st J] 0

JEMNA MECHANIKA A OPTIKA

FINE MECHANICS AND OPTICS

vacnich technologi
ktur

Kontakt: Vysoka ¢kola bainska
_Technicka univerzita Ostrava
17. listopadu 15/2172

708 33 Ostrava-Poruba

Tel.: +420 597 329313

E-mail: cpit@vsb.cz

Centrum pokroEiWch ino
oddeleni fyziky nanostru

Y




Laborator ATR
(Attenuated Total Reflectance)

Laborator

elipsometrie

Laborator FTIR
(Fourier-Transform Infrared Spectroscopy)

Kontakt:

prof. Ing. Jaromir PiStora, CSc.,
vedouci Oddéleni fyziky
nanostruktur a garant studijniho
programu Nanotechnologie,
Institut fyziky, VSB-TU Ostrava,
17. listopadu 15,

708 33 Ostrava-Poruba,

e-mail: jaromir.pistora@vsb.cz

VSB-TU OSTRAVA

struktu,




REDAKCNIi RADA

Piedseda: RNDr. Miloslav VYCHODIL, CSc., Meopta-optika, s.r.o.,
Prerov

Clenové: RNDr. Ing. Jdn BARTL, CSc., UM SAV, Bratislava,
prof. RNDr. Dr. Zdenék BOUCHAL, UP, Olomouc, Ing. Igor BREZI-
NA, Bratislava, prof. Ing. Pavol HORNAK, DrSc., STU, Bratislava,
prof. RNDr. Miroslav HRABOVSKY, DrSc., SLO UP a FZU AV CR, Olomouc,
RNDr. Vladimir CHLUP, Olomouc, RNDr. Lubomir JASTRABIK, CSc.,
FZU AV CR, v.v.i,, Praha, RNDr. Pavel KLENOVSKY, Cesky metrologicky
institut, Brno, Ing. Jiti KRSEK, VUT, Brno, doc. RNDr. Vojtéch KRESALEK,
CSc., UTB, Zlin, Ing. Jan KUR, Mesing, spol. s r.o., Brno, prof. RNDr. Bohu-
mila LENCOVA, CSc., UPT AV CR, v.v.i.,, Brno, prof. Ing. Martin LIBRA,
CSc., CZU, PRAHA, prof. RNDr. Miroslav LISKA, DrSc., VUT, Brno,
RNDr. Zdenék LOSTAK, Meopta-optika, s.r.o., Pferov, prof. Ing. Petr
LOUDA, CSc., TU, Liberec, RNDr. Frantisek MACA, CSc., FZU AV CR,
Vv.v.i,, Praha, doc. RNDr. Miroslav MILER, DrSc., UFE AV CR, v.v.i,, Praha,
prof. RNDr. Jan PERINA, DrSc., UP, Olomouc, prof. Ing. Jaromir PISTORA,
CSc., VSB - TU, Ostrava, prof. RNDr. Ing. Jaroslav POSPISIL, DrSc., UP, Olo-
mouc, RNDr. Dagmar SENDERAKOVA, Ph.D., UK, Bratislava, RNDr. Petr
SCHOVANEK, SLO UP a FZU AV CR, Olomouc, prof. Ing. Karel STUDENOV-
SKY, DrSc., CVUT, Praha, prof. RNDr. Anton STRBA, CSc., UK, Bratislava

Gerd HAUSLER, Lehrstuhl fiir Optik, Universitdt Erlangen - Niirnberg,
Erlangen (Germany), Michael J. LALOR, Liverpool John Mooros University,
U.K.; Paul RAUSNITZ, TCI New York, U.S. A.; Rodney J. SOUKURP, University
of Nebraska-Lincoln, U. S. A.; M. C. TEICH, Boston University, U. S. A.; Emil
WOLF, University of Rochester, U. S. A.

JEMNA MECHANIKA A OPTIKA

Vyddvd FyzikdIni dstav Akademie véd Ceské republiky, v.v.i. za spolutéasti
The International Society for Optical Engineering (SPIE/CS) v Nakladatel-
stvi FyzikdIniho dstavu Akademie véd Ceské republiky, v.v.i.

Reditel FZU AV CR, v.v.i.: doc. Jan RIDKY, CSc.

Odpovédny zdstupce vydavatele: prof. RNDr. Miroslav HRABOVSKY, DrSc.
Séfredaktor: dipl. tech. Jaroslav NEVRALA

Adresa redakce v Olomouci (predplatné, nakladatelské sluzby):
SLOUP a FZU AV CR, Tt. 17. listopadu 50, 772 07 Olomouc,

tel.: 585 631 576, fax: 585 631 531, e-mail: eva.pelclova@upol.cz

Adresa redakce v Prerové (5éfredaktor): Kabelikova 1, 750 02 Prerov,
tel.: 581242 151, mobil: 776 011 925, fax: 581 242 222.

Otisk povolen se svolenim redakce a se zachovdnim autorskych prdv.
Nevyzddané materidly se nevraci. Za ptvodnost a sprdvnost prispévki
odpovidaji autori.

