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Miroslav MILER, Ivo AUBRECHT, Ustav radiotechniky a elektroniky AV CR, Praha

Fotorezist jako zaznamovy material pro holografickou

difraktivni optiku

Fotorezist jako jeden z velmi vyznamnych materidlii pro zdznam holografickych difrakcnich struktur je
vySetrovdn zejména z hlediska vyvijeni reliéfniho profilu béhem fotochemického vyvoldvdni po expozici
v interferencnim poli formovaném pro dané ticely.

1. UVOD

Fotosenzitivni materidly nazyvané fotorezisty jsou velmi Siroce
uzivané pro maskovani v polovodi¢ovém pramyslu pfi vyrobé
mikroelektronickych obvodu a tisténych plosnych spojt k ochrané
vybranych ploch polovodict a jinych povrcht proti chemickému
ucinku leptacich 1d4zni. Obvykle je potfebny geometricky obrazec
opticky promitnut na povrch pokryty fotorezistovou vrstvou skrz
amplitudovou masku tohoto obrazce. Po expozici je obrazec foto-
chemicky vyvoldn a podle charakteru fotorezistu jsou bud mista
osvétlend odhalena odleptanim vrstvy (pozitivni typ fotorezistu)
nebo naopak jsou odhalena mista neosvétlend (negativni typ).
Zvysend schopnost vyvoldvani ¢ili leptdni fotorezistu je ddna
u pozitivniho typu fotorezistu naruSenim jeho chemickych vazeb
svétlem. U negativniho fotorezistu naopak svétlo vazby zesili.
Odhalené ¢4sti povrchu podlozky pod fotorezistovou vrstvou je pak
mozno ddle leptat ve vhodnych ldznich, které naopak nenarusuji
celistvost ochranné vrstvy zbylého fotorezistu. V tomto klasickém
vyuZiti je vyvoldvanim odstranéna celd tloustka vrstvy fotorezistu,
takZe vysledny efekt md bindrni charakter a pfitom pfili§ nezaleZi
na presném stanoveni d6zy ozareni. Je tfeba jen stanovit minimaln{
expozici, aby bylo dosaZeno uvedeného cile.

Fotorezistova vrstva vSak pfi vyvolavani uskutecnovaném
leptanim povrchu nemusi byt odleptana az na dno, ale vhodnym
davkovanim expozice a vyvoldvani mlze byt dosaZeno pouze
modulace reliéfu povrchu. Takto ziskana povrchova modulace
pak mize v optické aplikaci slouzit jako fazovy filtr, protoze jak
prochézejici svétlo tak svétlo odrazené bude fdzové modulovano.
Jestlize vyskovy rozdil reliéfu je 4 a svétlo ma vinovou délku ve
vakuu A, pak pfi prichodu svétla takovym filtrem bude fazovy
skok Ap = (2n/A)(n-1)h, kde n je index lomu materialu filtru. Pro
odraz ze strany vzduchu je fazovy skok A@ = (2n/A)2h, zatim co
pro odraz ze strany materialu plati Ap = (2n/A)2nkh. Porovnanim
uvedenych tii vztaht Ize zjistit, jak efektivni jsou rizné varianty.
Pro danou hloubku h je nejvétsi fazovy skok u odrazu ze strany
materialu, zatim co nejmensi je u prichodu filtrem.

Uvedené skutecnosti vytvoreni fadzového moduldtoru modulaci
povrchového reliéfu na fotorezistové vrstvé lze vyuzit v hologra-
fickém zdznamu. Pravdépodobné prvnim, kdo s dspéchem uzil
fotorezistu pro holograficky zdznam miiZkové struktury byl N.
K. Sheridon [1] v r. 1968. Vytvofil blejzovanou reliéfni miizku
expozici fotorezistové vrstvy v interferencnim poli s interferencni-
mi plochami orientovanymi pod velmi malym dhlem k povrchové
roving vrstvy. Pak se objevily prvni zdkladni prace o fotorezistu
jako zdznamovém materidlu [2-4], v nichZ byly uvedeny hlavni
zdznamové charakteristiky materidlu a analyzovédny vlastnosti
ziskanych miizkovych struktur.

V té dobé byla na optické reliéfni miiZky se sinusovym profilem,
které vznikaji holografickou expozici fotorezistu, aplikovana teorie
Ramanovy-Nathovy difrakce. Tato teorie je platnd pro tenké fazové
miizky s objemovou modulaci a u reliéfnich miiZek jde o mélky
profil. Podstata této teorie je shrnuta v Dodatku k této kapitole.
Z teoretické hodnoty maximalni difrak¢ni uc¢innosti, kterd Cini

necelych 34 %, nektefi pracovnici mylné predpoklddali, Ze reliéfni
miizky obecné nemaji z tohoto diivodu dostateCnou perspektivu.
Neuvédomovali si, Ze teorie plati jen pro mélky profil, ale nic nebran{
tomu, aby se v praxi vytvoril hlubsi profil, ba dokonce velmi hluboky
profil [5-7], ktery je popsdn teorii hlubokych objemovych miizek
[8]. Miizky s profilem mezi mélkym a hlubokym v§ak neni moZno
popsat jednoduchou teorii s explicitnimi vyslednymi vztahy.
Ucelem této kapitoly je shrnout experimentdlni vysledky a teo-
retickou analyzu vySetfovani chovéni fotorezistu pfi holografickém

zdznamu miizkovych struktur vhodnych pro vytvareni holografic-
kych optickych prvk.

2. POSTUPNE VYVOLAVANI A INTERFERENCNI
EFEKTY

Pfi procesu vyvolavani fotorezistu je obvyklé, ze stejné jako
u jinych zdznamovych materiali je mechanismus tvorby reliéfu
popsan ptevodni ktivkou, ktera udava zavislost tloustky odleptané
vrstvy na expozici. Pfitom expozici rozumime soucin intenzity
ozafovani a Casu. Tento pfistup, ktery se zaklada na konstantni vy-
volavaci doze a zménach expozice, neni piili§ vyhodny pro ptipravu
holografickych difrakénich struktur, protoZze zmény expozice se
trace vyvolavaci lazn¢ jde predevsim o dobu vyvolavani, kde 1ze
jednak zajistit vysokou reprodukovatelnost a presnost stanoveni
vyvoj reliéfu béhem vyvolavani difrakci monochromatického
zateni HeNe laseru, ktery emituje svétlo v Cervené ¢asti spektra
A= 633 nm, na kterou neni fotorezist viibec citlivy.

Pfi vyvoldvani je vSak velmi dileZitd reprodukovatelnost
pusobeni vyvojky v tvoricim se reliéfu. ProtoZe se vyvojka velmi
rychle vycerpava, je tfeba vhodnym pohybem vzorku v roztoku
nebo naopak cirkulaci roztoku zajistit obménu vyvojky ve styku
s reliéfem. Pfi monitorovani vyvinu reliéfu béhem vyvoldvani musi
byt samozfejmé vzorek v klidu a pohybovat se roztok. Pritom je
vSak velmi obtizné zajistit takovou cirkulaci, aby turbulence neo-
vliviiovaly $iteni paprsku HeNe laseru. Po delSim vyzkumu bylo
v nasi laboratofi upusténo od tohoto zptisobu monitorovani, protozZe
bylo nemozné dosdhnout reprodukovatelnych vysledkii. Byl zvolen
zpusob prerusovaného vyvolavani s vysusenim vzorku a ndslednym
zméfenim difrak¢ni Géinnosti. Tento zptsob ma dale vyhodu v tom,
Ze je mozno méfit vice difrak¢nich radu, pfi riznych dhlech dopadu
aménit i jiné podminky méfeni. Nevyhodou je samozfejmé znacnd
zdlouhavost celého cyklu vyvoldvani.

Jak jiz bylo uvedeno, v reZimu odrazu je Gcinek reliéfu mno-
hem vétsi neZ v reZimu prichodu zéfeni, a proto se pfi méfeni
difrakéni Géinnosti béhem preruSovaného vyvolavani ujal rezim
odrazu. Navic byl tento reZim zvolen také proto, Ze korespondoval
s prevdznym zaméfenim na reflexni miizky.

Zdalo by se, ze pfevazna ¢ast zafeni v difraktovanych fadech
v reflexnim rezimu je dana difrakci na reliéfu mfizky a odraz od
rozhrani fotorezistové vrstvy a podlozky bude zanedbatelny pro
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Obr. 1 Schéma odrazu a difrakce na reliéfni dielektrické mfizce

nepatrny rozdil indext lomu. Odraz od zadniho rozhrani podlozky
a vzduchu se eliminoval ¢ernou absorp¢ni vrstvou. Ukdzalo se vSak,
Ze tomu tak nenf a interference je dobie pozorovatelnd. Na obr. 1 je
schéma odrazu a difrakce, pfi¢emZ index lomu fotorezistové vrstvy
n, = 1,6 a podlozky n = 1,5. Rozdil indexi lomu je tedy An = 0,1.
Viditelnost neboli kontrast prouzki je ddna vztahem V= (I -1 )/
(.- ProtoZe plati I = R+(1-R)’R,al , = R-(1-R)’R, a di-
le plati R = (n-1)*/(n+1)* a R, = (n-n)*/(n+n)>, pak viditelnost
V = 0,23. Tato hodnota nenf pfili§ vysokd, ale dostate¢na pro rozli-
Senf interferen¢niho jevu, jak ukazuji naSe experimenty.

T VWL

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 10
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Obr. 2 Interferen¢ni experiment s neexponovanym fotorezistem

Je ziejmé, Ze rychlost odleptavani fotorezistové vrstvy bude
samoziejmé zdviset na koncentraci vyvojky a bude se zvétSovat
s expozici. Kfivka zdvislosti rychlosti leptani vSak nezac¢ina od
nuly, protoZe i neexponovand vrstva ma nenulovou rychlost leptani,
jak ukazuje obr. 2, kde je zndzornén interferencni efekt pro vrstvu
neexponovaného fotorezistu typu Shipley AZ 1350H vyvoldva-
ného vyvojkou typu Shipley AZ 303 zfedéné destilovanou vodou
v poméru 1:6. Stfedni c¢ast kfivky tvoii né€kolik interferencnich
extrému. Sousedni maxima reprezentuji zmenSeni tloustky vrstvy

. Al2n; = 200 nm (A = 633 nm, n, = 1,6). Z této hlavni
c¢asti krivky je z hustoty extrému na prvni pohled ziejmé, Ze rych-
lost s ¢asem postupné nartistd. Pocatecni ¢ast kfivky svédci o roli
pocatecniho smaceni povrchu vrstvy vyvojkou, kterd potiebuje
urcity Cas psobeni, aby pronikla dovnitf objemu vrstvy fotorezistu.
Zavérecnd ¢ast krivky se ustdlila na vice méné konstantni hodnoté
odrazivosti odhalené podlozky. Z poctu interferenc¢nich extrémi lze
urcit celkovou odleptanou tloustku a tedy pavodni tloustku vrstvy.
V uvedeném piipade byla i) = 1400 nm. Kfivka rychlosti leptdn{
zjiSténd z experimentdlnich uidaja je v zdvislosti na vyvoldvacim
Case uvedena na obr. 3. Jeji prabéh miZe byt popsan vztahem

r(t)=ry(1-exp{-ot}),

kde r je vyvoldvaci rychlost, r, je tzv. objemova vyvolédvaci rych-
lost, kterd ¢ini v uvedeném piiklad€ r,, = 22 nm/s, o je empirickd
konstanta urcujici ,,silu ¢i ,,tvrdost™ indukéniho povrchového
jevu zabranujiciho smaceni povrchu vrstvy, kterd zde méa hodnotu
o =0,0376 s'. S rastem expozice vzrasta i rychlost vyvoldvani.

V experimentech popsanych v dalSich fadcich [9] byly foto-
rezistové vrstvy exponovdny v interferenénim poli vytvoreném
interferenci dvou svazkua argonového laseru pracujiciho na vinové

vxs

délce A =458 nm, pro kterou je citlivost fotorezistu mnohem vyssi,
nez pro delsi vinové délky emitované timto laserem. I kdyz tyto

Xz o4

vlnové délky maji mnohem vyssi zatrivy vykon, je tato prednost
bohaté kompenzovdna citlivosti fotorezistu. Svazky byly kolimo-
vany a vzniklé miizkové struktury tedy mély pfimé a ekvidistantni

N2

miizkové linie. Podlozky s fotorezistovou vrstvou byly do interfe-
ren¢niho pole vkladany kolmo k symetréle Ghlu mezi svazky, ¢imz

vznikl symetricky profil miizkovych linii. Uhel mezi svazky byl
zvolen tak, aby hustota mfizkovych linif byla 1200mm. Pro tuto

N vz

prostorovou frekvenci, prvni difrakcni ¥ad a pouziti Cerveného svétla
HeNe laseru A =633 nm se miiZka chové jako mélk4 a jeji difrakéni
vlastnosti mohou byt popsdny Ramanovou-Nathovou teorii.
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Obr. 3 Casova zdvislost vyvoldvaci rychlosti neexponovaného
fotorezistu urcend z interferen¢niho métreni

Prerusované vyvolavani a méfeni na odraz poskytlo interferenc-
ni efekt pro vSechny méfené rady, zejména vSak pro nulty a prvni.
Meéfeni bylo provadéno pro jednoduchost v retrodifrakénim rezimu,
tzn. Ze detektor byl umistén velmi blizko dopadajictho paprsku,
takZe ihel mezi dopadajicim a difraktovanym paprskem muzZe byt
povazovén za zanedbatelné maly. Vyhodou je, Ze pti méfeni nemusi
byt neustdle ménéna poloha detektoru, ale staci jen otdcet miizkou.
Tento rezim mé ovSem také za nésledek, Ze u difraktovanych svazki
vys$ich radi jsou odrazy paprsku tak sloZité, Ze interferencni efekt
md pomérné maly kontrast.

Prabéh stfedni hodnoty difrakéni dcinnosti je ddn obecnym
prubéhem pro mélké mifZky: nulty fad nejprve rychle klesd a prvni
fad zase vzrustd. Interference jsou namodulovdny na tento obecny
prubéh. Jednoduché prabéhy tohoto typu jsou uvedeny na ndsledu-
jicich tfech obréazcich (obr: 4-6). Tato méfeni predstavuji piipad, kdy
expozice je zvolena tak, aby interference mély pomérné jednoduchy
prubéh. Maximum difrakce prvniho difrakéniho fadu dosahuje témer
maximdlni teoretické d¢innosti, kdy nulty rad difrakce jeste nedosah-
ne nulové hodnoty. Pfitom jeho hodnota je téméf stejnd jako hodnota
druhého difrakéniho fadu, jak vyplyva z teorie a je zfejmé zejména ze
tiettho obrazku. VSechny tfi pribehy jsou si velice podobné. Po dosa-
Zeni maximdlni praimérné hodnoty difrakéni d¢innosti prvniho radu
zacind jeho tcinnost pomalu klesat, aZ do urcité doby, kdy pomérné
rychle klesne a7 na nulu. Pfitom nulty ¥ad dosahne urcité hodnoty.
Rozbor ukdzal, 7e se vrstva odleptd az na podlozku; modulace miizky
vymizi a nulty fad predstavuje odraz od podlozky.

Ze vsech i dvojic kiivek obr. 4, 5 a 6 je také zfejmé, Ze jejich
extrémy jsou v protifdzi. To souvisi s opacnou fdzi sousednich
difraktovanych radua.

Chovani krivek difrakénich fada na vSech tfech obrdzcich je
obdobné, snad pouze hloubka promodulace je ponékud odlisna. To
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vSak muiZe souviset spiSe s monochromati¢nosti pouzitého svétla.
Ukazuje se predevsim, Ze pii stejné nebo obdobné expozici je
vyvola’wa’mi také obdobné a pfi zméné koncentrace vyvojky, jejtho
staff ¢i vyCerpanosti a teploty se proces pouze zpomaluje nebo
zrychluje. To je velmi dobfie patrno ze vSech tif obrazku, ale zejména
pri porovnani druhého a tretiho. Pfi zméné koncentrace z 1:8 na
1:9 se celkové vyvoldvani az do tplného odleptani celé tloustky
vrstvy prodlouZilo dvakrat. Tim je demonstrovén reciprocni zakon

pro dézu vyvoldvani, ktery byl artikulovan v praci [10].

%e ms/j
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Obr. 4 Interferen¢ni experiment s exponovanou miizkou ¢. 2728.
(Celkova expozice 10 mJ/cm?, koncentrace vyvojky AZ 303 1:7.)
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Obr. 5 Interferen¢ni experiment s exponovanou miizkou ¢.1 925.
(Celkova expozice 30 mJ/cm?, koncentrace vyvojky AZ 303 1:8)

Obr. 7 Vyvoldvaci rychlosti ziskané z interferen¢nich métreni
na obr. 4, 5, 6. Oznaceni kiivek odpovidaji ¢islim obrazku:
(a-4)r =34nm/s, (dr/dy) =0,030 nm/s? (b-5)r, =6,7 nm/s,
(dr/dr) "= 0,054 nm/s?, (c-6) F = 3.4 nm/s, (dr/dt) =0,012 nm/s?

max max max

Podobné jako u vyvoldvdni neexponovaného fotorezistu je
mozno i v tomto piipadé konstruovat kiivku vyvoldvaci rychlosti
v zévislosti na dobé vyvoldvani. Pro posledni tfi typickd méreni uve-
dend na obr. 4, 5, 6 jsou tyto zdvislosti vyneseny na obr. 7 [11].

