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savjetima i razgovorima koji su mi bili neprocjenjiva smjernica tijekom
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Zahvaljujem se i svim profesorima i asistentima Fizickog odsjeka PMF-
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od plodova te nesebic¢ne ljubavi. Hvala im Sto su mi osigurali zivotnu
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Sto su mi omogucdili sve Sto sam postigao, posebno sam zahvalan i na
tome Sto su stvorili dom ispunjen ljubavlju i zivotinjama, ¢ija je prisut-
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na dugim Setnjama tijekom kojih sam, uz nju, bolje upoznao i sebe. Ti
milijun drugih stvari koje ne mogu dovoljno vjesto izraziti rije¢ima —
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Sazetak

TIonski snopovi koriste se za modifikacije i analize materijala za uporabu u
ekstremnim uvjetima, poput fisijskih i fuzijskih reaktora ili svemirskih is-
trazivanja, gdje visoke temperature prate i jako ionizirajuce zracenje. Jedna
od novih tehnika istrazivanja fuzijskih materijala je ozracivanje dvostrukim
snopom iona gdje jedan snop koristi teske ione koji simuliraju elasti¢ne
sudare izmedu fuzijskih neutrona i materijala dok se drugim snopom im-
plantira helij ¢ime se simuliraju transmutacijske reakcije prouzrokovane vi-
sokoenergijskim udarima neutrona. Mjerenje temperature uzorka u ovak-
vim eksperimentima igra vaznu ulogu u proucavanju fizikalnih procesa
pri ozradivanju ionima, jer su studije promjena u materijalu uzrokovanih
ozracCivanjem ionima jako ovisne o temperaturi materijala. Gustoca i in-
tenzitet ionskog snopa, geometrija i metoda ozracivanja ionima (skenirani
ili stacionarni snop), te svojstva materijala su klju¢ni u procjeni promjene
temperature uzorka pri ozracivanju ionima. U ovom je radu kroz razlicite
eksperimentalne postupke istrazena moguc¢nost kvantifikacije efekta grijanja
uzorka pri ozracivanju ubrzanim teskim ionima za razne gustoce toka ion-
skog snopa i na raznim temperaturama uzorka. Dobiveni rezultati ukazuju
da efekt grijanja uzorka uzrokovan ozracivanjem je izrazeniji za tanke uzorke
te da osjetno pada pri debljinama od nekoliko dubina implantacije. Takoder
otkriveno je da koriStenje skeniranja snopa po uzorku ima pozitivne efekte

na grijanje uzorka.

Klju¢ne rijeCi: ionski snop, zagrijavanje uzorka ozracivanjem, fuzijski materijali, si-
mulacija neutronskog ostecenja, implantacija helija, mjerenje temperature termal-

nom kamerom



Temperature profile of a sample heated by ion
beam

Abstract

Ion beams are used for modifications and material analysis in extreme con-
ditions, such as in fission and fusion reactors or space exploration, where
high temperatures are accompanied by intense ionizing radiation. One of
the new techniques for studying fusion materials is dual ion beam irradi-
ation, where one beam uses heavy ions to simulate elastic collisions between
fusion neutrons and the material, while the other beam implants helium to
simulate transmutation reactions caused by high-energy neutron impacts.
Measuring the sample temperature in such experiments plays an important
role in studying physical processes during ion irradiation, as studies of mate-
rial changes caused by ion irradiation are highly dependent on the material’s
temperature. The density and intensity of the ion beam, the geometry and
method of ion irradiation (scanned or stationary beam), and the proper-
ties of the material are crucial in assessing the temperature change of the
sample during ion irradiation. In this work, through various experimental
procedures, the possibility of quantifying the heating effect on the sample
during irradiation with accelerated heavy ions was investigated for various
ion beam flux densities and at different sample temperatures. The obtained
results indicate that the heating effect on the sample caused by irradiation is
more pronounced for thin samples and significantly decreases at thicknesses
of several implantation depths. Additionally, it has been found that the use

of beam scanning across the sample has positive effects on sample heating.

Keywords: ion beam, beam heating, fusion materials, neutron damage simulation,

helium implantation, thermal imaging
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1 Uvod

1.1 Istrazivanje fuzijskih materijala

U nuklearnim energetskim sustavima poput fisijskih i budu¢ih fuzijskih reaktora i
opcenito sustavima koji su izlozeni ekstremnim uvjetima u vidu ionizirajuceg zracenja
i visokih temperatura velika pozornost treba se pridodati testiranju strukturalnih ma-
terijala. Njihove performanse ne odreduju samo efikasnost i rok trajanja samog sus-
tava ve¢ uvelike utjeCu na sigurnost samih sustava.

Bududi fuzijski reaktori bit ¢e izloZeni kompleksnim i ekstremnim operativnim
uvjetima medu kojima se istice neutronsko zracenje velike energije (14 MeV-a) i viso-
kog toka. Takvo zracenje rezultirat ¢e velikim brojem dislociranih atoma u materijalu
kao posljedicom udara jednog neutrona te velikim dozama mjerenim u stotinama iz-
mjestajima po atomu (dpa), Sto posljedicno dovodi do ozbiljne Stete na materijalu i
degradacije njegovih svojstava. Definicija doze i nac¢ini mjerenja iste dana je u pot-
poglavlju 1.3. Stoga je znanje o svojstvima materijala te njihova promjena tijekom
dugotrajnog rada pod intenzivnim neutronskim zracenjem od klju¢nog znacaja pri
planiranju fuzijskih reaktora.

Poznato je da uoteno makroskopsko osStecenje zracenjem posljedica dviju vrsta
reakcija izmedu zracCenih Cestica i atoma kristalne resetke prikazanih na Slici 1.1 [1].
Prvu reakciju predstavljaju pomaci uzrokovani sudarima s neutronima i ionima. Oni
dovode do parova vakancija i intersticijskih atoma (Frenkelovi parovi) ako udarajuca
Cestica ima dovoljno veliku energiju (10 eV za metale) za izbacivanje atoma iz rav-
noteznog polozaja u reSetci. Druga vrsta reakcija predstavljaju transmutacijske nuk-
learne reakcije unutar materijala koji mogu dovesti do proizvodnje znacajne koli¢ine
stranog elementa unutar materijala. Od posebnog znacaja su (n,a) reakcije koje
mogu dovesti do velike proizvodnje inertnog helija unutar materijala. Sama Steta
uzrokovana neutronskim zra¢enjem znacajno ovisi o energetskom spektru neutrona,

nuklearnim reakcijama, ozracenoj dozi, brzini doze te temperaturi ozracivanja.

1.1.1 Istrazivanje (n, o) reakcija

U prvim fuzijskim reaktorima, reakcija deuterija i tricija proizvodit ¢e, izmedu osta-

loga, visokoenergetske 14 MeV neutrone koji ¢e uzrokovati velike izmjeStaje atoma i
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Slika 1.1: Interakcija visokoenergetskih Cestica s atomima kristalne resetke moze dovesti do
a) stvaranja Frenkelovih parova i b) transmutacijskih produkata. Preuzeto iz [2].

ostale defekte u okolnom materijalu [3]. Dodatno, ovoliko energetski neutroni kao
posljedicu imat ¢e signifikantnu proizvodnju atoma helija i vodika kroz (n,«) i (n,p)
transmutacijske reakcije s elementima poput Zeljeza u strukturi samog reaktora [4].
Za materijale na bazi zeljeza prognozirana doza zracenja je 20-30 dpa po godini dok
je produkcija helija procijenjena na 100 do 300 appm u godini [5]. To predstavlja
do 10 puta vec¢u produkciju helija nego u fisijskim reaktorima. Kako je helij slabo
topljiv u vecini materijala dolazi do njegove akumulacije u obliku stvaranja Supljina
i mjehuri¢a u materijalu Sto ima znacajan utjecaj na evoluciju materijala dodatno
podupirudi ostale efekte ozracivanja na degradaciju materijala [6].

Od velikog broja moguc¢ih nuklearnih transmutacija uzrokovanih neutronima unu-
tar nekog materijala glavni izvori helija su (n,o) reakcije izmedu brzih neutrona n/

u MeV podrudju energija te jezgre metala M atomske tezine A i broja Z oblika:
oM +ynd =573 M' +5 He,

OM +ind =478 M 0’ +5 He,



gdje su stvorene a-Cestice izbacene iz originalne jezgre s energijom od par MeV-a [2].
Za spomenute reakcije udarni presjek ovisi o energiji neutrona od kojih je od poseb-
nog znacaja iznos za neutrone energije 14 MeV-a nastalih prilikom fuzije deuterija i
tricija. Iako udarni presjeci uvelike variraju s obzirom na izotop gledanog elementa
postoji globalni trend smanjenja udarnog presjeka s pove¢anjem atomskog broja. Ta-
blica 1.1 prikazuje iznose udarnih presjeka za neke elemente ukljucujuéi nekoliko

izotopa zeljeza.

Materijal o[mbarn]

C 900 + 70
Al 144 + 7
Ti 37 +3

\Y% 18.7+ 1.4
Cr 34+ 4

Fe 48 + 3
%4Fe 91 +7
56Fe 46 + 3
5TFe 33+2
58Fe 20 £+ 2

Tablica 1.1: Udarni presjeci (n,«) reakcija za 14.8 MeV neutrone mjerenih plinskom masenom
spektroskopijom. Preuzeto iz [4].

Trenutno ne postoji izvor fuzijskih neutrona dovoljno velikog toka za opsezna is-
trazivanja materijala. Planirani projekti u izgradnji poput IFMIF-DONES-a predvideni
su za pocetak eksperimentalne faze kroz 10-ak godina stoga je za izvodenje studija
potrebno koristiti postoje¢u infrastrukturu [7]. Ona ukljucuje koriStenje fisijskih re-
aktora, spalacijskih neutronskih generatora te naposljetku ionskih akceleratora za
dobivanje ili simulaciju neutrona. Zbog intrinzi¢nih razlika u energetskom spektru
neutrona, rezultati dobiveni ozrac¢ivanjem fuzijskim neutronima znacajno se razli-
kuju od onih dobivenih fisijskim ili spalacijskim neutronima. Fisijski neutroni pri-
marno proizvode defekte izmjestanja atoma za razliku od fuzijskih neutrona [8, 9].
Takoder, ostvarive doze su uobicajeno male Sto ne odgovara fuzijskim uvjetima te
znacajno produljuje trajanje eksperimenta.

Dostupni rezultati, stoga, su fokusirani na utjecaj zraCenja na strukturu i evo-
luciju defekata u Cistim metalima i jednostavnim legurama, npr. studije pokazuju

da za ostvarivanje iste promjene granice razvlacenja u zarenom bakru potrebna je



17 puta veca doza fisijskih neutrona od fuzijskih [10]. Mjerenja ovisnosti granice
razvlacenja o temperaturi na Zeljezu koristenjem RTNS-II izvora, jedinog izvora fu-
zijskih neutrona velikog toka koji je s radom zavrSio 1987. godine, i KUR fisijskog
reaktora pokazalo je razlike u obliku ovisnosti izmedu ta dva neutronska izvora su-
gerirajuci opservabilne razlike u strukturi defekata prilikom koristenja ta dva nacina
ozracivanja [11]. Primjetne razlike uoCene su i kod inducirane otpornosti, raznih
drugih mehanickih svojstava te ponasanju akumulacije i formacije mjehuric¢a helija
unutar materijala gdje je otkriveno znacajno vece bubrenje nakon ozracivanja fuzij-
skim neutronima naspram fisijskih [12-14]. Opazeno bubrenje ima signifikantnu i

kompliciranu ovisnost o omjeru helija i doze (appm/dpa) $to je vidljivo na Slici 1.2.
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Slika 1.2: Ovisnost bubrenja Supljina u ¢istom bakru o produkcijskoj dozi helija. Ovisnost je
nemonotona te ima vrhunac na 10 appm/dpa. Preuzeto iz [15].

S druge strane, koristenjem spalacijskih neutronskih izvora dobivaju se vrijed-
nosti koncentracije helija koje su za red velicine vece od fuzijskih neutrona. Jedan od
razloga tomu je Sto prilikom ozracivanja u spalacijskom reaktoru, uzorak je ozracen
i sa protonskim snopom velike struje i energije. Na primjer u Svicarskom spalacij-
skom neutronskom izvoru (SINQ) tipi¢ne vrijednosti oStecenja su iznosile 20 dpa i

1800 appm He [16]. Usporedba spalacijskog i fisijskog izvora pokazuje da je utjecaj

4



80——F— T T T T T T T T
T,.: 80-350°C N-Irradiation ——=el ]

700 Tyu=RT SPNimad.  |—2— 280°C

600

500

400

300

AYS (MPa)

200

(dpa)VZ

Slika 1.3: Varijacija u tvrdo¢i uzrokovanoj ozrac¢ivanjem neutronima koriste¢i spalacijski i
fisijski izvor. Na osi y prikazana je razlika granice razvlacenja, eng. (yield strength), naspram
neozracenog uzorka. Preuzeto iz [5].

spalacijskih neutrona na tvrdo¢u materijala slican kao pri malim dozama ozracivanja
fisijskom izvorom. Kako doza raste, tvrdo¢a uzrokovana fisijskim neutronima saturira
dok ona uzrokovana spalacijskim izvorom kontinuirano raste sto moze biti pripisano
efektima proizvodnje helija i vodika u materijalu kao Sto je prikazano na Slici 1.3.
Fisijski i spalacijski neutronski izvori ne mogu precizno emulirati uvjete i efekte
prilikom fuzijskog neutronskog zracenja poput sinergijskog djelovanja proizvedenog
helija na mikrostrukturu i svojstva materijala pod zratenjem te energetskog spektra
fuzijskih neutrona. Uz navedeno, ozracivanja neutronskim izvorima su inherentno
radioaktivna po prirodi te stoga su znatno kompleksnija za provedbu. Cesto, dobi-
vene neutronske zrake u takvim izvorima su malenoga toka Sto produljuje trajanje
eksperimenta ili vodi na nepotpune rezultate. Takoder, prilikom neutronskih ekspe-
rimenata otezana je kontrola parametara eksperimenta poput doze, brzine doze ili
temperature koji imaju bitnu ulogu na ispitivana svojstva. Zbog svega navedenog, po-
trebne su dodatne metode oponasanja fuzijskih neutrona koje ¢e moci reproducirati
koncentracije helija unutar materijala tijekom ozracivanja radi ispitivanja zajednickih

efekata helija i neutronskog ostecenja na svojstva materijala.



1.2 Implantacija helija

Ozracivanje s dvije ili vise ionskih snopova tj. HI (tezak ion) + He (+ H), pred-
stavlja mogu¢i nacin stjecanja informacija o utjecaju fuzijskih neutrona. Simultanim
ozracivanjem s dva ili tri akceleratora mogu se istovremeno posti¢i trazene vrijednosti
izmjestaja uzrokovanih elasticnim sudarima neutrona u materijalu, kao i priblizne
vrijednosti omjera koncentracije He i doze (appm He/dpa) ocekivanih u fuzijskom
reaktoru. Dodatne pogodnosti ovog pristupa ukljucuju krace vrijeme potrebno za
dobivanje odgovarajuce doze uz veoma malu rezidualnu radioaktivnost i mogucnost
precizne kontrole parametara ozracivanja poput energije, vrste iona, doze, brzine
doze te temperature. Medutim, postoje i mane ovog pristupa kao $to je mala du-
bina prodiranja iona Sto posljeditno otezava karakterizaciju globalnog materijala.
Takoder, ozracivanje ionima dovodi do fundamentalno drugacijeg tipa reakcija te
dovodenja dopiranih atoma koji mogu proizvesti artefakte i drugacije rezultate nego
pri ozracivanju neutronima [17,18]. Stoga, posebna se pozornost mora pridodati
analizi i interpretaciji rezultata. U tu svrhu napravljen je vodi¢ standardne prakse
za istrazivanje efekata neutronskog ostecenja koristec¢i snopove ubrzanih iona [19].
ASTM Int. E521-16 standard napominje kako je izrazito bitno pracenje svih para-
metara ozracivanja jer razlicite kombinacije parametara poput energije snopa i tem-
perature uzorka mogu dovesti do veoma razlic¢itih ishhoda ozracivanja. Posebno, u
¢lancima 12. i 13. navodi se kako je poznato da temperatura pri kojoj je implan-
tiran helij ima signifikantan utjecaj na rezultate eksperimenta, stoga je vazno njeno
poznavanje kroz mjerenje pomocu termoclanaka ili drugih metoda. Ukoliko direk-
tno mjerenje nije moguce, za potpune rezultate eksperimenta potrebno je napraviti
procjenu temperature uzorka uz navodenje detalja racuna procjene.