Vychdzi: 10x rocné (z toho 2 Cisla jako dvojcisla)

Predplatné: Celorocni 420,- K¢/rok. Ceny jsou jednotné pro Ceskou i Slo-
venskou republiku. Do vsech ostatnich zemi je ¢asopis JMO distribuovdn
za jednotnou cenu 10 EUR/ks. Pro cleny SPIE/CS Cini predplatné 120,- K¢/
rok. Predplatné pro studenty Bc., Mgr., Ph.D. a studenty strednich skol pri
osobnim odbéru cini 120 K¢/rok; v pripadé zasildni postou 300,- K¢/rok.
Rozsiruje vydavatel a Podnikovd prodejna Meopta-optika, s.r.o., Pfrerov,
Kabelikova 1, 750 02 Prerov.

V Slovenské republice je kontaktni misto: prof. RNDr. Anton Strba, CSc.,
katedra experimentdlnej fyziky FMFI UK, Mlynskd dolina F2/148,

SK - 842 48 Bratislava, tel.: 00421 2 65 426 706,

e-mail: Strba@fmph.uniba.sk

V Slovenské republice rozsifuje a objedndvky prijima:

prof. Ing. Ivo Cdp, CSc,, Zilinskd univerzita - FPV, Hurbanova 15,

SK-010 26 Ziling, tel.: +421 415 136 350, e-mail: ivo.cap@fpv.utc.sk
Tiskne TYPOservis Holesov, Masarykova 650, 769 01 HoleSov,

tel.: 573 398 746, e-mail: dtp@typoservis.cz

Inzerce: redakce, Kabelikova 1, 750 02 Prerov,

tel.: 581242 151, mobil: 776 011 925, fax: 581 242 222.

Odborné cldnky jsou lektorovdny.

© JEMNA MECHANIKA A OPTIKA 2009

JEMNA MECHANIKA
A OPTIKA

VEDECKO-TECHNICKY CASOPIS
ROCNIK 54 6/2009

OBSAH

Obor Nanotechnologie na Vysoké skole bdnské
- Technické univerzité Ostrava
(J. Trojkovd, J. Pistora, J. Seidlerovd) 163

Méreni koeficientu chromatické disperze
metodou spektrdlni interferometrie
(D. Ciprian, P. Hlubina, M. Kadulovd) 168

Vliv velikosti zrna médénych materidlii na texturu
povrchu (P. Hlavdcek, J. Valicek, M. Greger, M. Kusnerovd).... 172

Méreni disperze dvojlomu ve dvouvidovém
mikrostrukturnim optickém vidkné pomoci spektrdlni
interferometrie v bilém svétle (M. Kadulovd, P. Hlubina,

D. Ciprian, G. Statkiewicz-Barabach, W. Urbanczykj.............. 176

Morfologie agregdtii nanocdstic kiemiku pripravenych

v desintegrdtoru Water Jet Mill (R. Dvorsky, J. Luridcek,

A. Sliva, K. Barabaszovd, J. Seidlerovd, D. Matysek) ............... 179
Nanoddstice Iéci rakovinu pFimo v misté nddoru

(J. Kopecky) 184

Vyuziti elipsometru Gaertner L119 k méfeni parametrii
kapalin metodou SPR (M. Lesridk, J. Trojkovd, A. Talik)........ 185

Urceni tloustky tenké vrstvy z méreni spektrdlni
odrazivosti pomoci nové varianty obdlkové metody

(M. Lundckovd, J. Lundcek, Z. Pottcek,

P. Hlubina) 188

casopisu apod. je uveden na internetu:
http://www.fzu.cz/struktura/casopisy/jemnam/jemname.php
_______________________________________________________________________________|

Informace o pfedplatném poda, objednavky pfijima, objednavky
do zahranici vyfizuje: SLO UP a FZU AV CR, Tt. 17. listopadu 50,
772 07 Olomoug, tel.: 585 223 936, fax: 585 631 531.

Cena cisla 40 K¢ véetné DPH

JV© 6/2009

161



ADVISORY BOARD

Chairman: Miloslav VYCHODIL - Meopta-optika, s.r.o., Pferov (Czech Rep.)

Members: Jdn BARTL - Inst. of Measurement Science Slovak Academy
of Sciences, Bratislava (Slovak Rep.), Zdenék BOUCHAL - Palacky Univ. (Czech
Rep.), Igor BREZINA - Bratislava (Slovak Rep.), Pavol HORNAK - Slovak Tech.
Univ.,, Bratislava (Slovak Rep.), Miroslav HRABOVSKY - Joint Lab. of Optics
of Palacky Univ. and Inst. of Physics of Czech Academy of Science, Olomouc
(Czech Rep.), Viadimir CHLUP - Olomouc (Czech Rep.), Lubomir JASTRABIK
- Inst. of Physics of Czech Academy of Science, Praha (Czech Rep.), Pavel KLE-
NOVSKY - Czech Metrology Inst., Brno (Czech Rep.), Jifi KRSEK - Tech. Univ.,
Brno (Czech Rep.), Vojtéch KRESALEK - Tomas Bata Univ. in Zlin (Czech Rep.),
Jan KUR, Mesing, spol. s r.o,, Brno (Czech Rep.), Bohumila LENCOVA - Inst.
of Scientific Instruments of Czech Academy of Science, Brno (Czech Rep.),
Martin LIBRA - Czech Univ. of Agric, Praha (Czech Rep.), Miroslav LISKA - Tech.
Univ.,, Brno (Czech Rep.), Zdenék LOSTAK - Meopta-optika, s.r.o., Pferov (Czech
Rep.), Petr LOUDA - Tech. Univ,, Liberec (Czech Rep.), Frantisek MACA, Inst. of
Physics of Czech Academy of Science, Praha (Czech Rep.), Miroslav MILER
- Inst. of Photonics and Electronics of Academy of Sciences, v.v.i.,, Praha
(Czech Rep.) Jan PERINA - Palacky Univ., Olomouc (Czech Rep.), Jaromir PI-
STORA - Tech. Univ., Ostrava (Czech Rep.), Jaroslav POSPISIL - Palacky Univ.,
Olomouc (Czech Rep.), Dagmar SENDERAKOVA - Comenius Univ., Bratislava
(Slovak Rep.), Petr SCHOVANEK - Joint Lab. of Optics of Palacky Univ. and Inst.