Z vynesenych zdvislosti je zfejmé, Ze maximdlni dosaZend
rychlost zavisi na vztahu mezi expozici a koncentraci vyvojky.
JestliZze napt. jsou expozice stejné, pak prechod od koncentrace
vyvojky 1:8 ke koncentraci 1:9 vede k polovi¢ni hodnoté maxima
vyvoldvaci rychlosti. Smérnice kiivek na zac¢dtku vyvoldvaciho
procesu zdviseji pravdépodobné na parametrech pripravy fotorezis-
tové vrstvy. JestliZe tato smérnice je vyssi, pak nasleduje pomérné
delsf platé konstantni rychlosti vyvoldvani a cely déj je pravidel-
néjsi, neZ v piipadé mensi smérnice. Na konci dé€je totiZ dochazi
k provyvoldni az na dno vrstvy a k odhaleni substratu a rychlost
samoziejmée rychle klesa.

JestliZe pti vyvolavani plati v Sirokych mezich recipro¢ni zakon,
ktery fikd, Ze niZsi koncentraci vyvojky lze nahradit delSi dobou
vyvoldvani, pak tato reciprocita neplati ve vztahu mezi expozici
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Obr. 6 Interferen¢ni experiment s exponovanou miizkou ¢. 1926.
(Celkova expozice 30 mJ/cm?, koncentrace vyvojky AZ 303 1:9.)
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Obr. 8 Interferen¢ni experiment s exponovanou miizkou ¢. 1913.
(Celkovd expozice 60 mJ/cm?, koncentrace vyvojky AZ 303 1:8.)
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a vyvolavanim. Pro ovéfeni byly provedeny experimenty s jednou
koncentraci vyvojky pfi vyvolavani, ale vice dézami expozice.
obr. 5. Je vyhodné nejprve obrdtit pozornost na druhy difrakcni
fad a porovndvat jeho velikost, ale hlavné dobu potiebnou pro
jeho dosazeni s dalsimi experimenty. Na uvedeném obrazku roste
ucinnost druhého difrakéniho fddu aZ do vyvoldvaciho Casu 2,5
- 3 min a potom pomalu kles4. Na obr. 8, kde déza expozice je
dvojndsobna, Ize pozorovat podobny prubéh, ale dosazend hodnota
ucinnosti je mnohem vyssi. Prabéh dcinnosti difrakce druhého fadu
v dal§im obr. 9 je vSak zcela odliSny.

Z téchto experimentélnich faktt je zfejmé, Ze v prvnim a dru-
hém ptipadé€ existuje néjakd limita hloubky modulace. V prvnim
pripadé je dosaZena hloubka mensi, nez ve druhém piipadé. Po
dosaZeni tohoto limitu se reliéf pouze ponotuje hloubéji do tloust-
ky vrstvy bez zvySovdni hloubky modulace. Dokonce se béhem
ponofovani hloubka modulace postupné zmensuje v prubéhu zbylé
vyvolavaci doby. Zatim co v pripadé, ktery je zobrazen na obr. 5,
bylo dosaZeno pouze hloubky modulace, kterd odpovida teorii
mélké miizky, u obou piipadi dalSich (obr. 8 a obr: 9) se z pribéhu
Gcinnosti dd bezpecné vyvozovat, Ze jde o hloubky vétsi. Zejména
treti pripad je zcela evidentni.
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Obr. 9 Interferen¢ni experiment s exponovanou miizkou ¢. 1910.
(Celkovd expozice 150 mJ/cm?, koncentrace vyvojky AZ 303 1:8.)

ProtoZe mezi uvedenymi tfemi pripady je rozdil pouze v cel-
kové dbze expozice, je tfeba ucinit zavér, Ze pro dosazeni veétsi
hloubky modulace je nutno pracovat s vyssi expozici a nedostatek
dézy expozice nelze nahradit vyvolavanim.

A7 dosud byly experimenty provadény se svétlem polarizo-
vanym pouze ve sméru linii mfizky, tedy kolmo k roviné dopadu.
V nésledujicich ukdzkach jsou uvedena méteni se svétlem v obou
rovindch polarizace. Navic byla u predchozich vzorka velmi dobre
vyvinuta interference. To nemusi vZdy nastat. Monochromaticita
svétla je zdvisld na pouzitém laseru a také rovinnost povrchu
vzorkli nemusi byt vZdy stejnd a stejné kvalitni. Dvé dalsi ukazky
jsou toho piikladem. Interference jsou mnohem méné vyvinuté,
zejména u druhého méfeni. Obr. 10 je méfeni s polovicni expozici
proti obr. 11. Vyvoldvéni bylo provedeno se stejné koncentrovanou
vyvojkou (1:9) v obou piipadech.

Jsou zobrazeny ucinnosti v nultém, prvnim a druhém difrakc-
nim fadu pro ob¢ zdkladni polarizace: rovnobéZnou s liniemi miizky
a kolmou k nim. K zesileni efektu vyvolavani ,,neexponovaného*
fotorezistu byly miiZky podrobeny po expozici interferen¢nim po-
lem také predexpozici rovnomérnym osvétlenim rtutovou vybojkou
(lampa 200 W, vzdalenost 30 cm, doba 20 s). Pfedexpozi¢ni déza
byla pomérné mald a nijak podstatné neposouvala pracovni bod
na expozicni kfivce.
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Obr. 10 Experiment s miizkou ¢.3225 méfenou pti obou polariza-
cich monitorovaciho svazku. (Expozice ma polovi¢ni hodnotu nez
v obr. 11, koncentrace vyvojky stejnd 1:9.)
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Obr. 11 Experiment s mifzZkou ¢.3226 méfenou pfi obou polariza-
cich monitorovaciho svazku. (Expozice md dvojndsobnou hodnotu
proti obr. 10, koncentrace vyvojky stejnd 1:9.)

Jak je z obou obrazku ziejmé, byla rychlost odvyvolavani vrstvy
prakticky stejnd, ale jak je vidét z chovéni prvniho i druhého difrak¢-
niho fadu, bylo pro vyssi expozi¢ni dézu dosazeno vétsi hloubky
modulace, protoZe rychlost prohlubovani modulace byla prakticky
dvojndsobna. Nulty difrakéni ad zistal pii prvnim méfeni na pomér-
né vysoké hodnoté, protoZe bylo dosaZeno limitni hloubky modulace
pomérné velmi brzy. Pii vySsi expozici se limitni hloubka modulace
objevila aZ pro maximalni hodnotu G¢innosti difrakce prvniho radu.
Znacny rozdil v pribéhu dcinnosti prvntho fadu pro rizné polarizace
u vzorku €. 3226 je s nejveétsi pravdépodobnosti spojen s existenci
povrchového plasmonu, ktery ma v této oblasti rezonanci.

Meéreni difrakéni G€innosti v reZimu odrazu provadéné v pribé-
hu vyvolavani je velmi vyhodnou experimentalni metodou dosazeni
optimdlni hloubky modulace mifizky. M4 vSak tu nevyhodu, Ze
vznikd pomérné dobie vyvinuty interferencni efekt, ktery by bylo
vhodné potlacit. Dosavadni metody jeho potlaceni vSak souvisi
s degradaci kvality vzorku. Proto jsou hledany jiné prostfedky

potlaceni interference.

3. INTERPRETACE VYSLEDKU A TEORETICKE ZAVERY

V predchozi kapitole bylo na zakladé experimentdlnich zku-
Senosti poukdzdno na fadu efektd, které doprovazeji vytvareni
miizkové difrakéni struktury jako povrchové reliéfni modulace
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hloubky vyleptani na vrstvé fotorezistu. Je zfejmé, Ze predevsSim
probihd celkové odleptdvani vrstvy rychlosti danou vyvoldvanim
neexponovanych ploch nebo ploch s nejmensi expozici minim
interferenc¢niho pole ¢i ploch s pfeexpozici rovnomérnym osvitem,
jejimZ pivodnim dcelem je zajistit posunuti pracovniho bodu do
linedrni oblasti prevodni kfivky. Ddle bylo prokdzano, Ze pro da-
nou dézu expozice se pii vyvoldavani dospéje diive nebo pozdéji
k limitni hloubce modulace a dal$im vyvoldvanim se uzZ modulace
neprohlubuje, ale vznikly reliéf se pouze ponofuje do hloubky
vrstvy. Pokud pomér mezi vyvoldvacimi rychlostmi v maximech
expozice interferen¢nim polem a v jeho minimech je relativné maly,
pak k limitni hloubce modulace dojde velmi brzy a nelze dosdhnout
hlubsi modulace nez mélké. Se zvétsSujicim se pomérem rychlosti
je v8ak mozno dosdhnout hlubsi azZ velmi hluboké modulace [5-7],
difrakce na niZ se pak fidi Braggovymi zdkony. DosaZitelnd hloubka
modulace vSak také zdvisi na vychozi tloustce vrstvy fotorezistu,
protoZe pii prohlubovani hloubky modulace a sou¢asném ponoro-
véni profilu do hloubky vrstvy mohou minima profilu dosahnout
dna vrstvy dfive, neZ se dosdhne limitni hloubky modulace.
Mechanismus vyvoldvani pozitivniho fotorezistu je zaloZen na
rozpousténi a odstrafiovani fotorezistu z exponovanych ploch, zatim
co neexponované plochy zistavaji ptirozené nedotéeny. Fotorezisty
jsou obvykle alkalicky rozpustné a vysledny leptaci vyvoldvaci
proces ukazuje sam o sob¢ rychlejsi leptani exponovanych ploch
proti neexponovanym. Je nezbytné charakterizovat leptaci proces
prenosovou kiivkou, kterd vyjadiuje zdvislost zmény tloustky Ad
na expozicni energii E pro konstantni vyvoldvaci poméry.
Bartolini [12] zalozil svlj popis na expozi¢nim modelu po-
psaném vztahem
Ad =t[r

max (nnm

~ T ) €XP{—CcE}],

kde ¢ je vyvoldvaci doba, r__ je rychlost vyvolavédni v mistech
maximdlniho osvétlent, r_, je rychlost vyvoldvéni v mistech mi-
nimdlniho osvétleni a exp{-cE} je relativni koncentrace inhibitoru
(zlomek molekul fotorezistu, které nepohltily zdfeni). VeliCina
¢ = no/hv je souinitel expozice [cm*mJ] a jeho hodnota je fadu
10°. To vyplyva z hodnot uvazovanych pro absorp¢ni G¢inny prifez
molekuly rezistu o = 6,25 x 107 cm?, kvantovou G¢innost (pocet
excitovanych molekul na absorbovany foton) 11=3,2 %, Planckovu
konstantu 4 = 6,23 x 10" mJs a frekvenci svétla v="7 x 10" s

svxs

Pro oblast niZ§ich expozic 1ze posledni vztah napsat jako

Ad:t[r )CE]’

min

+ (T = T

min

odkud plyne linedrni zavislost hloubky odleptini na expozici.
Mnohem obecnéji pristoupil k problematice Mack[10], ktery
navrhl model popsany vztahem ve tvaru

tlr, +r,(1+a)(1-exp{cE})"]
Ad = -
a+(1—exp{-cE})

kde r, r,, a, b jsou empirické konstanty, které zdviseji na typu
fotorezistu, druhu vyvojky a jeji koncentraci, na podminkach pii-
pravy jako je vypékaci teplota a doba. Pro nejcastéjsi fotorezistové
systémy je a>>1, coz zjednoduSuje posledni vztah do tvaru

Ad =t[r, +1,(1-exp{—cE})"],

s

Pro b =1 je posledni vztah identicky se vztahem Bartoliniovym,
protoze je mozno psat r, =r ., r,=r,  -r . .S rostoucim b se vy-
voldvaci proces zpomaluje.

Jak je z predchozi kapitoly zfejmé, je v praxi ¢asto mnohem
vhodnéjsi spiSe nez sledovat prabéh hloubky leptani v zdvislosti na
expozi¢ni déze, vyjadfovat hloubku leptdni v zdvislosti na vyvola-
vaci déze. Zejména z hlediska optimalizace nalezeni presné hloub-
ky je to Zadouci. Pouzitim pferusovaného vyvolavani spojeného
s monitorovanim okamzité difrak¢ni dc¢innosti se miZze dosdhnout
velmi presnych vysledkt s citlivym doladénim hloubky. Proto je
pochopitelnd snaha nalézt vhodné vztahy k popisu procesu vyvo-

lavani, které by odrazely vSechny empirické vysledky, ke kterym
jsme dospéli a které jsou popsany v predchozi kapitole.

Vysledky méfeni ukazuji, Ze dosaZeni reliéfu v interferencni
fotolitografii nemiZe byt popsdno zakladnim vztahem pro rychlost
vyvoldvani, ktery je ddn prostym eponencidlnim rastem a ktery
nasleduje po prekonani povrchové inhibice aZ k dosaZeni konstantni
objemové rychlosti vyvoldvani. Timto zptisobem se ¢asto popisuje
mechanismus vyvoldvéni [10] a je tedy ddn vztahem pro rychlost
vyvoldvani ve tvaru

r{x}=r[1-(1-p,)exp{-ox}],

kde x je hloubkovd soufadnice, r, je objemova rychlost vyvoldvant,
p, je relativni rychlost vyvolavéni na povrchu rezistu a o je empiric-
ky koeficient urcujici ,,tvrdost™ povrchového indukéniho jevu. Bylo
zjisténo, Ze indukéni efekt se projevuje az do hloubky asi 150 nm
[13], kde odchylka od objemové rychlosti vyvoldvani je zreduko-
vdna na 25 % jeji hodnoty na povrchu rezistu (tj. exp{-ox} = 0,25).
Vhodna hodnota pro « je tedy kolem 10 um™. Hodnota relativni
rychlosti na povrchu p; je v Sirokych mezich zdvisld zejména na
vypékacich podminkéch pfi nandseni fotorezistu.

Tento model nemuiZe byt pouZit pro vysvétleni toho, pro¢ am-
plituda modulace dosahne limitni hodnoty a dal§im vyvoldvanim se
reliéf pouze ponotuje do hloubky fotorezistové vrstvy. Pro objasnéni
tohoto jevu je tfeba se opfit o to, Ze energie pronikajici do hloubky
fotorezistu béhem expozice je tlumena a rychlost vyvoldvani neex-
ponovaného fotorezistu neni nulovd. Pak je mozno, jako disledek
téchto efektt, hledat vyjadieni pro rychlost vyvoldvani ve tvaru

r'{x}=r, +(ry—r,)exp{—PBx},

kde r_ je vyvoldvaci rychlost neexponovaného fotorezistu a f3 je
soucinitel Gtlumu. Rychlost r_je ur¢ena typem fotorezistu, historii
skladovani a distribuce, svételnymi podminkami béhem vyvoldvani
atd. Hodnota soucinitele Gtlumu byla ur€ena pro fotorezist AZ
1350H a pro vinovou délku 458 nm ve vys$i 0,2 um'.

JestliZe posledni vztah md modifikovat rychlost vyvoldvani pod-
le Macka [10], pak je ovSem tieba uZit pouze relativni hodnoty

gy _r, (1-=yexp{-Bx}
,h Ié ’h

a celkova rychlost vyvolavani je

=i
B

=[1-(1-p,)exp{—ax}[r, + (r, —r.,)exp{—PBx}].

Pro zacétek vyvolavani je rychlost r, = p,r, a pro velmi vysoké
hodnoty x — oo je rm['{oo} = r_. Pro neexponovany fotorezist plati
ry =r_avyvoldvéni je déno vztahem

redx} =r.[1-(1-py)exp{-ox}].

.
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Obr. 12 Prlbéhy kiivek rychlosti vyvolavani

JM©  9/2005

251



Na obr. 12 [14] je ilustrace prabéhii rychlosti vyvolavani.
Kftivka celkového vyvoldvani od zacdtku roste, dosahuje své
maximdlni hodnoty a potom klesa a priblizuje se hodnoté rych-
losti vyvolavani neexponovaného fotorezistu. To znamen4, Ze bez
ohledu na expozi¢ni energii zistdva od jisté hloubky vyvoldvaci
rychlost konstantni a hloubka modulace neni schopna rast. Reliéf
se pouze ponoiuje do hloubky vrstvy a zbyld tloustka vrstvy se
stile zmensuje. KdyzZ se reliéf svou nejnizsi ¢asti dotkne povrchu
podloZni desticky hloubka modulace se zacne zmenSovat. B€hem
ponofovani reliéfu do hloubky vrstvy se mtze hloubka modulace
dokonce zmenSovat, protoZe vrchni ¢asti reliéfu jsou piistupny

2 Xz

Cerstvé vyvojce lépe neZ spodni asti.

4. VYVOLAVANI ZA PREDPOKLADU LEPTANI KOLMO
K OKAMZITEMU POVRCHU

A7 dosud bylo analyzovdno vyvoldvani, které probiha tak,
Ze povrch se lepta kolmo k pivodni roviné vrstvy, nebo obecnéji
rovnobézné s interferencnimi ttvary, a nebere se v ivahu, Ze oka-
mZity povrch je jiny. Toto pfibliZeni m4 platnost pro pomérné malé
hloubky reliéfu, tedy v pocate¢nich fazich vyvoldvani hlubsiho
reliéfu, ddle pro pomérné maly intenzitni kontrast interferen¢nich
utvard, pokud vyvoldvani neni prili§ dlouhé, ale také pro velmi
vysoky kontrast interferencnich utvard, popt. nékteré druhy vy-
vojky, kdy vznikaji velmi hluboké reliéfy vlivem ostrého zahnuti
vyvoldvaci kiivky.