He i H u materijalima imaju vecu vjerojatnost interakcije s vakancijama nego in-
tersticijalnim atomima [20]. Atomi helija i vodika mogu se vezati za vakancije i
formirati He-V, H-V i He-H-V parove i klastere koji mogu biti preteca Supljina u mate-
rijalu ili utjecati na energije migracije vakancija (£") [21]. Utjecaj He-H sinergijskih
efekata na bubrenje pod razli¢itim eksperimentalnim uvjetima ve¢ je demonstriran
u prijasnjim studijama no s razli¢itim zaklju¢cima [22-24]. Razliciti rezultati stu-
dija utjecaja helija na formiranje Supljina i bubrenje materijala mogu se pripisati
varijacijama u parametrima poput kumulativne doze, koriStenih materijala uzoraka,

koncentracije implantiranih atoma (appm/dpa) te temperature ozracivanja.
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Slika 1.4: Ovisnost sinergijskih efekata implantacije helija i vodika uz teske ione na efekte
poput a) bubrenja, b) veli¢ine Supljina i ¢) koncentracije Supljina o temperaturi implantacije.
Vidljive su promjene u polozaju temperature za koje se dogadaju maksimalni efekti te iznosi
tih promjena za razlicite konfiguracije eksperimenta (HI, HI+He, itd.). Za teske ione koristen
je snop iona kroma, dok je uzorak predstavljao 18Cr10NiTi nehrdajudi celik. Preuzeto iz [25].

U skoro svim studijama gdje su koristeni postavi s dva snopa, helij je utjecao
na povecanje gustoCe i smanjenje veli¢ine Supljina u materijalu [26]. Takoder, eks-
perimenti usporedbe koriStenja snopa teskih iona te dualnog snopa helija i teskih
iona ukazuju na formiranje Supljina samo prilikom postojanja snopa helija ¢ime se
potvrduje njegova vazna uloga u nukleaciji Supljina [27]. Za razliku od helija, ne
postoje konkluzivni rezultati za ulogu vodika u eksperimentima ozracivanja s vise

snopova.

1.2.1 Uloga temperature pri implantaciji helija

Kao sto je spomenuto, helij moze stabilizirati klastere vakancija i promovirati nuk-

leaciju Supljina. Utjecaj helija uvelike ovisi o parametrima ozracivanja, posebice



omjeru doze i stvorenog plina te brzini oStecenja. Jo$ jedan bitan parametar prili-
kom istrazivanja efekta helija je temperatura pod kojom se dogada implantacija zbog
velike korelacije izmedu stabilnosti i mobilnosti klastera te formacije Supljina i tem-
perature. Radovi Hortona et al. Borodina et al., Wakaija et al. i drugih pokazali
su utjecaj temperature implantiranja na efekte poput bubrenja i formacije Supljina,
sa zakljuckom o postojanju temperature maksimalnog bubrenja iznad koje dolazi
do pada gustoce Supljina uz porast njihove veli¢ine [25, 28,29]. Slika 1.4 prika-
zUje utjecaj temperature ozracivanja na neke klju¢ne parametre implantacije helija
u 18Cr10NiTi nehrdajuci celik. Razlog takvih rezultata lezi u velikoj temperaturnoj
ovisnosti pozadinskih mikroskopskih procesa koji dovode do makroskopskih efekata
poput bubrenja i Supljina. Ti mikroskopski procesi ukljucuju difuziju, vezanje za de-
fekte, intersticijsku i supstitucijsku topljivost. Uz toliko bitnu ulogu pri prouc¢avanim
fizikalnim mjerenim procesima, poznavanje tocne temperature ozracivanja ¢ini bitnu

informaciju za valjanost i daljnju analizu provedenih eksperimenata.

1.3 Interakcija ionskih snopova s materijom
1.3.1 Karakteristike ionskog snopa

TIonski snopovi su okarakterizirane s nekoliko klju¢nih parametara koji definiraju nji-
hova svojstva i ponasanje u obradi materijala, analizi i modifikaciji. Energija iona,
mjerena u elektron voltima (eV), kiloelektron voltima (keV) ili megaelektron voltima
(MeV), odreduje dubinu prodora u ciljani materijal te je odredena razlikom poten-
cijala kojom je ion ubrzan i stupnju ioniziranosti iona. Energetski raspon, odnosno
distribucija energija oko nominalne vrijednosti, utjeCe na uniformnost implantacije
iona. Struja zrake, mjerena u amperima (A), mikroamperima (pA) ili pak nano- te
piko-amperima (nA), (pA), oznacava broj iona koji udaraju u metu po jedinici vre-
mena, dok gustoca struje, tj. struja zrake po jedinici povrSine, utjeCe na brzinu doze
i uniformnost isporuke iona.

Vrsta iona, odnosno kemijski identitet iona, zajedno s njihovim nabojem, utjece na
interakciju s ciljanim materijalom. Razlicite vrste iona imaju razliCite mase i svojstva,
a naboj, bilo jednostruki ili viSestruki, utjeCe na ubrzanje i energiju iona. Emitancija,
mjerena u mm-mrad, opisuje Sirenje ionske zrake u polozaju i kutu, ukazujuc¢i na

fokusabilnost i kvalitetu zrake. Sto je manja povr$ina koju zraka zauzima u ovom



faznom prostoru, to je bolja fokusiranost i paralelizam zrake. Normalizirana emisija
uzima u obzir relativisticke efekte, pruzajuci tocniji opis za visokoenergetske zrake.

Veli¢ina tocke zrake, promjer ionske zrake na cilju, divergencija zrake te kut
Sirenja zrake od izvora, odreduju rezoluciju i preciznost implantacije iona. Inten-
zitet ionske zrake, ukupni broj iona po jedinici vremena, proizvod je struje zrake i
naboja iona, pri ¢emu zrake visokog intenziteta isporucuju viSe iona u danom vre-
menu. Doza, mjerena u ionima/cm?, ukupni je broj iona isporucenih na jedinicu
povrsine, odredujudi stupanj modifikacije materijala. Utjecaj doze na danu metu opi-
san je veli¢inama poput broja izmjestaja po atomu eng. Displacements Per Atom (dpa)
koja predstavlja broj izmjeStenih atoma u volumenu mete naspram ukupnog broja
atoma u tom volumenu te je mjera osteCenja uzrokovanog ozracivanjem ili ionskom
koncentracijom koja se mjeri u appm-ima eng. atomic parts per million. Za opis doze
u literaturi se Cesto Kkoristi jedinica dpa uz ione/cm? ili appm iako ona predstavlja
utjecaj implantirane doze na materijal. Pri odredivanju toplinskih efekata zracenja
bitnu ulogu ima brzina isporuke doze koja utjece na vrijeme obrade i toplinske efekte.
Odredenu dozu se moze isporuciti u kracem vremenu ako se koristi veca struja Sto
posljedi¢no vodi na vele zagrijavanje uzorka.

Profili zrake, prostorni i vremenski, opisuju distribuciju intenziteta iona preko
presjeka zrake i njezinu varijaciju tijekom vremena. Prostorni profili mogu biti uni-
formni ili Gaussovi, utjecuc¢i na uniformnost implantacije, dok su vremenski profili
klju¢ni za pulsirajuce ionske zrake [30,31].

Ovi parametri se mjere i kontroliraju pomoc¢u razli¢itih tehnika. Energija iona
i energetski raspon mjere se energetskim analizatorima i spektrometrima, osigura-
vajudi preciznu kontrolu nad dubinom prodora i uniformnos¢u. Struja zrake i gusto¢a
struje mjere se Faradayevim ¢asama (FC). Prilikom mjerenja struje FC-om dolazi do
zaustavljanja zrake ¢ime se prekida ozracivanje uzorka. Zaustavljeni ioni se pritom
neutraliziraju ¢ime dolazi do manjka elektrona u metalnom tijelu ¢ase. Nedosta-
tak elektrona u FC-u se nadomjesta povlacenjem elektrona iz strujnog kruga na koji
je spojen FC. Ti elektroni ¢ine struju koja je proporcionalna ulaznoj struji ionskog
snopa [32]. Ako ulazni ioni snopa nisu jednostruko ionizirani ve¢ predstavljaju vise
ionizacije pojedinih elemenata, FC ¢e mjeriti veci iznos struje jer je za svaki upadni
ion potrebno vise elektrona da ga neutraliziraju. Vrsta iona i naboj analiziraju se

masenim spektrometrima i analizatorima stanja naboja, dok se emisija mjeri tehni-



kama skeniranja proreza ili uredajima s rupicama, omogucujuéi prilagodbe optike
za fokusiranje zrake. Veli¢ina tocke zrake i divergencija mjere se profilima zrake i
podesivim aperturama, osiguravajudi precizno ciljanje. Intenzitet zrake kontrolira se
podesavanjem izlaza izvora iona i ubrzavaju¢eg napona, dok se doza i brzina doze
prate dozimetrima i broja¢ima iona, pruzajuéi povratne informacije za prilagodbe u
stvarnom vremenu. Prostorni i vremenski profili mjere se skenerima zraka i oscilo-

skopima, osiguravajuci uniformnu i konzistentnu isporuku iona.

1.3.2 Efekti interakcije iona s materijom

Prilikom prolaska kroz materijal ioni kontinuirano gube energiju £ po putu x zbog
elektromagnetskih interakcija s materijalom. Prosje¢ni gubitak energije po jedinici
puta predstavlja kocenje iona S = —dFE/dx (eV/nm) za dani ion. Kocenje iona
sastoji se od dva nezavisna doprinosa: elektronskog kocenja iona S, i nuklearnog
kocenja iona S,, koji daju jednostavnu relaciju za ukupno kocenje S = S, + S,, [33].

Elektronsko kocenje opisuje gubitak energije iona uslijed njihove interakcije s
elektronima u materijalu. Zbog interakcije snopa s elektronima u materijalu moze
dod¢i do ionizacije atoma mete ili kolektivnih pobudenja elektrona - plazmona. Oba
ova procesa su neelasti¢na stoga se S, jo§ naziva neelasti¢ni doprinos kocenju iona
S.

Teorijski izracun elektronskog koc¢enja iona predstavlja kompliciran problem zbog
samog oblika interakcije upadnog iona s velikim brojem elektrona koji okruzuju po-
jedinu jezgru te sa zasjenjenim potencijalom same jezgre. Aproksimativno rjeSenje
moguce je dobiti kvantnomehanickim pristupom temeljenim na Bornovoj aproksima-
ciji. Bornova aproksimacija pojednostavljuje kompleksan problem rjesavanja Schrodin-
gerove jednadzbe s potencijalom V(r) tretiranjem danog potencijala kao male per-
turbacije hamiltonijanu slobodne cestice. Fizikalno se to moZe interpretirati s time
da upadajuca cCestica ne utjece na elektronsku dinamiku dane jezgre za velike ener-
gije upadajuce Cestice. Pretpostavkom male perturbacije rjeSenje se moZze pretposta-
viti rjeSavanjem perturbiranog problema do prvog reda. Ukupno rjeSenje predstavlja
ravni val slobodne Cestice s amplitudom rasprSenja f(k’, k) dobivenom iz sljedeceg

izraza:

2
f(K' k) = _QZm /eiq'rV(r) d’r (1.1)
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gdje k' i k predstavljaju valne vektore upadne i izlazne Cestice, a q njihovu razliku.
Masa rasprSene Cestice je oznacena sa m, h reducirana Planckova konstanta, a V' (r)
predstavlja rasprsuju¢i potencijal. Dani teorijski pristup uvelike ovisi o odabranom
potencijalu prilikom izracuna stoga su eksperimentalni rezultati izrazito vazni radi
evaluacije teorijskih izra¢una. KoriStenjem Coulombovog potencijala ~ ¢*/r te uzi-
manjem u obzir kontinuiranog gubitka energije po putu zbog mnostva interakcija
dobiva se Bethe-Blochova formula 1.2 koja predstavlja dobru aproksimaciju za MeV
podrucje energija.

dFE B 2N7TZ12ZQ€4 M Ve s 2 2
a__TE{m(T>_m(1_5)—ﬁ} (1.2)

Drugi i tre¢i ¢lan u zagradi sadrze relativisticku betu, 8 = v/c gdje je c brzina svje-
tlosti te predstavljaju relativisticke doprinose. Z; i Z, predstavljaju atomske brojeve
upadnih iona i atoma u meti. F; je energija upadajuéeg iona, a v, = (dm.M)/(m. +
M)? je pokrata koja sadrzi masu elektrona (m,) i jezgre (M) i koja dolazi od pretpos-
tavke da svi elektroni atoma sudjeluju u interakciji te da je brzina iona veca od brzine
najjate vezanog elektrona. NN je gusto¢a atoma, a / je prosje¢na energija pobudenja
atomskog sustava te predstavlja donju granicu ion elektron interakcija.

Nuklearno kocenje predstavlja elasti¢ni doprinos ukupnom kocenju i opisuje in-
terakciju zasjenjenih jezgri atoma materijala s ionima u ionskom snopu kroz sudare.
Pri energijama koje se koriste u eksperimentima s ionskim snopovima, S, je dominan-
tan nacin gubitka energije iona. To se lako moze vidjeti ukoliko promatramo izraz za
omjer elektronskog i nuklearnog kocenja preuzet iz Wasovog udzbenika:

S, 2M In(%%)

— = (1.3)

Sn Me Lo In (’YE_E;) ’

gdje v predstavlja reduciranu masu upadnog iona i atoma, a F, je energija izmjestanja
potrebna da se atom izbije sa svog polozaja u kristalnoj reSetci te ona predstavlja
grani¢nu energiju kod nuklearnog kocenja. U slucaju protona MeV energija koriStenjem
navedenog izraza 1.3 dobije se da je elektronsko kocenje ~ 2000 puta snaznije od
nuklearnog.

Uz S, i S,, koji predstavljaju ve¢inske doprinose ukupnom .S, mali doprinos dolazi

i od nuklearnih reakcija koji je u nasem slucaju zanemariv. Nuklearni mod zaustav-
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ljanja postaje dominantan na zavr$nom dijelu puta upadaju¢ih iona kada oni izgube
vecinu svoje energije te tada nastaje najveca koli¢ina izmjesStajskih defekata povezana
s elasti¢nim sudarima no ono nema najveci utjecaj na zagrijavanje uzorka. Pri malim
brzinama upadnih iona, elektroni iz unutrasnjih atomskih ljuski sve manje doprinose
kocCenju. Takoder, vjerojatnost neutralizacije upadaju¢ih iona postaje toliko velika
da su sudari izmedu projektila i okolnih elektrona gotovo elasti¢ni. U ovom rezimu
gubitak energije postaje proporcionalan brzini projektila. Lindhard, Scharff, Schiott
(LSS) te Frisov su dali teorijske opise u ovom energetskom rezimu [30,34]. Slika 1.5
prikazuje ponasanje nuklearnog i elektronskog koc¢enja u ovisnosti o energiji i atom-
skom broju upadajuéih Cestica. Vidljivo je da je pri visokim energijama snopa i malim

atomskim brojevima koristenog elementa dominantan mod zaustavljanja elektronski.
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Slika 1.5: Ovisnost rezima dominantnog elektronskog ili nuklearnog kocenja iona za razlicite
atomske brojeve upadajucih Cestica i njihovih energija. Prikazane su krivulje za silicij i zlato te
je uotljivo dominantno elektronsko kocenje za sve energije koje se koriste pri eksperimentima
implantacije helija u Zeljezo. Preuzeto iz [33].