of Physics of Czech Academy of Science, Olomouc (Czech Rep.), Karel STU-
DENOVSKY - Czech Tech. Univ., Praha (Czech Rep.), Anton STRBA - Comenius
Univ., Bratislava (Slovak Rep.),

Gerd HAUSLER, Lehrstuhl fiir Optik, Universitdt Erlangen - Niirnberg,
Erlangen (Germany), Michael J. LALOR, Liverpool John Mooros University,
U.K.; Paul RAUSNITZ, TCI New York, U.S. A.; Rodney J. SOUKUP, University
of Nebraska-Lincoln, U. S. A.; M. C. TEICH, Boston University, U. S. A.; Emil
WOLF, University of Rochester, U. S. A.

FINE MECHANICS AND OPTICS

Published by Institute of Physics Academy of Sciences of the Czech
Republic under participation of The International Society for Optical
Engineering (SPIE/CS) in the Publishing House of the Institute of Physics
of the Academy of Sciences of the Czech Republic.

Director of Institute of Physics, Academy of Sciences of the Czech
Republic: Jan RIDKY

Editor: Miroslav HRABOVSKY

Managing Editor: Jaroslav NEVRALA

Address of the Editor’s office in Olomouc (subscription, publisher ser-
vices): SLO UP a FZU AV CR, Tfi. 17. listopadu 50, 772 07 Olomouc, Czech
Republic, phone: ++420 585 631 576, fax: ++420 585 631 531, e-mail:
eva.pelclova@upol.cz

Address of the Editor’s office in Pferov (Managing Editor):
Kabelikova 1,750 02 Prerov, Czech Republic.

Reproduciton only with permission of the Editor and under observing
the copyright. Unasked manuscripts are not sent back. The authors are
responsible for originality and correctness of their contributions.
Subscription fee: Annualfee is 420,- CZK. This price of subscription is the
same for both Czech and Slovac Republics. Fine Mechanics and Optics
journal is distributed into other countries for uniform price 10 EUR/Pcs.
For members of SPIE/CS the annual subscription fee is 120,- CZK. For Bc,,
Magr., Ph.D. and secondary school students the subscription fee is 120,- CZK
per year, annual subscription including postage is 300,- CZK.
Distribution: by the Publisher, Company Sales shop of Meopta-optika,
s.r.o., Prerov, Kabelikova 1, 750 02 Prerov, Czech Republic.

Contact place for the Slovak Republic: Anton Strba, Department of
Experimental Physics, Faculty of Mathematics, Physics and Informatics,
Comenius University, Mlynskd dolina F2/148, SK - 842 15 Bratislava,
phone: 00421 2 65 426 706, e-mail: strba@fmph.uniba.sk

Printing: TYPOservis Holesov, Masarykova 650, CZ-769 01 Holesov,
phone: 573 398 746 (from abroad: ++420 573 398 746).

e-mail: dtp@typoservis.cz

Advertising: editor’s office, Kabelikova 1, CZ-750 02 Prerov,

fax: 581242 222.

Papers are reviewed.

© FINE MECHANICS AND OPTICS 2009

FINE MECHANICS
AND OPTICS

SCIENTIFIC-TECHNICAL JOURNAL
VOLUME 54 6/2009

CONTENTS

Study Programmes in Nanotechnology at VSB-Technical
University of Ostrava
(J. Trojkovd, J. Pistora, J. Seidlerovd) 163

Measurement of chromatic dispersion coefficient
by a spectral interferometric method
(D. Ciprian, P. Hlubina, M. Kadulovd) 168

Influence of Cooper Materials Grain Size to the Surface
Texture (P. Hlavdcek, J. Valicek, M. Greger, M. KuSnerovd) ... 172

Dispersion measurement of a two-mode birefringent
microstructured fibre using white-light spectral
interferometry (M. Kadulovd, P. Hlubina, D. Ciprian,

G. Statkiewicz-Barabach, W. Urbanczyk) ............ccweueeeeneenn. 176

Aggregates Morphology of Silicon Nanopatrticles
Prepared in Water Jet Mill Disintegrator

(R. Dvorsky, J. Lunidcek, A. Sliva, K. Barabaszovd,

J. Seidlerovd, D. Matysek) 179

Nanoparticles treat cancer just inside the tumor
(J. Kopecky) 184

Application of ellipsometer Gaertner L119 to specify
the optical parameters of liquids by SPR method
(M. Lesndk, J. Trojkovd, A. Talik) 185

Thin-film thickness determination from a spectral
reflectance measurement by using an alternative
envelope method (M. Lunidckovd, J. Lunidéek, Z. Potlicek,

P. Hlubina) 188

For further information about the journal intention, instructions
for authors, contents etc. please refer to
http://www.fzu.cz/struktura/casopisy/jemname.php.

