidta i Zagrebu - naudnl savjetnik
{ direktor Instibuta od 1.VII 1970.

Naudni suradnici:
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RUDOLF KRSNIK,magistar fiz.nauka, asisbtent PMP-a
Sveudilidta u Zagrebu - asistent,

EMIL BABIC, dipl.ing.fizike - asistent

DANIJEL DUREK,dipl.ing.fizike — asistent postdiplom.
IGOR Z0RIG, dipl.ing.fizike - asistent postdipl.
Z2TATKO VUBIG, dipl.ing.fizike — asistent postdipl.
SREBRENKA MARCIC,apsolvent fizike - volonber
MIROSIAYV 0(KO,apsolvent fizike - volonter

EGVIN GIRD, dipl.ing.fizike - asistent volonter

Tehnidki suradnici:

VLADO MALNAR, samostalni tehnidar do 31.VIII 1970.
MILAN SERTIC, samostalni tehnidar od 1.XI 1970.

1. Pregled istraZivalkog programa

Bitna pfoblematika ovog odjela je proudavanje elektridnih
1 magnetskih svojstava metala i njihovih legura.

U okviru ovog #ireg istra¥ivadkog programa rad odjela
je u protekloj godini bio koncentriran na vie uZih
podrudjas - '
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2) Rezistometrijska analiza faznih prelaza metastabilnih

legura aluminija s prelaznim metalimas

b) Usporedivanje elektridnih svojstava legura aluminija i
prelaznih metala s postojedim teoretskim modelimas

o) Ispitivanje supervodljivih svojstava legurs aluminija
g prelaznim metalimay

d) Ispitivanje supervodljivih svojstava sistema metale-
vodiks

e) Rezistometrijska analiza faznog prelaza u metastabllaon
gigtemu aluminij-kositar dobivenow kalenjem iz plinovite Fazey

£) Proudavanje elektridnih svojstava ternarnih sistema
torij-prelazni metal-germanij. Ovaj rad odvijao ge u surad-
njl 8 jednom grupom istraZivada u Institubu "Ruder Bodkovidé¥j

g) Daljunje wrazvijanje <tehnike ultrabrzog kalenja pomodu
rotlrajuéih povrSinay

h) Razvijanje Fehnike niskih temperaturs, posebno kone
strukel ja HeBWkriostata;

1) Razvijanje ostalih tehnika u vezi s vadom na niskim
temperaturama posebno u vezl s mjerenjem specifidne topline
malih uwzoraka.,

2« Rezultati istra’ivalkog rada

Topivost prelaznih metala u aluminiju vrlo je mala u
gvrstom stanju. Ova je topivost u tekudem stanju sisema znatno
veda. Brzim hladenjem 1z tekudeg stanjs mogude je dobiti
prave otopine prelaznih metala v aluminiju u dvrstom gtanju.

No ovakove legure su "m&tastabﬁlne" t3e B8 vremenom 1 ug
pomoé termalnih vibracija kristalne reSetke izmdvaja ge
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otopljeni metal iz sistema i tvori posebnu Pazi. Da bi

se dobile pomenute metastabilne legure potrebno je hiaditi
matal vrlo brzo tJ. oko milion stupanjs na minutu. Ovo se
postife tehnikom ultrabrzog kalenja. Nova tehnika ultrabrzog
kalenja koju je grupa uvela tokom 1969.godine omoguéjla nam
je da proizvedemo uzorke metastabilnih legura aluminija i
prelaznih metala. Specifildno, zavidena su 1 analizirana
resistometriiska mjerenja na sistemu aluminij ¥eljezo.
Rezultati dobiveni na osmovi elektridnih mjerenja slafu se

s rezultatima analize ovih faznih prelaza dobivenih metodom
rendgenskih mjerenja. Svi ovi rezultati pokazuju da se ova]
metastabilni. sistem raspada zagrijavanjem do temperature od
oko 350°C na dvije_faze,rPTvobi%no otopljeno Yeljezo izdvaja
se iz aluminija u obliku faze A16Fea'Rezistometrijska mjerenja
omoguéila su mjerenje aktivaclonih energlja za ovaj fazni
prelaz 1 sveukupni rezultatl su publicirani™’. Ovaj rad sada
ge nastavlja na drugim metastablilnim sistemima alumind j-
prelazni metali.

Podetkom godine takoder su zavréena mjerenja reziduel-
nih otpora metastabilnih legura aluminija i Zeljeza. Ova
mjerenja zapodeta u 1969. imala su za cllj da provjers da 1li
se atomi %eljeza u sistemu aluminij-¥eljezo ponafiaju kao da
su 0 "pravoj otopini" tj. da 1i su jednoliko ragpodijeljeni
u matrici aluminija. Metode proudavanja s X-~zrakams pokazi-

vale su da je moguée dobiti uzorke ultrabrzo kaljene legure
' aluminija s nekollko postotaka ¥eljeza. Elektridnim mjere-
njima, medutim moguéde je provjeriti da 11 postoje odstupanja
oG pona¥anja “prave obopine". Teorijskil Friedel-Anderson-ov
model predvida linearnu ovignost rezidualnog otpora legure
o koncentracijl ako se radi o "pravoj otopinil.

Nada mjerenja pokazuju da ova linearnost uistinu postojl
no samo do nedto ispod 1% ¥eljeza. Iznad ove koncentracije
Yeljeza u aluminiju pojavijuje se odstupanje od Friedel-
Andersonovog modela Sto znadi da-se %eljezo ne ponada u
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metalu kao da je u "pravo] obopini! ved postoji, izgleda,
tendencija grupiranja atoma ¥eljeza. Mjerenja temperature
superﬁodljivih prelaza pokazuju takoder odstupanja od
idealnog modela "prave otopine!'. Ova mjerenja izvedena st

u suradnji s laboratorijem prof.Boata na Univerzi%atu_u
Genovi (Italija). Proudavanje &itavog problema nastavlja se
1 biti ¢e profireno tokom 1971. na ostale sisteme altuminij-
prelazni metali.

Paralelno s opisanim poltusima izvreno Je ispitivanje
supervodljivih svojstava sistema aluminija s malim ( 1.0 at%)
‘dodatkom bakra. Ovaj sistem je narodito zgodan iz viSe razlo-
ga. Bakar u ovo} kohoentraciji ulazi u pravu obpinu s
aluminijem. Konvencionalno pripremljena legura ovog sastava
ima elektri¥na svojstva koja sve do kiitBne temperature
(Tozﬁl}l X) slijede Mathiessenovo pravilo. Ako se ova legura
podvrgne ultrabrzom kalenju dobivaju se ugoroi kojl se
sastoje od vrlo malih kristalita. Mi smo ispi%ali ovakav
sistem na supervodljivost drieédi pri tome na umu teovretski
model Paskina koji je poslu¥io za objafnjavanje visoke
kritidne temperature koju su Hirsh; a kasnije Strongin i
ostali, postigli s filmovima naparenih na hladnu podlogu.
Ovdje se naime radi o pretpostavoi da postoje u Ffonongkom.
gpektru navedenog materijala povriinske vibracije ("surface
modes"). No u masivnom-materijalﬁinije postignuto do ‘tada
pOVeéanje T, osim ako ge téfmiékdm 114 drugom obradom po-—
gtigla promjena faze, Mi- smo medutim u ultrabrzo kaljenim
uzorcima uspjeli postidéi drastidno povedanje TO (6ék do
blizu 3 K) a da pri tome materijal nije izmijenio fazu. Ovo
Je prvi put da Je to postigmbo w masivnom materijalu. Ovaj
bl uspjeh mogao da ima va¥ne tehnolodke implikaocije. Nije
naime, iskljudeno da se fononskl spektar supervodida druge
vrstl moZe takoder drasti¥no modificirati time ¥to se na po-
menuti nalin modificira kristalinidnost sistema. Mi na-
mjeravamo nastaviti s proudavanlem sistema alumini j-bakar
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i ispitivati detaljnije mehanizam formacije pomenute modi-
Tiolrane gtrukture.

Ispitivanja na sistemu metal-vodik pokrenuta su s na-
mjerom da se razjasnl uloga vodika u metalu obzirom na
utjeca)j koji ovaj moZe da ima na gustodu elektronskih sta-
nja i na fononski spektar cijelog sistema. Krajem 1968.
objavljen je rad Ashcrofta u kojem je autor pokazao da je
hipotetidni metalni vodik vjerojatno SupérVOdié s visokom
kritidnom temperaturom. Mi smo ispodetka bili potaknuti na
ova] rad bad ovim teoretskim modelom Ashorofta. Tokom rada
postalo je medutim jasno da se vodik u velikoj konoentrabiji
neée u metalu ponadati kao "metal" ved ée formirati neku
novu fazu uglavnom metalnog hidrida. U malim koncentraoijama
medutim, vodik ulazi u metal u obliku protona i opéenito _
predaje elektron vodljivo} vrpei. Provodenjem detaljnijeg
teoretskog raduna moZe se pokazati da se odekije uistinu
povedan je T, u sistemu kao ¥to je tantal-vodik. Ovo je uistinu j
i pokusom potvrdeno. Mi smo mjerili TO na nekoliko uzoraka
tantala koji su sadrfavali razlidite (uglavnom niske) kon-
centracije vodika. Iako se radli o vrlo delikatno] eksperi-
mentalno) tehniei, rezultati su vrlo ohrabljujuéi i ovaj rad
se nastavlja. U suradnji s jJednim &lanom Odjela fizike metala I
(D.Kunstelj) i sa studentom M.Miljakom vriena su naparivanja
faznih prelaza filmova legure aluminija i kositra. Filmovi
su napareni u visokom volumenu s vrudeg filauenta podev¥i
od izvorne legure &1ji je sasbtav takav da se dobiju filmovi
s odredenim postotkom kositra. Pilmovi su napareni na metalni
substrat hladen tekuéim duSikom pa ovakovo naparavanje
predstavlja "kaljenje iz plinovite faze". Na ta) nadin do-
biveni su filmovi legure aluminija i1 kositra koJji su potpuno
~Jednofazni tj. kositar se nalazi u'pravoj otopini. Tfako je
kositar uglavnom netopiv u aluminiju pod normalnim okolno-
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ptima ovakovi filmovi su doblveni s koncentracijoma kositra
do 5at% a ni ovo ne predstavlja granicu topivogsti. Dekome
pozicija ovih legura u sastavne komponente proudavana je
elektritnom (rezistometrijskom) metodom i kvalitativao
elektronskom mikroskopijom, Rezistometrijskom analizom po-
gbignuta su mjerenja aktivaclione energije za pomenuti
fazni prelaz.

Tokom cijele godine grupa Je suradivala s odjelom za
vresto stanje u Institutu "Ruder Bofkovié" (Ban, Omejeoc)
na proudavanju ternarnih stehiometrijskih intermetalika.
Ovi materijall (sintetizirani po prvi put u pomenutonm pdjelu)
sastoje se od gistema torij-prelaznl metal-germani].
Uzorci se pripremaju tehnikom sinteriranja 1 vrlo su tvedi.
Mi smo do sada razvijali tehniku elektridnih mjerenja na
ovim uzorcima i razvill metodu mjerenja olpora kompenza-
cionom metodom. Izmjerena je ovisnost obpora niza uzoraka
u ovisnosti o temperaturi za temperaturni interval od
- 4,2 X do 350 K. Sada se radi na tome da se ovaj tempera-
turni interval produzi do 600 K. Mjerenjem obpora pokuda-—
vamo ustanoviti da 1i u pomenubom temperaturnom intervalu
dolazi do termodinamidkih tranzicija u materijalu. Dosa-
dagnja mjerenja pokazuju da je karakter ovih materijalé
metalan tj. otpor pada s temperatvurom. Medubtim oblik
krivulje otpora kao funkceilje temperature ovisi o karakbtera
Interacije elektrona u materijalu, pa ée detaljnija analiza
ovih krivulja, nadamo se, dovesti do nekih kvalitativnih,
a mozda i kvantitativnih zakljudaka o ovom procesu. Rad
se nastavija na pripremi kriostata za magnebska njerenja
gdje éemo mjeritli susceptibllnost svih uzoraka na raznim
temperaturama. Planiramo takoder mjerenja Hall efekta a
mo%da 1 specifidne topline 1stih uzoraka.