Iako elektronsko kocenje iona sadrzi i doprinose povezane s lokaliziranim Cestica-
elektron interakcijama mozemo re¢i da je sav gubitak energije u kolektivnim elek-
tronskim pobudenjima jer elektroni koji individualno medudjeluju s ionima iz snopa
veoma brzo predaju energiju kolektivnim pobudenjima, tj. plazmonima. Plazmoni
zatim medudjeluju s kristalnom reSetkom kroz plazmon-fonon interakcije koje se

manifestiraju kao zagrijavanje materijala. Skoro sva energija snopa se naposljetku
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pretvori u toplinsku energiju u uzorku. Toplina nastala zagrijavanjem ionskog snopa
podize temperaturu uzorka sve do uspostave termalne ravnoteze s procesima odvoda
toplinske energije od mjesta udara snopa poput kondukcije kroz drza¢ uzorka, radi-

jativnog zracCenja i konvekcije ako se uzorak ne nalazi u vakuumu.

1.4 Ciljevi rada

Zbog svoje vaznosti na rezultate eksperimenata, poznavanje prave temperature pri
kojoj se odvija implantacija helija je od krucijalne vaznosti za interpretaciju eksperi-
menta. Dosadasnje studije su se oslanjale na koristenje termoclanaka za odredivanje
temperature uzorka tijekom ozracivanja, no informacije takve vrste su nepotpune jer
ne uzimaju u obzir porast temperature na dijelu uzorka koji je direktno obasjan ion-
skim snopom. Teorijski radovi fokusirani su na izrac¢un zagrijavanja proizvedenog
koriStenjem snopova slabe struje pri tehnikama analize ionskim snopovima (IBA) na
tankim uzorcima Sto ne predstavlja uvjete koji se javljaju prilikom eksperimenata
modifikacije materijala helijem i teskim ionima te stoga ne dovode do dobrih pro-
cjena temperatura [35,36]. KoriStenje termoclanaka za mjerenje temperature unutar
podrucja obasjanog snopom isto ne predstavlja dobar pristup jer kontinuirano bom-
bardiranje termoc¢lanka ionima moZze proizvesti Sum te dovesti do mjerenja krivih
vrijednosti temperature [37].

Stoga, jedini nac¢in odredivanja temperature ozracenog dijela uzorka je koristenjem
nekontaktnih metoda poput infracrvene kamere. Takve metode bi u principu mogle
s dovoljnom precizno$¢u mjeriti temperaturu uzorka prilikom ozracivanja pritom da-
vajuci informacije o zagrijavanju uzorka na podrucju obasjanom zrakom te informa-
ciju o raspodjeli temperature na uzorku. Time bi se dobile informacije o gradijentu
temperature na rubu ozracenog podrucja uz informaciju maksimalne ostvarene tem-
perature na uzorku prilikom ozracivanja sto moze biti od koristi prilikom tumacenja
rezultata eksperimenta.

U ovom radu prouceno je zagrijavanje uzrokovano ozracivanjem snopom ubrza-
nih iona helija s konfiguracijom parametara poput energije, struje i drugih kakvi se
koriste u redovitim studijama ispitivanja utjecaja implantiranih iona helija na ma-
terijal. Cilj je bio dobiti preliminarne rezultate koji bi dali uvid u razmjere efekta

zagrijavanja tijekom obasjavanja ionskim snopom pod razli¢itim kombinacijama pa-
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rametara ozracivanja. U tu svrhu koriStena je termalna kamera kao sredstvo snima-
nja te posljedi¢nog odredivanja temperature uzorka. KoriSteni uzorak predstavljale
su tanke folije Cistog Zeljeza variraju¢ih debljina. Sam nacin funkcioniranja mjerenja
termalnom kamerom objasnjen je u Dodatku A. Dodatno, efekti ozracivanja na jed-
nom uzorku detaljnije su prouceni na TEM/STEM uredaju. Princip rada TEM/STEM

uredaja opisan je u Dodatku B.
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2 Eksperiment i metodologija

2.1 Akceleratorski sustav

Za dobivanje kolimiranih snopova iona koriste se ionski ubrzivac¢i. To su sofistici-
rani uredaji dizajnirani za proizvodnju, ubrzavanje te vodenje zraka nabijenih iona
do mete. Ionski ubrzivaci sastoje se od izvora iona, akceleratora, dijela za transport
zrake te prostora za interakciju zrake s metom. Prvi korak pri stvaranju zrake je do-
bivanje iona zadanog elementa i naboja Sto se postize na izvoru. Najjednostavnija
podjela izvora bila bi na vrstu iona koje izvor generira, tj. generira li izvor pozitivne
ili negativne ione. Druga vrsta podjele je prema tipu procesa kroz koji se dobiva ioni-
zacija, gdje se ionizacija moze ostvariti s pomocu sljede¢ih mehanizama: ionizacija
udarom elektrona, foto inducirana ionizacija, povrsinska ionizacija, izmjena naboja
izmedu atoma i iona, molekularna disocijacija [38].

Ovisno o vrsti naboja Zeljenih iona postoje razli¢iti pristupi njihovih dobivanja koji
se zasnivaju na procesima iz druge raspodjele. Za pozitivne ione najcesce izvedbe se
zasnivaju na bombardiranju mete u izvoru elektronima poput katodnih izvora koji
zagrijavanjem otpustaju elektrone koji zatim pogadaju metu koja otpusta nabijene
Cestice koje zatim formiraju ionsku zraku. Ostali pristupi mogu ukljucivati koristenje
plazme radi postizanja vece gustoce elektrona prilikom produkcije iona poput eng.
“multicusp” izvora, plasmatron izvora te modificiranog PIG, eng. “Penning ion Gauge”,
izvora. Problem ovih izvora je potros$nja katode uslijed kontinuiranog bombardira-
nja elektronima i ionima iz plazme stoga su razvijeni izvori poput radiofrekventnog
(RF) ili mikrovalnog izvora gdje do ionizacije dolazi uslijed pobudenja intenzivnim
elektromagnetskim pulsevima. Izvori pozitivnih iona bili su prvi ostvareni izvori te
imaju Siroku primjenu u akceleratorima, medicini te raznim granama fizike za is-
trazivanje materijala i pojava. Proizvodnja negativnih iona postala je potrebna za
ostvarivanje nekih vrsta akceleratora poput tandem akceleratora, takoder negativni
ioni imaju primjenu u istrazivanju fuzije te fizici materijala. Povijesno, prvi izvori ne-
gativnih iona razvili su se za proizvodnju H™ iona u kruznim akceleratorima za Sto su
se rabili modificirani PIG, duoplasmatron ili magnetron izvori. Takvi izvori spadaju
u volumne izvore negativnih iona. Za dobivanje ionskih snopova helija najcesc¢e se
koriste duoplasmatron izvori koji se koristi i u sklopu Tandetron akceleratora na Ins-

titutu Ruder Boskovi¢ (IRB). Kod duoplasmatron izvora ioni nastaju kao posljedica
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Slika 2.1: Shematski prikaz duoplasmatron izvora. Preuzeto iz [39].

dva izboja. Prvi izboj se ostvaruje otpusStanjem elektrona termickim zagrijavanjem
filamenta. Elektroni su potom vodeni magnetskim poljem zavojnice prema anodi
koja je uzemljena, prilikom prolaska kroz otvor koji razdjeljuje prostor gdje se nalazi
katoda od anode dolazi ubacuje se plin elementa koji Zelimo ionizirati te uz pomo¢
dodatne elektrode dolazi do sekundarne ionizacije. Novonastala plazma se potom ek-
strahira kroz otvor izmedu anoda i ubacuje se u akcelerator [40]. Shematski prikaz
duoplasmatron izvora prikazan je na Slici 2.1.

Nakon stvaranja na izvoru, ioni se ubrzavaju koriste¢i elektromagnetska (EM) po-
lja. Svrha akceleratora je veliko povecanje energije pocetnog snopa iona u kratkom
vremenu koji se potom transportira prema meti. Ovisno o prirodi EM polja akcelera-
tore mozemo podijeliti na elektrostaticke i elektrodinamicke. Elektrostatski akcelera-
tori koriste staticka elektri¢na polja, tj. razliku potencijala izmedu ulaza i izlaza ak-
celeratora kako bi ubrzali cestice. U akceleratore ovakvog tipa se ubrajaju Cockcroft-
Waltonov generator, Van de Graff generator te Tandem generator. Ostvariva kineticka
energija iona odredena je razlikom potencijala koja je pak limitirana kriti¢nim po-
tencijalom izboja. Elektrodinamicki akceleratori koriste promjenjiva elektromagnet-
ska polja (magnetsku indukciju ili osciliraju¢a radiofrekventna polja) za ubrzavanje
Cestica. Kako u ovakvim akceleratorima ubrzavajuca cestica prolazi vise puta kroz

ubrzavajuce polje, maksimalna energija Cestica nije limitirana snagom ubrzavajuceg
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polja ve¢ gubitcima poput sinkrotronskog zracenja Sto ih ¢ini pogodnijim izborom u
fizici visokih energija.

Stvorene i ubrzane ione do mete je potrebno prenijeti u vakuumu. Ako bi snop
iona bio ostavljen na atmosferskim uvjetima veoma brzo bi doslo do atenuacije zrake
zbog interakcije ionskih Cestica s molekulama u zraku. Na primjer, snop vodikovih
iona ubrzanih do energije 2 MeV-a, u zraku ima domet od samo 7.5 cm [41]. Stoga
je primarni zadatak transportne linije osigurati nesmetani prijenos ionske zrake od
akceleratora do mete uz Sto manje gubitke. Kao $to je ve¢ spomenuto, minimizacija
gubitaka se ostvaruje postizanjem visokog vakuuma u transportnim cijevima, dok je
nesmetan prijenos zrake omogucen koristenjem razlicitih oblika elektri¢nih i magnet-
skih le¢a. Bez pazljivog dizajna elemenata za fokusiranje, ionski snop nema stabilnu
putanju unutar transportnih cijevi ¢ime se samo dio zrake prenosi do eksperimen-
talne komore. Takoder, sami fokusiraju¢i elementi moraju mo¢i biti prilagodljivi u
svom radu kako bi se moglo kompenzirati nestabilnosti u dnevnom radu izvora. Pri-
likom odabira vrste ionske optike pozornost treba pridodati ¢injenici da, iako se i
elektrostatski elementi mogu Koristiti za razlikovanje, tj. filtraciju elemenata, ono je
puno lakse ostvarivo koriStenjem magnetostatskih elemenata.

U elektrostatske elemente se ubrajaju imerzijske lece, einzel lece te elektri¢ni di-
poli i kvadrupoli. One su uglavnom koristene za izvlacenje zrake iz izvora, pripremu
i prvu akceleraciju iona. Magnetske lece su preferirani nacin korekcije putanje zrake
u njenim kasnijim stadijima kad su ioni ve¢ ubrzani jer tada provode manje vremena
izmedu elektroda, tj. zavojnica Sto znaci da nam je potrebno jace polje kako bi se
ostvario zeljeni ucinak optickog elementa Sto je lakse izvedivo sa zavojnicama. Jedna
bitna uloga magnetskih optickih elemenata u ranom stadiju transporta zrake je fil-
triranje ionske zrake prilikom izlaza s izvora na temelju naboja i mase. Ioni istog
naboja bit ¢e filtrirani po masi ako im magnetom zakrivljujemo putanju te se izlaz
iz magneta nalazi na to¢no odredenoj zakrivljenosti tako da ioni trazenog omjera
naboja i mase mogu izadi i nastaviti svoj put. Magnetski dipoli se kao i elektri¢ni,
koriste za mijenjanje smjera kretanja zrake, tj. za korekciju putanje dok se magnetski

kvadrupoli koriste za fokusiranje zrake.
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Slika 2.2: Akceleratorski postav IRB-a. Uz 1 MV Tandetron Koristi se i 6 MV Van de Graaf
akcelerator za potrebe ozracivanja dvostrukim snopom ili ozracivanja visokoenergetskim
ionima. DiFU komora oznacena je oznakom E4. Preuzeto iz [41].

2.1.1 1.0 MV Tandetron akcelerator

1.0 MV Tandetron akcelerator, pusten u rad 2005. godine na Institutu Ruder Boskovic
u sklopu Laboratorija za interakciju ionskih snopova (LIIS), napredni je tip tandem
elektrostatickog akceleratora s maksimalnim naponom na terminalu od 1 MV. Tan-
dem akceleratori, uklju¢ujuéi Tandetron, koriste visokovoltnu elektrodu za dvostruko
ubrzanje iona, Sto znacajno povecava njihovu energiju u usporedbi s jednostupanj-
skim akceleratorima. U pocetku, ioni se stvaraju i ubrzavaju prema pozitivno na-
bijenu terminalu kao negativni ioni. Na terminalu prolaze kroz striper koji ukla-
nja elektrone, pretvarajudi ih u pozitivne ione. Ovi pozitivno nabijeni ioni potom
dozivljavaju drugo ubrzanje, uc¢inkovito udvostruc¢ujuc¢i napon ubrzanja.

Pojam "Tandetron” specifi¢cno se odnosi na brend ili tip tandem akceleratora ra-
zvijen od strane High Voltage Engineering Europa (HVEE). Dok je osnovni princip
isti za sve tandem akceleratore, Tandetron se istice kompaktnim dizajnom i visokom
stabilnos¢u napona, ¢ime je prikladan za razne istrazivacke primjene.

Tandetron na Institutu Ruder Boskovi¢ koristi dva tipa izvora iona: SNICS i du-
oplasmatron izvor iona. SNICS koristi cezij za generiranje negativnih iona. Cezij
isparava i talozi se na meti, a zatim bombardiranjem stvara negativne ione. SNICS
je vrlo svestran i moze proizvoditi Sirok raspon ionskih vrsta promjenom materijala
mete. Koristi se za generiranje Sirokog spektra negativnih ionskih vrsta, sto ga ¢ini

vrlo svestranim za razlicite eksperimentalne potrebe. Duoplasmatron izvor iona ge-

18



nerira ione iz plazme, obi¢no koriste¢i plinove poput vodika ili helija. Elektri¢ni
ispust izmedu vruce katode i anode stvara gustu plazmu. Pozitivni ioni iz plazme
ekstrahiraju se kroz otvor i ubrzavaju kako bi formirali visokoenergetski snop iona.
Duoplasmatron je idealan za proizvodnju intenzivnih snopova lakih iona, klju¢nih za
aplikacije koje zahtijevaju visoke gustoce struje.

Tijekom izrade diplomskog rada, za potrebe eksperimenta koristen je 1.0 MV Tan-
detron akcelerator te duoplasmatron izvor za dobivanje ionskih snopova helija ener-
gije 3 MeV-a i velikih struja (do 200 nA). Sama transportna linija zavrsavala je u
Dual beam Irradiation for FUsion materials (DiFU) komori gdje su se nalazili uzorci
pod vakuumom [42]. Shematski prikaz akceleratorskog postrojenja IRB-a prikazan
je na Slici 2.2 dok su prikazi Tandetron tandem akceleratora i DiFU komore prikazani

na Slici 2.3.

(b) Linija DiFU komore.