V této Casti bude analyzovdno vyvoldvani s leptdnim kolmym
k okamzitému povrchu, které poskytuje nelinedrni pfenos inter-
feren¢nf struktury do zdznamu. Hovoif se také o dvourozmérném
vyvoldvani [15] a jeho vyznam je hlavné pii ziskdvani nesymet-
rického tvaru motivu mfizkové linie.

Rozvijeni profilové kiivky u dvojrozmérného vyvoldvani, kterd
md v daném Case ¢ tvar popsany parametrickymi vztahy x{s,z}
a y{s,t}, lze popsat rovnicemi [16]

ar reyy dy
o Jax/ds) +(@y/0s)’ 05
9y _ r{x,y} ox

I J(0x/ds) +(0y/0s)> 95

kde r{x,y} je rychlost vyvoldvani. Po¢ate¢ni podminky jsou x{s,0}
= s a y{s,0} = 0. Pro nenulovy cas ¢ bude vertikdlni soutadnice
y<0. Ze vztahu je také zfejmé, Ze absolutni hodnota vektoru se
slozkami dx/0t, dy/dt se rovnd hodnoté r{x,y} a Ze tento vektor je
kolmy k tangencidlnimu vektoru o sloZzkdch dx/ds, dy/ds profilové
ktivky. TakZe vyvoldvani probihd kolmo k okamZzitému povrcho-
vému profilu.

Vzhledem k usporadani schématu pro interferenci, kdy v me-
rididlni rovin€ kolmo k symetrdle thlu mezi svazky je orientovdna
osa x, je funkce rychlosti vyvolavani r{x} jenom funkci soufadnice
x. AvSak profilovd funkce f{x} neodpovida pﬁ’mo rychlostni funkci
r{x}, protoZe leptdni povrchu fotorezistu pii vyvoldvani se dé&je
kolmo k okamzitému povrchu. Za pfedpokladu linedrni zavislosti
rychlosti na expozici se obdrzi

F =+ D+ (= DeostZRN,
kdep=r_ /r . predstavuje pomér maximdlnirychlosti k minimaln{
a A je perioda miizky.

Jako priklad je na obr. 13 vypocuan vyvin profilu mfizkového
vrypu s ¢asem podle uvedenych rovnic pro parametr p = 1,7 [17].
Hodnota tohoto parametru odpovidd experimentdlnim pomérim,
kdy se dosahuje efektt nesymetrie profilu. Z obrdzku je zifejmé,
Ze na pocatku vyvoldvaciho procesu je profil ptiblizné sinusovy,
béhem vyvoldvani se v§ak jeho maxima postupné vice a vice zuzuji
a zaostiuji, aZ pii urcité kritick€é dob€ ¢_je jejich k¥ivost nekonecné
velikd. Pritom se postupné profil prohlubuje. OvSem po dosaZeni
kritické doby se samoziejmé profil ddle neprohlubuje a jeho tvar

Obr. 13 Casovy vyvin profilu miizkového vrypu za predpokladu
vyvolavani leptanim kolmym k okamzitému povrchu pro pomér
rychlosti leptani p = 1,7. Parametrem je Casovy idaj A/r

in

zUstdvd neménny, pouze se ponotuje ¢i propaddva do tloustky
vrstvy. Konecny profil ma ostrd maxima a zaoblend minima, jak je
uvedeno na obr. 14, a hloubka profilu ¢ini asi 38 % periody. Kriticka
doba ¢_je ddna vztahem ¢ = A/rmin\/ [8(p-1)], odkud je vidét, Ze
tato doba roste s rostouci periodou a klesajici minimdlni rychlosti
vyvoldvani a s klesajicim pomérem rychlosti p.
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Obr. 14 Limitn{ profil mfizkového vrypu pro pomér rychlosti
leptani p = 1,7

Limitni tvar 1ze vyjddrit analyticky vztahem
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a pro limitni hloubku vyvoldvani pak plati vztah
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Tato kone¢nd hloubka odleptani pfi vyvolavani je vypocitina
z tvaru profilu pro r—eo. Priibéh prohlubovani reliéfu je po dlou-
hou dobu linedrni, ale pozdéji s kiivka nasycuje, jak je patrno pro
jiz uvedeny specidlni ptipad p = 1,7 na obr. 15, a kiivka dosahuje
limitni hodnoty v naSem piipad¢ asi 38 % periody.

JestliZe je zndma limitni hloubka, je moZno pfesnéji stanovit
okamzik, od kterého jiZ nedochdzi k dal§Simu vyvinu profilu, a to

Xz

jako prusecik prodlouZené linedrni ¢asti asové zavislosti hloubky
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Obr. 15 Casovy pritbéh prohlubovani reliéfu

modulace s pifmkou rovnobéZnou s Casovou osou ve vzddlenostif,,
od této osy, jak je uvedeno na obr. 15. Tuto limitn{ dobu vyvoldvani
lze vypocitat ze vztahu ¢, =h, /r . (p-1). Pfitom je samoziejme nut-
né, aby tato limitni doba byla krat$i neZ doba potiebné k provyvoldni
vrstvy fotorezistu v mistech minim reliéfu aZ na povrch podlozky.
To znamend, Ze tloustka vrstvy musi byt dostatecna.

Pro ¢asovy vyvin profilu mifizkového vrypu zaloZeny na leptani
kolmém k okamZitému povrchu byl vypocitan pribéh difrakéni
Gcinnosti pro nékolik difrakénich fadi. Tento vypocet byl proveden
na zdkladé aplikace analytického vyjadfeni Ramanovy-Nathovy

difrakce na tenké ¢i mélké miizZce na jednotlivé faze vyvoldvani
vyjadiené numericky. Jak jiZ bylo uvedeno, reflexni miizka vyuziva
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Obr. 16 Casovy pribéh zavislosti difrakénich tginnosti reflexni
miizky pfi vyvolavani za predpokladu leptani kolmého k okamzité-
mu povrchu (p = 1,7, /A = 0,11, kolmy dopad)

oy

hloubky modulace efektivnéji nezZ miizka transmisni, a proto se
dosahuje mnohem vice difrak¢nich fadu a jejich extrémua béhem
doby vyvolavani. Casovy prib&h zdvislosti difrak&nich G&innosti
reflexni miizky predstavuje obr. 16, z n€hoZ je patrno, Ze na za-
¢atku vyvoldvani se kiivky nelisi od difrakce na sinusové miizce.
Postupné se vSak odchyluji od zndmého pribéhu, a to hlavné tim,
Ze hodnoty v minimech nedosahuji nuly a ¢im déle se vzdaluji od
nulové ¢ary. To svédci o ¢im ddl vétsi odchylce tvaru profilu od
symetrického tvaru.

JestliZe reflexni rezim vykazoval zna¢né mnozstvi difrak¢nich
radu a jejich extrémd, pak u transmisniho reZimu je tomu naopak.
Kfivky jsou tedy roztazenéjsi a modulace pomalejsi, jak je vidét
na obr. 17. OvSem opét se profil miizkového vrypu stdvd nesyme-
tricky, protoZe se obdlka minimdlnich hodnot postupné vzdaluje
od nulové drovné.
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Obr. 17 Casovy priibéh zdvislosti difrak&nich G&innosti transmisni
miizKky pfi vyvolavani za predpokladu leptani kolmého k okamzité-
mu povrchu (parametry jako u obr. 16, n, = 1,64)

5.ZAVER

Byla provedena ¢asové velmi ndro¢nd méfeni pritbéht vyvola-
vani miiZek na fotorezistech, pri nichZ byly vyuZity interferencni
efekty na fotorezistové vrstvé. Z téchto interferen¢nich méfeni pak
bylo moZno stanovit casové zdvislosti vyvoldvacich rychlosti, které
vykazuji v hlavnim priabéhu linedrni zavislost, kterd pak prechazi
v nasyceni. Nasyceni ma za nésledek, Ze se vznikly reliéf uz déle
neprohlubuje, ale pouze ponofuje do hloubky fotorezistu aZ narazi
na podlozku. Tyto zdvéry plné€ souhlasi s teoretickym popisem. Pfi
dosazeni kritické hloubky vyvoldvani ma vysledny reliéf tvar, u né-
hoZ vrcholy jsou ostré a doly zaoblené, coz se interpretuje vyvoldva-
nim kolmym k okamzZitému povrchu. Kriticky reliéf 1ze vyuzit pro
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miizky, které maji rovnomérné rozlozeni difrakéni G¢innosti mezi
jednotlivymi rady, protoZe vrypy maji tvar vdlcovych cocek, které
rozdé€luji svétlo do velkého dhlu. Byly realizovany jak transmisni
tak predevsim reflexni miizky demonstrujici rovnomérné rozdéleni
svétla do mnoha difrak¢nich fada.
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Specification of some common iron oxides by their optical spectra

and colours

The main contribution of the present article consists in systematic considerations about the typical

colour properties of basic iron (Fe) oxides compounds o-Fe,

O, (haematite), y-Fe,0, (maghemite),

o-FeOOH (goethite) and y-FeOOH (lepidocrocite). These compounds influentally occur, namely, in
various natural objects and substances. Their colour characterization is carried out by means of the
relevant absorption and reflection optical spectra containing the visible wavelength range and by means
of the three basic colour classification systems, i.e. the CIE colour system (x, y, z), the CIE colour system
(L*, a’, b") and the Munsell colour system (H, V, C). The survey and evaluation of the typical colours
and their variations of the considered Fe oxides are added.

1. INTRODUCTION

The iron (Fe) oxides are important compounds which are pre-
sent extensive in atmosphere, hygrosphere, litosphere, pedosphere
and biosphere of the natural global system and take part in various
interactions of its compartments. Therefore, the distributions of Fe
oxides are of interest to many branches including physics, chemis-
try, geology, mineralogy, soil science, biology, medicine etc, and
has led to much fruitful interdisciplinary interactions. Essentially,
there are sixteen common Fe oxides which are in fact either pure
oxides, hydroxides or oxide hydroxides. Whereas the pure Fe oxi-
des are composed of Fe together with O and the Fe hydroxides are
formed by Fe with OH, the Fe oxide hydroxides are compounds
of Fe, O and OH (e.g. [1-3]). For our comparative purpose, the
two important compounds o-Fe,0, and y-Fe O, from the group
of four common pure oxide polymorphs of Fe O, and the two also
important compounds - FeO(OH) and y- FeO(OH) from the five
common oxide hydroxides polymorphs of FeO(OH) are mainly
considered in the next text.

The Fe oxide a-Fe O, (so-called haematite) is the oldest known
Fe oxide mineral of trigonal crystal system and weakly ferromag-
netic or antiferromagnetic type of magnetism. It is isostructural
with corundum. Its unit cell is hexagonal with cell mean dimensions
a = 0.50340 nm and ¢ = 1.3752 nm. The corundum structure is
based on hcp (hexagonal) packed arrays of oxygen anions (anion
packing). Like goethite, oc- FeOOH, it is extremely stable and it is
often the end stage of transformations of other Fe oxides. It is also
a valuable ore and pigment and an important component of the
banded Fe formations. Standardly, its density is 5.26 x10°kg m™
[1-5]. From the standpoint of optical properties and crystal principal
electrical axes x, y and z, the mineral Oc—FezO3 is anisotropic with
ordinary, extraordinary and average principal refractive indices
no=n=n=298n =n=275andn  =2.87 for the wavelength
A= 689 nm. So that it is strongly blrefrlgent and shows also an
expressive dispersion of the refractive indices.

The Fe oxide compound y-Fe O,, well-known as maghemite, is
standardly a ferrimagnetic material with a structure similar to that of
magnetite, Fe,O,, but with cation deficient sites. It is an important
magnetic pigment of cubic or tetragonal crystal system. Its cubic unit
cell mean dimension is @ = 0.834 nm and can range from 0.8338 to
0.8389 nm. The usual density is 4.87 x 10° kg m. It occurs in soils
as a weathering product of Fe,O, and as the product of heating other
Fe oxides in presence of an organic matter [1-3,5,6].

The oxide hydroxide o.- FeOOH, called goethite, has the diaspore
structure which is based on hep packing of anions. It is of orthorhom-
bic crystal system with unit cell mean dimensions a = 0.4608 nm,
b=0.9956 nm, ¢ = 0.30215 nm. Its density is 4.26 x 10° kg m™. The
type of magnetism is antiferromagnetism. Generally, o- FeOOH

occurs throughout the various compartments of the global eco-
system. It is one of the thermodynamically most stable Fe oxides
at ambient temperatures and is, therefore, the end stage of many
transformations. It is responsible for the colour of many rocks,
soils and ochre deposits. Such substance is also an important pig-
ment in the industrial practice. Optically, - FeEOOH is anisotropic
with principal refractive indices n = 2.185,n =2.292, n_=2.304,
n . =2.36 for A =850 nm. Such crystal is pleochrmc and has an
extreme dispersion of the refractive indices. The absorption and
scattering factors of o- FeOOH and - Fe O, vary not only with the
wavelength A but also from one sample to another, most probably
owing to variations in crystal size and morphology [1-3,7-10].

The also considered compound y- FeOOH, alias lepidocrocite,
is usually of orthorhombic crystal system with unit cell mean di-
mensions @ = 0.388 nm, b = 1.254 nm, ¢ = 0.307 nm and density
4.09 x10°kg m™. Its structure is based on ccp packing of anions. It
is an antiferromagnetic and pleochroic anisotropic crystal of prin-
cipal refractive indices n_=1.94, n =220,n = 2.51. Its refractive
indices dispersion is weak in the whole visible wavelength range
of the electromagnetic spectrum. It is formed in soils, biota and
rust as an oxidation product of Fe**. Whereas the above substances
are usually anisotropic, the also important black or grey massive
compounds Fe,O, (magnetite) of refractive index n=2.42 and FeO
(wiistite) of n = 2 32 are both standardly isotropic [1-3].

The various physical methods used to identify and characterize
the Fe oxides exist so far. Most of these are nondestructive, i.e. the
Fe oxide remains unaltered while being examined. These methods
involve above all the Raman spectroscopy, ultraviolet-visible and
infrared optical spectroscopy, Mossbauer spectroscopy and magne-
tometry, diffractometry, thermal analysis and microscopy [1,2,11-
13]. Considering mainly the optical properties of some common Fe
oxides in this article, their near ultraviolet (NUV) — visible (Vis)
—near infrared (NIR) significant optical spectra can be the suitable
starting and responsible point. They arise as a result of interaction
of NUYV, Vis (light) and NIR electromagnetic radiation with a Fe
oxid sample (specimen). They are a consequence of excitation of the
valence electrons in molecules by a suitable incident flow of pho-
tons. While the considered approximate wavelength range of NUV
radiation is 200-400 nm and of Vis radiation is 400-800 nm, the
considered wavelength range of NIR radiation is 800-2500 nm.

2. ESTABLISHMENT OF THE SIGNIFICANT OPTICAL
SPECTRA OF IRON OXIDES

On a thin enough sample of a Fe oxide, these spectra are run in
the transmission mode and a transmission or an absorption optical
spectrum 7 () or A (A) can by obtained. 7 means the transmission
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factor (transmittance), A is the absorption factor (absorbance) and
A denotes the wavelength of the considered optical radiation. Fol-
lowing [14], the possible shapes of absorption spectra A (A) in the
near UV and Vis range of common polymorphs ¢-Fe,O,, y-Fe,O,,
o-FeOOH and y-FeOOH are shown in Fig. 1. The absorption
wavelength bands, corresponding to the possible various electron
energetic level transitions listed in [2,14,15], appear as the slope-
changes on the absorption edges.

These bands can be enhanced by the method of plotting the
second derivate of absorption .4 (1) against the frequency f=c/ 24
(where c is the velocity of electromagnetic radiation in the vacuum).
Such method, sometime called the second-derivative absorption
spectroscopy, provides also an improved resolution of the overlap-
ping bands [16,17]. The wavelength positions of the second-deriva-
tive minimum of the main diagnostic band, corresponding to the
electron level transition

2(°A,)—>2(*T)% (M

for various Fe oxides, are summarized in [17]. In accordance with
[17], the second-derivative minima of - Fe,O,, y-Fe,0,, a-FeOOH
and y-FeOOH relate successively to the wavelength values: 542 nm,
495 and 512 nm, 492 nm, 489 nm. Comparing these values with those
of other authors [14,18,19], considerable data variations become
obvious. Such variations for the same mineral samples limit expres-
sive the acceptability of the considered method for identification of
most different Fe oxides. Nevertheless, the method described above
is sufficiently simple and can detect small amounts of various Fe
oxides in a more or less colourless matrix.

100

A(X) [%]

0 I I LT
200 300 400 500 600
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Fig. 1 Possible shapes of the absorption spectra A (A) in the near
ultraviolet and visible range of polymorphs «-Fe O,, y-Fe,O,,
a-FeOOH and y-FeOOH . These shapes follow from [14]

However, the Fe oxides are often massive (dense), respective
opaque. Therefore, they frequently run in the reflection mode, usu-
ally as diffuse reflection (reflectance) spectra R (A). Such spectra can
be obtained by measurement of the radiation flux which is diffusely
reflected from the sample surface under test and by its dividing with
the radiation flux diffusely reflected from a suitable perfect white
sample. Frequently can by used an approximate near white standard
which is often realized by a surface of smoked MgO or BaSO,.

The reflection spectral curves R (A4) provide also a knowledge
about the scattering and absorption factors S(A) and A (A) of the
common Fe oxide samples under measurement and hence about
their some optical properties. The possible forms of diffuse reflec-
tion spectra R (A) for - Fe,0,, y-Fe 0O,, o-FeOOH and y- FeOOH,
which were obtained by the authors of [18], are presented in Fig. 2
for the considered NUYV, Vis and NIR wavelength range.