Paralelno s radom na problemima flzike grupa je
bila akitivna na nizu problema u vezi s eksperimentalnim
tehnikama .
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U prvom reduy nastavljen je rad na tehnici ultrabrzog
kalenja. Metoda dobivanja velikih uzoraka pomodu kalenja
izmedu valjaka kojl rotiraju velikom brzinom (a koju je
grupa prva upotrebila u 1969.godini) razvijana je i dotje~
rivana. Uveden je novi sistem injektiranja tekudeg metala
medu valjke. Ovaj novi nadin injektiranja zasriva ge na tome
da se rastaljen metal akcelerira u cijevi od glinice pomoéu
"vala Soka" koji se posti¥e probijanjem dijafragme od
aluminijske folije. Plemeniti plin (obidno helij) uvodi mse
u speci jalnu komoru koja je odvojens dijafragmom od peéi
w kojoj se tall legura.. Na odredenom tlaku ova dijafragna
puca i plinlpod visokim tlakon potjera rastaijeni metal iz
pedi u akceleratorsku cijev. U oijevi se metal ubrzava dok
na izlaskn ne posbigne sinhronu brzinu s valjoima koji se
rotiraju. Uzorci izlaze iz uredaja u obliku listida kojil
su 20 do 40 milimetara dugl 2 do 4 milimetars ¥iroki 1 5
- do 15 mikrona debeli. Ovi odmah padaju u dewar napunjen
tekuéim dus¥ikom tako da se na ovaj nadin mogu dobiti i odu-
vatl vrlo nestabilni uzoroci.

Usprkos velikom naporu da se postigne kontrola nad svim
parametrima kod ultrabrzog kalenja ovom metodom, ovo nije
jod postignuto uglavnom zbog velikih poteskoda u tehnologiji.
Zbog toga, sada radimo na jednom novom uredaju koji de se
zasnlvati na istom principu; ali koji ée se medubim razli-
~kovati od starog u nizu va¥nih tehnidkih detalja. Povrsine
za kalenje ¢ée blti i1zradene od méterijala visoke termldke
vodljivostli. Prsteni koji ée biti izmradeni od ovakovog ma-— _
terijala biti e odvojeni od centralnog dijela valjaka slojem
silikonskog elastomera. Ovaj nadin montaZe povriina za ka-
ljenje omoguéiti de njthovo bolje prijanjan;e uz manju
vibraciju.

Veliki dio godine bio je takoder proveden u gradnji
He3 kriostata. Ovaj kriostat, kad bude u pogonu proizvesti
¢e temperaturu od nekoliko desetinski stupnja Kelvina..
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Kriostat je konstruiran u Institubu uz poniod dvojice tehni-
dara koji rade u Institutu "Ruder Bo¥kovié" a pod rukovod-
- stvom 4 nadzorom jednog 3lana grupe (D.Purek). Kriostat je
sade spreman za probu g He, a tokom 1971. biti de montiran
za rad s Heja Potrebna kolidina He jo8 nije isporudena iz
SAD. Xriostat ée biti upotrebljen za sva elektridna mjerenja
na niskim temperaturama. Tako npr. namjeravamo mjeriti
vrijednosti Té kao funkeiju koncentracije prelaznih metala
u aluminiju 1 iz toga zakljuditi kakova je reparticija
atoms prelaznog metala u matrici aluminija. Takoder se na-—
damo da éemo modél upotrijebiti ovaj kriostat 1 za mjerenje
gspecifidne topline, a u daljnjoj perspektivi postoji mo-
guénost modifikacije istoga 1 za magnetska mjerenja.

0d ostalih aktivnosti grupe na razvijanju eksperimental-
ne tehnike mo¥e se spomenuti jo¥ i rad na uredaju za mi-
krozavarivanje. U ovu svrhu nadinjen Je praktidni aparat
uz pomo¢ M.Vukelidéa iz 0djela primijenjene fizike poluvodila.
U toku ove godine biti ée konstruirana jod dva takova uree
daja. :
Koncem godine podeo je preliminarni rad na konstrukeiji
supervodljlvog solenoida od oko 40 KG. Ovaj solenoid de
sluZiti za mjerenja magnetorezistencije i ostalih srodnih
fenomena. U daljnjoj perspektivi mogao bi da poslu¥i za
doblvanje vrlo nisklh temperatura pomoéu adijabateke dema-
gnetizaclje. No to ovisi o tome kako ée bitinizak nivo
remanentne magnetizacije solenoida.

Koncem godine prislo se moderniszaciji nekih postojeéih
kriostata kao 1 konstrukeiji novih montaZnih rjeenja. Ovo
de nam omdguéiti da s mnogo vedom preciznoddu mjerimo slabe
signale. Narotita pa¥nja posveéena Je elektridnim izvodims
iz kriostata tako da odekujemo mnogo manje parazitne struje
nego %to je to do sada bio sludaj. Paralelno s ovim radom
pridéil demo, ukoliko financijska situacija to dozvoll,
radikalnom poboljSanju tehnike mjerenja slabih signala.
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Naudni rezultati grupe u protekloj godini vrlo su
zadovo Ljavajuéi. Otkriveni su po prvi put veliki pomaci u
tranziclonoj temperaturi masivnog materijala, &ija je
gtruktura modificirana ultrabrzim kalenjem. Jedno od mo—
'guéih objadnjenja ovog efekta zasniva se na povrSinskim
fononima u malim kristalitima.

Dobivene su vrijednosti aktivacionih energlja sa dva
fazna prelaza 1 to u sistemu alumini) Zeljezo 1 alumini)
kositar (u obliku filma).

Mjerenja rezidualnih otpora pokazala su da se otopina
Yeljeza u aluminiju ponafa prema Friedel-Andersonovom mo-
delu samo do koncentracije od 0,7at%. Iznad ove koncentra-
clje nastaje izpgleda gruplranje ¥eljeznih atoma. Rezultati
mjerenja T, kao funkecije koncentracije u ilstom sistemu

takoder ukazuju na postojanje ovakovog grupiranja.
 Sistem metal-vodik pokazao se zgodnim za proudavanje
teoretskih modela kao #to je Markowitz-Kadanoff i u gru-
bljoJ aproksimaclji nesto naivniji model Ashorofta. Ovaj.
rad zahtijeva dobro razvijenu eksperimentalnu tehniku,

Paralelno s radom na programu grupe ostvarena je su-—
radnja 8 jednom grupom na Institutu "Ruder Boskovidéf.
Takoder je'ostvarena suradnja’ s Laboratorijem za fiziku
évrstog stanja Univerziteta u Genovi gdje.qe jedan od-
nas' (E.Babié) nalazi od kraja pro¥le godine.

Krajem ljeta odrZana je u Brelima Internaoionalna
konferencija o metastabilnim legurama gdje je prisustvo-
valo stotinjak stranih 1 domadih gostiju. Grupa je su—
djelovala na Konferenciji sa pet referata kojili su se
odnosili uglavnom na rezultate iznesene u ovom tekstu.
Tom prilikom ostvareni su brojni naudni kontakil s vise
laboratorija. |
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Popis radova

h.1. Pablicirani radovi

Babié E.; Krsnik R., Leontié B., Toneje A.; Residual
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Alloys for Temperature Interval from L.5 to 7000K,

dJournal of Physics 1,3(1970)664

Babldé F., Xrsnlk R., Leontid B.y Toneje A., Resistometric
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4,3(2970)
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Bablé E., Krsnik R., Leontid Bey Zorié I., Vacancy Induced
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(Primljeno u Phys.Letters)

Babié¢ B., Leontié B., Vukelid M.y, A Thyristor Device for
Pulse Spot Welding of Thin Wives and Foils (primljeno u
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Babié E.; Krsnik R., Leontié B., Zorié I., EInhancement of
Superconduotivity in Rapidly Quenched Samples of Aluminium
Alloys, Inter.Conf. on Metastable Metallic Alloys, Brela,

" Sept.1970.
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Brela, Sept.1970.

‘Babié E., Krenik R., Leontié B., Zorié I., A Study 6f

Phase Transformations in Ultrarapidly Quenched Aluminium
Alloys, Intern.Conf.on Metastable Metallic Alloys,
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Metastable Metallic Alloys, Brela, Sept.1970.
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ODJEL OPTICKA SVOJSTVA KRISTALA
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Sveudilidta u Zagrebu - naudni savjetnik
i direktor do 30.VI 1970.

Naudni suradnici:

A TR et ooy ey . S TS miTEs Wk i gn W

VALERIJA PAIC,doktor medic.nauka, naudni suradnik
PMF-g Bveudilidta n Zagrebu - naudni

suradnik
OTJ EPAN LUGOMIER,magister fizike - asistent
DAMIR SUBASIC,dipl.ing.fizike - asistent—postdipl.

KATARINA KRANJC,doktor fiz.nauka,izv.prof.PMP-a
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VIIKO PEPROVIC,vi%i tehnidar

1. Pregled istraZivadkog programa

i G ~mea

Interes istraZivala Odjela vezan je uz optitka svojstva
kadﬁijum sulfid-mngan sulfid dvratih otopina u korelaciji
sa kemijskim sastavom, velidinom zrna i1 velidinom kyistalita
sistema. U okviru tih istra¥ivanja vrfena su ova mjerenja:

a) kewijska analiza

b) termogravimetrijska analiza

¢) fotoluminiscencija '

d) difuzna refleksija

e) termoluminiscencija
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2. Rezultati istra¥ivedkog rada

Istra¥ivanje luminiscencije je interdisciplinarno podrud je
triju velikih grana nauke: kemije, kristalografije i fizike.
Natme, sisteme koje se istra¥uje treba pripraviti, upoznati
im kemijski sastav i svojstva. Potrebno je, nadalje, pozna—
vatl im kristalnu Btrukturu, a kad se radl s prafoima, nji-
hovom veliginom zina i veli¥inu krisbtalita. Rendgensko-kri-
stalografske metode jesh za razjadnjivanje biti pitanja
neophodne . Emisija i refleksija mvjetlosti uvjetovana je
energetskom raspodjelom elektronske gtrukture; ¥to je predmet
iotra¥ivanja fizike.

Prepardeija CdS—-MnS slstema uslijedila je koprescipitacijon
sulfida 1z vodene otopine odgovarajuéih sulfata. Analiza
dobivenih sistema dala je pobtpuno neolekivane rezultate koji
opovrgavaju radove prigaénjih autora, Umjesto predvidenog
niza dvrstih otopina izmedu kadmijum sulfida i mangan sulfida
konstatirall smo postojanje gornje granice MnS u CdS koja,
kod 20°¢, iznosi najvide 0.1 mol% MnS. Iznad te vrijednosti,
kad se koncentracija mangan sulfata u otopini poveda, dolazi
do koprecipitacije zagidene Svrate otopine mangan sulfida u
xadmi jum sulfidut’.

Dobiveni sistemi, njih dvanaest, ispitivani eu termogra-
vimetrijskie iz dva razloga: da se ustanovi kod kojih tem-
peratura se precipitati oslobadaju hlapivih sastojina
(H20 1 8) 1 do kojih se temperatura mogh, u vakuumu, i si-

. steni grijati a da ne dode do znatne sublimacije kadmijum

sulfida, prilikom termidke obrade, koja bi mogla dovesti do
‘znatnih promjena u sastavu sistema. Oba ova cilja postignuta
su termogravimetrijskim 1straéivanjima. Dobiven je, medutim,
sasvim novi rezultats sadraj na vliazi 1 na suviSku sumpora
lzrazita je funkoija sadrZaja na mangan-gulfidu preparata

1 ‘ta funkel ja prolazi kroz minimum, u kritidnom podrudju
precipitacije, u kojem dolazi‘dé‘zasiéenja na mangan sulfidu
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u évrsto] otopini. Sirina minimuma iznosi samo 0,04 mol% MnS.
Smatramo da u tom podrudju specifidna povriina preparata sli-
Jjedi promjene u sadrZaju na vliazi i na suvifku sumpora, %o
Jest da u kritidnom podrudju specifidna povrdina prolazi kroz
- minimom odnosno da velilina zrna i kristalita prolazi kroz
makeslmum.

Tstra¥ivanje difrakcije X-zraka pod malim kutem i mje-
renja 8irine Debye-Scherier linija tih sistema dala su daljnje
Interesantne podatke o njihovoj specifidnoj povrdini, velidini
zrng 1 kristalita.

Difrakel ja X—-zraka pod malim kutem dala je velldinu zrna
1 specifiénu povriinu sistema kao i pribli¥an Gblik:3 . Ova
mjerenja su pokazala lzraziti minimum specifidne povriine u
kritidénoj zonl precipitaoclje. Velidina kristalita, dobivena

1z Hirine Debye-Scherrer linije, mnogo je manja od velidine
zrna, no i ona prolazl kroz maksimum u kriti®noj zoni preci-
pitacije. Kristaliti su tako maleni da se sistemi mogu Sma-
trati gotovo amorfni. Kombinacijom rezultata ovih istrali-
vanja moglo se zakljuditi da jJe oblik zrna pribli¥no kuglagt
1 pojedino zrno sadrZi mnogo vide ¥ristalita u sistemima g
manje mangan sulfida od krititne koliSine (0,1 mol%) negoli
u sistemima s vi¥e mangan sulfida. Sistemi se sastojle od
kubldne 4 faze s primJesams heksagonalne ol —faze kadmijum
sulfida,

Ovi rezultati, veé sami po sebil interesantni, narodito
su vaznl za nafa istraZivanja jer omoguéuju ispliivanje
uwtjecala vellfine zrna, odnosno velldine kristalita, uz foto-
Luminiscentno svojstvo tih sistema, uz veoma malu promjenu
kemijskog sastava.