Slika 2.3: Prikazi koriStenog akceleratorskog postrojenja i linije.
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2.2 Ugorci

Kao materijal uzoraka odabrano je Cisto Zeljezo iz nekoliko razloga. Prvi je razlog
taj Sto Zeljezo ¢ini bazu velikog broja legura koje ¢e se koristiti kao bududi fuzijski
materijali, primjerice EUROFER koji pripada skupini niskoaktivacijskih celika speci-
jalno izradenih za fuzijske uvjete. Uz nisku razinu aktivacije uslijed radijaktivnog
ozracivanja neutronima odlikuje ga i nemagneti¢nost te zadrzavanje tih svojstava i
na visokim temperaturama [43]. Cisto Zeljezo je odabrano umjesto legure Zeljeza
zbog svoje dostupnosti u razli¢itim oblicima i debljinama $to omogucuje pazljivo mi-
jenjanje parametara dimenzija posebice debljine uzorka. Takoder, popratna analiza
uzoraka pomocu Ion Beam Analysis (IBA) tehnika ili tehnika elektronskog mikrosko-
piranja poput Scanning Electron Microscopy (SEM) ili Transmission Electron Micros-
copy (TEM) je olaksana ako je uzorak sacinjen od manjeg broja elemenata kod kojih
se implantirani ioni lakSe razaznaju. Uz navedeno, toplinska vodljivost zZeljeza iz-
nosi 94 W/ (m-K) $to predstavlja nisku vrijednost u usporedbi sa drugim Cistim meta-
lima koriStenim u fuzijskim istrazivanjima poput volframa i bakra [44]. Niska vrijed-
nost toplinske vodljivosti omogucuje lakSe mjerenje temperature ozracenog podrucja
termalnom kamerom prilikom ozracivanja te daje mogu¢nost odredivanja veliCine
efekta zagrijavanja uzrokovanog samim ozracivanjem ionima.

Ukupno su koriStena tri uzorka: dvije folije Zeljeza dimenzija 25 x 25 mm debljina
12.5 um i 5 um te jedna folija Zeljeza dimenzija 10 x 10 mm debljine 12.5 um. Uzorci
su naruceni od engleskog proizvodaca materijala za znanstvenu uporabu Goodfellow
Cambridge Ltd. KoriStene folije predstavljaju prirodno Zeljezo C¢iji je najces¢i izotop
%6Fe sa udjelom od preko 91 % te je ¢isto¢a uzoraka bila visa od 99.85%. Dva uzorka
ve¢ih dimenzija koriStena su za eksperimente ozracivanja na sobnoj temperaturi dok
je uzorak manjih dimenzija bio pri¢vrséen na grija¢ te su izvrSeni eksperimenti na
sobnoj i povisenoj temperaturi. Uzorci su prikazani na Slici 2.4. Uz uzorak, na
postolju vec¢ih uzoraka se nalazi kvarcni disk s mjernom skalom od 5 mm te dva
termoclanka (TC) za mjerenje temperature. Termoclanci su bili u kontaktu s uzorkom
na rubu mjernog podrudja koje je bilo odredeno otvorom u drzacu uzorka koji je
sluzio kao termalni rezervoar kroz koji se kondukcijom odvodi toplina sa uzorka. Za
vece uzorke otvor je bio dimenzija 19 mm, dok je otvor manjeg drzaca bio 7.6 mm.
Postolje manjeg uzorka je sadrzavalo, uz kvarcni disk sa skalom i termoclanke, jos i

keramicki grija¢ maksimalne temperature grijanja do 900 °C.
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(a) Uzorak Zeljeza dimenzija 20 x 20 mm i deb- (b) Uzorak Zeljeza dimenzija 20 x 20 mm i deb-
ljine 12.5 um. ljine 5 wm.

(c) Uzorak zeljeza dimenzija 10 x 10 mm i deb-
ljine 12.5 um.

Slika 2.4: Prikaz uzoraka Zeljeza.
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Debljine uzoraka odabrane su s naumom kontroliranja parametra dubine prodi-
ranja snopa u uzorak. Naime, snop iona He?" energije 3 MeV-a ima srednju dubinu
prodiranja od 4.85 um $to je odredeno Monte Carlo (MC) simulacijom u programu
SRIM stoga debljine uzoraka od 5 i 12.5 um predstavljaju debljinu od jedne i ne-
koliko dubina prodiranja ionskog snopa u uzorak. Koristenje uzoraka ovih debljina
omogucilo nam je odredivanje ovisnosti zagrijavanja uzorka o njihovoj debljini. Uz
navedeno, energija iona od 3 MeV predstavljala je maksimalnu moguc¢u energiju os-
tvarivu za ione He?* na kori$tenom akceleratoru te je snop te energije bio duboko u
podrucju dominantnog elektronskog moda kocenja. Prikazi SRIM simulacije za ova

dva slucaja nalaze se na Slici 2.5.
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(a) Dubina prodiranja ionskog snopa helija u uzo-(b) Dubina prodiranja ionskog snopa helija u uzo-
rak debljine 5 um. rak debljine 12.5 um.

Slika 2.5: Prikaz SRIM simulacije dubine prodiranja ionskog snopa helija energije 3 MeV-a u
uzorke Zeljeza.

2.3 Procedura ozracivanja

Provedena je serija ozracivanja pri razli¢itim strujama snopa te razli¢itim temperatu-
rama radi dobivanja informacija o posljedicnom zagrijavanju uzorka prilikom obasja-
vanja ionskim snopom. Uzorci su bili smjesteni u DiFU komori pod vakuumom koji
je iznosio 1.6-10~7 mbara. Izmedu ozradivanja, uzorci su skladiSteni u vakuumskoj
posudi kako bi se izbjegla njihova degradacija poput oksidacije povrsinskog sloja.
Prvo su ozraceni uzorci veéih dimenzija na sobnoj temperaturi (RT) koja se na
dane ozracivanja kretala izmedu 27 i 31 °C. Nakon postizanja vakuuma u komori,

snop je usmjeren na kvarcni disk radi odredivanja njegovog oblika te je potom iz-
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mjerena struja snopa spustanjem FC-a. Zatim je postolje pomaknuto na polozaj za
ozracivanje srediSta uzorka. Prije samog ozraCivanja izmjerena je temperatura na
termoclancima te je napravljena snimka pozadine termalnom kamerom Optris P1640i
proizvodaca Optris GmbH. Navedena kamera koristi spektralno podruéje od 8 do 14
um za snimanje termalne snimke uzorka. Kamera se nalazila izvan komore 53 cm od
uzorka koji se nalazio u njenom fokusu te je koriStena lec¢a fokalne duljine f = 18.7
mm s vidnim poljem od 33° x 25°. U toj konfiguraciji svaki piksel kamere je pokri-
vao kvadratnu povrsinu na dobivenoj termalnoj slici ¢ija je dimenzija stranice iznosila
0.46 mm Sto je omogucavalo pronalazenje i odredivanje temperature na istom mjestu
na kojem je temperatura bila mjerena i termoclankom. Osjetljivost koriStene kamere
pri sobnoj temperaturi iznosi 40 mK $to predstavlja dovoljno veliku osjetljivost za
biljezenje temperaturnih promjena uzrokovanih samim procesom ozracivanja [45].
Izmedu kamere i uzorka nalazio se infracrveno propusni cink-selenij (ZnSe) pro-
zor Cija transmisija u koriStenom spektralnom rasponu iznosi 0.7 [46]. Prednost
koriStene kamere predstavlja softver u kojem se moze navesti koriStenje prozora
sa navedenom transmisijom $to se potom automatski kompenzira prilikom obrade
snimke u softveru.

Potom je uzorak obasjan ionskim snopom. Za dobivanje snopa koriSten je Tan-
detron 1.0 MV tandem akcelerator s kojim je dobiven snop He?* energije 3 MeV-a.
Nakon 10 minuta ozracivanja podrucje uzorka je ponovo snimljeno termalnom ka-
merom. Vrijeme od 10 minuta predstavljalo je optimalno vrijeme nakon kojeg se
uzorak nalazio u termalnoj ravnotezi. Snimljena je snimka u trajanju od 10 sekundi
koja se kasnije koristila za odredivanje temperature uzorka. Uz snimku zabiljezena
je i temperatura ruba uzorka mjerena termoclancima ¢ija je osjetljivost 0.1 °C sto je
omogucilo njihovo koristenje za kalibraciju temperature mjerene termalnom kame-
rom. Zatim je uzorak ostavljen da se ohladi na pocetnu temperaturu te je pritom
ponovo izmjerena struja snopa.

Uzorci su ozraceni sa 100 i 200 nA kako bi se utvrdilo ponasanje prilikom ozracivanja
razli¢itim intenzitetima struja. KoriStenje vecih struja omogucuje brze odvijanje eks-
perimenta s ¢ime se pospjeSuje kontrola parametara te smanjuje moguc¢nost nenada-
nog prekida eksperimenta uslijed nepredvidenih okolnosti. Takoder, brze odvijanje
eksperimenta omogucuje ozracivanje veceg broja uzoraka ili veceg broja kombina-

cija parametara. Tijekom eksperimenta postojale su oscilacije u radu izvora, narocito
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zbog velikog iznosa koriStene struje te je ona tijekom ozracivanja oscilirala do +20
nA kod struje od 200 nA te do +10 nA kod struje od 100 nA.

Poslije uzoraka veéih dimenzija ozracen je uzorak manjih dimenzija postavljen na
postolje s grijatem. Uzorak je ozracen strujama snopa od 100 i 200 nA pri sobnoj tem-
peraturi te 100 i 200 °C. Odabrani set temperatura omogucio je povezivanje rezultata
ozracivanja veéih uzoraka na sobnoj temperaturi s ozraivanjem na povisenoj tem-
peraturi. Takoder, omogucilo je donoSenje zakljucaka o zagrijavanju uzrokovanom
obasjavanjem ionskim snopom pri povisenim temperaturama uzorka sto predstavlja
standardan pristup u eksperimentima testiranja fuzijskih materijala.

Sva ozracivanja provedena su koriStenjem stacionarnog ionskog snopa ¢iji je oblik
na uzorku bio odreden fokusiranjem magnetskim optickim elementima te u ma-
njoj mjeri koristenjem proreza koji fizicki rezu zraku. Upotreba proreza je bila iz-
bjegavana zbog gubitaka u struji snopa koji takav pristup oblikovanja zrake do-
nosi. KoriStenje stacionarnog snopa omogucilo je dobivanje informacije o maksimal-
nom zagrijavanju postignutom pri ozrac¢ivanju veoma fokusiranom ionskim snopom.
Medutim, pri standardnom izvodenju eksperimenata koristi se skeniranje snopa kako
bi se dobio kontrolirani oblik snopa na uzorku koji je pritom uniformno implantiran.
U tu svrhu izveden je eksperiment implantacije pri standardnim uvjetima, tj. na sob-
noj temperaturi koristeé¢i struju snopa helija od 200 nA. KoriStena energija snopa
iznosila je 2.7 MeV-a iz razloga potpunog zaustavljanja snopa u materijalu uzorka.
Ukupna implantirana doza iznosila je 800 appm-a. Nad skeniranim uzorkom je po-
tom izvrSena TEM i STEM analiza s 200 kV Jeol TEM/STEM 3000F uredajem na

institutu CNME, Complutense University of Madrid.

2.4 Obrada mjerenja

Mjerenja svakog eksperimenta ozracivanja sastojala su se od snimki ozracivanja ter-
malnom kamerom u trajanju od 10 sekundi snimljenih prije pocetka ozracivanja i
tijekom ozracivanja u trenutku termalne ravnoteze unosa energije od strane snopa
te odvodnje energije kondukcijom kroz drza¢ uzorka. Snimka ozracivanja je potom
oduzeta od pozadine kako bi se dobila relativna temperaturna razlika uzorka prije i
tijekom ozracivanja. Direktno mjerenje apsolutne temperature nije bilo moguce zbog

velike refleksije okoline unutar komore Sto je opisano u Dodatku A. Nakon oduzete
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pozadine snimkama su kalibrirane globalne emisivnosti kako bi se dobivena razlika u
temperaturi, mjerena termalnom kamerom na rubu uzorka, slagala sa stvarnom raz-
likom koja je mjerena termoclankom prije i tijekom ozracivanja. Opisani postupak
prikazan je na Slici 2.6. Iz svake snimke je potom uzeto Sest jednako razmaknutih
staticnih snimaka iz kojih su ekstrahirane informacije o temperaturi. Dobivene raz-
like temperatura ruba gdje se nalazio termoclanak (TC) i srediSta mjesta ozracivanja
(Center) iz svih stati¢nih snimki su usrednjene kako bi se anulirao utjecaj fluktuacija
u radu izvora. Dobivene informacije o razlici temperatura su se zatim koristile s
mjerenom temperaturom na termoclanku kako bi se odredila apsolutna temperatura

uzorka tijekom ozracdivanja te potom i porast temperature prije i tijekom obasjavanja

ionskim snopom.

(a) Snimka pozadine. (b) Snimka uzorka tijekom ozracivanja.

-0.9°C (AT) @ 3.9°C (AT)

Center i Center T

(c) Snimka uzorka nakon oduzete poza- (d) Zavrsna snimka uzorka nakon kalibriranja
dine. Vidljivo je nepoklapanje tempera- globalne emisivnosti. Razlika temperatura na
ture na rubu zbog zagrijavanja uzrokovanog rubu odgovara onoj mjerenoj termoc¢lankom do
ozracivanjem, no ono ne odgovara razlici mje- na preciznost kamere.

renoj termoclankom.

Slika 2.6: Prikaz obrade rezultata mjerenja. Prikazana snimka odgovara 25 x 25 mm uzorku
debljine 12.5 um ozracenog strujom ionskog snopa od 100 nA. Oznaka AT predstavlja razliku
temperature izmedu pozadine i uzorka tijekom ozracivanja na mjestu polozaja termoclanka.
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3 Rezultati

3.1 Regzultati pojedinih ozracivanja

Prilikom ozracivanja kontrolirano je nekoliko parametara kako bi se istrazio njihov
utjecaj na posljeditno zagrijavanje uzorka. Varirani parametri ukljucivali su: struju
snopa, debljinu uzorka, temperaturu uzorka prilikom ozracivanja te koristenje staci-
onarnog ili skenirajuc¢eg snopa. KoriStene struje snopa iznosile su 100 i 200 nA te je
pretpostavljeno da ¢e ukupno zagrijavanje biti pod najve¢im utjecajem ovog parame-
tra jer izravno utjeCe na iznos snage kojom snop zagrijava uzorak. Debljine uzoraka
iznosile su 51 12.5 um te takoder predstavljaju parametar koji moze imati znacajan
utjecaj na posljedi¢no zagrijavanje slijedom zapazanja u radu Cahilla et al. [35].
Ovisnost temperature zagrijavanja o samoj temperaturi uzorka nije prije istrazivana
za slucaj energija i struja koriStenih pri implantaciji helija u svrhe istrazivanja ne-
utronskih reakcija te ovaj rad daj novi uvid u ovisnost ta dva parametra prilikom
odvijanja eksperimenta ozracivanja. Zavrsno, pretpostavljeno je da Kkoristenje skeni-
ranog snopa tijekom eksperimenta ima pogodan utjecaj na posljedi¢no zagrijavanje
uzorka Sto je istrazeno u posljednjoj seriji ozracivanja.

Prvi ozraceni uzorak je bio 25 X 25 mm, debljine 12.5 um na sobnoj temperaturi.
Sobna temperatura je ona koju je mjerio termoclanak na uzorku prije ozracivanja
te je iznosila 31.3 °C, dok je temperatura uredaja iznosila 27 °C. Temperatura ruba
uzorka mjerena termoclankom je prilikom snimanja termalne snimke iznosila 36.2
°C sto predstavlja razliku od 4.9 °C. Na Slici 3.1 prikazana je jedna od 6 termalnih
snimki ozracivanja strujom snopa od 100 nA prije i nakon kalibracije emisivnosti.
Prije kalibracije emisivnosti srednja vrijednost izmjerene razlike temperature tijekom
i prije ozracivanja iznosila je -1.3+0.2 °C dok se prilagodavanjem emisivnosti na
vrijednost 0.0898+4+0.0002 dobiva nova vrijednost razlike temperature ¢ija je srednja
vrijednost kroz 6 snimaka iznosila 3.5+0.1 °C. Ukupna mjerena temperatura iznosi
4.84+0.2 °C $to je u dobrom slaganju s mjerenjima termoclanka.