Absorption and scattering are complementary usually and the
extent of each phenomenon varies over the optical spectrum. To
relate the diffuse reflection factors R (A1) to the absorption and
scattering parametric factors A (1) and S(4), the remission spectral
function, called the Kubelka-Munk function, is often available
especially for pigment mixtures [2,15,20-24].
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Fig. 2 Diffuse reflection spectra R (1) obtained by [18]
for a-Fe,0,, y-Fe,0,, -FeOOH and y-FeOOH

273 3’

3. INTERPRETATION OF THE SIGNIFICANT IRON
OXIDE OPTICAL SPECTRA

The absorption, diffuse reflection and scattering NUV-Vis-NIR
spectra of samples of the considered Fe oxides are, generally, the
result of the so-called Fe™ crystal or ligand field electron transi-
tions, of the interactions between magnetically coupled Fe" ions
and also of the ligand (oxygen)-metal charge transfer excitations
from the O(2p) nonbonding valence bands to the Fe(3d) ligand field
orbitals, or in some cases between Fe' and Fe''.

The ligand field (or d-d) electron transitions involve excitations
from the ground state °A to the excited ligand field states. These
transitions are spin forbidden and so, at best, would be expected
to be weak. In the Fe oxides, however, their intensities are much
greater than would be expected owing to magnetic coupling of the
next to nearest neighbour Fe' in the crystal structure. This coupling

can also lead to simultaneous excitation of two cationic centres by
one photon, e.g. to a transition of type 2(6A1) — T,. The charge

transfer transitions, involving Fe" — O or Fe! — Fe'!, are mainly
responsible for absorption of the visible electromagnetic radiation.
They produce an absorption band centered in the near UV range,
one side of which (the absorption edge) extends into the visible
region. This intense absorption is overlain by bands due to the
ligand field transitions (between 550-900 nm) and by the double
excitation processes at circa 450 nm. The ligand field transitions
contribute more to the colour of Fe oxides than would be expected,
owing to the interactions between Fe**— Fe** pairs. The absorption
edge of the Fe oxides is at 380-420 nm for y-Fe,O,, «-FeOOH,
7-FeOOH and at 570 nm for a-Fe,O, [14].

The o-Fe,O, has a strong absorption envelope centered at
about 370 nm [14] and its absorption spectrum is very similar to
the polarized absorption spectrum obtained by [19]. Its feature is
the intensity of certain bands and independence of the position and
slope of the absorption edge on temperature, but the position of the
considered transition A, —* T, band shifts to shorter wavelengths
as the recording temperature is lowered from the room temperature
20°C to — 10°C [14]. The extended spectrum of o-Fe,O, shows
bands at 1.3 and 1.9 um due to the absorbed water.

While the polymorph y-Fe O, has a strong absorption enve-
lope centered near 336 nm, the absorption envelope for oz- FeOOH
has wavelength bands due to ligand field transitions at between
650-900 nm and those due to double excitation processes at
480 nm.
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4. BASIC CHARACTERISTIC QUANTITIES OF THE
COLOURS
Colour is the important property of light which an observer
can distinguish between two structure-free patches of light of the
same size and shape. It is a complicated specific psychological,
psychophysiological and psychophysical perception of a human
visual system. Shortly, it is a specific visual percept [23,24]. Usu-
ally, it is distinguished the colour of light and colour of an object
(substance, respectively). Whereas the light colour quality can
be characterized only by two basic properties, i.e. chromaticity
(colour tone, colour hue) and colour saturation (colour purity,
chroma), the colour identification of an object (substance) relates
to three basic properties: chromaticity called colouring, colour
saturation and colour brightness (of an object area perceived as
self-luminous), respective colour lightness (colour perception of
a nonself-luminous object) of the light expanded from the object
(both called the luminance). These properties can be numerically
expressed by the natural colour (colourimetric) quantities (natural
colour coordinates): dominant light wavelength, saturation degree
(rate) and light flux (luminance value, respectively). The substances
that absorb radiant energy within the visible spectrum are called
colorants (if insoluble, pigments; if soluble, dyes).

During many years were established different characteristic colour
(colourimetric) classification systems (spaces). In the present article
are described three basic systems: the CIE 1931 tristimulus colour
system (x, v, z), the CIE 1976 colour system (L", a*, b") and finally,
the Munsell colour system (H, V, C). These systems are useful na-
mely for the colour identification and characterization of lights and
various objects and substances, inclusive of Fe oxides.

4.1 CIE colour system (x, y, z)
This is the colourimetric classification system which was

established by the Commission Internationale de [Eclairage (In-
ternational Commission on [llumination) of usual abbreviation
CIE in 1931 and defined for the so-called CIE standard observer
for colourimetry. Under the conventionally exploited tristimulus
(trichromatic) theory of human eye colour reception, the perceived
colour of light is a combination of three primary stimuli which can
be represented by the corresponding so-called CIE standard stimuli
spectral curves X (A1), ¥ (A) and Z (A) of the same area (Fig. 3), also
called the colour-matching (colour response) functions (spectral
composition curves of tristimulus factors X, y and z ) [23-25].
The colour stimulus is, generally, the radiant light energy of given
intensity and spectral composition entering the eye and producing
reception (perception, sensation) of a colour.

2.0
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Fig. 3 CIE standard stimuli spectral curves X (A1), ¥ (A1) and Z (1)

The observed uniform colour of an object (or a substance,
respectively) is then described by integrating the product of the
object light spectral composition function P(4), luminous flux from
a light source surface in a given direction per unit orthogonally
projected area of denotation H (A) and the standard colour-match-
ing functions X (4), ¥ (A) and z (4) to obtain the CIE tristimulus
colour coordinates X, Y and Z:

X=k [ P(A)H(2)7(2)dA. (2a)
()

Y:k(j)P(/l)H(/’L)y(/l)da, (2b)

z=k [ P(A)H(A)Z(2)dA, 2¢)

(a2)
The extent AA of integrations (2) relates to the visible (light) range
AL =380 — 760 nm = 400 — 800 nm. The proportional constant k
is the normalizing coefficient, which for the object colours can be
conveniently chosen as

3)

With introduction of the normalizing coefficient (3), we express the
tristimulus values (2) of object colours on a scale having tristimulus
value Y= 100 related to the perfectly reflecting and perfectly diffus-
ing surface in the case of an opaque sample, or to the perfectly trans-
parent and scattering filter in the case of a transmitting sample.

If the object is light transmitting (transparent) with the transmis-
sion factor 0 < 7(A) < 1, or it is opaque with the light reflection
factor 0 < R (A) < 1, then Egs.(2) can be rewritten to the forms

X=k [ T(A)H(2)%(A)dA, (4a)
(a2)

Y=k [ T(A)H(A)5(A)dA, (4b)
(a2)

Z=k [ T(A)H(2)Z(A)dA, (40)
respective )

X=k [ R(A)H(A)%(2)dA, (5a)
(a2)

Y=k [ R(A)H(A)7(A)dA, (5b)
(a2)

(5¢0)

Z=k [ R(A)H(A)Z(2)dA.
()

In the considered CIE tristimulus light colour system (CIE
colour space, respectively), the determination of the ratio X: Y: Zis
sufficient. Therefore, the CIE relative tristimulus colour coordinates
X,y and z, also called the CIE chromaticity coordinates (chromatic-
ity factors), of definitions

X Y VA

x= S y = ,Z= (6)
X+Y+Z X+Y+Z X+Y+Z
are useful. Because it is valid also the equality
x+y+z=1, (N

only the two relative coordinates x and y in the so-called CIE co-
lour plane (x, y) can be sufficiently exploited in practice. Since the
coordinates X, Y and Z are nonnegative, the values of the factors
(6) contain only the domains
0<x<1,0<y<1,0<z< 1.

®)
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In fact, all the considered tristimulus relative coordinates x, y and z
form the plane area of an equileg rectangular colour CIE triangle XYZ
in the x — y colour (colourimetric, chromaticity) plot. It means that all
the considered real (actual, existing) and virtual (illusory, nonexisting)
colours lie within the triangle XYZ. Its legs have unit length and its
hypotenuse belong to the parametric value z = 0. Moreover, the other
straight lines, parallel with the hypotenuse of the triangle XYZ, belong
to the parametric values 0 < z < 1 and the value z = 1 is associated to
the vertex Z (Fig. 4). Therefore, the vertexes X, Y and Z of the colour
triangle XYZ have the relative tristimulus colour coordinates: X (x=1,
y=0,z=0),Y(x=0,y=1,z=0),Z (x=0,y=0, z=1) They represent
the three virtual primary light colours in the CIE colour plane (x, y).

Y z=0
1
z=0.2
0.8
> 7=0.4
0.6
¢ z=0.6
0.4
¥
0.2
f
0 N X
/
708 0 02 04 06 08 1
Z (z=1) X ——=

Fig. 4 CIE colour triangle XYZ in the x — y colour plot with
vertexes X, Y and Z representing the three virtual primary colours

The real light colours can be separated into the saturated co-
lours (i.e. the colours of all monochromatic lights) and into the
nonsaturated colours (which contain the white light component).
According to the chromaticity, the colours can be chromatic, i.e.
of red, green, blue, yellow, azure (cyan), purple (magenta) hues, or
can be achromatic. Whereas exists only one achromatic light, i.e.
white light, the achromatic (noncolouring) objects can be white,
of all possible grey hues or of black colour.

All existed real light colours relate only to the closed part of
the colour triangle XYZ area. This part is limited by the so-called
CIE chromaticity diagram alias colour saturation line (Fig. 5). Such
line is a plane graph with x and y coordinate axes and it is formed
above by the spectral colour saturation curve of a curved triangle
(horse-shoe) shape and below by the nonspectral colour saturation
straight line (i.e., by the straight line of pure purples). Whereas
the chromaticity diagram with wavelength scale represents all the
real saturated colours, its inside forms the nonsatured colour area

containing all the real nonsaturated colours inclusive of the addi-
tionally mixed white colour area. All the contracting achromatic
white colour points of this area are situated in the near surroundings
of the central representative white point E.

Generally, every colour point representing an additive mixed
light colour in the chromaticity diagram area is always located on
the connection straight line of the points of relevant colours whose
mixing the colour produces. To characterize such colour, say at the
point F of Fig. 5, the corresponding dominant light wavelength A ,
as the measure of its chromaticity, must be established: it is the
wavelength at the colour point A obtained by extrapolation of the
straight line EF to the spectral colour saturation curve. The ratio

(saturation degree, purity rate)

Y
1
spectral colour saturation curve
| 520
G(A=546.1 nm)
530
0.8 nonsaturated
510 colour area
BN 1\550
I Aq
Ny 1 560
06 . ! white
’ S AN 570 colour area
500 AN
N 580
N
! F
1
04 I 495 ’, 600
I e 620
F\ 400 1 640
! R(A=700-780 nm)
' M _ -495
02 =2
A 4801 > 50
K -550_=*%""510
- I ~Z -520
470X, - 560 \
0 Pl f h L L L L X
Z 0 380 0.2 0.4 0.6 0.8 1
X ———
B(A=435.8 nm)
nonspectral colour
saturation straight line

Fig. 5 CIE chromaticity diagram in the colour plane (x, y) which is
formed by the spectral colour saturation curve and the nonspectral
colour saturation straight line. The nonsaturated colour area and the
dashed CIE colour triangle RGB are inside the chromaticity diagram

(C))

can then be a measure (representation) of the light colour saturation
(purity) which relates to the considered colour point F.

For the purple light colours (e.g. for a colour point M in Fig.
5), it is impossible to find the dominant wavelength ld. Therefore,
such colours are expressed conventionally by the relevant dominant
wavelengths of the complementary colours with the negative sign.
The graphical connection of two complementary colours always
intersect the chosen white point (e.g. the considered point E in
Fig. 5). It means that the complementary light colours depend on
the position of the chosen white point.

Fig. 6 CIE colour triangle RGB which vertexes are formed by the
real primary colour points R (red), G (green) and B (blue)

258

JVM©  9/2005



For the human eye colour reception, the real primary light co-
lours R (red), G (green) and B (blue) are suitably selected by the
chromaticity coordinates x and y of conventional values:

R (A=700 - 780 nm) : x = 0.7347, y = 0.2653,  (10a)
G (A=546.1nm): x=0.2738,y=0.7171,  (10b)
B (A=435.8 nm) : x = 0.1660, y = 0.0089. (10¢)

The real primary colour points R, G and B form the CIE colour
triangle RGB in the x — y colour plot (Figs. 5 and 6). Its legs contain
the colour points that are relevant for the additive mixing of two
primary light colours in a suitable rate. The additive mixing of two
primary colours produces a mixed colour which point lies on the
corresponding connection straight line inside the interval of both
mixed primary colours (Fig. 6). Therefore, the additive mixing of the
colours R and G gives colours of yellow hues: yellow-red (orange)
YR, yellow Y and green-yellow GY. Analogously, the additive mix-
ing of the colours G and B produces blue-green (azure) colours BG
and the additive mixing of the colours B and R represents colours of
purple hues: purple-blue PB, purple P and red-purple RP. Because
neither couple of the considered primary colours is complementary
(i.e. does not give a white colour), the additive mixing of all the three
primary colours R, G and B is needful to obtain the white colour
which relates to the chosen central white point E. Examples of the
complementary light colour couples, which also give rise to a white
light colour, are: Y and B, BG and R, P and G.

Whereas the additive mixing of light colours gives a mixed
colour of reacher spectral composition, the subtractive (filtered)
light colour mixing produces a mixed (filtered) colour of a reduced
(more poor) spectral composition. Such mixing is important for the
colours of objects (substances). The primary light colours for their
substractive mixing, also known as the normal light colours, are Y
(yellow), P (purple) and BG (blue-green) colours. Their substractive
composition with a chosen rate gives rise to grey, respective black
resultant colour in dependence on their colour saturation (colour
density). If the normal colours are of the same density, their sub-
stractive mixings produce, for example, the results: Pand BG = B,
BGand Y =G, Yand P= R, Y and P and BG = black colour (if
the colour densities are different, some grey hue is obtained).

From the previous facts follow the fundamental conclusions:
Whereas the complementary light colour couples Y and B, BG and
R, P and G give rise to white light colour by their additive mixing,
their substractive mixing produces the black, respective grey colour.
Each colour object absorbs the light of complementary colour. The
primary and normal colour triads are complementary. Also the white
and black colours can be considered as complementary.

4.2 CIE colour system (L*,a", b")

The mentioned CIE tristimulus colour system (x, y, z) provides
accurate values for the colour stimuli (colour lights). But, unfortu-
nately, the differences (distances) between two object colours are
only poorly correlated with their eye perception. Such perception
also depends namely on the colour luminance (brightnes, respec-
tive lightness). Therefore, the more modern and more adequate
modified CIE colour classification system (L", a*, b"), established
by CIE in 1976, is widely used at present [24]. In such system
(Fig. 7), L represents the colour luminance values with luminous
scale from 0 to 100 (0 2 black ,100 2 white ), while a* and b* de-
note the representative chromaticity (colouring) values (+a” £ red
, —a’ 2 green,+b" 2 yellow ,—b" 2 blue). The colour saturation
(chroma) values are then given by

¢, =(a"+07)" (11)

and a colour hue is represented by the quantity

*

*
h,= arctan? .

(12)

An example of placement developments of synthetic compounds
o-Fe O,, and - FeOOH in the colour plane (a’, b") is shown in
Fig. 8 [2,26].

.
1 100 (white)
1 -b” (yellow)
-a* (green) 1 +a”*(red)
-b" (blue) = 0 (black)

Fig. 7 Geometrical illustration of the CIE colour classification
system (L", a*, b") for the colour luminance L" and the representative
chromaticity values a” and b
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Fig. 8 Example of placement developments of synthetic -Fe,O,
and a-FeOOH in the colour plane (a", b*) in accordance with [2,26]

In accordance with [2,24,27], the relations of the modified
representative colour coordinates L*, a" and b" to the tristimulus
colour coordinates X, Y and Z can be considered of forms

1/3
L*=116[z] -16, (13a)
A
B X 1/3 y /3
a =500 —| —-|=1| | (13b)
X, A
B ¥ /3 7 /3
b'=2000| —| -|=1| |, (13¢)
A Zy
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where X, ¥, and Z relate to the reference nominally white object.
In Eqgs.(13), the constrains that X / X, > 0.01, Y/ ¥, > 0.01 and
Z17,>0.01 are assumed.

4.3 Munsell colour system (H, V, C)

In many branches, the colours are commonly measured us-
ing the Munsell colour classification system [23,24,27-31]. Such
system defines a colour in terms of values H of the Munsell colour
hue (the colour position in the optical visible spectrum), values C
of the Munsell chroma (the purity of the colour hue going from
the grey to the pure colour) and the Munsell luminous values V
(the luminance of the colour on a luminous scale ranging from
black to white).

Fig. 9 shows the structure of the Munsell colour system (chart).
The 100-points H scale and corresponding notations are illustrated
around the outer circle. Colours of constant H are shown by the
radial lines intersecting at the neutral point representing the value
V =5 of denotation 5/ on the black-white V -axis or the zero value
of C of denotation /0. The H scale is build up of 10 segments of
10 colour hue steps each, such as the segment from 1YR to 10YR
in Fig. 9. The fifth hue value of each of these segments is alterna-
tively notated by the letter alone. Thus 5YR is often written simply
YR. The C scale up to the chroma /10 is shown along any radial
line in Fig. 9, and the colours of constant C form, respectively, the
supplementary concentric circles.