Amorfni, ili gotovo amorfni gistemi daju pet do Best
redova velidine slabiju fotoluminiscenciju od konvencionalnih
luminiscentnih tvarl. S tog razloga bilo je potrebno razra—
ditl tehniku mjerenja ekstremno slabih fotoluminiscentnih
elfekata. Kad jJe to postignuto, mjerena Je fotoluminisdenoija
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(uzbuda Hg 1inijom od 365nm) sistema kalko su dobiveni preoi -
pitacijom i sudenjem iznad gilicagela kod 20°G. Konstatirani
s veoma slabi, luminiscentni prijelazi. Razrada dobivenih
resultata je u toku.

Termogravimetrijska mjerenja pokazala su da se grijanjem
preparata na &OOOG, kroz dovoljno dugo vrijeme oni oslobadaju
vliage 1 suviika sumpora da je sublimaolja CdS zanemariva kod
5009, Buduéi da je poznato da se fotoluminiscentnasvojistva
pojadavaju grijanjem preparata na visoke temperature, odludili
gmo da termldki obradimo na¥e preparate i da im ispitujemo
Tasveo] luminlscencige. U tu svrhu preparati su griganl 2
sata na 400°¢ u vakuunu. Zatim su preneseni u ampule od kvarca,
zrak Je lislsan difuzionom vakuumskom pumpom 1 ampule su za-
taljene. U tim ampulama uzorci su izotermno grijani kod 500°¢
1, u funkeiji vremena grijanja, ispitivana im je fotolumiﬁim
scencilja. Prethodni pregled rezultata pokazuje pojadanje
fotoluminiscencije 1 njezino posebno vliadanje kad su uzorel
dobiveni u kritidnoj zoni precipitacije. Veoma mnogobrojni
dobiveni rezultati jo% nisu definitivno obradeni.

Paralelno s proudavanjem fotoluminiscencl je, radeni su
spekiri difuzne refleksije svih preparata prije termidke obrade
i termiZki obradenih. Iz spektara difuzne refleksije mo¥e se
Kubelka-Munk teorijom prijedéi na spektre apsorpelje 1 pomodu
njilh nat¢i Sirinu zabranjene zone sistema. Mnogobrojna mjeren;a
ove viste jo# nisu definitivno obradena.

Termoluminiscenct Jjn CAS-MnS sistema podelo se po prvi
puta istraZivati u naden Odjelu. Sagraden je uredaj koji se
sastojl od kriostata s tekudim duBikom, peédi s regulatorom za
linearno podizanje ‘temporature, fotomnliiplikatora i faznog
pojatala za pojadavanje veoma slabih signala. Prva mjerenjaa)
pokazala su da je termoluminiscencija uzoraka bez termidke
obrade veoma slaba, a Sesto je ni nema. Smatrali smo da treba
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Jo& usavrditi kriostat i pojadavanje slgnala, prije nego 11
se 0 tome moZe donljeti definitivan sud. U planu Je lzuda-
vanje termoluminiscencije nasih sistema izotermno grijanih
na 500°C. Rezultati fotoluminiscencije, termoluminiscenoije
1 refleksije ée se na taj nadin dopunjavati.

Fxn oroe g Cunt e st

Preparacija CdS~MnS sistewa precipitacijon pokazala je da
postoji kriti¥na zona preoipiltacije u kojoj sistemi prolaze
kroz izraziti minimum u speifidnoj povr¥ini i izraziti malk-—
simum u velidini zrna i kristalita. Ovaj rezuliat Je potpuno
neodekivan i, vjerojatno, mo¥e biti od velikog interesa
za tiziko-kemidare koji se bave pitanjiwna precipitacije i
koprecipltacije 1z vodenih otopina. %a nas Jje taj reszultat
od velikog interesa jer nam daje niz preparata s razliSitom
velidinom zrna, odnosno veliSinom kristalita a s veona
malim fluktuacijama u sadrZaju na mangan sulfidu. Na ta}
nadin omoguéeno nam je da proudavamo optidka svojstva tih
slstema v korelacijl navedeninm parametrima. Time, nadamo sge,
modi éemo bitno pridonijeti boljem poznavanju fenomena Foto-
luminiscencije 1 termoluminiscenoije opdenito a na%ih
slstema napose. Luminiscencija, iako ima znatnu primjenu,
Jo& uvijek krije dosta nepoznatogs dobivanje luminiscentnih
tvarl dobrim dijelom je jo¥ empirijsko. ‘

T e TR w26 R T R ki

N W oo iy T Dl i NP ety AR MR ] TR it $154 K I TR SO

1, M.Paiés CdS-¥nS systems obtained by coprecipitation from
corresponding sulphates by ammonium sulphide (u Btampi) .

2. M.Palé and Z.Despotovié, Therﬁogravimetrip Analysis of
Cadmium Sulphide-Manganese Sulphide Systems Obtained by
Coprecipitation (u Htampi)
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, K.Xranjo and M.Paié, SméllwAngle X—Ray Seattering Study
' of CAS-MnS Systems Obtained by Precipitation. (Second

Inter.Conf. on Small-Angle X-Ray Soattering, Aug.1970,
Graz)

he3. Magiptarski radovi

S.Iugomer, Termoluminiscencija mijeBanih kristala 0AS-MnS.
Magistarski rad,Prirodoslovno-matematidki fakulbtet,
Zagreb, 1970- : :
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ODIRY, FIZIKE TONIZIRANIH PLINOVA

Prodelnik odjelas
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VLADIS VUJHOVIC,doktor fiz.nauka - naudni suradnik

Naudéni suradnicis

DRAGUTIN MITER,doktor fiz.nauka,asistent PiF-a
Sveutllifta u ngrebu - vigl asistent

KRESIMIRN ACINGER,magister fiz.nauka - strudni suradnik

ANDELKA TONEIC,magister Tiz.navka - asistent PMF-a
Sveudilidta u Zagrebu - asigtent

GORAN PICHLER;magister Tiz.nauka - agistent

Tehnidkd suradnicds

LVICA BOROSAK, tehnidar

1. Pregled istra¥ivalkog programa

‘ Problematika rada obuhvaéa ispltivanje nisko temperaturne
plazme, lspitivanje atomskih procesa u to} plazmi 1 mjerenja
gvojstava atoma. Xada se kaZe "nisko temperaturna plazmalt
migll se ny lonlzirani plin koJi se dobiva putem klasidnih
lzboja «~ eloktridnim lukom il1l iskrom, & bemperature ge kreéu
do mekollko desetuka hiljada stupnjeva. lako nazvana '"nigkow
temperaturnom! plazmom, do nedavna su tako visoke femperature
vliadale samo na prirodnin objektima kao $to su zvijezde.

Zato se katkad ovo podrudje istra¥ivanja naziva 1 "labora-
tord jskom astrofizikomt, _

Pod visokotemperaturnom ili termonuklearnom plazmém pode
cazsunl jeva se gotovo posve lonlzirana sredina Tormirana
eleltridnim 1 magnetskim poljim (tehnika produkoije ne sebe
mazad dalje od dva decenlja) sa svrhom da se postignu takve
temperature 1 takve knncentracijé nabl jenlh Sestioa '
kojo ée dovos®i na kontroliranl nadin do nuklearne reakelje
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fuzije. Na nekontrolirani nadin fuzija se proizvodi u termonu-
klearnoj (vodikovoj) bombi Kontrolirana fuzija predstavijala
bi sna¥an, efektiven i jeftin izmvor energije, pa visokoraz-—
vijene tehnldke sredine ula¥u wnoge napore i golema finan-~
cijska sredstva da bi se izradio komercijalni termonuklearnti
reaktor. Do sada su postignute temperature od stotinu mi-
lijuna stupnjeva u trajanju od nekoliko tisuéih dijelova se~
kunde, ali oilj jo¥ nije postignut i optimizam Je u znatno}
oseci, praten o8trim rezanjem bud¥eta. U svijetu Je razvo}
posebno izgradenih vladinih istradivadkih instituclja usporen
i potraZen je odufiak u razvoju fundamentalnih istra¥ivanja
4o prianjaju uz visokoZkolske znanstvene ustanove,

Ispitivanje elektridnih izboja vodi uposznavanju atomskih .
procesa, a to su procesi lzmjene energije koji ge ‘predoduju
kao elektridne, svjetlosne, toplotne i kemijske pojave.
Atomska fizika koja proudava svojstva individualnih atoma i
atoma u statistidkon nno¥tvu, sudtinski je vezana za plinovito
stanje materije jer su u tom stanju svojstva samlh atona
najoditija.

Osnovna proudavanja ioniziranih plinova usmjeruju se
ovisno o tehnilkoj bazil, razvijenosti pojedinih disciplina
u naudnom centru i, prema tome, ovisno o stavu znanstvenog
kadra, na odredenu metodiku. Metodika primjenjivana u 0djelu
fizike loniziranih plinova Jeste u osnovi spektroskopska.
Atomska svojstva izudavaju se u ioniziranom plinu spektro-
skopski, te se pomoéu poznatih atomskih svojstava uoduje i
definira stanje ioniziranog plina. U udem smislu, vrde se
ispitivanja webhanizama koji u ioniziranom plinu dovode
do opaZenog spektra. U 1970. godini aktivnost ge koncentri-
rala na analizu termidkog gtanja u slobodno gorudem luku
medu bakrenim elektrodama, 1 hé ispltivanje zradenja argona
u stabiliziranom luku. Osim eksperimentalnih, nastojanja se
vrde u razradi teoretskih pristupa atomgke spekbroskoplje.
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Odjel suraduje s Institutom za fiziku Universziteta u
Beogradu, s Laboratorijem za atomsku i molekularnu fiziku
IRB Zagreb, s Institutom za elektronsku fiziku Kraljevskog
tehnolofkog instituta iz Stockholma (u daljem tekstus KTH),
te sa Institutom za ekstraterestridku fiziku Max-Planck-
—~instituta za fiziku i astrofiziku u Minchenu (u daljem
tekstus MPI).

2. Rezultati istraZivackog rada

2.1. Ispitivanje uvjeta_ekscitacije u slobodno goruéem
luku medu _bakrenim _elektrodama

Ispitivanja su vrena s namjerom da se ustanovi termicko
stanje plina i da se dobiju novi podaci o atomskim parametrima
koji odreduju intenzitet i profil spektralnih 1ihija. Prove-
deno je i radunanje atomgkih parametara u vodikovoj aprok-
pimaciji. |

U 1970. godini dovrSeno Je mjerehje intenziteta spektral-
nih linija bakra, snimanih fotografskim spektrografom(metrom).
Opaéano je zralenje para bakra koje ispunjuju prostor medu
elektrodama postavljenim u zraku vertikalno. Svojstvo je
elektridnog luka da struja, izvriivdi proboj lzmedu vodi-
ta kroz zrak koji sluZi kao lzolator, jako zagrijava atmog—
feru, toplina atmosfere prenosl se na elektrode, one se
fale i isparavaju pa se u meduelektrodnom podrudju javlja
znatna kolidina elelctrodnih para. Pizidka svojstva tih
para lspiltivana su u intervalu struja od 1 do ‘14 ampera.

Pri odredivanju termidkog stanja plina prvi put su neposredno,
mjerenjem profila spektralnih linija 1 usporedbonm tzv.
antoionizacijskih linija, doblvene koncentracije e]ekbrona

koje znabtno nadmaduju vrijednos%¢ procijenjenq drugim autorima.
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Ustanovljeno je, da se osobito kod manjih striuja - plinu ne
mo¥e pripisati jedinstvena temperatura. Postoje dva niza
temperatura koje se s poragiom struje kredu od 3000 do 5500 XK.
‘Razlog opafenog vladanja potra¥en Je u otklonit od stanja
lokalne termidke vawnotefe 1 u veoma raslojenon prostoirnom
sastavu plina. Ono #bto se ustvari mjeri jesu usrednjena a

ne lokalna svojstva. Zato su ispitivanja zavrfens s kon=
krethom izvedbom luka koJi je veoma nestabilan, rie mogu mu
se odreditl trenutan polo¥aj i struktura. Ovisnost usrednje=
nilh parametara o lokalnim od neobidne Je vaZnogti za niz
elektri¥nih izvora svjetlosti pa e se Heoretski razmatrati
1 dalje.

5 izvorom svjetlosti kakav je otvoreni elektridni luk
moguée je ispitivati tro¥enje metalnih kontakata koji su rage
prostranjeni u mnogim Uredajima, te odredivati faktor isko-
riSdenja elektridne energije i njenog prijenosa u svjietlosnu
1 toplinsku.