Najmanja moguca promjena koeficijenta emisivnosti iznosila je 0.01 Sto je odgo-
varalo promjeni mjerene razlike temperature od 0.6 °C te je za ovako postavljenu emi-
sivnost dobivano najmanje odstupanje mjerenih temperatura. Mjerena temperatura
na snimci predstavljala je srednju temperaturu unutar kvadrata veli¢ine 2 X 2 piksela

kako bi se dobila vjerodostojnija o¢itanja temperature. Dobivena razlika temperature
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centra i pozadine iznosila je 7.34+0.2 °C iz ¢ega se moze dobiti porast temperature
izmedu centra i ruba uzorka koja je iznosila 2.5+0.3 °C. Naposljetku, zbrajanjem do-
bivenog porasta temperature s rubnom temperaturom mjerenom termoclankom na
rubu uzorka dobilo se da je maksimalna temperatura uzorka iznosila 38.740.3 °C sto
je predstavljalo ukupni porast od 7.44+0.3 °C.

Ozracivanje strujom od 200 nA izvrSeno je pri istoj temperaturi uredaja, dok
je ambijentalna temperatura na termoclanku bila 30.9 °C. Tijekom snimanja mje-
rena temperatura iznosila je 39.8 °C Sto predstavlja razliku od 8.9 °C. Snimka tog
ozracivanja prije i poslije kompenzacije emisivnosti nalazi se na Slici 3.2 pri cemu
kompenzirana emisivnost iznosi 0.0902+0.0003. Sa snimke prije korekcije emisiv-
nosti vidljiv je porast temperature od 3.94+0.1 °C koja je nakon korekcije iznosila
8.954+0.07 °C. Rezultati razlike temperatura na rubu i u centru ozracenog uzorka
za prvi i drugi ozraceni uzorak prikazani su u Tablici 3.1. U ovom slucaju razlika
temperature centra i pozadine iznosila je 19.24+0.2 °C sto je predstavljalo razliku
temperatura ruba i centra od 10.25+0.2 °C. Maksimalni porast temperature naspram
prije ozracivanja iznosio je 19.15+0.2 °C. Ve¢ nakon ozracivanja prvog uzorka moze
se zakljuciti kako na maksimalno zagrijavanje uzorka utjece koristena struja snopa.
Povecanjem struje dolazi do ve¢eg ukupnog i vrsnog zagrijavanja uzorka te pri struji
snopa od 200 nA uzorak ima vrsno zagrijavanje od gotovo 20 °C $to moze imati

utjecaj na mjerene parametre eksperimenta.

Debljina uzorka (um) Struja (nA) ATyc (°C) AT, (°C)  ATeenter CC) €

12.5 100 4.9 4.8£0.1 7.3+£0.2 0.0898+0.0002
200 8.9 8.95+0.07 19.2+0.2 0.0902+0.0003
5 100 2.4 2.43£0.05 14.9+0.2 0.0968+0.0003
200 7 7.05+£0.06 46.6 (52.6) 0.0973+0.0004

Tablica 3.1: Tabli¢ni prikaz rezultata zagrijavanja za uzorke debljine 12.5 um i 5 um
ozracenima na sobnoj temperaturi.

Drugi ozraceni uzorak predstavljala je folija dimenzija 25 X 25 mm debljine 5
wm. Na Slici 3.3 prikazana je termalna snimka prije i nakon korekcije emisivnosti
za slucaj ozracivanjem strujom od 100 nA. Kako je ovaj uzorak ozraCen na isti dan
kao i prethodni, ambijentalni uvjeti su bili isti, temperatura kamere je iznosila 27
°C dok je prije ozracivanja strujom od 100 nA ambijentalna temperatura mjerena
termoclankom iznosila 32.3 °C. Tijekom snimanja snimke ozracivanja mjerena tem-

peratura na termoclanku je bila 34.7 °C Sto predstavlja razliku od 2.4 °C. Mjerena
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@ -1.0°C (AT) @ 3.7°C (AT)

o o

(a) Prije kompenzacije emisivnosti. (b) Nakon kompenzacije emisivnosti.

Slika 3.1: Prikaz mjerenja ozracivanja uzorka 25 X 25 mm, debljine 12.5 um ionskim sno-
pom struje 100 nA. Nakon kompenzacije emisivnost je iznosila 0.0898+0.0002 te je ukupna
mjerena razlika u temperaturi na rubu uzorka iznosila 4.84+0.2 °C. Mjerena razlika tempera-
ture centra ozracivanja i pozadine iznosila je 7.3+0.2 °C $to predstavlja porast od 2.5+0.3 °C
naspram temperature mjerene na rubu uzorka.

@ 3.8°C (AT) @ 9.0°C (AT)

¥ ¥

(a) Prije kompenzacije emisivnosti. (b) Nakon kompenzacije emisivnosti.

Slika 3.2: Prikaz mjerenja ozracivanja uzorka 25 X 25 mm, debljine 12.5 um ionskim sno-
pom struje 200 nA. Nakon kompenzacije emisivnost je iznosila 0.0902+0.0003 te je ukupna
mjerena razlika u temperaturi na rubu uzorka iznosila 8.95+0.07 °C. Dobivena temperaturna
razlika u centru ozracivanja iznosila je 19.24+0.2 °C Sto je predstavljalo porast temperature
od 10.25+0.2 °C.

temperatura na rubu uzorka iznosila je 0.94+0.1 °C dok je nakon kalibracije emi-
sivnosti na vrijednost 0.0968+0.0003 iznosila 2.43+0.05 °C. Nakon kompenzacije
emisivnosti temperatura centra ozracivanja iznosila je 14.9+0.2 °C $to predstavlja
razliku temperatura centra i ruba od 12.47+0.2 °C. Maksimalna temperatura zagri-
javanja uzorka prije i tijekom ozracivanja iznosila je 14.87+0.4 °C.

Tijekom ozracivanja strujom snopa od 200 nA ambijentalna temperatura izno-
sila je 31.3 °C koja je prilikom ozracivanja porasla na 38.3 °C $to ¢ini razliku od

7.0 °C. Odredene vrijednosti temperature na rubu sa snimci iznosile su 5.8+0.2 °C
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@ 1.5°C (AT) @ 2.5°C (AT)

B -

(a) Prije kompenzacije emisivnosti. (b) Nakon kompenzacije emisivnosti.

Slika 3.3: Prikaz mjerenja ozracivanja uzorka 25 X 25 mm, debljine 5 um ionskim snopom
struje 100 nA. Nakon kompenzacije emisivnost je iznosila 0.0968+0.0003 te je ukupna mje-
rena razlika u temperaturi na rubu uzorka iznosila 2.43+0.05 °C. Temperatura razlike centra
mjesta ozracivanja i pozadine iznoslia je 14.9+0.2 °C te je dobivena razlika centra i ruba
iznosila 12.47+0.2 °C.

@ 6.1°C (AT) @ 7.1°C (AT)

B B

(a) Prije kompenzacije emisivnosti. (b) Nakon kompenzacije emisivnosti.

Slika 3.4: Prikaz mjerenja ozracivanja uzorka 25 X 25 mm, debljine 5 um ionskim snopom
struje 200 nA. Nakon kompenzacije emisivnost je iznosila 0.0973+0.0004 te je ukupna mje-
rena razlika u temperaturi na rubu uzorka iznosila 7.054+0.06 °C. Ukupna vr$na temperatura
saturirala je na 46.6 °C.

prije kompenzacije emisivnosti te 7.05+0.06 °C nakon. Iznos emisivnosti iznosio je
0.097340.0004. Slika slucaja ozracivanja uzorka strujom od 200 nA nalazi se na
Slici 3.4.

Prilikom ozracivanja strujom od 200 nA doslo je do saturacije termalne kamere te
je maksimalna izmjerena temperatura u centru iznosila 46.6 °C. Do saturacije je doslo
zbog postavki mjerenog temperaturnog raspona na kameri koji je bio namjesten na
podrucje od -20 °C do 100 °C radi maksimalne preciznosti mjerenja temperature.

Medutim, zbog infracrvenog odsjaja prilikom snimanja originalne snimke se prividno
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nalaze na visokoj temperaturi te je zagrijavanje uzorka uzrokovano obasjavanjem
ionskim snopom dovoljno veliko da je temperatura uzorka izasla izvan postavljenog
mjernog podrucdja. Okvirna ocjena maksimalne postignute temperature moze se do-
biti ako se uzme u obzir relacija izmedu promjene emisivnosti i promjene mjerene
temperature na uzorku u centru. Ona je iznosila 0.6 °C za promjenu emisivnosti od
0.01. Kako se zadnja mjerena temperatura prije saturacije temperature postize za
iznos emisivnosti od 0.107 te je najces¢a mjerena emisivnost iznosila 0.097 moze
se procijeniti dodatni porast temperature od 6 °C. Dobivene vrijednost maksimalnog
zagrijavanja iznosila je 46.6 °C ili 52.6 °C ako se gleda ekstrapolirano odredena vri-
jednost. Uz toliko zagrijavanje ostvarena je maksimalna temperatura uzorka od 77.9,
tj. 83.9 °C.

Iz mjerenja temperature na tanjem uzorku vidljivo je viSestruko povecanje za-
grijavanja uzorka sa smanjenjem debljine uzorka. Takoder, koriStenje tanjeg uzorka
rezultira manjim temperaturama na rubu uzorka od debljeg uzorka. Ova dva rezul-
tata su vjerojatna posljedica dubine prodiranja snopa u materijal. U slucaju uzorka
od 5 um snop prodire cijelom dubinom uzorka ¢ime se gubi jedan smjer odvodnje
topline od mjesta implantacije sto rezultira loSijom odvodnjom topline u slucaju ta-
njeg uzorka. Ostvarene temperature jako rastu s povecanjem koriStene struje snopa
te prilikom koristenja struje od 100 nA zagrijavanje je gotovo jednakovrijedno kao
ono struje snopa 200 nA na uzorku debljine dva prodiranja snopa u uzorak. Prilikom
koristenja struje snopa od 200 nA zagrijavanje naglo raste Sto sugerira eksponenci-
jalnu ovisnost zagrijavanja o koristenoj struji.

Drugi set uzoraka ¢inila je folija dimenzija 10 X 10 mm debljine 12.5 um ozracena
strujom od 100 i 200 nA na sobnoj temperaturi te 100 i 200 °C. Prikazi tih ozrac¢ivanja
nalaze se na Slikama 3.5, 3.6 i 3.7 dok su temperature ruba mjerene termoclankom
i kamerom sazete u Tablici 3.2. U tablici se takoder nalaze odredene temperature
iz centra ozracenog podrudja te emisivnosti uzorka. Tijekom ovog seta ozracivanja
temperatura kamere je bila 29 °C dok se ambijentalna temperatura kretala oko 30 °C.
Iz rezultata u tablici moze se vidjeti kako koriStenje razlicitih struja direktno utjece
na iznos maksimalne temperature zagrijavanja. Takoder, iznosi temperatura zagrija-
vanja su uglavnom konzistentni kroz cijelo podrucje koristenih temperatura.

KorisStenjem rezultata iz tablice mogu se dobiti vrijednosti zagrijavanja za tri

slucaja temperatura koja su iznosila 2.02+0.2 °C (100 nA) i 6.4+0.4 °C (200 nA) za
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slucaj ozracivanja na sobnoj temperaturi, 3.95+0.21 °C (100 nA) i 5.124+0.3 °C (200
nA) za slu¢aj mjerenja na 100 °C te 2.754+0.12 °C (100 nA) i 12.62+0.13 °C (200 nA)
za slu¢aj mjerenja na 200 °C. Zbrajanjem sa razlikom temperature termoclanka prije
i tijekom ozracavanja dobiva se maksimalno zagrijavanje uzrokovano obasjavanjem
ionskim snopom koje je iznosilo 7.724+0.2 (100 nA) i 22.1+0.4 °C (200 nA) za slucaj
ozracivanja na sobnoj temperaturi, 6.55+0.23 °C (100 nA) i 16.224+0.32 °C (200 nA)
za slu¢aj mjerenja na 100 °C te 8.05+0.16 °C (100 nA) i 21.92+0.16 °C (200 nA) za
slu¢aj mjerenja na 200 °C

Rezultati ozracivanja na sobnoj temperaturi napravljeni su kako bi se odredila
konzistentnost rezultata s ostalim uzorcima ozracenim na sobnoj temperaturi koji se
slazu s onima napravljenima na uzorku 25 X 25 mm debljine 12.5 um. Odredene
temperature mjerene na visim temperaturama uzorka u rangu su onih izmjerenih
na sobnoj temperaturi iako postoji rasap mjerenih vrijednosti oko srednjih vrijed-
nosti mjerenja za dvije koriStene struje. Mogudi razlog rasapa rezultata moze biti
u koriStenju slabije osjetljivosti kamere koja je tijekom ozracivanja ovog uzorka bila
postavljena na temperaturno mjerno podrucje od 0 do 250 °C kako bi se obuhvatile
sve koriStene temperature zagrijavanja uzorka pod istim parametrima kamere. Sla-
bija osjetljivost kamere moze rezultirati ve¢om neodredenos¢u u mjerenju pri nizim
temperaturama koriStenog mjernog podrucja. Dodatno, mogudéi razlog varijacija u
izmjerenim temperaturama moze proizlaziti iz ne centriranog snopa te manjim pro-
mjerom obasjavanog uzorka zbog c¢ega je snop bio daleko ili preblizu termoclanku

$to moze utjecati na oCitanje temperature uzorka.

Temperatura (°C) Struja (nA) ATpc (°C) AT, (°C)  ATeeniar (CC) €

35.5 100 5.7 5.68+0.03  7.74+0.2 0.0867+0.0006
33.2 200 15 15.10+0.04 21.5+0.4 0.0988+0.0003
101 100 2.6 2.55+£0.05 6.5+0.2 0.0967+0.0004
100.3 200 11.1 10.98+0.05 16.1+0.3 0.091040.0004
200 100 5.3 5.25+0.07  8.0+0.1 0.0924+0.001

199.7 200 9.3 9.38+£0.08 22.0+0.1 0.0967+0.0002

Tablica 3.2: Tabli¢ni prikaz rezultata zagrijavanja za uzorak dimenzija 10 X 10 mm debljine
12.5um strujom 100 i 200 nA na sobnoj temperaturi te 100 i 200 °C.
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@ 0.1°C (AT)

4

Center

(a) Snimka prije kompenzacije emisivnosti za
uzorak ozracen strujom 100 nA.

@ 14.3°C (AT)

(c) Snimka prije kompenzacije emisivnosti za
uzorak ozracen strujom 200 nA.

@ 5.6°C (AT)

-

Center

(b) Snimka tijekom ozra¢ivanja. = Odredena
emisivnost je iznosila 0.0867+0.0006, dok je
mjerena razlika u temperaturi ruba iznosila
5.68+0.03 °C. Temperatura razlike centra mjesta
ozracivanja i pozadine iznoslia je 7.7+0.2 °C te je
dobivena razlika centra i ruba iznosila 2.0240.2
°C.

2@.15.2°C (AT)

(d) Snimka tijekom ozracivanja. Odredena emi-
sivnost je iznosila 0.0988+0.0003, dok je mje-
rena razlika u temperaturi na rubu iznosila
15.10£0.04 °C. Dobivena temperaturna razlika
u centru ozracivanja iznosila je 21.54+0.4 °C $to
je predstavljalo porast temperature od 6.4+0.4
°C.

Slika 3.5: Prikaz mjerenja ozracivanja uzorka 10 X 10 mm, debljine 12.5 um na sobnoj
temperaturi ionskim snopom struje 100 nA na slikama 3.5a i 3.5b te strujom od 200 nA na

slikama 3.5c i 3.5d.



@ 0.7°C (AT)

B

Center

(a) Snimka prije kompenzacije emisivnosti za
uzorak ozracen strujom 100 nA.