110/ (white)

Lo/ (black)

Fig. 9 Geometrical representation of the Munsell colour classifica-
tion system (H, V, C) for the Munsell colour hue values H, Munsell
chroma values C and Munsell luminous values V

5. SURVEY OF THE TYPICAL IRON OXIDE COLOURS
AND THEIR VARIATIONS

Fe oxides, considered in the present article, produce the typical
viewed colours occurring in many soils, rocks, deposits and some other
objects and substances. These colours appear expressive when the
investigated matter is suitably powdered (finely divided, grinded).

Generally, the viewed Fe oxide colours are influenced by ab-
sorption and scattering of an incident light. If the light absorption
is much greater than the scattering over the entire visible range,
the corresponding massive (dense) objects are standardly dark
brown, grey or black. In other cases, the typical Fe oxide colours
are basically of red, respective yellow hues. These hues are the

results of absorption and scattering of the blue-green component
of the visible spectrum. They are modified according to spectral
composition and intensity of the incident light and to sort, structure
and dividing state of a considered Fe oxide.

For example, the so-called red beds of a-Fe,O, in the nature
are standardly of red or yellow-red to red-purple typical hues. The
powdered a-Fe,O, has bright red hue, which range can be denoted
7.5R-10R by the Munsell colour denotations. The y-Fe O, powders
are of red-brown or brown-brownish colour (2.5YR- SYR) whlle the
powder of - FeOOH (and also of B-FeOOH) is yellow or yellow-
brown of the Munsell denotations 7.5YR-10YR. On the other hand,
the powdered form of y-FeOOH is obviously yellow-red (orange)
with Munsell hues 5YR-7.5YR. Although the mentioned colours can
vary somewhat, they can be used principally as an added important
identification standpoint of Fe oxides [2,23,24,27,28,32,33].

The existed colour changes of particular Fe oxide powders
are caused often by the cation substitution and variations in their
particle size and particle shape (particle morphology). For example,
Mn-substituted - Fe,O, compounds are blackish. The effect of Al
substitution is generally d1ff1cult to quantify because such substitu-
tion influences the particle size and this in turn influences the colour.
According to [34,35], the structural Al does not significantly influ-
ence the hue and chroma of synthetic Al-(-Fe,0,), although the
crystals become lighter. Mn-substituted o- FeOOH is olive brown
to blackish [7], Cr-(-FeOOH) brownish [9] and V-(a-Fe,0,)
greenish. The dominant wavelength of Al-(x-Fe,0,) decreases
from 576 to 548 nm [36], while the total light reflectlon intensity
decreases from 36 to 15% as V/(Fe+V) is increased from zero to
0.06 [10]. In general, the Munsell hue H of ¢.- FeOOH becomes red-
der with increasing the Al substitution and yellower with increasing
the particle size. Moreover, the increased Al substitution produces
a fall of the Munsell value V. The position of a peak in the second
derivative of the Al-(a-Fe,0,) reflection spectrum is shifted from
495 to 475 nm as Al/(Fe+Al) increases from zero to 0.2 [34,35].

The colour variation of Fe oxide powders with particle size
is considered, for example, in [32]. If the particle diameter d of
the powdered a-Fe,O, increases from 0.1 to 1 um, its colour hue
changes from red respective yellow-red to blue-red. For d > 5 um,
the blue component increases sufficiently to appear purple. It is
noted in [33] that the suspensions of &-Fe O, with particle sizes
d < 1 pum can be orange, those of d = 0.1 — 0 5 um are red and
those of d = 1.5 um are purple. Correspondingly, the optical spectra
of «-Fe,0, show an increase of diffuse light reflection mainly in
the visible red range as the particle size decreases from 0.48 to
0.11 um (see [37] and Fig. 10). The red colour of the polymorph
o-Fe, 0, can be converted to its purple colour also by its heating
to a temperature > 800 °C [38]. Following the statements of [8],
the associations of small parcelled a- Fe, O, crystals into orientated
aggregates (e.g. in red beds) cause a colour shift towards to the
purple colour too. In [32] it is remarked that the - FeOOH (and
also a-FeOOH) primarly yellow crystals of diameters 0.3-1 pm
become darker as the particle size decreases. Such crystals of a size
< 50 nm are brownish.

For consideration about the particle shape variation influence
to a powderer Fe oxide colour, only the results for a-Fe,O, were
accessible. In accordance with [37], the a-Fe,O, polymorph of
less symmetric particles has a higher reflection factor and hence a
higher scattering power in the large red visible wavelength range in
comparison with such Fe oxide of more symmetric particles. This
fact leads to a yellower Munsell hue, higher Munsell chroma and
higher Munsell luminous value.

As a pigment, each Fe oxide has an optimum particle size
corresponding to its maximum scattering (respective absorption)
cross-section. This size is lower, the higher refractive index of the
substance. For - Fe,O,, such size is about 1 wm. If the particle size
decreases, the relative scattering cross-section drops to zero and the
relative absorption cross-section levels out. Therefore, the pigments
with very small particles of o-Fe O, are transparent.
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Fig.10 Examples of the diffuse reflection spectra R(A) of o-Fe,0,
for the marked particle size diameters d in accordance with [37]

The important quantities, respective properties, of pigments are
the tinting strength and the hiding power, which are useful in the paint
industry, various geobranches and depend on the pigment production
manner. The tinting strength is a measure of the capacity of a pig-
ment on the basis of its absorption factor to impart a colour to other
light-scattering substances. All Fe oxides have high tinting strength
and hiding power in dependence on the particle size, refractive index,
light wevelength and, in the case of optically anisotropic samples,
also on the illumination and the viewing direction. Generally, the tint-
ing strength of a Fe oxide increases as both the particle size decreases
and the particle size distribution widens [2,22-24,37].

For example, the tinting strength of - Fe, 0, is far greater than
that of o- FeOOH. Therefore, a few percent of a-Fe, 0O, in a mixture
with o- FeOOH can mask the primary yellow colour of o- FeOOH.
The authors of [22] developed the suitable characteristic indices
that are based on the Munsell colour system. They reflect concretely
the content of - Fe,O, in mixtures of synthetic a-Fe O, and grey
soils and also in separate -Fe,O, soils. The o-Fe,O, pigments
has greater hiding power than o- FeOOH [3].

6. CONCLUSION

The present article relates to some common Fe oxides which are
influentally occur in many soils, rocks, deposits, pigments and other
substances. They are of various compositions, structures, shapes and
sizes and show typical chemical and physical properties. From the
considered physical point of view, they are of various mechanical,
crystallization, thermodynamical, electrical, magnetical and optical
properties. The main contribution of this article consists in brief
but coherent and systematic considerations about the typical colour
qualities of common compounds a-Fe O, (well-known as haema-
tite), y-Fe O, (maghemite), o- FeOOH (goethite) and y-FeOOH
(Iepidocrocite). For such purpose, the relevant near ultraviolet-
visible-near infrared significant absorption and reflection optical
spectra were fruitfully established and interpreted. These spectra
were chosen as the starting and responsible means for investigation
of the colours of mentioned Fe oxides. To quantify and classify the
colours, the three basic colour systems were exploited and evalu-
ated: the CIE colour system (x, y, z), respective (L", a”, b"), and the
Munsell colour system (H, V, C).

Finally, the survey and evaluation of typical colours of the Fe
oxides under consideration and their variations are presented in this
article. These colours appear expressive when the investigated sample
is suitably powdered. Although the colours can vary somewhat in
dependence of the sample production and measuring conditions, they
can be used as an added identification standpoint of Fe oxides and their
pigments. Unfortunately, no standard methods of preparation of the
measuring samples have been adopted so far. Therefore, it is difficult
often to compare exactly the results obtained by different authors.
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Profilometrie povrchi kompozitnich materiali

Aktudlni otdzkou ziistdvd optimdlni zpiisob leSténi kompozitnich materidlu jak v ordinaci, tak v zubni
laboratori. V prdci byly analyzovdny povrchy vzorkit laboratornich kompozit po vylesténi. Byly pozoro-
vdny ruzné zpiisoby lestént hybridniho sklopolymeru Artglass a novéjsiho mikroplnéného sklopolymeru
Signum vyrobce Heraeus-Kulzer. Pro méfeni drsnosti povrchii vzorkii byla zvolena metoda mikroskopie
atomdrnich sil — AFM (Atomic Force Microscopy).

Klicova slova: kompozitni pryskyfice, polyglas, sklopolymer, dentdlni lesténi, mikroskopie atomarnich sil.

1. UVOD

Pouzivani hybridnich kompozit v zubnich laboratofich je pro-
vazeno obtiZemi pfi jejich lesténi [1,2,3,4]. Sklopolymerni hybridni
komposit Artglass némecké firmy Heraeus — Kulzer neni v tomto
ohledu vyjimkou [5]. Byly srovnany vysledky raznych postupit
lesténi jeho povrchu s hodnotami naméfenymi u mikroplnéného
sklopolymerniho materidlu Signum téhoZ vyrobce [6]. K méfeni
drsnosti povrchu vzorku byla uZita novéjsi metoda profilomet-
rické analyzy mikroskopii atomdrnich sil (AFM — Atomic Force
Microscopy).

2. MATERIAL A PRIPRAVA VZORKU

Sklopolymerni kompozitni materidly Artglass a Signum byly
uloZeny do novodurovych prstencii, vyplnénych samopolymeruji-
cim plastem Duracrol/Dental, obr. 1. Vzorky se zpolymerovaly ve
svételném polymeratoru UNI XS (Heraeus — Kulzer) po dobu 90
sekund. Jejich povrch byl ndsledné vyrovnan tvrdokovovymi frézami
a vylestény, pfi nizkych otdckdach mikromotoru (3 — 5000 ot/min),
sadou specidlnich kotouckti dodavanych vyrobcem k lesténi tohoto
materidlu. Vzorky byly pak rozdéleny do péti skupin podle mate-
ridlu a zpiisobu jeho leSténi.
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Vzorky A: z hybridniho sklopolymerniho materidlu Artglass
byly lestény sadou vyrobcem urc¢enymi néstroji a polykrystalickou
pastou HP po dobu 10-ti minut. V zévéru lesténi byl pouZity suspenz-
ni lestici prostiedek SITOL® (Bfi. Tolmanové-Mydléi'ské vyrobky,
Kfrivoklat), ktery je nékde pouZivan pro dolesténi vyrobka.

Vzorky B: z materidlu Artglass byly sadou kotouci a pastou
HP podle ndvodu vyrobce vylestény vzorky za dobu 10 minut.

Vzorky C: z materidlu Artglass bylo leSté€no stejnou sadou
nastroji po dobu 10 minut lestici pastou Opal (Hochglanz-Polier-
paste fiir Verbledung — Kunststoffe und Kunststoffzihne Renfert
GmbH, Hilzingen, SRN).

Vzorky D: z mikropInéného sklopolymeru Signum byly vyles-
tény stejnym zpusobem jako vzorky B z materidlu Artglass.

Vzorky E: z materidlu Artglass byly sadou lesticich kotouct a pas-
tou HP za dvojndsobné dlouhou dobu vzorky vylestény (20 min.).

Material vzorki a zptsob jejich lesténi je prehledné uvedeny
v tab. 1.

Tabulka 1 Zptsob piipravy vzorkid

Vzorky A B C D E
Materidl | Artglass | Artglass | Artglass | Signum | Artglass
Lestici HP
pasta +SITOL HP OPAL HP HP
Doba . . . . .

vex 10 minut | 10 minut | 10 minut | 10 minut | 20 minut
lesténi

Obr. 1 Vzorky lesténych kompozit

2.1. Drsnost povrchi a profilometrie

Vylesténé povrchy byly analyzovdny pomoci mikroskopie
atomdrnich sil. Jde o nové€jsi a presnéjsi metodu v porovndni
s béZznymi profilometry. Metoda AFM je zaloZena na mapovani
rozloZeni atomdrnich sil na povrchu vzorku. Tyto sily jsou re-
gistrovdny tésnym piibliZenim méficiho hrotu k povrchu, ¢imz
vznikd pfitazlivd nebo odpudiva sila, zptisobujici ohnuti nosniku
registracniho zafizeni. Toto ohnuti je snimdno citlivym, zpravidla
laserovym snimacem. Sily ohybajici nosnik mohou byt rizné
fyzikdlni podstaty, pfedevs$im se v8ak uplatiiuji pfitazlivé Van der
Waalsovy sily, ptisobici mezi dvéma atomy na vétsi vzdalenosti
a odpudivé sily pii vzdalenosti mensi.

Drsnost povrchu je souhrn nerovnosti skute¢ného povrchu
s rozte¢i mensi neZ je odpovidajici mezni rozte¢ nerovnosti; tyto
nerovnosti mohou byt méfeny jako tchylky zjisténého profilu od
vztazné ¢ary v mezich stanoveného useku [7]. Tato drsnost se sta-
novi z naméfenych hodnot vypoctem stfedni aritmetické hodnoty
absolutnich dchylek skute¢ného profilu v rozsahu zdkladni délky
L. Pro stedni aritmetickou odchylku profilu R, plati vztah

B Zyl'
_ ORI 1
R, = 7 _/!.|y|dx, piiblizng R, =

respektive

b}

n
1 & _
R:N§:|yi_y|’

kde [ je mezni rozte¢ nerovnosti, L je délka méfeného tseku, n
je poCet uvaZzovanych pofadnic, R_je stfedni aritmetickd tGchylka.

Obr. 2 Profilogram se stfedni aritmetickou tGchylkou profilu R [7];
p je zjistény profil, m je stfedni ¢dra

2.2. Podminky a postup méreni
Analyza povrcht vzorkt byla provedena na mikroskopu AFM

Explorer (Thermo Microscopes, USA) kontaktni metodou méteni
(set point 20 nA), vzorky byly méfeny stejnym hrotem z materialu
Si,Na, s polomérem zakonceni 50 nm, ve ¢tyfech oblastech na kaz-
dém vzorku. Snimaly se vZdy obrazy, a to pro dopfedny a zpétny
pohyb hrotu a jejich ,,drsnost™ se vyhodnocovala zvlast, velikost
méfeni oblasti byla 100 x 100 um [8]. Charakterizace byla prove-
dena programem SPMLab, ktery definuje tyto parametry:

N
R = %Zki - El pro stfedni aritmetickou tchylku profilu,

i=1
2

pro stfedni kvadratickou tchylku

s ¥z

1 _
R =R, = -3 )3
NS od st¥edni &ary profilu',
1 N
stfedni vySku z, = NZZI. a maximdlni hodnotu pik-tdoli z__ .

i=1

Pro charakterizaci byly pouzity dva postupy: nejprve byla daty
proloZena pouze rovina, kompenzujici ndklon vzorku a byly vy-
pocteny jeji parametry, ndsledné bylo odecteno “pozadi” (valenim
kulicky s polomérem 10 pm), ¢imZ by mélo byt dosaZeno odstranéni
vlivu makroskopickych nerovnosti. Pfi prvnim zpracovdni byly

P4

jesté zobrazeny profily pro tfi fddky v kazdém snimku.

2.3. Vysledky méreni

Profilometrickou analyzou povrchtt metodou AFM byly ziskany
primérné hodnoty ze Ctyf oblasti méteni kazdého vzorku.

Nejlepsi vysledky lesténi se zaznamenaly u vzorku skupiny
D, které byly zhotoveny z mikroplnéného sklopolymerniho kom-
pozitu Signum — primérnd stfedni aritmetickd odchylka profilu
R =34.90 nma stfedni kvadratickd odchylka profilu R_=45,07 nm.
Ponékud horsi vysledky byly naméfeny u vzorku C - Artglass, les-
tény pastou Opal, kde R =59,37nmaR_=75,59 nm. Treti v pofadi
nejlépe vylesténych, byly vzorky E - Artglass lestény pastou HP po
dobu 20 minut, tj. dvojnasobnou dobou lesténi, kde R = 67,45 nm
aR = 86,95 nm. Na ¢tvrté misto se zaradily vzorky A z materialu
Artglass, lesténé nejdiive pastou HP a na zavér tekutym prostfedkem
Sitol, R =76,52nmaR = 104,19 nm. Nejhorsi vysledky vykazaly
vzorky B, u nichz bylo lesténo postupem, doporu¢enym vyrobcem

'R =root-mean-squere + R .
ms q
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po dobu 10 minut pastou HP. Tyto vzorky vykdzaly primérné hod-
noty R =124.27nmaR = 158,15 nm. Uvedené vysledky méfeni
drsnosti metodou AFM " jsou prehledné zndzornény v grafu na
obr. 5 a v tabulce 2.

Vzorek D, 1. misto, bez korekce na pozadi

R, [nm] R [nm] z,, [nm] 2
24,9640 34,5397 252,4321 760,1400
25,4792 34,1456 253,0929 775,2690
1 25,2216 34,8426 252,7620 767,7040

lara| 752
[wRq| 10419

124,27 59,37 349 67,45
158,15 75,59 45,07 86,95

Obr. 3 a tabulka 2. Vysledky méfeni drsnosti povrchu vzorkl

Ukdzky pribéht méfeni na vzorcich B4 a D1 jsou na obr. 4, 5.
Usporadani obrazka prabéhi povrchu: prvni je smér dopredny, dru-

hy je smér zpétny. Usporddani tabulek: prvni fadek smér dopiedny,
druhy fadek zpétny smér, tfeti fddek je jejich primér.