Jedan suradnik Odjela obradivao je mjerenja izveSena u
KTH, na jakostrujnom luku za varenje. Pomodéu spektrometra
za vremensko razludivanje izmjeren je spektar u trenutku
kada se kapljice rastopljenog metala ne nalaze u vidnom
polju. Za struje od 200 do 300 ampera nadeno Je vladanje
temperature od osi luka prema rubu. Maksimalna temperatura
1znogi 8000-10000 X 1 ne nalazi se sasvim u osl, jer se
luk ovdje hladi kapljioama rastopljenog metala koje se jed—
nim prisilnim hidrodinamskim tokom ubrzavaju od ¥ice-anode
prema plodi za varenje - katodi. Analiza daje proocentni
sastav para po elementima koji me nalaze u ¥iol za varenje
(osnova je %eljezo) 1 u okolnoj atmosferi. O energetsko]
bllanci luka za varenje, va¥no] za primjenu luka u praksi,
izraden je rad zajedno s dva guradnika KTH.
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2.2. Ispitivenje zratenja argona u luku stabiliziranom zidom

AR DO MR cmanT wth U ET ST Setie o

Izvori pogodni za ispitivanje atomskih svojstava i
procesa jesu lukovi stabilizirani prolaskom kroz kanal (zidom
stabilizirani) ili hidrodinamski (vrtlogom) stabilizirani.
Posebno luk stabiliziran zidom zradi trajno i veoma stabilno,
te podnosi veoma velike snage. Mi smo lspltivali luk koji
prolazl kroz kanal lzgraden od metalnib medusobno izoliranih
sepmenata (Maeckerov luk). Kanal Je imao promjer od 3 mm a
Jakost struje se kretala od 5 do 25 ampera. Xod malog dija-
metra 1 velike du¥ine luka (oko 10 om) postavljaju se posebno
tefki zahtjevi na tebnidkn izvedbu i opticdkom alinjmanu.

Ovdje Je koriSteno islstvo koje je jedan suradnik odjela
stekao u MPI. Promatranje Je vr¥eno kroz probulenec elektrodea,
aksljalno, 1 mjeren Je spektar luka samo u ogl.

DijJagnostika jeste koriddenje razlifitih metoda za do-
bivanje osnovnih podataka © sredstvu koje se ispituje; u
fiziol loniziranih plinova dijagnostloira se btermodinamidko
stanje 1 najbitniji su podaci bemperatura i koncentracija
- elektrona. Tlak je bilo jednak atmosfersiom. Koncentracl ja
elektrona izmjerena je pomodu Sirine vodikove spektralne
linije H-beta (vodik je dodavan u plazma luka 1 maloj koli-
. %ini) na osnovu teoretskih nazora o mehanizmu Sirenja spek-
tralnih 1inija. Prilikom dijagnostike, pojedine su metode
uspéredene jedna s drugom 1 nadeno je da se temperatura
najtoénije mjeri apsolutnim intenzitetonm spektralinih linija
argona koje se javlijaju u modrom dijelu spektra, dok Je
apsolutni intenzitet kontinuuma nepouzdan. Metoda wrelativnih
intenziteta spektralnih linija nije moguda u lzvornoj formi,
Jer spektralne linije koje se moraju opaZati, ne formiraju
se u optidkl tankow sloju, apsorbirane su.

Pitanje apsorpeije je pitanje koje zadire u osnove
formirvanja spektra. Apsorpcijla wo¥e kod normalnog tlaka




biti znatna, posebno za intenzivne spektralne linije. Zbog
toga takve linije su bile slabo istrafivane, nisu mjerene
njihove konstante 1 njihov intenzitet nijo koridéen pri dija-
gnostici ioniziranog plina. Hi smo zapodeldl kontrolom i 1gpl-
tivanjem apsorpcije s viSe tehnikaz

(1) mjerenje ukupnog intenziteta linije s dvostrukim
prolagzom kroz luk (metoda pomoénog zrcala),
(i1) mjerenje ukupnog intenziteta linija s promjenjlvom
duZinom zradeleg sloja,
(111) mjerenje profila linije s dvostrukim prolazom kroz luk,
(1v) mjerenje profila linlje s promjenljivom du¥inom zra-
tedeg sloja.

Prvim postupkom nadeno je da su ocrvene spekitralne linije
argona koje nastaju u prijelazu Ap-Us, apsorbirane i do 70%;
metodom pomodnog zrcala jednosbavno se kontrolira postojanje
apsorpcije. Metoda je razradena kao jedna od primjena krivulje
rasta v emisionoj spektralnoj analizi: pokazall smo da se
krivulja rasta koj}a odredule viadanje tzv. ekvivalentne 8irine
(apsorpcione) spektralne linije mo¥e iskoristiti za odredivanje
ﬁarametra koji oplsuje profil spelktralne linlje, mada se usbtvari
mjeri ukupni intenzitet spektralne linije.

Getvrtl postupak s inbterferometrijskim mjerenjem profila
spektralnih linija, trebao bi da odgovori na pitanje da 1i se,
uradunavajuéi apsorpeiju, wmogu s dovoljinom tadnoséu mjeritl
konstante Sirenja, a zatlm u kakvom su skladu mjerene kon-
stante s teoretslkim shemama. Najvedl problemi koji iskrsavaju
pri mjerenju wvzrokovanl su nehomogenostima u rubnim podrudjima
~ promatrane plazme,

2.3. Razvo] eksperimentalnih uredaja

kb e et 4 e sam -

Oprema Odjela omogudnje spelktbtroradiometrijska mjerenja u
lrokom intervalu valnih du¥ina. 04 posebne je vadnosti vakuums
ultraljubidasto podrudje spektra jer je ono najmanje istra¥eno.
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U njemu se nalaze spektralne linije koje opdenito najvise
doprinose energetskom budZetu izbojs i spektraine lintje
koje predstavlijaju kudnju bitnih teoretskih pretpostavaka.
Izvrdeno je opremanje monokromatora za valkuumulbraljubi- _
gasto (100 do 200 nm), iskiBan je uredaj za evakuiranje i
detekciju zralenja, a sada ga se oprema izmjenljivim re-
Setkama. U radu s ovom tehnikom i u ovom nadasve zaniml ji-
vom podrudju spektroskopskih istra¥ivanja, koriste se
iskustva potekla 1z suradnjes MPI.

Za ispitivanje 1 registriranje veoma uskih profila
spektralnih linija prilagoden je interferometar Fabry-Perot.
Postavljen Je u komoru u kojoj se mijenja tlak dime se mije-
nja indeks loma omoguéujuéi automatski zapis profila spek-
tralnih linija. Interferometar je testiran i justiran pomodun
plinskog lasera. U Jednom podrudju spektra nadena je finesa
Jednaka 50 1 instrumentalni je profil mnogo u¥i od profila’
spektralnih linija. Nadalje, za opa¥anje spektralnih linija
u infracrvenom podrudju spektra (700 = 900 nm), provedeno je
“hladenje fotomultiplikatora suhim ledom, dime je ‘tamna '
struja 1 granica detekoije sniZena za 1000 puta. |

Kao izvori svjetlosti opremljene su tri segmentne _
komore (promjer kanala 3, 5 1 7 nm). Paljenje luka koji inale
gorl kod normalnog tlaka, lzvedeno je pra¥njenjem Jednog
visokonaponskog kondenzatora kroz komori koja se prethodho
evakuira. Metoda Je pouzdanija od one koja korisi sondu
za davanje kontakta, Jer ne unosi nelistoée 1 produfuje
Zivot luku.

Kao izvor’ struje dovrien je punovalni ispravljad za
50 A, 520 V, te je u opremsnju punovalnl ispravijas 200 A,
520 V. Nadinjenl su specijalni 100 kW predotpori za regU=
liranje struje, dok Jje izrada prigu¥nice u toku.
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Popis radova
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3.1. Publicirani radovi
V.Vujinovié, Tungsten emissive properties, J.0pt.Soc.Am,
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1. Pregled istrazivatkog programa

Istra¥ivadki rad 0djela za fiziku poluvodida obuhvada
opéenito dobivanje binarnih poluvodidkih i polumetalnih
spojeva, te ispitivanje njJihovih elektridnih, optidkih,
termoelektridnih 1 mehanidklh svéjstava,
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2. Rezultati istraiivadkog rada

Ko T e e et i

Ova djelatnost uvedena je u plan rada odjela ved ranijih
godina s ciljem da se usvoje osnovne metode preparaocije i
ispitivanja poluvodidkih spojeva. Pogtepenim napretkom rada
problem se je na kraju sveo na lznalaZenje ovisnosti izmedu
uvjeta dobivanja monokristala ¢ds i njihovih elektridnih i
optidkih svojstava. Konkretno: istradivala se je ovisnos?t
elektridne vodljivosti i intenziteta fotoluminigcencije o
temperaturi sublimacije €ds i temperaturi ambijenta gdje rastu
monokristali. ‘

Monokristali su dobiveni iz plinovite faze u kvarceno}
oljevi, smjeStenoj u peé podijeljenu na dvije temperaturne
zone. U zonl viSe temperature (1050 — 1200°C) nalazi se
pragak &istode 99,999% koji sublimira. Nastale pare prenose
se pomodu stfuje vrudeg, vrlo Sistog dudika u zonu ni¥e tem—
perature (900 ~ 1130°C), gdje se zbiva povratna sublimacija
1 gdje na stjencl kvarcne vijevi rastu monokristali.

Buduéi da se dio kvarcne oijevi u kojem rasgtu kristalil
ne nalazl na isto] temperaturi, ved se na dudini od oko 3cm
temperatura promijeni pribli¥no linearnc za oko 120° C, dobi-—
veni kristali mogu se klagifiocirati prema temperaturi podloge

na kojoj su rasli. Ta temperatbura predstavljala je u ekspe~
rimentu bitnu velidinu Jer su se upravo g njenom nejedno-
liko&éu nastojale povezati nejednolikosti u svojstv1ma
dobivenih monokristala.

Najprije su izvrSena mjerenja elektridne vodl jivosti
monokristala (¢dS izraslih na podlogama raznih temperatura.
Vodljivost je mjerena na sobnoj temperaturi i u potpuno]
tami.
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Rezultatil mjerenja su pokazali da kristali izrasli na vidoj
temperaturi imaju manju elektridnu vodljivost. U intervalu
od 120°¢ vodljivost se mijenjala tnutar jednog reda velidine.
Temperatura na kojoj je sublimirao prafak CdS imala je takoder
velik utjecaj na vodljivost izraslih kristala. Xad je pradak
sublimirao na 1200°C , red velidine elek tridne vodljivosti bio
je 10“2{Lmlcm“l, a pri temperaturi sublimacije od 1080°C on
je porastao na 107/ tom™L. _

U svrhu daljnje karakterizacije dobivenih monokristala
Cds, ispitana Je 1 fotoluminiscencija uzoraka. lUzoreci su
ekscitiranl ultravioletnom svjetloSéu, a promatrana je i
mjerena lumlniscentna emisija na sobnoj temperaturi. Dobiveni s
spektri pokazuju dvije zone emisije u vidljivom dijelu spektra.
Prva zona nalazi se u zelenom dijelu i poznata je pod nazivom
zelena rubna emisija. Druga zona emislje obuhvadéa dio spektra
u crvenom podrudju. '

Zelena zona emisije ima dva izrazita maksimuma. Jedan
od njih (515 nm) nastaje zbog rekombinacije slobodnih elektrona
1z vodljive zone sa slobodnim ¥upljinama u valentnoj zoni a
emitirana energija odgovara ¥irini zabranjene zone. Drugil
maksimum ukazuje na postojanje plitkog nivoa koji se nalazi na
0,02 eV ispod vodljive zmone, a odgovarajuéa emisi ja (528 nm)
nastaje zbog rekombinacije elektrona uhvaéenih na tom nivou
sa Supljinama u valentno] zoni. Fmisija u crvenom podrudju
spektra ima takoder dva maksimuma koji pokazuju da postoje
jo& dva nivoa 1 to na 0,75 1 0,80 eV ispod vodljive zone.
Prvi od njih javlja se na 760 nm, a drugl na 790 nm. Sistemat-
ska mjerenja intenziteta svih ovih maksimuma na kristalima
Cd3 lzraslim na raznim temperaturama, pokazala su da maksi-
mumi na 528, 760 i 790 nm imju to manji intenzitet ¥to je
kristal dizrasao na vifo] temperaturi..
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Ha osnovu mjerenja elekbridne vodljivosti i fotolumil~
niscencije mo¥e se dakle makljuditi da lzmedn svojstava
dobivenih monokristala CdS i temperature ns kojoj su oni
rasll postoji odredena vezai elekbtridna vodljivost 1 inben-
24 beti triju maksimuma foboluminigcentne emlsije padaju s
temperaturom rasta.