@ 6.8°C (AT)

A—
:J‘J ,',»_:J‘
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£ fCent_er' i

(c) Snimka prije kompenzacije emisivnosti za
uzorak ozracen strujom 200 nA.

@ 2.7°C (AT)

B

Center

(b) Snimka tijekom ozracivanja. Odredena emi-
sivnost je iznosila 0.09674+0.0004, dok je mje-
rena razlika u temperaturi na rubu iznosila
2.5540.05 °C. Temperaturna razlika pozadine i
centra uzorka iznosila je 6.540.2 °C Sto je pred-
stavljalo porast od 3.95+0.21 °C.

@ 10.9°C (AT)

(d) Snimka tijekom ozra¢ivanja. = Odredena
emisivnost je iznosila 0.0910+0.0004, dok
je mjerena razlika u temperaturi ruba izno-
sila 10.984+0.05 °C. Temperatura razlike cen-
tra mjesta ozracivanja i pozadine iznoslia je
16.14+0.3 °C te je dobivena razlika centra i ruba
iznosila 5.12+0.3 °C.

Slika 3.6: Prikaz mjerenja ozracivanja uzorka 10 X 10 mm, debljine 12.5 um na 100 °C
ionskim snopom struje 100 nA na slikama 3.6a i 3.6b te strujom od 200 nA na slikama 3.6c i

3.6d.



@ -0.6°C (AT) @ 4.6°C (AT)

T

Center

(a) Snimka prije kompenzacije emisivnosti za  (b) Snimka tijekom ozra¢ivanja. Odredena emi-

uzorak ozracen strujom 100 nA. sivnost je iznosila 0.0924+0.001, dok je mjerena
razlika u temperaturi ruba iznosila 5.254+0.07
°C. Dobivena temperaturna razlika u centru
ozracivanja iznosila je 8.0+0.1 °C sto je predstav-
ljalo porast temperature od 2.75+0.12 °C.

@ 6.9°C (AT) @ 9.5°C (AT)

4+ 4

Center Center

(c) Snimka prije kompenzacije emisivnosti za ~ (d) Snimka tijekom ozracivanja. = Odredena

uzorak ozracen strujom 200 nA. emisivnost je iznosila 0.0967+0.0002, dok
je mjerena razlika u temperaturi ruba izno-
sila 9.38+0.08 °C. Temperaturna razlika cen-
tra ozracivanja i pozadine iznosila je 22.0+0.1
°C Sto je predstavljalo porast temperature od
12.6240.13 °C.

Slika 3.7: Prikaz mjerenja ozracivanja uzorka 10 X 10 mm, debljine 12.5 um na 200 °C
ionskim snopom struje 100 nA na slikama 3.7a i 3.7b te strujom od 200 nA na slikama 3.7c i
3.7d.
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Zavrsno ozracivanje provedeno je koriStenjem skenirajuceg snopa na uzorku di-
menzija 25 x 25 mm debljine 5 um energije 2.7 MeV-a. KoriStena struja snopa iznosila
je 200 nA te se skeniralo kvadratno podrucje dimenzija 15 x 15 piksela brzinom od
16 us po prolazu snopa jednom linijom piksela Sto predstavlja dovoljno kratko vri-
jeme da se na ozracenom podrucju dobije uniformna implantacija. Implantirana doza
iznosila je 800 appm-a koja je dobivena nakon 20 minuta implantacije. Prilikom im-
plantacije mjerene temperature na termoclanku prije i tijekom ozracivanja iznosile su
31.5134.7 °C sto je razlika od 3.2 °C dok je vrijednost dobivena termalnom kamerom
iznosila 3.20+0.03 °C uz odredeni iznos emisivnosti od 0.093. Razlika centra mjesta
ozracivanja i pozadine iznosila je 25.0+0.2 °C Sto predstavlja razliku od 21.84+0.2
°C te je maksimalni porast temperature uzorka naspram prije ozracivanja iznosio
25.0+0.2 °C. Slike prije i nakon kalibracije emisivnosti za ovo ozrac¢ivanje prikazane
su na Slici 3.8. U Tablici 3.3 dane su usporedne vrijednosti mjerenja temperature za
slu¢aj skeniranog i neskeniranog snopa iz kojih je vidljiv znacajan pad maksimalne
temperature grijanja pri koriStenju skeniranog snopa. Razlika u temperaturi dodatno
je vidljiva na grafovima temperaturnih profila skeniranog i neskeniranog snopa na
Slici 3.9. Maksimalna temperatura ostvarena skeniranjem ionskog snopa po uzorku
tijekom ozracivanja je iznosila 56.5 °C dok je u slucaju neskeniranog snopa maksi-
malna ostvarena temperatura uzorka iznosila 83.9 °C. To predstavlja oko 25 °C manji
porast u temperaturi $to je znacajno smanjenje temperature. Stoga, koristenje ske-
niranog snopa ima pogodan utjecaj ne samo na oblik i homogenost implantiranog
podruéja nego i na utjecaj snopa na uzorak u vidu posljedi¢nog zagrijavanja uzorka

pod ozracivanjem.

Snop Struja (HA) ATTC (OC) AT?"ub (OC) ATcentar (OC) €
skenirani 200 3.2 3.20+0.03 25.0+0.2 0.093
neskenirani 200 7 7.05+0.06 46.6 (52.6) 0.0973+0.0004

Tablica 3.3: Usporedba rezultata grijanja uzorka dimenzija 25 X 25 mm i 5 um debljine
prilikom koristenja skeniranog i neskeniranog snopa.
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(a) Prije kompenzacije emisivnosti. (b) Nakon kompenzacije emisivnosti.

Slika 3.8: Prikaz mjerenja ozracivanja skeniranog uzorka 25 X 25 mm, debljine 5 um ionskim
snopom struje 200 nA. Nakon kompenzacije emisivnost je iznosila 0.093 te je ukupna mjerena
razlika u temperaturi na rubu uzorka iznosila 3.204+0.03 °C. Temperaturna razlika centra
ozracivanja i pozadine iznosila je 25.0+0.2 °C Sto je predstavljalo porast temperature od
21.84+0.2 °C.

3.2 Zavrsni rezultati

Debljina (um) Skeniranje Temp. (°C) Struja (nA) T, (°C) Teentar (°C) Porast temp. (°C)

5 ne 32.3 100 34.7+£0.1 47.17+£0.4 14.87+0.4
5 ne 31.3 200 38.3+0.1 77.9 (83.9) 46.6 (52.6)
5 da 31.5 200 34.7£0.1  56.5+0.2 25.0+0.2
12.5 ne 31.3 100 36.2+0.1 38.74+0.3 7.4£0.3
12.5 ne 30.9 200 39.8+0.1 50.05£0.2 19.15+0.2
12.5 (grija¢)  ne 35.5 100 41.2+0.1  43.22+0.2 7.72+0.2
12.5 (grija¢)  ne 33.2 200 48.9+0.1 55.3+0.4 22.1+0.4
12.5 (grija¢) ne 101.0 100 103.6+0.1 107.554+0.23 6.55+0.23
12.5 (grija¢)  ne 100.3 200 111.440.1 116.524+0.32 16.22+0.32
12.5 (grija¢)  ne 200.0 100 205.3£0.1 208.05+0.16 8.05+0.16
12.5 (grija¢)  ne 199.7 200 209+0.1 221.62+0.16 21.92+0.16

Tablica 3.4: Tabli¢ni prikaz rezultata svih ozrac¢ivanja. Navedene su vrijednosti temperatura
na rubu uzorka prije i tijekom ozracivanja te maksimalne ostvarene temperature u sredistu
snopa. Takoder, naveden je iznos maksimalnog porasta temperature na uzorku. Uz iznos
temperature navedena je i greSka mjerenja dobivena analizom snimki termalne kamere.

U Tablici 3.4 navedeni su rezultati mjerenja ozracivanja. Uz informacije o koriStenom
uzorku i struji, prilozene su informacije o skeniranju, pocetnim temperaturama uzorka
koje su sve odredene do na preciznost koristenog termoclanka od +0.1 °C i koja
nije navedena zbog preglednosti, temperaturama ruba dobivenih iz snimki termalne
kamere prilikom ozracivanja te temperaturama centra ozracenog uzorka tijekom
ozracivanja. Porast temperature oznacava razliku izmedu temperature centra uzorka
tijekom ozracivanja i temperature uzorka prije ozrac¢ivanja. Uz iznose navedene su i

neodredenosti izmjerenih temperatura dobivenih iz snimki termalne kamere. Dobi-
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veni rezultati potvrduju postojanje zamjetnog zagrijavanja uzrokovanog ozracivanjem
ionskim snopom koje moze imati utjecaj na rezultate ozracivanja te dovesti do dis-

krepancije izmedu rezultata eksperimenta i teorijskih modela. Utjecaj razli¢itih pa-
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—— Temperaturni presjek uzorka
10 - rub snopa
rub snopa
TC - mjereno: 38.3 °C
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(b) Skenirani snop.

Slika 3.9: Prikaz temperaturnih profila neskeniranog i skeniranog snopa za uzorak dimenzije
25 X 25 mm debljine 5 um ozracenih snopom struje 200 nA.
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Slika 3.10: Grafikon dobivenih rezultata. Crtkanom sivom linijom povezani su rezultati
koriStene struje ozracivanja od 100 nA, a s crtica-tocka linijom povezani su rezultati s
koristenom strujom od 200 nA. Mjerenja na uzorku debljine 5 um predstavljena su kruzi¢ima,
dok su mjerenja na uzorcima debljine 12.5 um oznacena pravokutnicima i trokutima u slucaju
uzorka na grijacu.

rametara poput debljine uzorka te koriStene struje najbolje je vidljiv na grafikonu
prikazanom na Slici 3.10. Na prikazanom grafu uz iznose porasta temperatura
stavljeni su ukupni intervali neodredenosti koji koji proizlaze od fluktuacija u struji
snopa tijekom snimanja ozracivanja te od sistemske neodredenosti same kamere i
neodredenosti koja proizlazi iz nepreciznosti odredivanja emisivnosti uzorka. De-
taljni opis odredivanja nepouzdanosti mjerenja dan je u istoimenom potpoglavlju.

Najvece zagrijavanje uzorka postignuto je prilikom ozracivanja onog uzorka ¢ija
je debljina odgovarala jednoj dubini prodiranja ionskog snopa u uzorak te je zagrija-
vanje brzo opadalo s povecanjem debljine uzorka. Zagrijavanje uzorka vece debljine
od dvije dubine prodiranja vise nije bilo toliko izrazeno te se pri koristenju manje
struje ionskog snopa iznos zagrijavanja kretao oko 7 do 8 °C na svim ozraCenim tem-
peraturama Sto ne predstavlja veliki utjecaj na eksperiment.

KoriStenje vec¢ih iznosa struje snopa vodilo je na nagli porast mjerenog zagrijava-
nja kod svih uzoraka Sto sugerira kompliciranu i nelinearnu vezu izmedu struje snopa
i zagrijavanja te ogranicava maksimalnu struju snopa koju je prihvatljivo koristiti u
eksperimentima. Vaznost limitiranja koriStene struje snopa je od posebne vaznosti

prilikom ozracivanja tankih uzoraka (do jedne dubine prodiranja snopa u uzorak)
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kod kojih se toplina iz ozracenog podrucja ne odvodi efikasno Sto rezultira visokim
postignutim temperaturama. Pretpostavka je da je to rezultat nedostatka mogucnosti
odvodnje topline u dubinu od mjesta implantacije iona ve¢ samo u radijalnom smjeru
Sto rezultira sporijim odvodom topline te veCom postignutom vrSnom temperaturom.
Ovaj rezultat je od velike vaznosti prilikom planiranja eksperimenata kontinuirane
implantacije gdje snop iona prije ozracivanja uzorka prolazi kroz metalnu foliju ¢ijom
se kontrolom nagiba naspram upadne zrake moze kontrolirati energija zrake te pos-
ljedi¢no dubina implantacije iona u uzorak. Svrha ovih eksperimenata je postizanje
uniformne doze helija cijelom dubinom uzorka. Rezultat ovog rada sugerira kako se
posebna pozornost treba pridodati planiranju i ovakvih eksperimenata jer prilikom
implantacije na najve¢u dubinu ostvareno grijanje uzorka prilikom ozracivanja moze
utjecati na rezultate implantacije ako najveca implantirana dubina odgovara debljini
uzorka.

Jos jedan rezultat ovog rada predstavljaju mjerenja zagrijavanja pri viSim tem-
peraturama uzorka. Rezultati tih mjerenja pokazuju da je mjereno zagrijavanje pri-
blizno isto kao ono ostvareno prilikom ozracivanja na sobnoj temperaturi. Ovaj je za-
kljuc¢ak bio neovisan o koriStenoj struji snopa. Navedeno sugerira da do temperatura
uzoraka od 200 °C ne postoji izrazena ovisnost zagrijavanja uzorka pri ozracivanju
o pocetnoj temperaturi uzorka. Dakako, moguce je postojanje ovisnosti o pocetnoj
temperaturni uzorka koja postaje izrazenija na viSim temperaturama.

Zavrsno, rezultati koriStenja skeniranog snopa potvrduju korisnost skeniranja pri-
likom izvodenja eksperimenata ozrac¢ivanja ne samo u domeni postizanja povrsinske
homogenosti implantiranih iona ve¢ i u pogledu smanjenja utjecaja snopa na zagri-
javanje uzorka. Maksimalno ostvareno zagrijavanje prilikom ozracivanja najtanjeg
uzorka najvecom strujom, Sto je kod stacionarnog snopa rezultiralo porastom tempe-
rature od gotovo 50 °C, u slucaju skeniranog snopa je rezultiralo s preko 20 °C manjim
porastom temperature $to moze imati klju¢an utjecaj na posljedi¢no formiranje defe-
kata u uzorku. Iako koriStenjem skeniranog snopa i dalje postoji izrazeni gausijanski
oblik profila temperature kroz ozra¢eno podrucje, rezultati TEM i STEM mjerenja
ne pokazuju utjecaj izrazenog gradijenta temperature na mobilnost odredenih defe-
kata preko ruba izvan ozracenog podrucja. Rezultati TEM mjerenja prikazani su na
Slici 3.11a i Slici 3.11b, a oni sa STEM mjerenja su prikazani na Slici 3.11c i Slici

3.11d. Na navedenim snimkama vidljiv je utjecaj ionskog snopa na formiranje mje-
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huric¢a, dislokacija i ostalih defekata na ozracenom podrucju te njihovo odsudstvo

van ozracenog podrucja.

200 nm

(a) TEM snimka neozracenog podruéja. Vidljive (b) TEM snimka ozracenog podrucja. Vidljiv je
krivudave linije predstavljaju defekte uzrokovane rub zrna iz kojeg se protezu dislokacijske linije. U
mehanickim naprezanjem, dok crne mrlje su arte- gornjem desnom kutu vidljivi su bijeli mjehuriéi
fakti metode pripreme uzorka za TEM snimanje. helija.

(c) STEM snimka neozracenog podruéja. Vidljivi (d) STEM snimka ozracenog podruéja. Crne mrlje
su artefakti prouzroceni pripremom uzorka za sni- uz granice zrna predstavljaju mjehuri¢e uzroko-
manje. vane ozracivanjem ionskim snopom.