Information on subscription rate and on ordering gives the
SLO UP a FZU AV CR, Tt. 17. listopadu 50, 772 07 Olomouc,
tel.: 585 223 936, fax: 585 631 531.

Price for single copy: 40 K¢ incl. VAT

162

JVIO 6/2009



Jana TROJKOVA, Jaromir PISTORA, Jana SEIDLEROVA, Vysokd Skola banskd — Technickd univerzita, Ostrava

Obor Nanotechnologie na Vysoké Skole banské

— Technické univerzité Ostrava

Prispévek predstavuje vysoce perspektivni bakaldrsky a navazujici magistersky univerzitni studijni
program a obor Nanotechnologie, realizovany na VSB-TU Ostrava.

UVODEM
Predstaveni nanotechnologii

Nanotechnologie v §ir§im slova smyslu zahrnuji jednak nano-
védu — studium struktur velikosti (alesponi v jednom sméru) fadu
desetin aZ stovek nanometrt, tedy rozmért srovnatelnych s velikosti
jednotlivych atomt a molekul, jednak vlastni nanotechnologie —
cilené vytvafeni a manipulaci s takovymi strukturami. Pfitom nejde
o pouhou miniaturizaci, ale i o kvalitativné nové vlastnosti, jichZ 1ze
u materidl vytvorenych pomoci nanotechnologii dosahnout.

KdyZ na konci roku 1959 prednesl R. Feynman svou vizio-
nérskou prednésku ,,Tam dole je spousta mista“ [1], kde pfedvidal
obrovsky potencidl cilené manipulace s jednotlivymi atomy, spolec¢-
nost jesté nebyla na takové drovni, aby mohla podobné technologie
realizovat. Nebyt jejim autorem slavny fyzik, mohla byt vnimédna
témer jako prispévek z kategorie sci-fi. Uplynulo pouhych padesat
let a nanomateridly se staly béZnou soucdsti naseho Zivota.

Nanotechnologie se staly technicky zcela reilnou moZnosti zhruba
od osmdesatych let minulého stoleti, zejména diky vyvoji tunelové
mikroskopie a mikroskopie atomdrnich sil, od let devadesatych se
na tuto oblast zaméfily 1 komerc¢ni firmy. V soucasnosti miiZzeme
hovofit o nanotechnologickém boomu jak v oblasti védy a vyzku-
mu, tak v oblasti aplikaci. Nanotechnologie pfedstavuji vyznamny
potencidl pro posileni kvality Zivota a pro udrZeni primyslové kon-
kurenceschopnosti a staly se tak uZ i politickym tématem, zmifime
zde napriklad dokument Nanovéda a nanotechnologie: Ak¢ni plan pro
Evropu 2005-2009 [2]. Do vyzkumu v této oblasti se investuji nemalé
prostiedky. Jen v loiském roce bylo v CR investovano do programo-
vych projekt vyzkumu nanotechnologii vice neZ 793 mil. K¢ [3].

Obr. 1
stupné studia seznamuji s pokrocilou experimentdlni technikou.
Na obrdzku méfeni energie zakdzaného pasu praskovych
polovodicu pomoci spektrofotometru Cintra.

Studenti se v praktickych cvicenich uz od bakaldtského

Obr. 2 Nové zrekonstruovand laboratof pro praktickd cviceni
z chemie na Centru nanotechnologii.

Nanotechnologie a nanovéda maji interdisciplindrni charakter,
sdruzuji klasické védecké obory jako fyzika, kvantovd mechanika,
chemie, biochemie, elektronika a dalsi. Neni snadné ziskat dobré
zédklady soucasné v nékolika téchto oborech a navic i nezbytnou
predstavu o souvislostech mezi nimi. Pfitom lze ocekdvat, Ze
spolecenskd poptavka po odbornicich tohoto typu bude narastat.
Je proto pozitivni, Ze zdjemci o specializované vysokoskolské
vzdélavani v oblasti nanotechnologii mohou nalézt studijni obory
s odpovidajicim zamé&fenim uz i v CR. Specializovany studijni
program Nanotechnologie se stejnojmennym oborem byl jako prvni
v CR akreditovan na VSB- TU Ostrava. Od akademického roku
2009/10 se otevird tento studijni program s oborem Nanomateridly
i na Technické univerzité v Liberci a na VUT v Brné je mozZno
v ramci programu Fyzikdlni inZenyrstvi studovat obor Fyzikalni
inZenyrstvi a nanotechnologie.

Program Nanotechnologie na VSB-TU Ostrava

V roce 2006 se VSB-TU Ostrava stala prvni vysokou $kolou
v Ceské republice, kde byl akreditovan bakalaisky studijni program
a obor Nanotechnologie. Soucasné byl akreditovan stejnojmenny
navazujici magistersky obor se dvéma profilujicimi orientacemi:
fyzikélni a chemickou. Oba programy, jak bakalarsky, tak i nava-
zujici magistersky, jsou akreditovany pro prezen¢ni formu studia
v ¢eském a anglickém jazyce.