Obr. 5 Vzorek D1

3. ZAVER
Kvantitativni mirou lesku je pomér odrazeného reguldrniho

Vzorek B, 4. misto bez korekce na pozadi a diftzniho svételného toku, ktery zavisi na drsnosti sledovaného

vylesténého povrchu [9].
R, [nm] R, [nm] % [nm)] L ! Meéfteni lgéténYCh vzorkl sklopolymérnich kompozitnich ma-
116,7576 141,4806 471,3142 785,9700 teridld metodou mikroskopie atomdrnich sil potvrdilo, Ze nové&;jsi
116.5361 141.0217 472.4889 788.1840 mikroplnény sklopolymerni kompozit Signum je lépe lestitelny,
: : : : neZ hybridni sklopolymer Artglass.
116,6468 141,2511 471,9015 787,0770 U vzorkil materialu Artglass leténého pastou Opal (Renfert,

NSR), i téch, u kterych byl v zdvéru lesténi pouzit Sitol, bylo do-
sazeno lepSich vysledku, nez u vyrobcem doporuc¢eného zptisobu
lesténi. Profilometrickd analyza vzorka Artglass, leSténych pastou
HP po dobu 10 a 20 minut doklad4, Ze prodlouZeni doby lesténi
vyrovnava kvalitu lesténého povrchu [10].

Prdce byla zpracovdna za podpory projektu Vyzkumny zdmér AV
CR ¢. AVOZ10100522.

Literatura

[1] Bahr M., Rosentritt M., Librock A., Schneider-Feyrer S.,
Handel G.: Finishing and polishing of the ceromer material
Targis. Lab-side and chair-side methods. J. Oral. Rehabil. 26
(1999) 1, 1-6.

[2] Chung K. H.: Effects of finishing and polishing procedures
on the surface texture of resin composites. Dent. Mater. 10
(1994) 5, 325-330.

Obr. 4 Vzorek B4

264 JVI®  9/2005



[3] Kaplan B. A., Goldstein G. R., Vijayaraghavan T. V., Nelson
I. K.: The effect of polishing systems on the surface roughness
of four hybrid composites: a profilometric and scanning elek-
tron microscopy study. J. Prosthet. Dent. 76 (1996) 1, 34-38.

[4] Setcos J. C., Tarim B., SuZzuji S.: Surface finis producer on
resin composites by new polishing systems. Quintessence Int.
30 (1999) 3, 169-173.

[5] Pirek P., Bernardovd M., Eber M.: Fazetovaci systém

Artgass-Siloc. Prakt. zub. lék. 49 (2001) 6, 187-196.

[6] http://www.heraeus-kulzer.de

[7] Drsnost povrchu: CSN 014450.

[8] http://atmilab.upol.de

[9] Drépal S.: Optické vlastnosti dentdlnich materidlt. Progres-
dent 8 (2002) 3, 18-20.

[10] Pirek P., Kopfiva M.: Profilometrickd analyza povrchu kom-
pozitnich materiala. Ces. stom. 104 (2004) 1, 3-8.

Prof. RNDr. Miroslav Hrabovsky, DrSc., Spole¢na laboratof optiky Univerzity Palackého a Fyzikalniho tstavu Akademie véd CR,
Tt. 17. listopadu 50a, 772 07 Olomouc, tel.: 585 631 501, fax: 585 631 531, e-mail: hrabovsky @optnw.upol.cz

Prof. Ing. Miroslav Kopfiva, CSc., Spole¢nd laboratof optiky Univerzity Palackého a Fyzikdlniho dstavu Akademie véd CR,

Tt. 17. listopadu 50a, 772 07 Olomouc, tel.: 585 631 501, fax: 585 631 531, hronkovka@optnw.upol.cz

Doc. RNDr. Roman Kubinek, CSc., katedra experimentdlni fyziky, Pfirodovédeckd fakulta Univerzity Palackého v Olomouci,

Tt. 17. listopadu 50a, 772 07 Olomouc, tel.: 585 634 285, fax: 585 634 253, e-mail: kubinek @optnw.upol.cz

MUDir. Petr Pirek, Ph.D., II.stomatologick4 klinika, Lékatska fakulta Univerzity Palackého v Olomouci, tel.: 585 418 151,

fax: 585 418 121, e-mail: pirekp@tunw.upol.cz

Mgr. Milan Vujtek, katedra experimentdlni fyziky, Pfirodovédeckd fakulta Univerzity Palackého v Olomouci, Tt. 17. listopadu 50a,
772 07 Olomouc, tel.: 585 634 250, fax: 585 634 253, e-mail: vujtek @prfnw.upol.cz

Ondiej ZIVOTSKY, Kamil POSTAVA, Institut fyziky, Technickd Univerzita, Ostrava
Lud€k KRAUS, Institut fyziky, Akademie véd Ceské republiky, Praha

Magneto-optické méreni amorfnich paska Co_Fe B Si

Amorfni pdsky Zihané na vzduchu v magnetickém poli vykazuji asymetricky jev obii magnetoimpedan-
ce (GMI), ktery se zdd byt zajimavym a uZitecnym zejména v senzorovych aplikacich. Tento pomérné
nové objeveny efekt vznikd diky vyménné vazbé mezi magneticky tvrdou krystalickou fdzi a mékkym
amorfnim magnetickym objemovym materidlem. V tomto ¢ldnku vyuZivame magneto-opticky Kerritv
jev (MOKE) pro zkoumdni povrchovych magnetickych viastnosti pdsku vyrobenych pri riiznych do-
bdch Zihdni. Zjisténé nehomogenni magnetické vlastnosti v blizké povrchové oblasti jsou studovdny
longitudindlnim magneto-optickym Kerrovym jevem a je navriena metoda pro zkoumdni hloubkového
profilu pdskii. Predpoklddany vrstvovy model hloubkového profilu je potvrzen ndslednymi mérenimi,
pri nich? povrch pdsku pravidelné odstrariujeme leSténim.

Klicova slova: magneto-opticky Kerriv jev, jev obii magnetoimpedance, amorfni pasky, magnetické

senzory

1. UVOD

Objev jevu obii magnetoimpedance (GMI) [1] v kobaltovych
amorfnich pdscich a dratech vnasi nové aplikacni moZnosti do
oblasti proudovych a magnetickych senzort a tenzometrii [2,3].
Vyvoj novych vysoce citlivych magnetickych senzort je motivovan
napf. aplikacemi v lékafstvi pro detekci malych magnetickych
¢astic pfi onemocnéni nddorem mozku. Zejména asymetricky
jev GMI [4] je velmi vhodny pro senzory extrémné citlivé na
mald magnetickd pole. Tento asymetricky jev vznikd ze vzdjemné
vyménné interakce mezi povrchovou krystalickou fazi a mékkym
amorfnim bulkem. Ackoliv jsou tyto materidly Siroce pouZiviny
v pramyslu, piesto zména jejich elektrickych a magnetickych
vlastnosti béhem Zihani ve vzduchu nebyla aZ dodnes dostate¢né
vysvétlena a pochopena [5].

Z tohoto divodu je zde potieba detailniho zkoumdni mag-
netickych vlastnosti téchto materidlt v blizkosti jejich povrchu.
V dnesni dob€ jsou ¢im dal tim vice pouZivany magneto-optické
metody, protoZe vykazuji velkou citlivost i k ultra tenkym vrstvam
apovrchiim a navic umoZiiuji ur¢it magnetizacni stav kazdé vrstvy
ve vicevrstvém systému [6]. Vybér vrstvy u magneto-optického
Kerrova jevu (MOKE) je zaloZen na ladéni parametrt jako jsou

napiiklad thel dopadu, energie zafeni nebo kompenzace fdzového
posuvu [7,8]. Diisledkem kone¢né penetracni hloubky svétla
v absorbujicich kovech je vyuzivdna necitlivost magnetooptickych
metod k hloubkovym podpovrchovym vrstvdm a substratu.

V tomto ¢lanku jsou prezentovany zjisténé magnetické vlast-
nosti amorfnich kobaltovych paskt. V druhé ¢ésti se zaméfime na
popis zdkladnich parametrii paska a detailné bude ukdzana méfici
aparatura. Tret{ ¢ast bude vénovana zméné magnetickych vlastnosti
pasku pri odlisnych dobdch Zihdni, ¢imz bude ukdzana existence
tvrdé magnetické vrstvy v blizké povrchové oblasti. Ddle zde bude
navrzen vrstvovy model paski vychédzejici z métreni hloubkového
profilu pfi riiznych tdhlech dopadu, ktery umoziuje lepsi pochopeni
procesu zihani. Platnost tohoto modelu pak bude ovétena pii méfe-
nich, kdy povrch pdsku je postupné odstrafiovan leSt€nim.

2. MERENI

Zkoumané amorfni Co Fe B Si , pdsky byly ptipraveny pla-
ndrné ndstfikem taveniny na chladici buben (planar flow casting
method) a Zthdny aZ 12h ve vzduchu pfi teploté 380 “C. Magnetické
pole 3 Oe bylo pfiloZeno pfi Zihdni ve sméru osy pasku. VSechny
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vzorky jsou 20 um tlusté a 1 mm Siroké. Pro méreni hysteréznich
smycek z povrchové oblasti jsme pouZili magneto-optickou magne-
tometrii zaloZenou na metod¢ diferencidlni intenzity s Fresnelovym
hranolem jako Ctvrt-vinova desticka, Wolastonovym hranolem
a dvéma fotodetektory (obr. 1). Polovodicovy laser pracujici na
vlnové délce 670 nm byl vyuZit jako zdroj svétla. Méfeni magne-
to-optickych thli Kerrovy rotace 6, (bez Ctvrt-vinové desticky)
a Kerrovy elipticity €, (s pouzitim c¢tvrt-vinové desticky) byla
ziskana pro dopadajici s- a p- polarizované svétlo. VSechna méteni
byla provadéna ve vzduchu a pii pokojové teploté 20 °C.

Hysterézni smycky jsou ziskdny v pripadé, kdy aplikované
externi magnetické pole je rovnobézné s delsi stranou pasku. TakZe
magnetizacni slozka v rovin€ vzorku a v roviné dopadu je méfena
longitudindlnim magneto-optickym Kerrovym jevem. Nezjistili
jsme vétsi vliv out-of-plane magnetizacni slozky (polarni Kerrav
jev pti kolmém dopadu) ani in-plane sloZky kolmé na magnetické
pole (transverzélni Kerrav jev).

amorfni pasek

polarizator

Wolastontiv hranol

retardér 1
siz <0’
\‘D L

zdroj svétla
(670 nm)

Obr. 1 Schéma experimentalni sestavy zaloZené na intenzitn{
diferencidlni metodé¢ s Wolastonovym hranolem a dvéma fotodetektory

3. VYSLEDKY A DISKUSE
A. Zmény magnetickych vlastnosti p¥i Zihani polem

Obrdzek 2 ukazuje naméfené longitudindlni hysterézni smycky
pro as-quenched (neZihané€) a Zihané vzorky pfi dobéch Zihdni ¢
=0, 2, 8 a 12 hodin. Tyto vysledky byly ziskdny pro dopadajici
s- polarizované svétlo pfi hlu dopadu 60°. Vidime, Ze s rostouci
dobou zZihdni se méni nejen tvar, ale i velikosti signdlu povrcho-
vych hysteréznich smycek. Koercitivni pole H_a saturatni pole H,
nabyvaji hodnot 15 Oe resp. 45 Oe v piipadé€ as-quenched vzorkd.
Hodnoty H_a H_ se pak zvySuji s rostouci dobou Zihani, az pro 12
hodinovy Zihany pések je H_ okolo 190 Oe a saturacni pole md
hodnotu vétsi nez 750 Oe. Tyto vysledky jednoznac¢né potvrzuji
existenci tvrdé magnetické vrstvy v blizkosti povrchu pasku [9].

B. Hloubkovy profil

Na obrazku 3 jsou zobrazeny hysterézni smycky pasku zihaného
8 hodin pfi thlu dopadu 70°. Mizeme si v§imnout, Ze tvary smycek
jsou zcela odlisné nejen v piipadé Kerrovy rotace a elipticity, ale
také pro dopadajici s- a p- polarizované svétlo. Pokud by ale mag-
neticka vrstva v blizkosti povrchu byla homogenni, pak bychom
museli pozorovat identické tvary smycek nezavislé na méfenych
veli¢inach (rotace 0, , 6, a elipticity €, , € ). Proto diky zjiSténym
odlisnostem muzeme predpokladat, ze magneto-opticky signal
vznika jako kombinace jednotlivych pfispévki z raznych casti
hloubek nehomogenni blizké povrchové oblasti.

Na obrdzku 4 miZeme vidét navrhovany model blizké povrcho-
vé oblasti tvoreny ¢tyfmi vrstvami [10]. Béhem Zihani pfedpokla-
déame difuzi kfemiku a boru na povrch pasku, kde tvori propustnou
oxidacni vrstvu. Nedostatek téchto ptimési v podpovrchové vrstveé
zpusobi pravdépodobné vznik magneticky tvrdsi nanokrystalické
vrstvy feromagnetického Co (Fe). Magneticky tvrdou nehomogenni
povrchovou oblast modelujeme pomoci dvou vrstev oznacenych
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Obr. 2 Hysterézni smycky Kerrovy rotace blizké povrchové oblasti
pozorované pro as-quenched a Zihané pdsky pii riznych dobach
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Obr. 3 Magneto-optické hysterézni smycky ziskané pro osmi
hodinovy Zihany pdsek pfi dhlu dopadu 70" a vinové délce svétla
670 nm. Jednotlivé obrazky odpovidaji méfenym magneto-optickym

Ghlim 6, , OKP, £ &,

Yy

A a B na obr. 4. Vyssi povrchova tvrdd magnetickd vrstva (ozna-
¢ena A) ukazuje saturacni pole vyssi nez 800 Oe. V dopliikovych
méfenich s magnetickym polem okolo 5500 Oe bylo stanoveno
toto satura¢ni pole na 2240 Oe. NiZ§i povrchovd vrstva (oznacena
B) je charakterizovdna smyckou s koercitivnim polem asi 55 Oe.
Nejspodnéjsi ¢asti polem Zihaného pdsku je mékky magneticky
bulk (oznacen C), jehoZ prispévek neni vidét na obr. 3 diky malé
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hloubce vniku svétla (asi 40 nm) pfi méfenich. Uvazujeme t€mért
pravothlou smyc¢ku s velmi malou koercitivni silou okolo 20 Oe
podobné jako u as-quenched pasku. Tento velmi dilezity pozna-
tek ndm s dostateCnou pfesnosti umozni porovnat experimentaln{
data ziskand pro nezihany magneticky pasek s numerickym mo-
delem (Obr. 5), u néhoz byly urceny nésledujici magneto-optické
parametry vrstvy C v navrZzeném modelu: n = 2,301 — i 4,84,
0 =0,0185 + i 0,0037, kde n a Q znaci index lomu vrstvy
resp. Voigtiv parametr (linedrni magneto-optickd konstanta).
Muzeme tedy fici, Ze tato nejspodnéjsi vrstva pasku ma mag-
neto-optické parametry jen nepatrné odlisné od cistého kobaltu
(n=2265-i4,32, 0=0,037+i0,015) [11,12].

Obecné Ize komlexni MOKE zapsat jako linedrni kombinaci [10]:

¢Kr = eKr + igl(r = ArMA + BrMB + CrM(" (1)

kde r=s, p odpovida dopadajici polarizacia4 , B, C jsou komplex-
ni vdhove koeficienty; M,, M,, M . znati magnetizace ptisluSnych
vrstev z obr. 4.