5 obzirom na visoku &istodu ulaznog materijala, pro-
mjene w svojstvima kristala mogu se pripisati jedino vari-
jacijama u koncentraciji vliastitih defekata tih kristala.
Prema vodovima Clarka 1 Woodsa, te Vuylsteksa 1 Silvanena
vliestiti defektl u redetei CdS su gigurno praznine sumpor-
nih ilona izazvane stebhiometrljskim vi¥kom kadmija. One u
zabranjenu zonu CdS uvode donorske nivoe na 0,02 eV 1L 0,75
eV ilspod vodljlve zone. Kako se i istl nivol javljaju i u
nafiem eksperimentu, mo¥emo zakljusiti da Je pad vodljivosgti
1 intengiteta odgovarajuée luminiscentne emlslje uzrokovan
manjom koncentracijom praznina sumpornih zona., Bududl da se
mo¥e pretpostavitl ekvivalentnost utjecajs manjku sumpoirnih
1 vigka kadmijevih zona, krisbtall lzrasli na viBoj tempe-
raturi imaju manjl sadr¥a) stehiometrljski suvidnog kadmlja.
Na %alost priroda centrs na 0,80 eV igpod vodljive zone Jod
nije razjadnjena, pa smanjenje intenziteta odgovarajude
emisije ne mo¥emo na take jednostavan nadin povezstl s padom
u koncentracijl vlagtitih defekata.

Inade, razlidit sadriaj stehlomebtrijskog viska kadmija
u ¢4S kristalima nije te8ko objasniti. Nestehlometrijski
kadmij sulfid mo¥e se smatrati Svrstom otopinom (CAS + €d).:
Rast kristala u ambijentu gdje temperatura nije jednolika |
predstavlja tada frakciorin sublimaciju te dvrste otopine.

U skladu sa zakonitostima tog process, na vido] temperaturi
izrasti de uvijek oni kristali koji sadrfe wanje kadmija.
Velike wrazlike u elektriénoj'vodljivos%i krigtala izdviju
grupa takoder se mogu objssniti. Kristall prve grupe dobivenl
su kad Je lzvow para CdS blo na vido] temperaturi. Ako
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je vlaznl materijal zaista dvrsta otopina (CdS + (¢d) onda
sublimaclja na viSoJ temperaturi predstavija ustvari subli-
maciju materijala s niZom poldetnom koncentracijom otoplje-
nog kadmija. Preogtall kadmij kondenzira na hladnijim di-
Jelovima cijevi za rast prije nego podne proces rasta
kristala. Prema tome, svi kristali iz prve grupe imaju
manji sadrZaj kadmija, pa zato 1 manju elektridnu vodljivost.
Ovo tumadenje je vrlo uvjerljivo iako se radi objek-
tivnostl ne smiju iskljuditl nl neki driagl mogudi ubjecaji
na elektridna i optidka svojistva dobivenih (dS kristala.
5 obzirom na velike promjene u svojstvima krigtala koje
smo opazili, vjerujemo da stehiometrijske devijacije imaju
ipak dominantnu ulogu.

2.2, IstraZivanje elektroluminiscencije CdS:Cu praska
u_dielektriku

SR

Rad na dobivanju i ispitivanjn elektroluminiscentnog
CdS praska bio je potaknut detaljno lstra¥enim efekton
elektroluminiscencije (BL) kod srodnog ZnS praska. Interes
za ta istraZivanja pobudila je i Sinjenica &to BL 0ds
prafka jos nije bila referirans u literaturi.

PraSak Cds:0u koJi daje vidljivu EL v izmjenidnonm i
lstosmjernom elektridnom polju dobiven je grijenjem mje-
Savine prafiaka (dS+Cu (lOWBat%) 1n evakulrano] kvarenoj
cljevi zatvorenog s jedne strane, na temperaturi od 800°¢
kroz 9 - 10 sati. Koncentracija bakra od 10 ath veda je
od one koja odgovara topivosti bakra u (dS na sobnoj tem-
peraturi. Uslijed toga se lzludivanjem bakra unutar 1 na
-povréini ¢ds kristalida stvara”%ezivanjem sumpore vodljivi
‘bakar sulfild, faza bitna za mehanizam pobudenja BL. Osim
toga bakar daje 1 efikasne centre luminiscencije v II-VI
poluvodidima.
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0d dobivenog pra¥ka izdvojena je sitnija frakeija sred-
njeg promjera zrna od oko 8 um i pomijefana s aralditom,
Jednom vrstom organskog dielektrika. Pradak u aralditu sta-
vlijen je zatim lzmedu plodastih elektroda, dime je dobivena
EL ¢elija. Jakost izmjenldnog polja od 180 Hz iznosila je
oko 105V omml, a mjerenja su vriena na sobnoj temperaturi.

Mjerenje ovisnostl integralnog sjéja B 0 naponu pobu—
denja je pokazalo da sjaj slijedi relaciju B = B, |
(~C/V¥ ) u kojoj je V napon pobudenja, a C parametar velidine
340 - 360 V1/2. Ovakva ovisnost sjaja o naponu karakteri-
stidna je @a EL, pa je ovaj rezultat potvrda da je dobiveni
efekt zaista BEL CdS:Cu prafka a ne neki sporedni efekt, npr.
lzboj ili izbojem pobudena luminiscencija.

Mjerena Jje takoder strujno naponska karakteristika BL

exp

éelije kod istosmjernog elektridnog polja, te ovisnost inte—
gralnog sjaja o strujl kroz deliju. U oba sludaja su dobi-
vene ovisnosti karakteristidne za EL. One pokazuju srodnost
efekta EL kod CdS i %nS.

_ U nastavku rada na tom problemu %eljelo se saznatbi
porijeklo EL CdS:Cu pradka 111 tadnije, vrsta 3 polo¥aj
nivoa centara luminiscenclje. Takve podatke mo¥e dati npr.
usporedba spektara fotovodljivosti 1 EL jer su luminiscencija
1 fotovodljivost dva inverzna procesa. Snimanje spektra
fotovodfiivosti FL delije u istosmjernom elektridnom polju
izvrdeno je osvjetljavanjem éelije standardnom volframovom
lampom ispred koje su redom stavljani interferencioni Filtri.
+ Istovremeno je, uz konstantan napon na édeliji, mjerena struja
koja kroz nju prolazi. Snimanje EL spektra izvrieno Je u
izmjenidnom polju frekvencije 270 Hz pomodu interferencionih
filtara 1 fotomultiplikatora. |

U EL spekitru su nadena dva maksimuma: Siroki u naran-

dastom dijelu (595 nm) i uski u zelenom dijelu spektra

(540 nm). Spektar fotovodljivosti pokazao je istovremeno

da postoji povedanje fotovodljlvosti kod oko 600 nm, a da kod
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540 nm takvog povedanja nema. Na osnovu ovog rezultata i us
pomoé¢ usporedbe sa rezultatima drugih avtora moglo se zaklju-
¢iti da centar odgovoran za narvandZastu emisiju ima nivo

na oko 0,3 eV iznad valentne zone i da se radi vjeroja%no

o Cu’ centru. S druge strane, zelenu emisiju uzrokuju vje-
rojatno praznine Cd iona u reSetei CdS &iji nivo se nalaZiﬁr

na 0,1 eV ispod zone vodljivogti.
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spojeva

I ova djelatnost uvedena je u plan rada odjela pred dulje
vremena s istim ciljem kao i u sludaju CdS. Zeljelo se svla-
dati osnovne metode dobivanja binarnih poluvodida i metode
mjerenja bazidnih parametara poluvodljivosti. Rad je tokom
protekle godine zavrSen. IzvrSena su veoma opse¥na ispiti-
vanja najboljih uvjeta sinteze i dobivanja monokrisiala Sebi-
riju poluvodidkih spojeva ZnSb, ZnAs, GaSb i GaAs. U poje-
dinim sludajevima postignuti su monokristali vrlo visoke
kvalitete, ravne onoj koja se dostiZe i u drugim specijali- .
ziranim laboratorijima u svijetu.Xao originalan doprinos
mo%e se spomenutl primjena metode heteroklice i kapilarncg
izvladenja za stvaranje podetnog monokristala, te primjena
tekuéeg B203 oklopa kod sinteze i kristaliszacije spomenutih
poluvodida. VriJednost ove posljednje inovacije je najuodlji-
vija u sludaju GaSb.

Velik problem kod dobivanja monokristala GaSb iz talje-
- vine, stvaraju oksidi koji se pojavljuju na povr$ini talje-
vine. Kroz taj oksldni sloj mogude je izvladenje kristala,
ali vjerojatnost dodatne nukleacije jako poraste pa se zato
monokristali lagano polikristaliziraju narodito kada se
poveda promjer izvulenog kristala. Zbog tih oksida usmjesno
dobivanje GaSb bllo je mogude samo u sistemima kod kojih




b6

se o tome vodilo raduna. .

Osim pojave oksida u nasinm eksperimentima kod dobivanja
monokristala GaSb primjedivalo ge isﬁaravanje antimona iz ‘
spoja, koji je nakon dufeg izvladenja kristala iz taljevine
ozbiljno pokvario vidljivost u sistem, jer se talo¥io na
hladnlju kvaronu oijev. Da se doskodi tom lsparavanju i da
se 1stovremeno rijedi problem oksida, primijenili smo kod
dobivanja monokristala (aSb metodu tekudeg oklopa, koju su
za gpojeve s Jednom jako isparljivom komponentom razvili
Metz 1 suradnici.

Kod izvladenja monokristala Gasb, za zadtitnu tekudinu
upotrebljen je B203= Buduéi da 5203 zadovoljava najosnbvnije
uvjete koji se postavijaju na svojstva zadtitne tekudine:

a) na temperaturi taljenja GaSb, mora imati niskil tlak
para, ‘

b) mwora imatli manju gustoéu nego &to Je gustoda GaSh,

¢) ¢aSb mora biti u B,04 netopiv, kao i sem Ga 1 Sb,

d) ne smije reagirati sa taljevinom ili ju kontaminirati
buduél da se u B203 tope oksgildi, na taj] nadin rijeéena su
1stovremeno oba opisana problema kod dobivanja GaSb. Pokazuje
se jo¥ jedna, velika prednost metode tekudeg oklopa prems
konvencionalnim metodama mogué%esintezu 1 izvladenje kristala
napraviti u istom sistemu i neposredno jedno za drugim. Tako
otpada svako manipuliranje s materijalom. Panki sloj B203
zaBtiduje i lzvudeni kristal. U vruédoj vodi 3203 topi se,

Pa se pranjem taj sloj mo¥e lagano skinuti. Svi dobiveni kri-
stall pokazivali su p-tip elektridne vodljivosti sa koncentra-
cijom nosilaca naboja od ~ 6010m160mw3 kod 80°K sa maksimalnom
pokretljivodéu na toj istoj temperaturi od 2430 omgvmlsmle

1 e o sy iy s e wa R s W it i D

CuSe-Mg i CuSe-Al

2eh4. Ispitivanje ispravljadkog efekta na kontaktu

Kontakt ilzmedu bakar selenida i magnezija 11i alpminija
pokazuje svojstvo nesimetrije elektridnog otpora pri promjeni
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polariteta napons kojl je na njega prikljuéena'maj igpra-
vljatki efekt ne mo¥e se pripisati poluvodidkim svojstvima |
bakar selenida CuSe, jer su detaljna ilstraZlvanja njegovih
elektridnih svojstava pokazgala metalni karakter vodljivosti.
Porijeklo efekta ispravljanja trebalo je zato potraZitl u
pogtojanju neke barijere na prijelazu izmedu CuSe i metala.
Py barijera nije mogla imati vremenskl konstantna svojlstva
jer je strujno naponska karakteristika kod niskofrekventnih
napona -pokazivala uvijek hisgterezu.

Bududi je veé ranije bilo poznato da u kemijskog reakodjld
izmedu CuSe 1 Mg ili Al nastaje magnezi) selenid NMgSe ,0dnosno
aluminij selenid, A123639 bilo je priroedno pretpostaviti da -
barijeru na kontaktu predstavljaju uprave ti spojevi. Flek-
tridno polje prikljudeno na kontakt mo¥e ubrzati 11i uspo-
ritl stvaranje tih selenida. Sto viSe, periodi¥no povedanje
1 smanjivanje napona, te lzmjena polarite%a, periodidno
mijenja debljinu barijere. Kako za razliku od bakar selenlda,
koji ima vrlo visoku, metalnu vodljivost,magnezi) i alumini]
selenid predstavljaju gotovo izolatore, pojava veé 1 vrlo
tankih slojeva.tih spojeva Jako utjedu na struju kroz
kontakt.