Program Nanotechnologie ma vyrazné mezioborovy charakter,
proto neni zafazen pod Zadnou ze stavajicich fakult a byl ptipraven
jako celouniverzitni. Na jeho ptipravé a realizaci se podili fada
pracovist. Jsou to predev§im Oddéleni fyziky nanostruktur Institutu
fyziky Hornicko-geologické fakulty a Centrum nanotechnnologii.
Tato pracovisté garantuji vétSinu predmétt a také zastituji jiz
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zminénou fyzikdlni a chemickou orientaci magisterského studia.
Dalsi predméty zajistuji celoskolska pracovisté a katedry Fakulty
elektrotechniky a informatiky, Fakulty metalurgie a materidlového
inZenyrstvi a Fakulty strojni. Na vyuce v magisterském stupni se
podilii Ustav fyzikdlniho inZenyrstvi Fakulty strojniho inZenyrstvi
Vysokého uceni technického v Brné.

Nanotechnologie, vzhledem k vy$§i ndro¢nosti na studijni
schopnosti a ochotu k systematické praci, nejsou oborem ur¢enym
pro masové studium. Diky tomu lze také uplatiiovat individudlni
pristup ke studentim, zejména béhem feSeni bakaldiskych a di-
plomovych praci. Jejich témata vychazeji z védecko-vyzkumnych
a odbornych aktivit na garantujicich pracovistich a pocitd se zde
s aktivnim zapojenim studentl v oblasti tuzemskych i mezinarod-
nich projektt, jejich spolupraci s primyslovymi podniky a vysila-
nim studentl na staZe na kooperujici zahrani¢ni vysoké skoly a vy-
zkumnd pracovisté. Studenti tak maji jiZ pfed dokoncenim svého
studia vybudovdny kontakty s perspektivnimi zaméstnavateli.

Obr. 3 Vakuovd odparka umozZiiuje proméfit tlakovou zdvislost tep-
loty varu a provadét pripravu sloucenin vyZadujici destilaci za sni-
Zeného tlaku. Tyto dlohy jsou souc¢dsti bakaldtského kurzu chemie.

BAKALARSKY STUDIJNI PROGRAM
Profil absolventa a jeho uplatnéni

Absolvent bakalarského studijniho oboru Nanotechnologie
bude mit fyzikdlni, chemické a technické védomosti, které muaze
uplatnit v materidlovém vyzkumu v primyslové praxi i na vyzkum-
nych pracovistich, zaméfenych na moderni technologie. Ovlada
metody zkoumdni struktury a vlastnosti nanomateridlti a ziskd
prehled o zptisobu jejich piipravy. Umi vyuZivat vypocetni techniku
k fizenf experimentt a ke zpracovani vysledkt méfeni.

Absolventi bakaldtského studijniho oboru Nanotechnologie
budou pfipraveni pro tymovou préci v laboratofich s techniky,
odbornymi fyziky a chemiky v pramyslu, védeckém vyzkumu
atechnologickych oddé€lenich firem a spolecnosti se vztahem k mo-
dernim technologiim, pfedevSim nanotechnologiim, a to v Siroké
Skéle odvétvi od farmacie pres chemické a fyzikdlni inZenyrstvi aZ
po elektrotechnicky a automobilovy pramysl. Toto studium je také
idedlnim zdkladem pro pokracovéni v navazujicim magisterském
studiu oboru Nanotechnologie.

Charakteristika studia

Bakalarsky studijni program je tiflety. Vychdzi z roz§ifeného
ptirodovédného zdkladu a vedle n€kolikasemestralnich kurzti ma-
tematiky, fyziky a chemie obsahuje i zaklady informatiky a technic-
kych predméta — elektroniky, automatizace a nauky o materialech,
véetné jejich praktického vyuziti. Integralni charakter studijniho
oboru se projevuje piedevsim ve tietim ro¢niku predméty, které
ukazuji propojeni moderni fyziky a chemie v oblasti mikrosvéta,
pro nanotechnologie zdsadni.

Obr. 4 Studentky 1. ro¢niku oboru Nanotechnologie
pfi Laboratornim cviceni z fyzikdlni chemie.

Samozifejmou soucdsti studijniho programu jsou predméty
orientované na nanomateridly a nanotechnologie. Tyto predméty
jsou zafazeny v kazdém ro¢niku studia. Jejich cilem je poskytnout
studenttiim informaci o vyvoji oboru, podat zdkladni prehled riznych
typt nanomateridld, jejich vlastnosti a vyuZiti v praxi. Pozornost je
vénovana riznym metoddm pfipravy nanostruktur, experimentalnim
metoddm jejich studia a charakterizaci jejich uZitnych vlastnosti.

Studijni program usiluje nejen o vybudovédni pevného teore-
tického zdkladu, ale i o ziskdn{ praktickych dovednosti. Proto jsou
do vyuky v dostate¢ném rozsahu zatfazena i laboratorni cviceni
z obecné fyziky, chemie, informatiky a experimentdlnich metod
studia struktury a vlastnosti nanomateridlti. Kromé specializova-
nych ucebnich pomiicek se zde studenti nau¢i pracovat i s moderni
technikou, se kterou se pravdépodobné pozdéji znovu setkaji ve své
praxi. V pribéhu studia budou studenti sezndmeni také se systémem
managementu jakosti podle normy ISO 9001, aplikovanym na praci
v akreditovanych laboratorich.