. H =2240 Oe
povrchova oxidaéni
vrstva /
povrchova tvrda y
magnetickéd vrstva
povrchova vistva B el /D/ H=550e
CoFe bulk C

H=200e

Obr. 4 Model blizké povrchové oblasti Zithanych amorfnich pasku.
Prispévky jednotlivych vrstev k celkové smycce jsou schematicky
nacrtnuty v obrdzcich

Z uvedeného tedy vyplyva, Ze hysterézni smycka na obr. 3
v ptipadé 6, odpovida pfevazné ptispévku nizs$i povrchové vrstvy,
zatimco u GKP zjistujeme prispévek tvrdé magnetické povrchové
vrstvy. Vahové koeficienty ostatnich vrstev jsou zanedbatelné, coz
bylo zajisténo volbou uhlu dopadu na 70°. Pro elipticity €, &
jsou naméfené smycky kombinacemi piispévki od obou povrcho-
vych magnetickych vrstev. [ v tomto ptipadé lze ziskat prispévky
od jednotlivych magnetickych vrstev, a to provedenim linearni
kombinace signali Kerrovy elipticity pro dopadajici s- a p- pola-
rizace, ¢imZ nalezneme spravné komplexni vahové koeficienty pro
odseparovani. Da se ukazat, Zze odseparované hysterézni smycky
v piipadé Kerrovych elipticit z obr. 3 mohou byt ziskany provede-
nim nésledujicich linedrnich kombinaci:

g, —0,42¢, _ ... piispévek povrchové tvrdé magnetické vrstvy
s » P .
€, —2,65¢, ... piispévek povrchové vrstvy

s P

C. Povrchové lesténi pasku

Potvrzeni navrZzeného vrstvového modelu bylo provedeno
pomoci méfeni provddénych na osmi hodinovém Zihaném pdasku,
jehoZ povrch byl postupné odlestovan [10]. Obrazek 6 znazoriuje
naméfené hysterézni smycky s odliSnou dobou lesténi 7 . Pro

L= 0 s jsou zjistény ptispévky od obou povrchovych magiletic-
kych vrstev. B€hem postupného odlesfovani povrchu klesa vliv
tvrdé povrchové magnetické vrstvy a hodnoty H_a H_se zmenSuji.
V piipad€ ¢ = 90 s je oxidacCn{ vrstva zcela odstranéna, zatimco
cast pfispévpku tvrdé magnetické vrstvy miiZeme jeSté stile pozoro-
vat. Po 300 s lesténi jiZ neni pozorovan piispévek vrstvy A a pouze
¢astecné je vidét vliv povrchové vrstvy B. Dalsi odlestovani povr-

LongitudindIni Kerrova rotace Longitudinglni Kerrova elipticita

0 10 20 30 4 50 60 %0 0 10 20 30 40 50 080 %
thel dopadu thel dopadu

Obr. 5 Srovnani experimentdlnich dat (body) magneto-optickych
uhlu Kerrovy rotace a elipticity s numerickym modelem

4 X4

(plné a ¢arkované ¢dry) v ptipadé vrstvy mékkého magnetického bulku

chu vede k tplnému odstranéni blizké povrchové krystalické faze
(vrstvy A a B) aje zjiStén pouze vliv mékkého magnetického bulku.
Mozné zvySeni H_oproti neZzithanym pdskim odpovida vnitinimu
pnuti zavedenému do pasku leSténim.
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Obr. 6 Hysterézni smycky ziskané v piipadé osmi hodinového

Zihaného pasku pro rizné doby lesténi Lo

4. ZAVER

Magneto-opticky longitudindlni Kerruv jev byl vyuZit byl
vyuZit pro zkoumani povrchovych magnetickych vlastnosti polem
Zihanych amorfnich Co,Fe B Si . pdski. Detailn€ jsme ukdzali
existenci tvrdé magnetické vrstvy v blizké povrchové oblasti a byl
navrZzen model urcujici hloubkovy profil pasku po jeho vyZihdni
ve vzduchu. Tento model byl ovéren méfenim, u néhoz byl povrch
pasku postupné odtrafiovan lesténim. Predpokldaddme, Ze tyto
zjisténé specifické vlastnosti budou vyuzity pro lepsi pochopeni
procesu Zihdni v Co- amorfnich materidlech a také umozni nalezeni
dalSich aplikacnich oblasti pro tyto typy materidlt.

Prdce byla cdstecné podporena Fondem rozvoje vysokych Skol
CR (projekt FRVS 1505) a také Grantovou agenturou CR (projekt
¢ 202/03/0776).
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Technologické postupy ve vyrobé presnych asférickych ploch

EINFUHRUNG

Mit dem Einsatz asphirischer Flichen steht dem Optikdesi-
gner ein zusitzlicher Freiheitsgrad bei der Auslegung optischer
Systeme zur Verfiigung. Die damit realisierbaren Systeme kdnnen
bei gleicher Leistung wesentlich kompakter oder deren Abbil-
dungsleistungen deutlich gesteigert werden. Trotz dieser Vorteile
werden asphirische Flidchen nicht durchgehend eingesetzt. Auf
Asphiren wird im Allgemeinen nur dort zuriickgegriffen, wo die
Leistungsfihigkeit des optischen Systems oder die Gebrauchswer-
teigenschaften des Produktes mit klassischen Losungen, allein mit
sphirischen optischen Funktionsfldchen, nicht erreicht werden.
Ursache hierfiir ist der nach wie vor hohe Fertigungsaufwand,
der fiir Asphidren 5- bis 10-mal hoher ist als fiir vergleichbare
sphirische Fldchen.

Fiir den Massenmarkt mit Stiickzahlen bis weit iiber 10.000
pro Bauelement und einem Durchmesser der Bauelemente bis zu
wenigen Zentimetern ist mit den Technologien zum Heiumformen
von Glaswerkstoffen und dem Giefen von Kunststoffoptiken das
Problem der Fertigungskosten gelost worden. Mit der Entwicklung
deterministischer Polierverfahren, wie der rechnergesteuerten
Polierkorrektur mit kleinflichigen Werkzeugen' oder der Ionen-
strahlbearbeitung?, stehen fiir die Fertigung von Asphiren im
Highend-Bereich leistungsfihige Werkzeuge zur Verfiigung. So
werden z. B. bei asphérischen Flichen fiir fotolithografische Sys-
teme in der Serienfertigung bei Carl Zeiss Konturgenauigkeiten im

Nanometerbereich erzielt®. In diesem Segment ist die Beherrschung
der Formgenauigkeit fiir stindig leistungstdhigere asphirische De-
signs naturgemal hoher gewichtet als die Frage moglichst niedriger
Fertigungskosten.

Handlungsbedarf, insbesondere hinsichtlich der Senkung des
Fertigungsaufwandes, besteht weiterhin bei der Herstellung von
Prizisionsasphiren fiir Geriteoptiken und professionelle Foto-
bzw. Filmoptiken*. Typische Parameter sind in diesem Bereich
Formgenauigkeiten bis zu 0,1 um und Bauteildurchmesser bis zu
100 mm. Die Fertigungsstiickzahlen liegen im Allgemeinen in der
GroBenordnung von 100 pro Jahr. Mit der kommerziell angebo-
tenen Mess- und Bearbeitungstechnik stehen der Optikfertigung
leistungsfihige Werkzeuge zur Verfiigung, die, kombiniert mit
eigenentwickelten Verfahrensbausteinen, deutliche Fortschritte in
Richtung kostengiinstige Fertigung auch fiir dieses Bauteilspektrum
versprechen.

PROZESSKETTE UND BAUTEILSPEKTRUM

Die typische Prozesskette der Herstellung einer asphérischen
Linse mit abtragenden Verfahren besteht in der Fertigung der
sphérischen Grundform, der Aufnahme der Linse auf der sphéris-
chen Gegenseite auf eine hochgenau laufende Ringschneide, dem
Schleifen der Asphérenkontur, dem Durchpolieren und gegebenen-
falls einer abschlieBenden Polierkorrektur (Abbildung 1).
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Abbildung 1 Schema der Prozessfolge bei der Herstellung einer
asphirischen Flache

Das Spektrum der bei Carl Zeiss Jena in Serie gefertigten As- Abbildung 3 Werkzeuganordnung mit Umfangsschleifscheibe
phéren reicht von Linsen fiir ophthalmologische Gerite mit Formge-
nauigkeiten von 3 pm bis hin zu Asphiren fiir professionelle digitale Mit mechanisch und thermisch stabilen Maschinenanordnungen
Filmoptiken mit Formgenauigkeiten von 0,1 um (Abbildung 2). werden Formgenauigkeiten um 1 um in der Serienfertigung sicher

beherrscht. Die Tiefenschiddigung der feingeschliffenen Oberfléche
betrdgt je nach Glasart und Werkzeugtyp zwischen 10 um und
20 pm. Die niedrigsten Werte werden mit kunststoffgebundenen
Diamantwerkzeugen erreicht. Gegeniiber metallgebundenen Werk-
zeugen weisen diese allerdings eine geringere Standzeit auf. Je nach
Fertigungsaufgabe gilt es, den geeigneten Kompromiss zu finden.

konzentrische
Anteile

radiale
Strukturen

) ) ) ) Hochfrequente
Abbildung 2 Auswahl typischer Linsengeometrien Anteile

aus der laufenden Serienfertigung

BEARBEITUNGSVERFAHREN Abbildung 4 Feinstruktur einer geschliffenen und anschliefend

Das Schleifen der Asphire erfolgt mit CNC-Maschinen. Als leicht anpolierten Fliche. Die Information wurde aus einer digita-
Werkzeugkonzept hat sich die Formgebung mit Umfangsschleif-  linterferometrischen Messung nach Abzug von nieder- und hochfre-
scheiben durchgesetzt (Abbildung 3). quenten Formfehleranteilen gewonnen

+2
30
g8 9.8 DagE g
T I ey 1984 2 -1
PO . Y4 ¥
X 5Y s P B
I'| ._20/._.-
30
v _7d
Schleifen ungesteuertes Polieren gesteuertes Polieren

Abbildung 5 Tastschnittmessung der Form einer asphérischen Flidche mit einer Variation des lokalen Kriimmungsradius von 188 mm bis
7 mm. Dargestellt ist jeweils die Abweichung von der asphérischen Sollform nach dem Schleifen mit einer Abweichung von der Sollform
von ca. 1 um, nach einem Standard-Polierzyklus mit einem Abtrag von 20 um, wobei sich ein Formfehler von ca. 30 % des Gesamtabtrages
einstellte und nach einem nahezu formerhaltenden gesteuerten Polieren
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Magneto-rheologisches Polieren

Lokale Polierkorrektur

lonenstrahlbearbeitung

Abbildung 6 Zur Feinkorrektur polierter asphérischer Flichen eingesetzte lokale Bearbeitungsverfahren

Verbesserungspotenzial beim Schleifen liegt noch in der Verrin-
gerung der Feinstruktur der Oberflédche. Insbesondere konzentrische
und n-zdhlige radiale Strukturen (Abbildung 4) verursachen bei
hohen Passeanforderungen einen unverhiltnisméBig groen Polie-
raufwand. Die iiber die gesamte Fldche verteilte hochfrequente, aus
dem punktformigen Werkzeugeingriff resultierende Schleifstruktur
wird wihrend des Poliervorganges grofitenteils passiv geglittet.

Eine Herausforderung beim Polieren asphérischer Oberfla-
chen besteht darin, die Genauigkeit der pum-genau geschliffenen
Oberflichenkontur bei einer Materialabtragstiefe bis zu 20 um
moglichst zu erhalten. Die dabei gewihlte Strategie ist entweder
ein Formvorhalt beim Schleifen, ein gesteuerter Polierprozess bzw.
eine Kombination von beiden. Voraussetzung ist in jedem Fall
ein stabiler, reproduzierbarer Polierprozess. Dass das selbst bei
Asphiren mit erheblicher Variation der lokalen Kriimmungsradien
beherrschbar ist, zeigt Abbildung 5.

Zur Korrektur nicht-rotationssymmetrischer Oberfldchenfehler
sowie zur Erreichung von Formgenauigkeiten deutlich besser 1 um
stehen verschiedene lokale Bearbeitungsverfahren zur Verfiigung.
Neben dem kommerziell angebotenen magnetorheologischen Po-
lieren® werden im Unternehmen Carl Zeiss entwickelte Verfahren,
wie die lokale Polierkorrektur mit kleinflachigen Werkzeugen sowie

Taktile Messung

ein Verfahren zur lokalen Bearbeitung mit Ionenstrahl, eingesetzt
(Abbildung 6). Fiir letztere stehen angepasste Werkzeugkonzepte
und eine leistungsfidhige Prozesssimulation zur Verfiigung.

Die mit diesen Verfahren erreichbare Formgenauigkeit wird im
Bereich lang- und mittelfrequenter Fehlerprofile praktisch nur noch
durch die Genauigkeit der Passemesstechnik begrenzt.

MESSTECHNIK

Die Messung der Asphirenkontur erfolgt fiir die geschliffenen
Oberfldachen und bei polierten Oberfliachen mit einer Formabwei-
chung bis zu 1 um mit taktilen Messverfahren. Polierte Oberfldchen
mit geforderten Genauigkeiten deutlich besser als 1 um werden
interferometrisch mit computergenerierten Hologrammen (CGH)
gepriift. Mit hochauflosenden Interferometermodulen und 6 bis
10“-Messobjektiven, die bei Carl Zeiss entwickelt und gefertigt
wurden, ist auch die Priifung stark gekriimmter asphérischer Fla-
chen mit hoher Genauigkeit moglich (Abbildung 7).

FERTIGUNGSBEISPIEL

Ein Beispiel fiir die Leistungsfdhigkeit der Technologie ist
die Serienfertigung einer asphirischen Linsenfliche mit einem
Durchmesser von 68 mm und einer Variation des lokalen Kriim-

Interferometrische Messung mit CGH und 10" - Priifobiektiv

Abbildung 7 Taktile und interferometrische Messung einer asphérischen Fliche
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Abbildung 8 Interferogramm und Ausschnitt aus einem Messprotokoll zur Dokumentation der erreichten Formgenauigkeit
fiir eine asphérische Fldche

mungsradius von 188 mm bis 7 mm. Durch deterministische Po-
lier- und Polierkorrekturverfahren werden reproduzierbar globale
Restformfehler um 0,2 um und Gradientenfehler kleiner 0,5’
erreicht (Abbildung 8).

Im Mikrometerbereich reproduzierbar arbeitende Schleif-
maschinen, CNC-Poliertechnik mit Prozesssimulation, die Palette
der zur Verfiigung stehenden Verfahren zur lokalen Polierkorrektur
sowie die Formpriifung mittels CGH bilden die Grundlage dafiir,
dass Prizisionsasphédren mit Sub-um-Genauigkeit in einer Serien-
fertigung sicher beherrscht werden.
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FESTO

Jak je obvyklé i v jinych oborech, trendy v automatizaci urcuje
trh, tedy poZadavky zdkaznikt. Firma Festo se novym smérim jako
obvykle nejen prizptsobuje, ale také je ovliviiuje. Nejzajimavejsi
oblasti novych aktivit jsou tfi: systémy, sluzby a novinky.

Systémy znamenaji velmi rozsdhly obor ¢innosti, zahrnujici
dodavky smontovanych celkt/¢4sti stroju, jako napiiklad panely
s jednotkami pro tpravu stlac¢eného vzduchu s pneumatickymi
obvody (obr. 1), nejruznéjsi typy elektrickych i pneumatickych
manipuldtoru (obr. 2), rozvadéce s fidicimi systémy nebo s pneu-
matickymi obvody, apod.

Obr. 1

Trendy v automatizaci?

Obr. 3

vyrobku pfipravenych pro montdz na stroj; Festo Logistics Optimi-
sation Service - Online Shop ¢i dokonce moZnost propojeni firem
prostfednictvim Internetu a sniZeni ndkladi na logistiku, atd.

Nové vyrobky uZ tradicné znamenaji nejen velké mnoZstvi
novych prvki, ale i zna¢né€ rozsdhlou podporu ve formé software
pro vybér a ndvrh, konstrukei ¢i kresleni. Zejména oblast elektric-
kych pohonu (obr. 4), ¢idel, stavebnice pro montaZni a manipu-
la¢ni techniku, procesni technika a ventilové termindly dozndvaji
nebyvaly rast.

Obr. 2

Sluzby zahrnuji Gpln€ nové Cinnosti: Festo Compressed Air
Consumption Analysis — rozbor sloZeni stlaceného vzduchu piimo
ve vyrobé a doporuceni zmén, vedoucich ke zdokonaleni stavu;
Festo Energy Saving Service — zméfeni pritoku a spotieby stla-
¢eného vzduchu na jednotlivych strojich s ndslednym vyhleddnim
unik a jejich odstranénim; PrePack Service (obr: 3) —dodavky sad

Obr. 4

Vsechny vyse uvedené trendy vedou ve svém duasledku ke
zvySeni hospoddrnosti vyroby, zkrdceni nechténych prosto-
ju, zjednoduSeni a zrychleni prace konstruktérl, zdsobovacu
i udrzbart a v§echny mohou byt pro Vis dobrym diivodem, pro¢
navstivit letos$ni veletrzn{ stdnek firmy Festo (hala F, stdnek 27),
ve kterém najdete tradi¢né mnoho informaci nejen o vyrobcich,
ale predevsim i o tom, jak sluzeb firmy Festo vyuZit a zvySit tak
produktivitu Vasi firmy.

Ing. Zdenék Haumer

Festo spol. s. r. 0., Pod Belarii 784, 143 00 Praha 4 — Modrany, tel.: +420 261 099 611, fax: +420 241 773 384, http:// www.festo.cz
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Pavol HORNAK, FEI STU Bratislava, Slovenska republika

Urcenie svetelného toku zdrojov

Wchodiskom pre meranie svetelného toku zdrojov svetla alebo svietidiel v integrdtore Specidlnej
konstrukcie sii svetelné normdly. Tieto zdroje su ciachované pomocou goniofotometrov réznych
konstrukcit. Tento postup je vSak mozny len v dobre vybavenych laboratoridch podla poZiadaviek

medzindrodnych noriem.

Svetelny tok zdrojov svetla alebo svietidiel mdZeme urcit z na-
meranej krivky svietivosti. Tento postup vyZaduje mnoho merani
a pocetné spracovanie. AvSak takto ciachovany normdlny zdroj
pouzivame na bezprostredné meranie svetelného toku zdrojov svetla
alebo svietidiel v integratore Specidlnej konstrukcie.

Svetelny tok bodového zdroja urc¢ime z krivky svietivosti tak, Ze
s¢itame Ciastkové toky do elementov priestorového uhla, t.j. toky

do=1 dQ
Pre danti krivku svietivosti je pod uhlom o svietivost I, = ().
Této svietivost sa uplatni v elemente priestorového uhla
dQ2=2nsin cdax

ktory sa rovna ploche gulového pdsa na guli s jednotkovym po-
lomerom.
Svetelny tok do priestorového uhla dQ2 bude
d®=2mnl,sin ado

Celkovy svetelny tok bodového zdroja so simernym rozloZenim
svietivosti je

®=2n[1,sinada
0

Tento integrdl moZzno vyjadrit pre priestorové uhly uréené gulo-
vym pdsom s vrcholovymi uhlami s uhlovou Sirkou Ao sictom
175°

D= 2752 I, (o;)sina; A
=

Svetelny tok zdroja vSetkych pédsov s uhlovou Sirkou 10° vy-
pocitame podla vztahu
175°

@=1,095) 1,(c,)sine,
<

Pri vycisleni posledného vztahu za ¢ a I (o) dosadime stredné
hodnoty pasov.