Slika 3.11: Prikaz TEM i STEM snimki uzorka 5 x 5 mm uzorka debljine 5 um ozratenog
skeniranim ionskim snopom struje 200 nA i ukupnom srednjom dozom od 800 appm. Lijeve
slike prikazuju snimke neozrac¢enog podruéja, dok desne prikazuju ozraceno podrudje.
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Postojanje zamjetnih defekata helija izvan granica ozracenog podruéja bi pred-
stavljalo ozbiljan artefakt ovakve metode istrazivanja utjecaja helija na materijale.
Razlog ovakvih rezultata moze biti upravo u maloj postignutoj vr$noj temperaturi
prilikom koriStenja skeniranog snopa zbog koje ostvareni gradijent, iako izrazen,
nije bio s dovoljno visoke temperature s koje bi se ostvarila mobilnost defekata na
sobnoj temperaturi. Klju¢no zapazanje ovdje je to Sto je ozracivanje bilo na sobnoj
temperaturi na kojoj su potrebne vece ostvarene temperature zagrijavanja snopom
kako bi se potaknula mobilnost defekata. Prilikom izvodenja eksperimenata na viSim
temperaturama realna je mogucnost ostvarivanja mobilnosti i pri nizim ostvarenim
temperaturama zagrijavanja uzorka, tj. pri manjim temperaturnim gradijentima na
rubu uzorka poput onog ostvarenog u ovom radu skeniranim snopom na sobnoj tem-
peraturi. Ta mogucnost nije istrazena u ovom radu zbog nedostatka vremena. Iz
tog razloga jedan od zakljucaka ovog rada je vaznost odabira koriStene struje ion-
skog snopa, uz skeniranje, kao parametra koji kontrolira posljedi¢no zagrijavanje
uzorka. KoriStena struja snopa mora predstavljati dobar omjer izmedu smanjenja za-
grijavanja uzorka na prihvatljivu razinu na kojoj ne ¢e do¢i do utjecaja na rezultate
eksperimenta te dovoljno kratkog vremenskog trajanja ozracivanja kako ne bi doslo
do nenadanih prekida ili oscilacija u radu akceleratora koji mogu uzorkovati gubitak

uzorka.

3.3 Odredivanje nepouzdanosti mjerenja

Iako rezultati temperatura centra i ruba te porasta temperature odredenih termalnom
kamerom i prikazanih u Tablici 3.4 sadrze neodredenost mjerenja ona ne predstavlja
ukupnu neodredenost dobivenih rezultata. Razlog tomu je Sto rezultati tablice pri-
kazuju srednju vrijednost razlike temperature iz 6 ravnomjerno vremenski razmak-
nutih snimki uzetih iz 10 sekundnog videa ozracivanja ¢ime se uz iznos razlike mje-
rene temperature mogla odrediti i nepouzdanost zbog oscilacija u struji koristenog
ionskog snopa. Medutim, za prikaz ukupne nepouzdanosti potrebno je odrediti iz-
nose razli¢itih nepouzdanosti koje proizlaze iz koriStenih mjernih uredaja i tehnika.
Stoga svrha ovog potpoglavlja je navesti moguce izvore nepouzdanosti te dati ok-
virnu ocjenu nepouzdanosti dobivenih rezultata.

Prvi i glavni izvor utjecaja na mjerenje je sami akcelerator, tj. ionski snop. Fluk-
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tuacije u struji snopa dovode do oscilacija u snazi grijanja no iz dobivenih mjerenja
moze se vidjeti da te oscilacije ne predstavljaju znacajni izvor nepouzdanosti rezul-
tata. Najveca relativna greska temperature centra iznosila je oko 3 % koja je dobivena
za mjerenje na 100 °C strujom od 100 nA. Dodatni izvor greske proizlazi iz same ka-
mere Cija sistemska greska iznosi do 2% prema specifikacijama proizvodaca [45].
Konac¢no, koriSteni termoclanci imaju preciznost mjerenja od +0.1 °C sto ih ¢ini iz-
nimno preciznima za potrebe ovoga rada te se mogu Koristiti za potvrdu mjerenih
temperatura dobivenih termalnom kamerom.

Dodatni izvori greSaka proizlaze iz sistemskih greSaka obrade samih mjerenja.
Naime, iz Dodatka A vidljivo je kako pogresno odredivanje emisivnosti od 10% ima
veliki utjecaj na pogreSno mjerenje temperature u spektralnom podrucju koje koristi
koristena kamera. Nepouzdanost uzrokovana pogresno odredenom emisivnos¢u na-
glo raste od 1.8% na sobnoj temperaturi do 6% pri temperaturi od 200 °C nakon Cega
rast relativne greske posustaje te do temperature od 1000 °C se poveca na 7.5%. Ako
se sluzimo informacijama preuzetima iz rada del Campa et al. temeljenima na po-
liranim folijama ARAMCO Zeljeza sto predstavlja gotovo Cisto zeljezo bez dodanih
primjesa $to je slucaj i u ovome radu moZzemo zakljuciti da pri valnoj duljini od 8 um
emisivnost takvih folija je oko 0.09 pri temperaturi od 275 °C [47]. U Dodatku A
nalazi se slika spektralne ovisnosti emisivnosti iz koje je vidljivo da emisivnost eks-
ponencijalno raste s povecanjem temperature iz ¢ega se moze zakljuciti da pri nizim
temperaturama od 270 °C emisivnost ne pada znacajno od 0.09 te da vrijednosti emi-
sivnosti dobivene u ovom radu ne odstupaju previse od stvarnih vrijednosti. No, ako
se gledaju drugi izvori dobivena vrijednost emisivnosti moze predstavljati znacajno
odstupanje od stvarne vrijednosti. Uz to, u ovome radu nije izmjerena temperaturna
ovisnost emisivnosti Sto potvrduje odredivanje emisivnosti kao najveceg izvora ne-
pouzdanosti izmjerene temperature. Razlog za neizmjerenu temperaturnu ovisnost
emisivnosti moze biti u smanjenoj osjetljivosti kamere u temperaturnom podrucju
visih temperatura te veci odsjaj od komore pri visSim temperaturama koji je utjecao na
slabiju mogu¢nost mjerenja malih temperaturnih razlika uzrokovanih ozratavanjem
ionskim snopom.

Uzimajudi navedene izvore nepouzdanosti u obzir izracunati su srednji apsolutni
intervali nepouzdanosti rezultata porasta temperature te su prikazani u Tablici 3.5.

Za uzorke ozracene na sobnoj temperaturi uzete su vrijednosti relativne nepouzda-
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nosti kao posljedice neto¢ne emisivnosti od 2% za uzorke koji su iskusili slabo zagri-

javanje te imali vrSnu temperaturu blizu pocetne temperature dok je za uzorke koji

su zagrijani na temperaturu iznad 50 °C uzeta vrijednost od 3 %. Neodredenost za

uzorak ozracen na 100 °C iznosila je 5%, a za uzorak ozracen na 200 °C, 6%. Iz ta-

blice je vidljivo kako se s porastom temperature povecava utjecaj greske uzrokovane

nedovoljno precizno odredenom emisivnosti uzorka.

Debljina (uwm)

Skeniranje Temp. (°C) Struja (nA) Maks. temperatura (°C) Porast temp. (°C)

5

5

5

12.5

12.5

12.5 (grijac)
12.5 (grijac)
12.5 (grijac)
12.5 (grijac)
12.5 (grijac)
12.5 (grijac)

ne
ne
da
ne
ne
ne
ne
ne
ne
ne
ne

32.3
31.3
31.5
31.3
30.9
35.5
33.2
101.0
100.3
200.0
199.7

100
200
200
100
200
100
200
100
200
100
200

47.2+1.4
77.9 (83.9)+3.1
56.5£2.1
38.7£1.1
50.1£1.8
43.2+1.2
55.3+2.0
107.6+5.8
116.5+6.3
208.1+£13.2
221.6£14.0

14.9+1.4
46.6 (52.6)£3.1
25.0+2.1
7.4+1.1
19.2+1.8
7.7+£1.2
22.1+£2.0
6.6+5.8
16.2+6.3
8.1+£13.2
21.9+14.0

Tablica 3.5: Tabli¢ni prikaz rezultata svih ozracivanja. Navedene su vrijednosti porasta tem-

perature sa uklju¢enom ukupnom nepouzdanoscu.
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4 Diskusija i zakljucak

Ovo istrazivanje pokazalo je da zagrijavanje uzrokovano ozracivanjem ionskim sno-
pom helija tijekom eksperimenata simulacije neutronskog zra¢enja moze znacajno
utjecati na rezultate eksperimenata u istrazivanju materijala. Studija potvrduje da
intenzitet zagrijavanja prvenstveno ovisi o struji ozrac¢ivanja i debljini uzorka. Po-
sebno je vazno istaknuti da rezultati pokazuju kako primjena tehnike skeniranja
snopa moze uc¢inkovito smanjiti vr$no zagrijavanje tijekom ozracivanja, $to naglasava
potrebu za pazljivom optimizacijom parametara ionskog snopa radi minimiziranja to-
plinskih efekata. Takoder, nisu uocene ovisnosti zagrijavanja o pocetnoj temperaturi
uzorka.

Opsezan pregled literature pokazuje da su debljine uzoraka u veéini istrazivanja
znatno vece od jedne dubine implantacije, Sto sugerira da zagrijavanje uzrokovano
snopom ne bi trebalo znacajno utjecati na te eksperimente [48,49]. Prema tome, re-
zultati takvih studija trebali bi ostati valjani unutar u radu navedenih temperaturnih
raspona.

Medutim, radeni su eksperimenti s ozracCivanjem tankih uzoraka kod kojih je
uoceno zamjetno zagrijavanje prilikom modeliranja utjecaja snopa na zagrijavanje
uzorka koriste¢i simulacijsku metodu konac¢nih elemenata (FEM) eng. Finite Ele-
ment Analysis. Naposlijetku, modelirano zagrijavanje je i opazeno tijekom odvijanja
eksperimenta. Rad autora Riesch et al. s Max Planck Intituta za fiziku plazme o
utjecaju ozracivanja na tanke folije volframa potvrduje postojanje zamjetnog zagrija-
vanja tijekom ozracivanja tankih folija (5 um) volframa snopom volframa energije 20
MeV-a [50]. Iako mnogi radovi sadrze informacije koje upucuju na to da koristena
eksperimentalna konfiguracija nije dovela do znacajnog zagrijavanja uzorka tijekom
ozracivanja, uoceno je da zamjetan broj studija ne prijavljuje struju snopa, a po-
nekad ni debljinu ozracenog uzorka. Umjesto toga, osnovni prijavljeni parametri
su Cesto implantirana doza, osSteCenje po atomu i temperatura uzorka zagrijanog
pomocu grijaca. Ovaj rad naglasava vaznost prijavljivanja svih relevantnih parame-
tara eksperimenta, u skladu s ASTM International standardom E521-16, kako bi se
osigurala potpuna slika eksperimentalnih uvjeta.

Unato¢ teorijskim modelima i postoje¢im istrazivanjima koja sugeriraju da zagri-

javanje ne bi trebalo biti kritican faktor u debelim uzorcima, postoji znacajan ne-
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dostatak eksperimentalnih podataka koji kvantitativno odreduju razinu zagrijavanja
uzoraka tijekom implantacije helija ili teskih iona, osobito u kontekstu simulacije
ostecenja uzrokovanog neutronima. Ovaj nedostatak podataka ukazuje na potrebu
za daljnjim istrazivanjima kako bi se bolje razumjele priroda i implikacije ovog feno-
mena na eksperimentalne rezultate.

Na temelju sadasnjih saznanja, moze se zakljuciti da zagrijavanje moze predstav-
ljati znacajan problem u specifi¢cnim sluc¢ajevima tankih uzoraka ili pri visokim stru-
jama snopa, Sto zahtijeva pazljivu kontrolu eksperimentalnih uvjeta kako bi se osi-
gurala toc¢nost i pouzdanost rezultata. Preliminarni rezultati ove studije pokazuju da
se uc¢inak zagrijavanja snopom ne moze jednostavno zanemariti, jer moze dovesti do
znacajnih odstupanja izmedu dobivenih rezultata i onih prijavljenih u literaturi. To je
posebno vazno u eksperimentima kontinuirane implantacije, gdje se variranjem ener-
gije snopa postize implantacija duz cijele dubine uzorka. U takvim slucajevima, ova
studija naglasava vaznost preciznog odredivanja omjera izmedu maksimalne dubine
implantacije i debljine uzorka kako bi se sprijecili nepoZzeljni temperaturni gradijenti
i osiguralo da efekti zagrijavanja ne utjecu na valjanost eksperimentalnih podataka.

Zaklju¢no, ovo istrazivanje pridonosi dubljem razumijevanju toplinskih efekata
uzrokovanih ozracivanjem ionskim snopom te naglasava potrebu za pazljivim dizaj-
nom eksperimenata, osobito u studijama koje ukljuc¢uju kontinuiranu implantaciju
i tanke uzorke. Buduca istrazivanja trebala bi se usredotociti na kvantitativhu pro-
cjenu zagrijavanja uzrokovanog snopom u razli¢itim materijalima i eksperimentalnim
postavkama kako bi se dodatno unaprijedile smjernice za upravljanje tim efektima u

istrazivanjima materijala.
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Dodaci

Dodatak A Mjerenje termalnom kamerom

A.1 Teorijska pozadina

Svako tijelo u prirodi posjeduje kona¢nu temperaturu iznad apsolutne nule, tj. 0
Kelvina ili - 273.15 °C u skladu s III. zakonom termodinamike. Takoder, poznato
je da zagrijana tijela emitiraju elektromagnetsko zracenje sa svojih povrsina koje je
proporcionalno njihovoj intrinzi¢noj temperaturi. Tijela koja emitiraju maksimalnu
mogucu energiju na svim valnim duljinama nazivaju se crnim tijelima. Za njih vrijedi
da apsorbiraju svo upadajuce zracCenje te nemaju reflektivna ni transmisivna svoj-
stva. Takoder, intenzitet zracenja ne ovisi o kutu gledanja. Crna tijela su apstraktan
pojam jer se ne pojavljuju u prirodi ve¢ predstavljaju idealan slucaj koji se moze koris-
titi za kalibraciju beskontaktnih metoda mjerenja temperature. Ovisnost intenziteta

zraCenja crnog tijela o valnoj duljini i temperaturi dana Planckovim zakonom:

2hc? 1

h
A exa—l

M\,T) = (A1)

gdje je h Planckova konstanta, k Boltzmannova konstanta, a c¢ brzina svjetlosti. Na-
vedena ovisnost prikazana je na Slici A.1. S nje moZemo primijetiti dvije stvari:
porastom temperature dolazi do pomaka maksimalnog intenziteta zratenja prema
manjim valnim duljinama te s porastom temperature dolazi do ve¢eg ukupnog inten-
ziteta zraCenja. Prvi zakljucak predstavlja vizualnu reprezentaciju Wienovog zakona

dobivenog diferencijacijom iz Planckovog zakona, a glasi:

Amaz - T = 2898  [um - K] (A.2)

dok integracijom Planckovog zakona po svim valnim duljinama slijedi drugo opser-

virano opazanje poznato jo$ kao Stefan-Boltzmannov zakon:

M(T)=0c-T* [W-m™? (A.3)
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gdje je sa o oznacCena Stefan-Boltzmanova konstanta. Navedena dva zakona A.2 i
A.3 daju odgovor zasto se infracrveno zracenje koristi kao mjera temperature tijela.
Vecina objekata pri standardnim uvjetima i u svakodnevno videnom rasponu tem-
peratura ima maksimum zracenja u tom dijelu elektromagnetskog spektra te je ono

najpovoljnije za mjerenje intenziteta zracenja nekog tijela.
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Slika A.1: Spektar crnog tijela prikazan za par razlic¢itih temperatura. Bijelom crtkanom
linijom oznacen je Wienov pomak.
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Slika A.2: Transmisivnost atmosfere u infracrvenom podrucju koriStenom za mjerenja termo-
kamerama. Preuzeto iz [51].
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Infracrveni dio spektra pokriva veoma uski komad ukupnog spektra od kraja vid-
ljivog dijela na 0.78 um do priblizno 1000 um dok su za mjerenje temperature ko-
risne valne duljine od 0.7 do 14 um. Iznad ovih valnih duljina detektirano zracenje
je veoma malog intenziteta te nije prikladno za koristenje kao mjerne tehnike. Drugi
razlog koriStenja ovih valnih duljina lezi u velikoj transmisivnosti atmosfere u tom
podrudju valnih duljina prikazan na Slici A.2. Na slici su vidljive zone visoke tran-

smisivnosti poput 1.1-1.7 um, 2-2.5 um, 3-5 um te 8-14 um.
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(a) Prikaz spektralne ovisnosti emisivnosti metala.
e A
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(b) Prikaz spektralne ovisnosti emisivnosti nemetala.