Obr. 5 Experimentdlni sestava pro SPR méfeni, vyuzivani
v magisterském stupni studia studenty fyzikalni orientace.
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Soucésti programu je v Sestém semestru dvoudenni odbornd
exkurze po podnicich regionu, kde mohou absolventi najit uplatnéni
(ON-Semiconductor v Roznové p. R, Meopta v Prerové, Visteon-
Autopal v Novém Ji¢in€ atd.).

Prijimaci rizeni

P1i pfijimacim fizeni se hodnoti vysledek pisemné pfijimaci
zkousky z matematiky (na drovni stfedni Skoly) a prihliZi se
ke studijnim vysledkiim uchazece na stfedni Skole (studijni pramér
u profilovych pfedmétii - matematiky, fyziky a chemie za celou
dobu studia). Pisemnd zkouska miiZe byt na zdkladé rozhodnuti
rektora prominuta tém uchazectim, ktefi maji maturitu z matema-
tiky hodnocenou zndmkou 1 nebo 2. U zahrani¢nich studentt se
ovétuje také schopnost uchazece studovat ve vyucovacim jazyce
studijniho programu (¢esky nebo anglicky).

Prihlasky se poddvaji vZdy na jare (obvykle do konce dubna).
Pokud neni celd kapacita oboru obsazena jiZ po vyhodnoceni
prvniho kola pfijimaciho fizeni, mivaji uchazeci moznost prihldsit
se do druhého kola, konaného v dobé hlavnich prazdnin (aktudlni
informace viz stranky www.vsb.cz).

NAVAZUJICI MAGISTERSKY STUDILJNI PROGRAM
Profil absolventa a jeho uplatnéni

Absolvent magisterského studia oboru Nanotechnologie bude
ovladat pokrocilé moderni teoretické a experimentalni metody
a ndstroje v materidlovém vyzkumu v soucasné technické praxi

Obr. 6 Sestava Michelsonova interferometru pro spektralni
interferometrii v bilém svétle z Laboratotfe vldknové optiky
a interferometrie.

- ¥ -
|
Obr. 7 'V laboratornich cvicenich v rdmci bakaldfského stupné
se studenti vénuji také studiu vlastnosti jaderného zareni.

Obr. 8 Méfeni na hranolovém spektrometru ve druhém ro¢niku
bakalarského studia.

se zvlastnim zietelem jejich uplatnéni v nanotechnologiich. Bude
chédpat vzdjemné souvislosti pfirodovédnych a technickych dis-
ciplin. Osvoji si metody pocitacového modelovini a jeho vyuZiti
ve vyvoji novych materidli s poZzadovanymi vlastnostmi. Kromé
téchto obecnych dovednosti bude mit podle zvoleného zaméteni
specidlni znalosti v oblasti optickych a magnetickych vlastnosti na-
nostruktur, nebo v oblasti uhlikatych nanomateridlti a nanomaterialt
zaloZenych na modifikovanych vrstevnatych silikatech.

Systematickou aktivn{ i¢asti na feSeni a prezentaci praktickych
problému ziska absolvent v priibéhu studia schopnost systémového
akoncepcniho mysleni a bude schopen vytvaret nové postupy a me-
tody v piislusnych technologickych a diagnostickych aplikacich.

Absolventi magisterského oboru Nanotechnologie naleznou
uplatnéni jako védecti pracovnici ve vyzkumnych dstavech
a pramyslovych podnicich nebo jako kvalifikovani odbornici tech-
nologickych oddéleni firem a spolecnosti se vztahem k modernim
technologiim, ptfedev§im nanotechnologiim. Konkrétné se muze
jednat napt. o vyvoj novych lékovych forem ve farmaceutickém
pramyslu, novych materidli a senzorti v automobilovém pramyslu,
specidlnich materidlt v chemickém a fyzikdlnim inZenyrstvi nebo
zavadeéni modernich postupt v optice, elektronice a informacnich
technologiich. Pfedpokldd4 se také, Ze ¢4st absolventl oboru bude
pokracovat v doktorskych studiich a dopliiovat fady akademickych
pracovnikd.

Charakteristika studia

Navazujici magistersky program je dvoulety. Studium je ur¢eno
absolventim bakalafského programu Nanotechnologie a absolven-
tam bakalérskych studijnich obort se zaméfenim na aplikovanou
fyziku, aplikovanou chemii, modernich materiély a technologie.

Studijni program obsahuje pokrocilé metody studia struktury
a vlastnosti nanomateridld, teoretické i experimentdlni. Teoretické
predméty zahrnuji studium elektronové struktury, optickych a magne-
tickych vlastnosti litek a zabyvaji se vztahem vlastnosti nanomaterialt
k jejich funk¢nosti. Soucasti studijniho programu je i molekularni
modelovéni a pocitacovy design nanomateridli. Studijni program
obsahuje ddle pokrocilé experimentdlni metody studia struktury
avlastnosti nanomateridlit (AFM, STEM SEM, mikroskopie, spektro-
skopické metody atd.) s dostateCnym podilem laboratornich praci.

JiZ v pribéhu prvniho roku studia si student voli jednu ze
dvou orientaci - fyzikdlni nebo chemickou. Obé orientace maji
rozsahly spole¢ny zdklad teoretickych i experimentdlnich predmétu.
Fyzikalni orientace je ddle zaméfena na aplikace nanomateridli
a nanotechnologii v oblastech optoelektroniky, fotoniky, inte-
grované optiky, magnetického zdznamu, spintroniky a senzort.
Chemicka orientace je zaméfena na nanomateridly a nanokompo-
zity zaloZené na vrstevnatych silikdtech a uhlikatych materidlech
ajejich aplikace, jako jsou sorbenty, katalyzdtory, fotokatalyzatory,
konstrukéni nanokompozitni materidly, nové 1ékové formy atp.
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Obr. 9 Klasické experimenty z atomové fyziky jsou soucasti
Laboratorniho cvic¢eni z Fyziky III. Na obrdzku Franckav-Hertzav
experiment se rtuti.