Primjenom opéeg Ohmovog zakona na barijeru promjenljive
debljine, dobila ge relacija za ukupnu struju kroz kontakt
i relacija za vremenski promjenu debljine barijere, Obje
relacije opisivale su pojave na kontaktu kod istosmjernog
napona. Uvodenjem izmjenidnog napona u dobivene relacije 1
uzimanjem u obzir kapacitivnilh svojstava kontakta izvedense
gu dvije osnovne jednad¥be za vremensku ovisnost struje
kroz kontakt 1 za strujno naponsku karakteristiku kontakta.
Grafidki prikazi tih Jednad¥bi 1 osciloskopske slike sni-
mljene u eksperimentu pokazivale su vrlo dobro slaganje.
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2.5, Istra¥ivanje elektri¥nih i termoelekbtridnih svojstava
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Cude

peCytvplsyry

Ovo istraZivanje poduzeto je u prvom redu zato da se
uwtvrdi priroda elektridne vodijivosti tog spoja i tako po-
mogne obja¥njenju ispravljadkog efekta opisanog u prethodno]
taltkl., Na prvom mjestu istra¥ena je ovisnoet specifidne vo-
dljivosti o temperaturi u intervalu od 85 do 350°K. U oijeiom
tom intervalu vodljivost pada s porastom temperature osim
naglog skoka vodljivosti kod 53°¢ koji cdgovars faznom pri-
jelazu bakar selenida. Veli¥ina vodljivosti od oko 10t "tom™t
na sobnoj temperaturli 1 njena %emperaturna ovignogt tipidna

Je za metale 111 polumetale,

Daljnji dokaz metalnih svojstava CuSe pru¥ila su mjerenja
termoelektromotorne sile. U intervalu od 0-100°C koeficljent
termoelektromotorne sile blo je konstantan 1 isnosio je oko
7.10“6V/deg. Imao je dakle vrijedrnost karakteristidnu za
metale. -

Izmjerena je takoder i pribvli¥na vrijednost Hallove
konstante na sobnoj temperaturi. Ona je iznogila 2,5.10“40m3/05
Svi izmjereni parametri omogudéili su da ge izraduna koncen—
tracija nosilaca naboja i njihova pokretljivost. Dobivene su
vrijednosti n = 2.10%%cm™ 1 j =1,b40m°/VS. Pokretljivost
slijedi zakon u = poTHa w-kojem je a = 0,5.

Zanimljivo je spomenuti da Hallova kongtanta 1 koefioi--
~ jent termoelektro motorne sile imaju pozitivan predznak, &to

daje do znanja, da‘se naboj u OuSe transportira Supljinama.
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2.6, Istraiivanje mije¥ane vodljiveostl u bakar selemidu kod

18 e anS T e GO O

Bakar selenid CuamXSe spada u grupu negtehiometrijskih
spojeva koju karakterizira mijeSana elektronsko ionska elek-
tridna vodljivost. Ietovremeno, bakar selenid ims veliko
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podrudje egzistencije s obzirom na promjene sastava. Na 400°C
granléni sastavi su pribvlisno Cu,ySe 1 0u1,868e. Prikljudivanje
napona na uzorsk bakar selenida uzrokuje, uz pojavu elektron-
ske struje i transport pokretljivih cu” iona tj. stvararje
koncentraocionih gradijenata du¥ uzorka.

Vremenski i prostornu ovisnost koncentracije Cu' iona,
zatim vremensku ovisnost napona na uzorku uwz konstantnu
struju, te strujno naponsku karakteristiku uzorka opisuje
dobro poznata Yokotina fenomenolo¥ka teorija mijefane vodlji-
vosti u takvim kristalima. Ipak, ona je ogranidena na slabe
struje krosz uzorak, kod kojih se gradijenti koncentracije na=-
laze unutar podrudja moguéih sastava.

Kod jadih struja dolazi do izludivanja metalne komponente
1z gpoja, &to lzazilva niz ﬁovih pojava koje nisu biie obuhva~-
éene postoJebom teorijom. Pokazalo ge medutim, da se uvo-
denjem jedne vremenski 1 strujno ovisne ravnole¥ne koncentra-
clje cut lona u potojede relacije, njihova valjanost prodi-
ruje 1 na strujno podrudje gdje dolazi do elektrolize spoja.

Te novo izvedene relacije dobro uplsuju opaenu neovisnoé{
napona na uzorku o struji, lom strujno naponske karakteri-
stike i naroditu vremensku ovisnost rezidualnoéunapona nakon
ukapdanja struje kroz uzorak. Valjasnost relacija provjerena
Je 1 pomoéu eksperimentalnih rezulbata drugih autora pogti-
gnutih mjerenjem elektridne vodljivosti bakar sulfida.

ek e T ek ey W G
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1. %4.0gorelec: Mixed Conduction in Cuprous Selenide at Strong
Currents (Pizika)

2. Z.0gorelec and D.Selihger: Scme Electrioal Properties of
Synthetlc Klockmannite,CuSe (J.Materials Soi.)




50

3.2. Radovi iznijeti na konferencijama

16

1.

2.

B.Mestnik, M.Paié; Z.0gorelect Oviesnost optidkih 1 elektrid-
nih svol}stava kristala 0dS o %emperaturl njihove sublimacije,
Ohrid (1970)

V.lerié 1 2.0gorelecs: Blektroluminiscenci ja CdS:Ou praska
u dielektriku, Ohrid (1970)

V.lerids Spektri elektroluminiscencije i fotovodljivosbi
CdS:Cu pragka u dielektriku, Ohrid (1970)

R.Rodaks: Primjena tekudeg oklopa kod dobivanja kristala
GaSh, Ohrid (1970)

Z.0gorelec 1 D. Selinger°-Elektriéna svontva hakar selenlda
CuSe, Ohrid (1970)

Z.0gorelec 1 N.Parago: Preliminarni rezultati ispitivanja
ispravljalkih svojstava kontakta CuSe-Al, Ohrid (1970)

Z.0gorelecs 0 nesﬁehiometfijskim prosjednim kristalima,
Ohrid (1970)
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R.Rodsaks Doblvanje AIIIBV poluvodidkih spojeva i impitivanje
njilhovih elektridnih svojstava, PMF, Zagreb 1970.

B.Mestnik: Dobivanje monokristala ¢dS 1 proudavanje nji-
hovih optidkih svojstava, PMF, Zagreb 1970.
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ODJEL PRIMISENJENE FIZIKE POLUVODICA
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7 DRAVKO BENDEKOVIG,dipl.ing.elektrotebn. - vidi
phrud.guradnilk

Nauénl suradnjocds

JASNA BATURIC-RUBCIC,doktor fizanauké, aplatent PMIP-g
Sveulilifta u Zagrebu - visi
asistent :

BRANIMIR SATDIC,dipl.ing.fizike — vifi strudni
suradnilk

VIATEA RADIC,dipl.ing.kemije — gtrud.soradnik

BRANKA PETRIC,dipl.ing.Tiz. - strud.suradnik

BRANKA SMALCELJ,dipl.ing.kemlje — strud.suradnik

STANKA RIHNOVSKI,magister farmacije - strud.suradnik

ZELIKO LTATKOVIC,dipl.ing.elektrotehnike - stTud o sUT.
Tehnidkl suradnicis
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MILAN VUKELIC, vi¥i tehnidar
TOMO TELEBUH,samostalni konstruktor
MIRA RUSOV, kem.tehnidar
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U sklopu dugorolnog plana ovog odjela u 1970.godinl za-
datak ovog odjela Je bio ilzvrediti tehnidke i btehnolodke
pripreme za odredjivanje definltivnih process i postupaks
planarne tehnologije na siliciju. Te'pripreme treba da gluZe
kao podloga za masovnu serijsku proizvodnju koja se ved:
organizira u RIZ-tvornicli poluvodida, Zagreb,




Krajnji je zadatak, koji treba da se zavrii u 1971.
godinl, odredivanje ovih parametara planarnog procesa za
slijedede proizvode:

1, Tranzistor opée namjene (Ioooa 1Amaxe 4BV g, 0d 20
do 150 Vv, fyeca 100 MHz) 4 h. g 40 do B00).
2. Visokofrekventni tranzisﬁor (F cca GOOMHZ,BVOEO
coa 30V)
3. Tranzisbtor p~np opde namjene (Ioeoa lAmaxey hyg
40 do 800, BVop0 do 60, fpooa 100 MHz )
o Stabillzatorl naponas
a) coa 30 V
b) cca 10 V /
5. MOS ispitni sklop, koji omogudava anaslisu pojedinih
koraka procesa za dobivanje MOS integriranih krugova.

e e e R5d G T e e

U godinl 1970. vrSenl st radovi na slijedeéim procesnim
operacljama koje su zajednilke svim navedenium proizvodima:

1. Maske za difuziju 1 metalizaciju

2. Fotorezist postupak za sve faze procesa difuzije 1
matallzaclje

3. Difuzija 1 oksidaeija

h. Metallzaclja 1 legiranje

- Be Specijalnl procesi za MOS

2+1. Maske za difuziju i metalizaciju

U veljali 1970.godine postavljen je ureda] za ekspoziollun
elektronskim snopom (Eleotron Beam Exposure Equipment Model
JEBX~2By Japan Electron Optics Laboratory Co, Tokyo, Japan)
1 do sada su osim probnih maski izradene slijedede magke po-
trebne za procesne operacije: P
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- get od tri maske za visokofrekventni traﬁzistor

- getovl od po detirl maske za dva tlpa integriranih
stablilizatora napons

- maska predloZka za ugradnju integriranog kruga

Ispitane su takoder i moguénosti direktnog eksponiranja
gllicijeve plodice pokrivene slojem dopanta u svrhun dobi-
vanja selektivnog izvora dopanta na povriini.

Prirveden je niz kompliclranijih programa za dobivanje
magkl kompleksnih struktura 8ijoj ée se ilzradi pristupiti
u idudoj godini. Zajedno sa ovim radovima vr¥e se paralelni
radovi na razvoju novih poluvodidkih strukturs za koje Jje
potrebno lzraditl maske.

2.2, Difuzija

Difuzija primjesa u siliciju je bitan proces u tehnolo=
gijl izrade poluvodi&kih elemenata. Kontrola dubine difuzlje
mora se osiguratl u redu velidine { 1 py; a povr¥inska konoe-
traclja primjesa odr¥ati u vrlo uskim granicama. To je mogude
postiél samo preciznom kontrolom temperature i vremena, te
atmosfere u pedi.

Postupak difuzije lzvodl se u peéima na temperaturi od
880° ~ 1140°¢ u dva odijeljena prooesa.

1. depozicija primjese (dopanta)

2, difuzija primjese (dopanta)

| U prvom procesu stvara se na povrSini gillolja staklo s

bogatim sadr¥ajem dopanta, koje kod procesa difuzije slu¥i
kao lzvor primjesa. '

Zo vrijeme difuzije postiZe ge odredena dubina difundi-
ranog sloja, odredena povriinska koncentracija i naraste do-
voljno debeo oksld potreban za magku u daljnjlm procesima
difuzije. Ova tri parametra uspijevamo kontrolirati kombl-
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nacijom 2 1 vife razliditih temperatura, te naizmjenidnom
oksidaci jom v suhom 1 vlaZnom kisiku odnosno pari.

U ovom 0djelu postavlijena su tri procesa difuzije obzi-
rom na dopant.

1. depozicija i difuzija bora (baza u nep-n strukto-
rama 1 1zolaclja u integriranim krugovima)

2. depozicija 1 difuzija fosfora (emiter u n—p-n
gtrukturana)

3. depoziolja 1 difuzija arsena (buried layer' u inte-
grirvanim krugovima).

Ad.l. Doplranje borom vriili smo na dva nadinas
- 1z krutog izvora borosilika £ilma®™
« iz plinovitog Llzvora BClB

Proces s borogiliks filmom zadovoljava za izolaciju,
medutim kod difuzije baze vrlo telko se kontrolira povriinka
koncentracija, pa smo za sada napustili ovaj postupak 1
postavili proces s B013° U peé se uvodi 1% smjesa BUlB L N,
uz dodatak Hy 1 Ope U wvruéod zoni peéi dolazi do medusobne
reakoije plinova 1 dalje sa Si-plodicama na kojima se gtvara
Bzoje 5105 u nasim procesima depozicije bora, kolidina BClB
1 vrijeme su uglavnom konstantnl a zadanu koncentraciji B
postlZemo promjenom temperature u intervalu od 880°-2000°¢.
Ustvari time nijenjamo topivost B u Si. Nakon depozlelje
slijedl difuzija 8ija je uloga opisana u uvodu, Najdublja

baza je 9 i1y a najplida 2 .

Iako je depoziclja iz BC].3 dala odekivane rezultate,
Jo& moramo sistematski raditi da b1 sasvim sigurno mogli
kontrolirati proces. Difuzija je medutim vrlo stabilan pro-
oes s kojim visSe namamo problens.

o
Ado2. Vr3ili smo pokuse s fosforosilika% £1lmom, no vrlo
brzo smo to napustili zbog premale koncentraoije Py koja se
~mo¥Ze dobitl u emitern iz ovog £ilma. '

¥ Romexcijalni proizvod firme: Emulsttone & Com.USA
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Postupak deposlelje iz P0013 (plinovita faza) daje vrlo
dobre rezultate. Reproducibilnost 1 uniformmost povriingke
koncentraclje potpuno zadovoljava. Provodi se u pedi na 1100%¢
u prilsustvu N2 1 0, Kontrolu depoziclje vr¥imo mjeren]em
povr8inskog otpora 1 pojadanja tranzistora (h,FE)a Ovisno o
dznosu pojadanja odredi se prema empirijskim podacima vl jeme
1 atmoslera difuzije. S difuzijom nemamo problema.