Slika A.3: Spektralna ovisnost nekih metala i nemetala. Uocljive su znacajne razlike u
ponasanju emisivnosti u ovisnosti o valnoj duljini. Preuzeto iz [51].
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Slika A.4: Spektralna ovisnost emisivnosti ARAMCO Zeljeza za nekoliko temperatura. Pre-
uzeto iz [47].

A.2 Emisivnost

Skoro sva tijela u prirodi nisu idealna crna tijela ve¢ emitiraju manje radijacije nego
ono predvideno spektrom crnog tijela. Takvi objekti nazivaju se sivim tijelima. Ako
emitirana radijacija ovisi o valnoj duljini dano tijelo se naziva selektivni radijator.
Gotovo sva tijela u prirodi predstavljaju selektivne radijatore. Omjer stvarne mjere
izracene radijacije i vrijednosti dane spektrom crnog tijela za danu valnu duljinu na-
ziva se emisivnost ¢ te moZze poprimiti vrijednost od 0 do 1. Teoretski, emisivnost
ovisi o promatranom materijalu, obradi povrsine, temperaturi, valnoj duljini te kutu
mjerenja. Opcenito, nemetalni materijali pokazuju visoku i relativno konstantnu emi-
sivnost koja ne ovisi o strukturi povrsine, pogotovo u podrucju velikih valnih duljina.
Za razliku od nemetalnih materijala, metali pokazuju niske vrijednosti emisivnosti
koja dodatno opada s porastom valne duljine i jako ovisi o povrSini materijala. Slika
A.3 prikazuje oblike emisijskog spektra za neke metalne i nemetalne materijale. Na
Slici A.3a vidljivo je konzistentno ponasanje metalnih materijala pri ¢emu za veéinu
njih vrijedi emisivnost oko 0.1 na valnoj duljini oko 8 um Sto se podudara s mjere-
njima emisivnosti ARAMCO Zeljeza (99.85% Fe) autora del Campo et al. [47] pri-

kazanima na Slici A.4 ¢ija emisivnost pri temperaturi od 274 °C iznosi oko 0.09 pri
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valnoj duljini od 8 um. Medutim, drugi izvori poput [52] navode vrijednost od 0.06
za polirano zeljezo sto predstavlja odstupanje od gotovo 50%. Problem tog navoda je
$to ne navodi pri kojoj valnoj duljini je odredena emisivnost $to utjece na pouzdanost

tog rezultata.

A.3 Odredivanje temperature pomocu infracrvenog zracenja

Prednosti koristenja infracrvenog djela spektra zracenja tijela u prirodi su mnogo-
brojne. Uz to Sto je takav nacin mjerenja beskontaktan $to je izri¢ito pogodno kod
mjerenja temperature teSko dostupnih objekata ili objekata u opasnim okruzenjima
ovakva mjerenja su izriCito brza te ne utjeCu na mjereni objekt. Medutim, prilikom
mjerenja, infracrveni senzor biva obasjan ne samo emitiranim zracenjem, vec i reflek-
tiranim zracenjem od okoline te potencijalno i transmitiranim zracenjem koje je kod

veline tijela u infracrvenom dijelu spektra zanemarivo $to je prikazano na Slici A.5.

Ambijentalna
radijacija

Tambn

Objekt

o - apsorpcija

p - refleksija Senzor
€ - emisija
T - transmisija

Slika A.5: Shematski prikaz izvora upadnog zracenja prilikom mjerenja temperature infracr-
venim detektorom.
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Za ukupno zracenje vrijedi slijedeca relacija koja povezuje emitirano ¢, reflektirano p
i transmitirano 7 zraCenje:

e+p+17=1 (A.4)

Dana relacija pokazuje da je za pravilno odredivanje temperature objekta bitno poz-
navanje temperature okoline Cije se zracenje reflektira od mjerenog tijela. Naime,
prema Stefan-Boltzmannovom zakonu A.3, elektri¢ni signal (U) na detektoru in-
fracrvene kamere proporcionalan je upadnoj snazi zracenja koja je proporcionalna
temperaturi mjerenog objekta (7,,,,) na Cetvrtu potenciju. No temperatura mjere-
nog objekta se zapravo sastoji od stvarne temperature objekta proizisle iz emitiranog
zraCenja, ambijentalne temperature (7,,,,) reflektirane s povrsSine tijela te tempera-

ture samog mjernog uredaja (7},,,):

U o €Ty, (A.5)
U=C-(Ty; + (1 —€e)Toy —Tp) (A.6)
U=C-(Tpy; + (1 — )T, —To,) (A.7)

gdje C predstavlja konstantu specificnu za mjerni uredaj. Kako infracrveni termo-
metri ne pokrivaju cijeli spektar valnih duljina potrebno je zamijeniti eksponent 4
s neodredenim eksponentom n koji ovisi o valnoj duljini. Za valne duljine izmedu
11 14 um vrijednost eksponenta varira izmedu 17 i 2 ( za vece valne duljine iznos
je izmedu 2 i 3 dok za krace valne duljine iznosi izmedu 15 i 17). Naposljetku iz

posljednje, opcenite, relacije slijedi izraz za temperaturu objekta [51]:

Tobj = (A8)

v U-CTp,+Celr, +CTn,
Ce
Ovaj izraz pokazuje da je za precizno mjerenje temperature ovom metodom vazno
znanje okolne temperature te emisivnosti uzorka. Slika A.6 prikazuje pogresku u
mjerenju temperature u ovisnosti o valnoj duljini za situaciju u kojoj je greska u
odredivanju emisivnosti 10%. Vidimo da najmanju gresku imaju one kamere koje
mjere temperaturu Koriste¢i infracrveno zracenje krac¢ih valnih duljina, dok je za
koriStenu kameru ¢ije je mjerno podruéje 8-14 um greska izmedu 2 i 6%. Zato se
moderne termokamere sastoje od dodatnog termometra koji mjeri temperaturu oko-

line dok senzor na kameri mjeri temperaturu samog detektora. Dobivene vrijednosti
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temperatura se potom koriste unutar softvera kamere kako bi se automatski prilago-
dila vrijednost emisivnosti objekta na onu koja daje ispravno mjerenje temperature.
No, ako se mjereni objekt nalazi u nestandardnoj okolini poput visoko reflektivne
unutrasnjosti vakuumske komore, tada ovakav pristup s automatskim odredivanjem
emisivnosti moze dati krive rezultate mjerenja te je potrebno na¢i druge nacine za

to¢no odredivanje temperature tijela iz mjerenih podataka.
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Slika A.6: Prikaz ovisnosti greske mjerenja temperature o temperaturi zbog krivo odredene
emisivnosti od 10% (LT: 8 — 14 um; G5: 5 um; MT: 3.9 um; 3M: 2.3 um; 2M: 1.6 um; 1M:
1.0 um); 08M: 800 nm; O5M: 525 nm. Preuzeto iz [51].

A.4 Detektori i uredaji za infracrveno mjerenje temperature

Najvazniji element u svakom infracrvenom termometru je detektor. Postoje dvije
glavne grupe infracrvenih detektora: termalni detektori u koje spadaju bolometri,
piroelektri¢ni detektori i termoclanci te druga skupina kvantnih detektora.

Kod termalnih detektora temperatura osjetljivog elementa u detektoru mijenja se
zbog apsorpcije elektromagnetskog zracenja. Promjena temperature uzrokuje modi-
fikaciju temperaturno osjetljivog dijela detektora koja je potom elektricki analizirana
te dobiveni signal sluzi kao mjera apsorbirane energije te potom temperature mjere-
nog objekta. Na primjer, ako je kontakt izmedu dva razlicita metala zagrijan dolazi
do termoelektricnog efekta koji rezultira stvaranjem napona na Krajevima metala
koji su u kontaktu sto je princip rada termoclanka. Dobiveni napon na krajevima je
proporcionalan temperaturi kontakta $to se moze koristiti za mjerenje temperature.
Kod piroelektri¢nih detektora, osjetljivi element se sastoji od piroelektrickog materi-

jala poput galij nitrida (GaN) izmedu dviju elektroda. Piroelektri¢ni efekt predstav-
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lja moguénost nekih materijala da induciraju potencijal kada su zagrijani $to zatim
generira signal koji se moze koristiti za odredivanje temperature. Danas najraspros-
tranjeniji tip detektora su bolometri, oni iskoriStavaju ovisnost elektricnog otpora o
temperaturi. Osjetljivi element sastoji se od otpornika ¢iji se otpor mijenja kada ap-
sorbira toplinu. Promjena otpora vodi na razli¢iti izlazni signal napona. KoriSteni
materijal treba imati veliku osjetljivost elektricnog otpora na promjene u temperaturi
kako bi ostvarile veliku preciznost mjerenja za Sto se osim otpornika mogu koristiti i
poluvodici.

Glavna razlika izmedu termalnih i kvantnih detektora je u njihovom brzem vre-
menu reakcije (ns do us) pri apsorpciji zracenja. Kvantni detektori se zasnivaju na
fotoelektricnom efektu, fotoni infracrvenog zracenja upadaju na poluvodicki detektor
gdje dovode do porasta broja elektrona u viSem energetskom stanju. Kada se elek-
troni relaksiraju u osnovno stanje dolazi do generacije signala koji se zatim opaza u
obliku napona na krajevima detektora. Takoder, mogudi je utjecaj na otpor detektora.

Na temeljima rada razli¢itih detektora razvila su se dva nacina beskontaktnog
mjerenja temperature s pomocu infracrvenog zracenja. Infracrvene kamere, cija je
svrha biljezenje slika okoline koja moZze biti dinamicna ili stati¢na, biljeze radija-
tivno zraCenje unutar slike te ga slozenim algoritmima preracunavaju u temperature
objekata na slici, tj. svakom pikselu senzora pridodana je vrijednost temperature
odredena na temelju koli¢ine infracrvenog zracenja koje je upalo u taj piksel na de-
tektoru. U ovisnosti o svrsi, kamere s razli¢itim optikama i rezolucijama su dostupne.
S druge strane, infracrveni termometri ili pirometri mogu mjeriti temperaturu objekta
u jednoj tocci s ¢ime pruzaju mogucnost preciznijeg mjerenja naustrb opcenitijeg poz-
navanja temperaturne raspodjele. Infracrveni termometri su veoma kompaktni te se

mogu veoma lagano integrirati u veliki raspon okruzenja.
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Dodatak B TEM i STEM
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Slika B.1: Shematski prikaz TEM i STEM nacina snimanja transmisijskim elektronskim mi-
kroskopom. Preuzeto iz [53]

Transmisijska elektronska mikroskopija, eng. Transmission Electron Microscopy,
(TEM) napredna je mikroskopska tehnika koja koristi prolaz visokoenergetskog elek-
tronskog snopa kroz izuzetno tanak uzorak, obi¢no debljine manje od 100 nm, za
stvaranje slike s visokom rezolucijom. Budu¢i da elektroni imaju de Broglieovu valnu
duljinu manju od valne duljine vidljive svjetlosti, TEM omogucuje postizanje rezo-
lucije na atomskoj skali, daleko iznad mogu¢nosti konvencionalnih optickih mikro-
skopa. Kao $to je prikazano na slici B.1, osnovni elementi TEM sustava ukljucuju
vakuumski sustav, izvor elektrona, sustav elektromagnetskih leca, sustav za ubrzava-
nje elektronskog snopa i detektor.

U TEM-u, elektronski snop se generira u izvoru elektrona, koji moze biti toplinski
izvor (poput volframove niti) gdje zagrijavanjem katode dolazi do otpustanja elek-
trona ili izvor hladne emisije (poput FEG-a eng. Tungsten Field Emission Gun) kod
kojih elektroni bivaju otpusteni sa emitera zbog efekta kvantnog tuneliranja. Elek-

troni se potom ubrzavaju kroz sustav pod vakuumom, pri tlaku od otprilike ~10~*
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Pa, Sto omogucuje postizanje velike razlike potencijala bez pojave elektri¢nih izboja
i smanjenje sudara elektrona s molekulama zraka na zanemarivu razinu [54]. Pri-
tom, elektronski snop zatim prolazi kroz sustav elektromagnetskih le¢a, koje sluze za
fokusiranje snopa na uzorak.

Kad elektronski snop prolazi kroz uzorak, neki elektroni se rasprse, dok drugi
produ kroz uzorak bez znacajne interakcije. Karakteristike transmitiranih elektrona,
poput intenziteta i faze, mijenjaju se ovisno o sastavu i strukturi uzorka. Ove pro-
mjene se koriste za stvaranje slike na detektoru. Slika se stvara ovisno o gusto¢i ma-
terijala kroz koji su elektroni prosli; gusc¢i dijelovi uzorka rasprse vise elektrona, stva-
rajuci tamnija podrudja na slici, dok tanji dijelovi rezultiraju svjetlijim podrucjima.
Osim slike s visokim povecanjem, TEM omogucuje i dobivanje difrakcijskog uzorka,
$to pruza vrijedne informacije o kristalnoj strukturi uzorka, njegovim kristalnim osima
i ravninama, kao i o prisutnosti defekata ili interakcijama implantiranih iona s mate-
rijalom uzorka. Primjeri difrakcijske i TEM slike uzorka prikazani su na slikama B.2a

i B.2b.

(a) TEM snimka uzorka snimana u difrakcijskom (b) TEM snimka uzorka u normalnom modu sni-
modu snimanja. Vidljive su bijele tocke koje = manja.

predstavljaju 2D projekciju reciproc¢ne kristalne

reSetke iz koje se mogu dobiti informacije o kris-

talnom sustavu.

Slika B.2: Prikaz TEM mjerenja koristeci difrakcijski i normalni mod snimanja.
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Skenirajudi transmisijski elektronski mikroskop, eng. Scanning transmission elec-
tron microscopy, (STEM) je varijanta TEM-a koja kombinira prednosti skenirajuce
elektronske mikroskopije (SEM) s visokom rezolucijom TEM-a. U STEM-u se elek-
tronski snop fokusira u izuzetno sitnu tocku, Cesto manje od 1 nm, koja se zatim
skenira po povrsini uzorka. Za razliku od TEM-a, gdje paralelni snop elektrona is-
tovremeno osvjetljava cijelo podrucje slike, u STEM-u se slika generira postupnim
skeniranjem tockaste zrake po uzorku. Svaka tocka na uzorku generira signal koji
detektori prikupljaju i koriste za izgradnju slike. Ova metoda omogucuje postizanje
slike s manjom koli¢inom Suma i viSom razluc¢ivos¢u, posebno u uzorcima slozenih
materijala.

U STEM-u su dostupni razli¢iti tipovi detektora koji omogucuju razli¢ite vrste
kontrasta. Na primjer, eng. annular dark-field (ADF) detektori koriste rasprSene
elektrone za stvaranje slike koja je vrlo osjetljiva na atome visoke atomske mase,
omogucujuc¢i dobivanje jasnih slika teskih elemenata. Svijetlopoljni detektori koriste
elektrone koji prolaze kroz uzorak bez rasprSivanja za stvaranje slike visoke rezolu-
cije, slicno TEM-u. Zbog nacina skeniranja, STEM je sporija metoda u usporedbi s
TEM-om, ali pruza detaljnije informacije o uzorku na atomskom nivou, uklju¢ujudi
lokalnu kemijsku analizu i mapiranje elemenata. Razlike izmedu TEM-a i STEM-a

takoder su prikazane na slici B.3.
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/\ Gun crossover /\ =
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Slika B.3: Shematski prikaz TEM i STEM nacina snimanja transmisijskim elektronskim mi-
kroskopom. Preuzeto iz [55]
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