Kromé toho si v prvnim ro¢niku studia vSichni studenti voli
jeden predmét z nabidky specidlnich matematickych predméti
a v prvnim i ve druhém ro¢niku predméty se zamétenim na specidlni
technologie ptipravy nebo aplikace nanomateridlu.

Vyuka pokrocilych technologii pfipravy nanostruktur je
zajisténa ve spolupraci s Ustavem fyzikalniho inZenyrstvi Fakulty
strojniho inZenyrstvi Vysokého uceni technického v Brné, kde
studenti také absolvuji piislusné praktikum.

Vétsina diplomovych praci obou orientaci oboru bude
v soucasné dobé pokryvat predevs§im okruhy problémi feSenych
v ramci sedmiletého vyzkumného zdméru MSM 6198910016 ,,Syn-
téza, struktura a vlastnosti nanomaterialii na bazi interkalovanych
fylosilikdta a nanostrukturovanych feromagnetik®, ktery je re-
alizovéan v letech 2005-2011 na garantujicich pracovistich. Dalsi
témata vyvstanou z potieb spolupracujicich firem.

Prijimaci rizeni

O prijeti ke studiu se mohou uchdzet absolventi vysokoskolské-
ho studia bakalédiského stupné, technického nebo piirodovédného
sméru, se zaméfenim na aplikovanou fyziku, aplikovanou chemii,
moderni materidly a technologie z vysokych kol jak z CR, tak
1ze zahranic¢i. Podminkou je absolvovani piijimaci zkousky. Ucha-
ze¢ musi prokdzat odborné znalosti z fyziky a chemie na drovni
zakladniho bakalatského kurzu vysoké Skoly ptirodovédného nebo
technického sméru formou pisemné piijimaci zkousky.

V prijimacim fizeni se prihlizi k vysledku této zkousky a ke stu-
dijnim vysledktim z profilovych predméta (fyzika a chemie) pri
bakaldfském studiu. Pisemnou pfijimaci zkouSku pro navazujici
magisterské studium je také mozné prominout v piipad€, Ze ucha-
ze¢ ma predméty bakaldrskych zakladnich kurza fyziky a chemie
(absolvované v dostatecném rozsahu) hodnoceny zndmkou 1.
O prominuti pisemné piijimaci zkousky rozhoduje rektor VSB —
TU Ostrava. U zahrani¢nich studentl se ovéfuje také schopnost
uchazece studovat ve vyuCovacim jazyce studijniho programu
(Cesky nebo anglicky).

Absolventi bakalarského studijniho oboru Nanotechnologie
budou do navazujictho magisterského studia pfijati bez ptijimaci
zkouSky. PrihldSky se poddvaji za stejnych podminek jako
u bakalarského stupné studia.

ODBORNE A MATERIALNI ZAZEMI OBORU
Laboratore pro praktickou vyuku a vyzkum

Praktickd vyuka studentt bakalaiského stupné studia probiha
z prevazné Césti ve specializovanych studentskych laboratofich.
Tyto laboratote byly v poslednich letech celkové renovovany a diky
podpore z projektt Skoly a MSMT, jako napi. FRVS, vybaveny
moderni pokroc¢ilou technikou, takZe studenti si vétSinu témat probi-

ranych v teoretickych pfedmétech budou moci procvicit i prakticky.
Pti pripravé bakalarskych a diplomovych praci a v navazujicim
magisterském studiu se pak studenti zapoji i do prace ve vyzkum-
nych laboratofich Institutu fyziky a Centra nanotechnologii. Velkd
¢ast z nich je umisténa v novém Centru pokrocilych inovac¢nich
technologii (CPIT), dostavéném v roce 2008.

Oddéleni fyziky nanostruktur Institutu fyziky realizuje vyzkum
a pripravu studentti magisterského a doktorského studia v labo-
ratofich optické diagnostiky, vldknové optiky a interferometrie,
magnetometrie, magnetooptiky, optické spektroskopie, spektro-
skopické elipsometrie a elipsometrické skaterometrie, péstovani
krystali a pfipravy nanocéstic a studia materidld metodou SPR.
Vyuka studentii bakalarského studia probihd ve specializovanych
studentskych laboratofich, vcetné studentské laboratore optiky,
atomové a jaderné fyziky. Také Centrum nanotechnologif disponuje
nové zrekonstruovanou a vybavenou laboratofi pro praktickou
vyuku studentit a odbornymi laboratofemi, slouZicimi pro vyuku
studentdt vysSich ro¢nikl a vyzkum - laboratofe mikroskopie
atomdrnich sil, elektronové mikroskopie, rentgenové difrakce,
rentgenové spektralni analyzy, atomové absorp¢ni spektrometrie,
atomové emisni spektrometrie, molekulové absorp¢ni spektrome-
trie, organické analyzy a laboratof nanomleti. V rdmci CPIT se
déle buduje laboratof organickych syntéz nanomateridla a laboratot
bionanotechnologii.