Ad.3. Dopiranje arsenom vr$ili smo iz krubog lzvora arseno-
silika £1lma® na temperaturi 1200°¢ u strull suhog Ope
Proces je dobar, rezultati pobpuno zadovol javaju. )
Na procesima oksidaclje 1 difuzije izvrdeno je ukupno oko
1000 pokusa.

2+3. Oksidacija

Oksidacija Si-ploica provedi se u svrhu dobivanja sloja
okslda na povriinil silicija debljlne 2000 & ~ 10000 ﬁ, koji
u planarnoj tehnologiji izrade poluvodidkih elemenata ima
nekoliko primjena. Postupak se svodi na kemi jsku reakeljn
- = silicija i suhog kisika (vla¥nost {10 ppm)

= siliclja 1 vla¥nog kisika

(kisik se zagléuje vodenom parom prolagskom kroz D.T.

vodu na cea 90°¢)

-~ gllieci)a 1 vodene pare

0 primjeni oksida ovigi da 14, ée se provoditl samo jedan
od ovih postupaka 111 njihova kombinaOiJa%s Temperaturs oksde
daclje krede se od 900°¢ - 1200°¢. Osnovna razlika iznedu
ova trl procesa je u brzini rasla okgida. Najmanja je u suhom
kisiku, a najveda u vodenoj pari.
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Si—-plodice poslaZu se okomito u kvarcnl nogad i polagano
(5 min) uguraju u sredinu kvarcne cijevi elek.peédi. Iz 8-
protnog smjera kontinuirano se uvodi kisik i1i para, a lzlazi-
na drugom kraju cijevi. To je tzv. "Open—tube sistem".Nakon
odredenog vremena (ovisi o zadanoj debljini oksida za odre-
denu temperaturu) nosad s plodicama izvude se van i time je
postupak zavrSen. Kontrola debljine oksida vrii se metodom
optidke interferencije.

Obzirom na primjenu oksid slui

~ kao maska za difuziju

- kontrolira povriinsku kono.primjesa

~ kao aktivni element u MOS strukturama.

Oksid ko)i ée slu¥itl kao maska u difuziji nastaje
oksldacijom u pari. Debljina mu je 5000 & ~ 10.000 &. Samo
prilikom prve oksidacije raste 8102, dok kod oksidacija
usporedo s difuzijom nastaju amorfne smjese oksida silicija
1 odgovarajubeg dopanta (detaljnije u poglavlju o difuziji).

Tako dobivama u naSem sludaju borosilikatno, fosfosili-
katno 1 arsenosilikatno staklo. Zbog redigtribuci je primje~
s& u silicij 1 oksid, povr¥inska koncentracija u Si ovisi o
natinu oksidacije. Proces podinje u suhom kisiku a nastavljs
u vlaZnom O2 ili pari.

Prvi dio procesa kontrolira povriinsku konc., a drugil
oslgurava dovoljno debeo oksid za masku u glijededim procem

sima depozicije i difuzije.

Oksidaci ja samo u suhom 02 koristi se za rast "gate"
okslda u MOS strukturama. Debljina mu je svega 1000-2000 K.

U toku profle godine radili smo intenzivno na oksida-
cijl za sve tri navedene primjene. Najvi%e poteskoda imali
smo & dobivanjem "gate" oksida zbog ekstremnih zahtjeva na
distodu Si 1 samog postupka, $to Je u nadim uvjetima tedko

osigurati.
No postignuti rezultati zadovoljavaju obzirom na de-
bljinu oksida, kvalitetu te kontrolu povriinske koncentracije
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primjesa u 81, reproducibilnost Je postignuta 1 procesi me
mogu uvestl u proizvodnju.

2 llw msﬁtéliza(}ilé

Sk pae e Rt

Metalizacija tranzistorskih struktura i integriranih
krugova sjedinjuje skup problema speclifidnih za formiranje
omskog kontakta na gilielju, selektivnn metalizaoiju od re«
denih geoometrija diktiranih planarnom tehnologijom i masovnu
prolzvodnju. Postupak se provodi naparavanjem metala u vakuumn
1 legiranjem. '

lletalizacija, na bilo kojoJ od elektroda, poveédava
povriinsku vodljivost, osigurava homogenu raspodjelu struje
po povrdinl, smanjuje prelasni otpor 1 omogudava mbntiranje
plodice silicija sa poluvodidkim planarnim elementom Cdiodom,
branzistorom, integriranim krugom) u kudidte.

Izbor odgovarajudeg optimalnog metala za kontakte odre—

Gen je dugom tradicijom i kompleksnodéu zahtjeva pa u tom
smislu uglavnom ne postoje dileme. Sa gornje strane plodicae,
gdje su izlo¥ene povr¥ine baze i enitera, koristi se selek-
tivno polofen aluminij, a sa donje strane plodice, na kolektoru,
gdje nema selektivno odredenih geometri jskih elemenata, napa-
ruje se po oiljelo) povr¥ini zlato.

Selektivnost u polaganju metalizacije ostvaruje se
fotoelitografskom tehnikom zajednilkom za sve faze planar—
nog procesa. Razlikuju se ipak dva nadina metalizacijes za
krupne geometrije i za fine geometrije. U gludaju krupnih
geometrija metalizirana povrdina Je ne&to manja od povrine
baze odnosno emitera no ona je jo¥ uvijek dovoljno velilka
%8 "bondiranje" zlatne ¥ice sa kojom se metalizacija spaja
88 odgovarajudédim izvodima na kudistu. Mine geometrije su
upravo odredene time ¥to su povr¥ine bagze odnosno emitera
prémalene za direktno bondiranje spojnih ¥%ica Pa se meta-
llzaci ja prodiruje u otok na oksidnom sloju.
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U prvom sludaju metallzacija se vr¥l preko fotorezista
na kojem su nadinjeni otvori gdje treba da ogtune napareni
sloj ("stencil" pos tupak) a u drugom sludaju, fotorezilst
ge nanosi preko naparenog sloja i fotoli 1tografskim postupkom
ostavljaju se pokriveni oni dijelovi gdje je potrebno zadpe
zZati métalizaciju ("overl&y” postupak. Overlay postupak
postavlja vede zahtjeve na tehniku vakuumskog naparavanja
Jer izmedu otvora emitera 111 baze i metalnog otoka na oksi-—
du postoji stepenica. Bududi Je ta stepenica gotovo okomita
na ravaninu struktura uvijek postoji opasnost da sloj alu-
minija na tom mjestu bude pretanak, ild Jak prekinut. Ogim
toga onaj dio metalizacije koJi se nalazi na oksidu ne biva
legiran, pa proces termidke obrade 1 pripreme povrSine zahti-
jeva vife pa¥nje, kako bi prianjanje aluminija =za oksid bilo
zadovoljavajude.

am postupak naparavanja,; ako pretpostavimo kao razg—

mljive samo posebi da se korigti adekvatan vakuumski gi-
stem, treba da zadovoljava dva uvijetas kontroliranu i odredenu
debljinn naparenog sloja i homogenost debljine na najveéenm
mogu¢em broju silicijevih plodica koje se dadu smjestiti
u dani sistem. Tmajuédi na wumu uvjete masovne produlkelje

svi elementi kontrole i definlcije ovih uvjeta treba da budu
svedend na onaj wminimuam koji Jo% uvijek daje sadovol Javajuéu
reproducibilnost. Polazedi od tog principa rasradivani su
glstemi sa obpornim izvorima za naparavanje kod kojih se
kontrola debljine naparenog sloja vrdi preko odredene koli-
dine metala stavljene u otpornl izvor prije svakog naparge

vanja. Homogenost: naparenog sloja na velikom broju uzoraka
zabhtijeva da se podloge maksimalno udalje od izvora. U

tom sludaju kolidinag metala u izvoru mora bitl velika. Izvor
obidno dini nekoliko paralelnih spirala volframa. Kolidina
metala koji se mo¥e odjednom ig spardti ogranidena je opasno$éu
kapanja taline gsa viljeme naparavania. Kritidna velidina
kapijice naramo ovisi o specifitnoj teZinl materijala i
napetosti povr¥ine pri temperaturi naparvavanjia i Yitno se




razlikuje za aluminij 1 zlato. Formiranje kapljioa po Za-
vojima spirale izvora zavisi od sludaja i osim opasnosti
kapanja dovodi do razliditih uvjeta samozasjenjivanja izvora.
Ovo samozasjenjivanje ima za posljedicu neuniformnu raspo-
djelu toka isparenih atoma metala u prostorni kut 1zmedu
jzvora i podloga od naparavanja do naparavanja. Da bi se po-
gtigla homogenost naparenog sloja potrebno je rotirati nogad
podloga za vrijeme naparavanja. Ovaj zahtjev postaje naj-
kritidniji u sludaju overlay struktura kada je za naparavanje
stepenice na oksidu po¥eljno da u odnosu na podlogu budu
zasbtupljenl 1 razliditi kutovi upadnib atoma. Konadno rje-
fenje predstavlja planetarni sistem u kojem se svaka od si-
licijevih plodica za vrijeme naparavanja istovremeno rotira
oko dvije osi. Ovakovim je sistemima posveéeﬁa narodita

pa¥nja i traZena je optimlzacija obzirom na konstrukeiju i
 iskoristivost prostora. Razmatrane su i relativne prednostl
1 mane prostornog odnosa izvor-pedloga: lzvor iznad podloga
114 izvor ispod podloga. U prvom sludaju je konstrukciono
rjedenje Jednostawmije ali znatne smetnje nastaju zbog
prskanja taline za vrijeme naparavanja i taloZenja flne
pradine nastale od naparenog materijala na stjenkama 1
drugim elementima pod zvonom vakuumskog sistema. _

Ispitivan jJe takoder 1 utjeca] temperature podloge za

vrijeme naparavanja na kvalitebtu naparenih slojeva u

kasnijem tehnolodkom postupku legiranja. Prihvadena je
metoda naparavanjs na hladnu podlogu s time da se ne koriste
isti metali (zlato, alumini}) nego vifeslojni sistemi
metala 1 legure.

Proces legiranja se znatno razlikuje u sludaju overlay
1 stencil postupaka za emiter i bazu (aluminij) 1 u sludaju
naparencg zlata na kolektor. Kod stencil postupka na plo-
dici ma vriljeme legiranja prisutan fotorezlst ko)l mora u
procesu legiranja nabubriti, all ne 1 izgorjetl,; kako bl se
kasnlije lako odstranio ultrazvukom. Overlay strukiture,
kao 3to je ved spomenubto, imaju metalizsciju djelomidno
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na oksildu pa je optimizacija procesa ori jentirana na tu
¢injenlcu. U oba sludaja proces legiranja nije klasidan jer
nesmije doéi do potpunog legiranja naparenog materlijala

nego samo jednog njegovog manjeg dijela uz povrdinu silicija.
Osim Zto bl potpuno legiranje imalo negativne posljedioce
obzirom na mehanilka svojstva metalizacije, alumini} utjede
- na elektridka svojstva siliclja kao dopant pa njegovo pro-
diranje v veoma tanke planarne strukinre mora biti strogo
kontrolirano. Zlato na kolektorskoj strani strultture ima
pasvim drugu ulogu 1 potpuno se legirva. Te¥i¥te u lkvalite—
tama zlatnog legiranog sloja prenocsi se na kasniji tehno-
loski postupak vezivanja oljele kolektorske povi&ine za
odgovarajuéi nosad. ‘

Za svakl od navedenih sludajeva odreden je najpovolj-
niji clklus legiranja koji je definiran vremenims i tempe-
raturama predgrijavanja, stvarnog legiranja i postepenog
hladenja. Pri tome je vodeno raduna o reakciji pedi na uno-
Senje hladne mase ladice 1 plodice jer su vremena u sve
trl faze veoma kratka.

Velika osjetljivost MOS struktura na onediBéenje na-=
trijém zahtijevala je primjenu elektronskog topa za napa-
ravanje aluminija. Ispitivani su parametri koji definiraju
postupak un ovom sludaju, kao #to sus ukupna snaga topa,
brzina naparavanja, termi¥ki kontakt ladice sa hladenim
nosadem, materijal ladice, geometrija komore, elektronska,
rentgenska 1 lonska oftedenja MOS strukbture. Zbog svoje
kompleksnosti, optimalni uvijeti u ovom mludaju jod nisu
potpuno odredeni 1 vride se dalja ispitivanja svakog od
navedenih utjeoaja.