Pre bodovy zdroj s nesimernym rozloZenim svietivosti na-
miesto / (o) piSeme

o; o,

1

1, = ;(1 o T o, Tt Ly g+t 1y )
kde 7 . 5 su svietivosti v jednotlivych smeroch urCenych uhlami o
a ﬂj, n je pocet roznobeznych rovin, ktoré prechadzaji svetelnym
stredom.

V praktickych aplikdcidch pod svetelnym stredom budeme
rozumiet bod, v ktorom si mdZeme predstavit sustredeny zdroj.

V takej sustave roznobeznych rovin, kde smer svietivosti je
uréeny uhlami cza f sa pouZivajid rozli¢né goniofotometre. Najroz-
SirenejSie goniofotometre s pre potrebu automatického merania
kriviek svietivosti a ur€enie svetelného toku zdrojov svetla alebo
svietidiel ovlddané prostrednictvom pocitaca.

Literatira

[1] Hornak, P.: Svetelnd technika. Bratislava. ALFA a SNTL
1989.

[2] Hornak, P.: Elektrické svetlo. Meranie svetla a farieb. Brati-
slava, ES SVST 1971.

[3] Horndk, P.: Svetelné normaly. IMO, 2004/6.

[4] Horndk, P.: Fotometrické integratory. IMO, 2004/6.

[5] Horndk, P.: Meranie rovinnej osvetlenosti pri roznych expe-
rimentoch. IMO, 2004/7-8.

[6] Horndk, P.: Orientacné porovnanie roznych goniofotometrov.
Elektrotechnika v praxi, 2004/Cervenec-srpen.

Prof. Ing. Pavol Hortidk, DrSc., Katedra elektroenergetiky FEI STU Bratislava, Vajanského 62, 900 01 Modra, Slovenskd republika,
tel./fax: 00421-33-6474506, mobil: 00421-905455534, e-mail: sylvania@stonline.sk

Xy«

Technické pokyny pro autory

Prispévky se piijimaji i v elektronické formé&. Nejvhodnégjsi je dodat text ve formé souborl z béZnych textovych editord, napft.:
Word for Windows. Sazba ¢asopisu se provadi programem InDesign CS.

Grafickou ¢ést pfispévku je také vhodné dodat v elektronické formé. Mohou to byt soubory *.CDR verze 3 az 11, *.EPS, *.TIF
*JPG a jiné béZné formdty. Grafiku nevclenovat do textu (napt. ve Wordu), ale uloZit ji na disketu jako samostatné grafické soubory.
Bitmapové soubory pro ¢ernobilé kresby musi mit rozliSeni alespoti 600 dpi, pro ¢ernobilé fotografie 200 dpi a pro barevné 300 dpi.
Ke kaZzdému textu nebo grafice musi byt pfiloZen kontrolni vytisk nebo fotografie. Soubory je moZno dodat téZ na médiu ZIP 100 MB,
CD nebo na e-mail: dtp@typoservis.cz. Pfi nejasnostech technického charakteru kontaktujte tiskdarnu na tel.: 573 398 746.

Je Zadouci, aby k ¢lankiim dodal autor i pfeklad résumé a nazev ¢lanku do anglického (Ceského - slovenského) jazyka.

JM©  9/2005

273



Veletrh SMART AUTOMATION AUSTRIA je uspésny

Od 5. do 7. fijna 2005 se na vysta-
vi§ti Design Center v Linci bude konat
jiZ4. mezindrodni odborny veletrh pri-
myslové automatizace SMART AU-
TOMATION AUSTRIA 2005. Potada
jej veletrzni sprava Reed Exhibitions
v Rakousku, kterd je soucdsti svéto-
vého koncernu Reed Elsevier Group,
zabyvajiciho se porddanim obchodnich
akci, nakladatelstvim, publicistikou a informacni ekonomikou.

Spole¢nost Reed Exhibitions Rakousko je ve své zemi vedouci
firmou v pofddani odbornych veletrhi. Jsou to ve skutecnosti velka
trzisté, kde se na jednom misté, po dobu nékolika mélo dnt a ve
velkém soustfedéni setkdvaji obchodnici i technici, aby se sezndmili
s nejnovéjsimi vyrobky, vymeénili si zkuSenosti a navédzali nebo
udrzovali obchodni kontakty.

Kazdy z nés Zije ve véku elektroniky, pocitacové techniky
a soucasnych technickych vymoZenosti v podobé supervykonnych
vyrobkl novodobé védy, vyzkumu a zejména vSude prostupujici
automatizace. To se projevilo také v pofddani odbornych veletrhti
specializovanych na automatizaci, které ma vétSina technickych
vystavist jiZ ve svych vystavnich kalendéfich.

Je tomu tak i u veletrhu primyslové automatizace SMART
AUTOMATION AUSTRIA, ktery vznikl v roce 2000 pod organi-
za¢nim vedenim pobocky Reed Exhibitions Messe Salzburg a na
vystavisti v Linci na uZitné vystavni plose pies 5000 m? se zicast-
nilo 136 pfevdZné vyznamnych tuzemskych vystavovatel. Loni
jiz 3. ro¢nik veletrhu dokdzal pritdhnout 147 vystavovateli a pres

SMART

AUTOMATION

AUSTRIA

FACHMESSE FUR
INDUSTRIELLE AUTOMATION

Z technické knihovny

7000 odbornych névitévniki, z nichZ bylo 217 z Ceské republiky.
Zic¢astnily se na ném napt. také prominentni firmy VOEST Alpine
Stahl, Kuka Roboter GmbH, Bachmann Electronic a Mechatronic
Cluster. Spokojeni byli vystavovatelé i navStévnici.

Na vystaviSti ma byt letos uzitnd vystavni plocha zvétSena na
5100 m? a podle potieby bude rozsifena i o dalsi prostory. K d¢asti
se piihldsilo vice neZ 150 vyznamnych vystavovateli a dalSich
spoluvystavovatelt z Rakouska i zahrani¢i. V predstihu pfislibily

v

Schaltschrinke GmbH, Technom Antriebstechnik GmbH aj. Na-
vS§tévnikiim predstavi nejnovéjsi vyrobky, technologie, poznatky
a trendy pramyslové automatizac¢ni techniky od tradi¢niho stroji-
renstvi pres elektrotechniku, energetiku a elektroniku, chemicky
apotravinarsky prumysl, dopravni prostfedky, obalovou techniku az
po nejmladsi a nejnovéjsi obory. Zaméii se na techniku mechanic-
kych a elektromechanickych pohonti, ovladaci techniku, robotiku,
montdzni a manipula¢ni techniku, senzoriku a zpracovéni obrazu,
automatizacni software, obsluhu a sledovani prab&hu technologic-
kych procesti a automatizovanych provozu. V Kongresovém sdle
bude probihat konference a pfednaskovy doprovodny program.

Veletrzni sprava se dohodla s vystavovateli i ndvstévniky,
Ze SMART bude pocinaje rokem 2005 pordddn ve dvouletém
www.smart-automation.at a u zastupce rakouské veletrzni spra-
vy Reed Exhibitions v CR, agentufe Progres Partners Adver-
tising s.r.o., Opletalova 55, 110 00 Praha 1, tel.: 221 602 324,
fax: 224 218 312, e-mail: peskova@ppa.cz.

(ive)

Gonzales, R. C. - Woods, R. E. - Eddins, S. L.: Digital Image
Processing using Matlab. Pearson Prentice Hall, Upper Saddle
River 2004. 609 stran, ISBN: 0-13-008519-7,120 USD

Problematika zpracovani digitdlniho obrazu je velmi duleZitd
disciplina v oblasti pocitacovych metod. Metody a algoritmy pro
zpracovani digitdlniho obrazu se objevuji v mnoha oblastech védy
a techniky a Siroce se pouZivaji jako jeden ze zdkladnich ndstroji
pri pocitacovém zpracovéani obrazové informace. Pri praktickém
provadeéni analyzy digitdlniho obrazu je nutné vedle teoretickych z4-
kladt dané problematiky téZ umét provést praktickou implementaci
popisovanych teoretickych metod a algoritmt na zpracovani redl-
ného digitdlniho obrazu. Tato kniha, navazujici na velmi dspéSnou
a nékolikrat opétovné vydanou ucebnici autorit Gonzales a Woods
pro zpracovdni digitdlniho obrazu, se snaZf o komplexni a vyvdZené
spojeni teoretického matematického popisu algoritmil pro analyzu
azpracovani digitdlntho obrazu s jejich praktickou aplikaci na vhod-
né vybranych piikladech. Pro prezentaci jednotlivych predkladanych
metod s pomoci pocitatového matematického modelovani je vyuZit
systém Matlab a knihovna Image Processing Toolbox.

Celd kniha je strukturovdna do dvandcti tématickych kapitol,
tif dodatkt a je doplnéna prehlednym rejstitkem a odkazy na dalsi
odbornou literaturu. Po dvodnich dvou kapitoldch, v nichZ jsou
struéné obsaZzeny zdklady ovladani a programovani v Matlabu a po-
pisu reprezentace digitdlniho obrazu pomoci pocitace v Matlabu, se
treti kapitola poté vénuje transformacim hodnot jasu a prostorové
filtraci digitdlniho obrazu pomoci linedrnich i nelinedrnich filtrai. Ve
razu ve frekven¢ni oblasti, zejména pak zdklady dvojdimenziondlni
diskrétni Fourierovy transformace a metoday filtrace ve frekvencni
oblasti. Patd kapitola se zaméfuje na linedrni i nelinearni metody
rekonstrukce obrazu v ptipadé€ degradace digitdlniho obrazu, napr.

pfitomnosti Sumu, a geometrické transformace obrazu. V Sesté
kapitole knihy jsou popsdny zdklady teorie reprezentace barevného
digitdlniho obrazu v pocitaci s pouZitim riznych barevnych systé-
m. Déle jsou popsany metody filtrace a analyzy barevného obrazu.
Sedmad kapitola se zabyvd teorii tzv. wavelet funkci pro zpracovani
a koédovani digitdlniho obrazu. Navazujici osmd kapitola poté se
poté Cisté vénuje nékterym metoddm komprese digitdlniho obrazu
v pocitaci. V devaté kapitole knihy jsou uvedeny zaklady zpracova-
ni obrazu pomoci matematickych morfologickych operaci. Desatd
a jedendctd kapitola se poté zamétuje na problematiku segmentace
jednotlivych prvki v digitadlnim obrazu a jejich ndsledné reprezen-
tace a popisu v pocitaci, které je nutné pro jeho dalsi analyzu. Po-
sledni, dvandctd kapitola probird t¢éma metod rozpozndvani objektt
v digitdlnim obrazu pomoci riznych matematickych metod. Ve
ttech dodatcich, které jsou v knize obsaZeny, jsou potom spole¢né
s jejich seznamem prehledné usporadany veskeré preddefinované
i novée vytvorené funkce a programy v Matlabu.

Kniha poskytuje dostatecny teoreticky prehled problematiky
zdkladnich metod pocitacové analyzy digitdlniho obrazu, pricemz
formou aplikace uvedenych metod a algoritmd na vybranych
ptikladech ukazuje jejich praktické vyuZiti. Kniha je velmi dobre
zpracovana, je psana prehlednym a srozumitelnym, a ptedevsim je
doplnéna obrazovymi ilustracemi vyklddané problematiky a mnoha
vhodnymi piiklady, které pouzivaji pfeddefinovanych nebo vy-
tvofenych funkci v Matlabu. Veskeré vytvorené programy jsou na
konci knihy shromédzdény v dodatku a je moZzno je ziskat na webové
strance vydavatele této knihy. Publikaci je mozno viele doporucit
jak studentim tak védeckym odbornikim a dalS$im zdjemcum,
ktefi se pfimo zabyvaji nebo se chtéji sezndmit s problematikou
zpracovani digitdlniho obrazu.

J. Novdk
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An optimal method of polishing the composite materials in the dental
surgery or laboratory still remains a current question. In this work the
sample surfaces of polished composite materials were analysed. Various
approaches to the polishing of a hybrid glass-polymer Artglass and are-
cently developed micro-filled glass-polymer Signum (Heraeus-Kulzer
product) were observed. The method AFM - Atomic Force Microscopy
- was chosen for measurement of the surface roughness.
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Amorphous Co Fe B, Si  ribbons annealed in the air with magnetic
field show assymetric giant magnetoimpedance (GMI) effect, which
seems to be interesting and useful especially in sensor aplicati-
ons. This relatively new discovered effect arises due to exchange
coupling between magnetically hard crystalline phase and soft
amorphous magnetic bulk. In this paper we use magneto-optical
Kerr effect (MOKE) to investigate the surface magnetic properties of
ribbons produced at various annealing time. Discovered nehomoge-
ous magnetic properties in the near surface region are studied using
longitudinal magneto-optical Kerr effect and the method for investi-
gation of ribbons depth profile is proposed. Supposed layer model of
depth profile is confirmed by following measurements when surface
of these materials is gradually removed by polishing.
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The starting point for a light flux measurement of sources or lamps in
a specially designed integrator are photometric standards. These light
sources are calibrated using the goniometers of various construction.
However, this technique is feasible only in a well equipped laboratory
satisfying the requirements of international standard specifications.
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Specifikace nékterych béZnych kysli¢nika Zeleza pomoci jejich
optickych spekter a barev (J. Pospisil, J. Hrdy).........cccoc...... 255
Hlavnim vysledkem prezentovaného ¢lanku jsou systematické tivahy
o typickych barevnych vlastnostech béZnych sloucenin kysli¢niku
Zeleza a-Fe, O, (haematite), y-Fe,0,(maghemite), o.- FeOOH (go-
ethite) a y-FeOOH (lepidocrocite). Tyto slouCeniny se totiZ vlivné
vyskytuji v rozli¢nych pfirodnich objektech a latkdch. Barevnd
charakteristika zminénych kysli¢nika Zeleza je provedena pomoci
nalezitych absorbcnich a reflexnich optickych spekter obsahujicich
viditelnou oblast vlnovych délek a pomoci vzdjemné vztaZenych
ti zdkladnich barevnych klasifikacnich systému, tj. CIE barevného
systému (x, y, z), CIE barevného systému (L", a”, b") a Munsellova
barevného systému (H, V, C). Pridan je pfehled a zhodnocent typic-
kych barev a jejich zmén u uvaZovanych kysli¢nikt Zeleza.

Z dilny starych mistra

(26. pokracovani)

Lakovani a barveni

¢ Podle mechanika Feldmanna se nejlepsich vysledkt dosdhne pouzitim lihového laku z Selaku a 90% lihu. VSechny
komplikované druhy skytaji laky jak v barvé, tak i v Zivotnosti laky madlo trvanlivé. Z hlediska barvy laku, lze volit
néktery z rtznych druht Selaku; bily, svétle Zluty, tmavy nebo jejich smési. Je-1i lak piili§ hnédy, 1ze dodat do roztoku
trochu nasyceného vytazku Safranu v alkoholu, max. vSak 2 % mnoZstvi vlastniho laku. Lakované mosazné dily pak
maji teplé zlaté zbarveni. Priddni vétStho mnoZstvi barvici latky nemd na zafivost lakovaného povlaku zZadny positivni
efekt, naopak sniZuje jeho trvanlivost. Zkusenost prokazuje, Ze vSechny silné zbarvené laky snadno od kovovych ¢asti
odpryskavaji a také jsou brzo poskrabané. Rovnéz pridavek bendtského terpentynu, ktery by mél zabréanit odpryskavani

a poskrabani, ¢inf lak méné trvanlivym a je tfeba se jej vystifhati; stejné ptisobi i meékei pryskyfice jako kalafuna apod.

K syt&j$imu zabarveni se pridava prirodni pryskyfice — dra¢i krev — v alkoholu. Anilinové barvy na svétle lehce blednou, kyselina
pikrova barvi Zlutozelené a v malych ddavkdch ¢ini lak lepkavym, stejné tak klejopryskyfice, kterd md nezZadouci uc¢inky, protoZe na-
lakované predméty slepnou a barva laku ztraci svoji zativost. VSechny laky musi se peclivé filtrovat a doporucuje se nékolikatydenni

sedimentace, coZ plati i pro substance pred pfimichdvanim.

Pozn.: Zaponovy lak je roztokem nitrocelulosy (s 10— 15 % N) v octanu amylnatém bez piidavku barev nebo barviv. Je tedy prihledny a slouzi
k nétérim hladkych pfedmétt kovovych, dfevénych, sklenénych, koZenych atd., aby byly lesklé a byly chrdnény pred vlivy vlhka.

vy

Klejopryskyrice (gumigutta) vytéka po nafiznuti z jistého indického stromu, tvoii Zlutohnédou hmotu. PouZiva se mj. jako akvarelova

barva. Je jedovatd.

e Dalsi lihovy lak je sloZeny podle Buchnera: smichd se 1 dil benzolu, 2 dily pryskyfice zeravu, 1 dil dilkového laku, 1 dil terpentynu,
1 dil mastixu a 8 dilt 96% lihu, nebo 3 dily mastixu, 6 dili pryskyfice zeravu, 6 dila terpentynového oleje a 2 dily terpentynu. Do-
porucuje se pridani i 8 dilu lihu. K barveni doporucuje Buchner pouZit kurkumu, klejopryskyfici, draci krev atd.
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