61

2¢5. Stabilizacija MOS struktura
Integrirani krugovi se danas ne izvode gamo s bipolarnim,
veé 1 g MOS "field efeot" tranzistorima, tzv. MOSFET-ima.
Metal-izolator—-poluvodid MOS struktura bitna je za rad
MOS-FET-a. Njihova primjena u izradi integriranih krugova
planarnom tehnologijom ima znatnih prednosti prema primjeni
bipolarnih tranzistora. Broj potrebnih maski pa i procesnih
koraka smanjuje se pribli%no na polovicu. Nezgoda je %to su
ekstremno povedani zahtjevi na &istodu cjelokupnog procesa,

da bl se doblle stabilne MOS strukture, koje omogudéuju ispravni

rad takvih povrdinski kontroliranih poluvodidkih elemenata.
Takoder je nuZno da se gustoda povrdinskih naboja, odgovara-
Juéim tehnolodkim postupcima, svede na minimum.

U tom pogledu granilna povrdina silicija pokrivena ter—
mickd naraéﬁqnim oksidom ima vrlo povoljna svojstva. Na njoj
.se pojavljuju uglawmom tri vrste nabojat naboji tzv. brzih
povriinskih stanja Qst’ stalni naboji u oksidu neposredno uz
povréinu silicija st 1 pokretni naboji QO n oksidu, koji
nakon djelovanja pozitivnog elektrifnog polja u smjeru oksid-
poluvodid na poviSenoj temperaturi takoder dodu uz povrsinu
gllicija. Naboji Q, potjetu od nekontroliranog onedidbenja
tokom cijelog procesa iszrade poluvodidkog elementa 1 uzrok
su nestabilnosti MOS strukture.

Povrdinska gustoda spomenutih naboja odredivana je na
bazl usporedbe teorijske 1 eksperimentalne ovisnosti dife-
rencijalnog kapaciteta C MOS-a o istosmjernom naponut V kojem
Je superponlran visokofrekventni signal male amplitude.
Gustodu povrginskih naboja Q ot i Q uspjelo ge odgovarajudim
postupkom oksidacije i napul Stanja, te odabiranjem kristalne
orijentacije silicija svesti na manje od 1011 Aéto je
zadovoljavajude . smanjenje povrdinske gustode pokretnih
nahoja pokazalo se u uvje tima naseg labdratoxija'vrlo tegko,
pa su sva daljinja nastojanja usmjerena u ‘tom praveu.
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Mrnogi istraZivadi su raznim metodama ustanovili, da i
naboji protjednu od onedifdenja pozitivnim natrijevim ionima.
To je provjereno postupnim otapanjem oksida 1 odredivanjem
koncentracije natrijs u otdpini pomocéu gpektra-fotometra s
plamenom (uz suradnju Odjela za Tiziku ioniziranih plinova
17S=-a). Ukupna povrSinska ‘gustoda iona odgovarala je pripa-
dnom pomaku C-V krivulje, odnosno nestabilnosti MOS strukture.

OpseZno su varirani predoksidacionti postupcl di%éenja
sllicijeve plodice. Koristena su otapala s koncentracijom
natrija od svega par pob (odredivano takoder metodom spek—
trofotometra s plamenom) iskljudivo u kvarcnom 114 poll-
etilenskom posudu, da ne bi doZlo do povedanja koncentracije

natrija otapanjem iz posuda, Sto se dogada, ako je ono od
stakla. Nasbojalo se postidi i%be uviete oksidacije uz za-—
vrsno ispiranj]e oksida dulikom. MOS strukbure su ispliivane
neposredno nokon oksidacije pomodu posebnog uredaja, kojil
omoguduje, da se u vodikovon plamenu Formira znatna kuglica
promjera oko 250 um i pritisnuta na oksid upotrijebi kao
elektroda. Najmanja dobivena gustoda pokretnog naboja iznosila
Je oko 5 ., loloomm‘?c To bl bilo skoro zadovoljavajube. Nere-
producibilnost je bila znatna 1 nekad se dobila gustoda i
iznad lollcmme° Jetkanje silicijeve plodice, koje Je neophodno
u predoksidacionom postupku, da bi se dobio tako relativno
¢ist oksid, ostavlja medutim valovitu povriinu oksida, koja
Je neprihvatljiva u procesima planarne tehnologije. Zato se
pres$lo na odstranjivanje gornjeg sloja silicijeve plodice
tako da se naraSteni oksigd odjetkao u koncentrirano] fluoro-
vodi¢no) kiselini. Pri +om Je, indivektno, odjetkan sloj ni“
licija potroSen za rast oksida, koji iznosi oko 45% njegove
debljine, a osigurana Je ravna povriina silicija. Na njoj se
odmah nak on temeljitog pranja u deioniziranoj vodi i sufienja
ploCice, nara¥ta novi oksid za MOS strukturu. Provedena su
opsefns ispitivanja, da se ugtanovi minimalna debljina




63

povr8inskog sloja silicija, koju treba odgtraniti. Poraston
vremensa prve okgidacije u pard 111 suhom kisiku na 1200%¢
gustoéa onediBéenja pada pribli¥no eksporencijalno na oko
2, 1070 o™
tobnostl C-V metode mjerenja), jasno uz izviesnu nereprodu-

» Dobiven je 1 pobpuno Sisti oksid (unubar

cibilnost. To je zbog nekontroliranog onediséenja mo¥da kod
naroéito vaZ%nog sudenja plodice prije oksideoclije filtriranim
arakom, umjesto dufikom iz tekudeg izvora, a mo¥da tokom
same oksidacl e, jer nema za$tlinog nepropusnog alumina
omotada oko kvarene oljevi, a zavrino lepitivanje je g due-
gikom koji takoder nije iz tekubeg izvora. Ustanovljeno Je
da je za doblvanj)e &istbog oksida mjerodavnije viijeme vasta
okgida na danoj temperaturi (oko 20 min ne 1200°¢), nego
odstranjenje povrdiuskog sloja silioija vede dubine (oko
0,25 pm za oksldaciju u pari, a svega oko 0,05 mou suhoml
kisiku). Kako se jetkanjem silicija skida red velidine par
g a anikad se anlje dobio potpuno Sisti oksid, to bl dalo
naglutiti, da osim vedih kouncentracija natrija uz povriinu
sillicija (gdje mo¥e dospjeti tokowm mehanidle 1 kemljske
obrade plodice), natrij postojli u manjo koncentraciji i u
dubinil siliclja, pa difuzijom prolazi u oksid tokom njego-
vog rasta. Na 1200°¢ Je koeficijent difuzlje za natrij za
skoro dva reda velidine vedi u silicijevom dioksidu neéo u ‘
silicd ju. | ;
Naparavanje aluminlja 99,999% 8lstode iz volframove
spirale 111 molibdenove ladlce ili Sak samo izlaganje tako
relativno 8istih oksida iz¥aravanju volframove spirale ;
uzrokovalo je porast gustode onedidéenja na vide od lﬂiecmmg,=
gto Je neprihvatljivo. '
Zbog toga se predlo na naparavanje pomodu elekbron—
skog snopa. Onedisddenje jJe pald3prib1i%no na polovicu za
vedi broj naparavanja, lako je dobiven 1 MOS za svegs
6 . 1010 e

- . . lo -2
em © gustode onedliéenja (na oksidu s 3 . 10 "em <),
5to bl bilo zadovoljavajuée. Pored prilidne nereproduclbilno-

sti pojavlijuju se 1 neki popratni efekti. Uzrok su vjero-
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jatno oStedenja od bombardiranja elekbtronima tokom napa-
ravanja, a primjenjeno napuftanje nije dovoljno efektivno
u njihovom odgstranjivanju. '

Iruga moguénost stabilizacije razmatranih struktura
Je u polaganju fosforsilikatnog stakla (PQOSmSiOE) pireko
oksida, pa se dobije opéenitija MIS (metal~izolator-poli-
vodi 8) struktura. Spomenuto staklo geterira natrij (zbog
vebe toplvosti natrija u njemu) i 8ini ga relativno nepo-
kretmim. Polaganje tog stakla moguée Je iz 1’0013 izvora u
cljevl, koja inade slu¥i za predepoziciju fosfora. Za veda
one¢ifdenja postiglo se veliko poboljSanje. Medutim samo
sbaklo je vrlo osjetljivo na vlagu, a unosi 1 novi efekt
nestabilnosti zbog polarizacije, koja uzrokuje simetrifinig
pomalemV krivulje MIS strukture. Pomak je proporcionalan
polarizacionom naponu i omjeru debljine stakla i oksida,
kao 1 koncentraciji P205° Postojeél sistem za dopiranje ne
omoguéuje reproducibilno polaganje u vrlo kratkom Yremen-—
skom intervalu (potrebnom za malu debljinu stakla), pa je
ovaj nadin stabilizacije napuften, tim vifie ¥%to se zbog
posebnih zahtjeva 1 povedanog broja operacija on danas
viSe ne primjenjuje u povr$inski kontroliranim poluvodickim
elementima.

Pokusalo gse primjeniti 1 jednu relativno jednostavnu
metodu direktnog istovremenog naparavanja fosfornog pen-
toksida 1 alominija iz molibdenske ladice na oksid. Dobi-
vene su stabilnije strukture, ali zbog nemogubnosti kvan-
+ titativne kontrole, rezultati su bili nereproducibilni.

Pokrivanjem oksida specijalnim silica filmom 8 malom
koncentracijom fosfora, prije naparavanja aluminija pomoédu
élektronskog snopa, dobile su se praktidki stabllne MIS
strukture. Pomak G-V krivalje Je blo manji od 0,1 Vv &to bi u
istim uvjetima MOS strukture odgovaralo gustodi onedisdenja
manjo]j od 10100mm2. Elektridka mjerenja su pokazala, da Je
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za odredene uvjete polaganja f£ilma postignut granisni sluda}
zanemarive polarizacije (svojstvens fogforsilikatnom staklu),
a uz satuvano geteriranje natrija, jasno u ogranifenim koli-
&inama,

Stabilizacija je postignuta za naparavanja, koja na
relativino $iste okside nisu unosila one¢isdenja veda od
10120mw2° '

Postoje izvjesne pote¥kode u primjeni ovih Pilmova na
integrirane krugove,; pa ée se nastojati usavriiti behnika
naparavanja pomodéu elektronskog snopa i dobiti reproducibilna

stabllinost samih MOS struktura.
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PAJNISTVO

Tajnidtvo obavlja sve administrativne, finasnoijske,
materijalne, tehnidke i razne pomoédne poslove Instituta..

Pajnik:
KRSTO PERKOVIC,dipl.pravnik

Struktura 1 sastay
- Hlu¥ba opéih poslova

-« Hlufba radunovodstva

= Nabavno-gkladidna sluZba
- Radionlca

= Knjifnica

Brojno stanje na dan 31.XIT 1970.

- Slufba opdéih poslova 6

- Slu¥ba radunovodstva 2

- Nabavno-skladléna sluba 2

- Radionica | ' 2 (1)
- Enji¥nioca : ' 1 (1)

Brojevi u zagradi oznaduju bro} vadnika od ukupnog
broja koji rade s radnim vremenom kraédim od punog radnog
VIeMena.

Program znanstvenog rada Instltuta u 1970. godini
Linancirall sug
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Savezni fond za naudni rad dinara 1.500.,829,00

Republidkl fond za naudéni rad SRH * 297.946,08
Sveudilifite u Zagrebu n 600. 000,00
Republ.fond za nawd.rad -gtipendije 93.300,00

- Ostall (Medun.konfer.Brela 1 drugi) 291.850,80

e AT P e W e s s =

Ukupno dinars 2.783.425,88

R ORGSR T VSR KO VTR AT vt S0 Wi VAT WSS T G A TR Gy

U 1970.g0odini Institut Je ostvarios

Ukupan prihod | dinars  2.783.925,88
Trofkovl poslovanja " 1.610.202,06
BDohodak H L 173.723,82

Ostvarenl dohodak wrasporeden je po 0dluci Radne zajednloel

= %3 ogobne dohotke dinarsa 986,238,05
= A8 UEOVOIme obaveze i 709,20
— za zokonske obaveze i 9.2084,70
- za rernervnl fond - obavezni dio " 31.787,35
-~ %8 fond zalednidke potro¥.-opda namj. 6724467

e

za fond gajednildke putroénje)m
dio za stanmb.lagradnju it 37.019,85

4a novu opremu Inshléut Je u 1970.godini utvodio dinara
752,807 ,80

Za opremanje svojih laboratorija Institut je morao podi-
zatl kredite 1z raznth izvora, tako da na dan 31.XIT 1970.
Institut duguje po osnovil kredita 1znos od dinara
1.904:250,10.

Na ime otplate kredita u 1870, godini “igpladeno je dinara
2h6. 087,40, '

Anniteti #a 1971. godinn lznose dinara 291.705;35,
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Tokom 1970.godine fond knjiZ¥nice poveéan je za 166
novih knjiga tako da je knji%ni fond na kraju godine iznosio
1033 knjiga.

KnjiZnica je pretpladena na 52 %asopisa, dok darom redavito
prima jJjo& 3 &asopilsa.