Mezinarodni a tuzemska spoluprace

Studenti a absolventi mohou téZit z aktivni spoluprdce naSich
akademickych pracovist s dal$imi ¢eskymi i zahrani¢nimi insti-
tucemi, kde mohou absolvovat stiZe, pripravovat své bakalaiské
a magisterské diplomové price a v neposledni fadé pak nalézt
uplatnéni po absolvovéni oboru. Za vSechny uvedme alespoil
nékolik z nich, véetné oblasti, na nichz se zde spole¢né podilime.
V ramci Ceské republiky nejintenzivn&ji spolupracujeme s ndsle-
dujicimi pracovisti.

Univerzita Karlova - spektroskopie s vysokym rozliSenim,
optické vlastnosti nanomateridlti na bazi modifikovanych vrstev-
natych silikata.

Univerzita Tomase Bati - nanokompozity polymer-silikat.

Ustav systémové biologie a ekologie Akademie véd Ceské
republiky - technologie pfipravy nanostruktur za pouZiti mikro-
organismy.

Univerzita Pardubice - anorganické struktury interkalované
organickymi molekulami vyuZitelné jako katalyzatory a fotofunk¢ni
jednotky.

Skoda-Auto - vyvoj a testovani kompozitii pro brzdové systémy.

OKD - méfeni emisi.

Siemens, - analyzy povrchu keramickych, polovodivych i ko-
vovych materidll pro elektro-soucésti automobild.

Obr. 10 V Laboratornim cviceni z Fyziky III se studenti sezndmi
mimo jiné s principem vzniku, vlastnostmi a vyuZitim rentgenového
zéfeni na této laboratorni sestave.
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ZENTIVA - vyvoj novych lékovych forem na bazi komplexu
s cyklodextriny.

TIMPLANT s.r.o. - aplikace nanomateridli pro dentdlni
implantaty.

Fyzikélni dstav MFF UK - teoretické a experimentalni stu-
dium Kerrovy rotace magneticky uspofadanych struktur, realizace
spole¢nych publikaci, pfiprava spole¢nych védeckych projekti.

UJP Praha, a. s. - vyvoj metodik, technologii a zafizeni pro
hodnoceni stavu a rozsahu poskozeni teplosménnych ploch trub-
kovych systému kotla, prehiivaka a vymeéniku tepla.

TUV Ostrava — spoluprice a zajistovani §koleni zamé&stnanct
v oblasti magnetické defektoskopie.

Mezi zahrani¢ni instituce, s nimiZ mame nejsilnéjsi védecko-
vyzkumné vazby, patii ndsledujici.

Beijing University of Chemical Technology, Cina - spo-
luprace zaméfena na tématiku frikénich kompozita jejich vyvoj
a testovani frikénich parametru.

Obr. 11 Fotografie z prvniho Dne nanotechnologii, porddaného
na VSB-TU Ostrava v roce 2006.

Leibniz Institute for Solid State and Materials Research
Dresden, Némecko - spoluprdce v oblasti charakterizace a pii-
pravy nanocdstic a nanovldken. Tyto Castice jsou déle pouZity
v keramickych kompozitech a testovdny na mechanické a fyzikalni
parametry.

TU-Bergakademie Freiberg, Némecko - vyzkum se zaméfuje
na charakterizaci struktur nanomateridlti s vyuZzitim technik trans-
misni elektronové mikroskopie.

WMI, Bavarian Academy of Sciences and Humanities Gar-
ching, Némecko - spoluprice je zaméfena na piipravu a charakte-
rizaci hybridnich organo-inorganickych nanostruktur ptipravenych
interkalaci pro Sirokou $kélu vyuZiti.

Southern Illinois University Carbondale, USA - spoluprice
ve vyzkumu a vyvoji frikénich kompozitt.

Technische Universitit Miinchen, Némecko — spoluprace
na studiu nanomateridlti na bazi modifikovanych vrstevnatych
silikata.

Fukuoka Institute of Technology, Fukuoka, Japonsko
— kooperace s tymem Dr. K. Watanabeho, ktery pracuje na poci-
tacovém modelovani interakce elektromagnetického pole s kom-
plikovanymi periodickymi strukturami. Spole¢ny vyzkum a z néj
plynouci publikace jsou zaméfeny na modelovéni reflexnich jeva
u hlubokych miiZek.

Dalhousie University, Halifax, Kanada — spolupréce s oddé-
lenim prof. M. Cady, se zaméfenim na modelovani vlnovodnych
efektii v plandrnich a periodickych strukturdch. Spolupréce probihd
od roku 1996 — spole¢né seminare, lekce pro pregradudlni a post-
gradudlni studenty, spoluprice pii organizaci symposia ISMOT
2003, spolec¢nd publikacni ¢innost.

Bialystok University, Polsko — spole¢né s tymem prof. A.
Maziewského feSime v ramci projektu TOK M. Curie Host Fel-
lowship, podprojekt NANOMAGLAB, otdzky nanomagnetismu.
Spolupréce od roku 2004.

ZAVEREM

V bakaldfském a navazujicim magisterském studijnim pro-
gramu a stejnojmenném oboru Nanotechnologie se na VSB-TU
Ostrava vzdélavaji studenti jiz druhym rokem. Véfime, Ze pevné
zakotvi v nabidce nasi univerzity a Gsili i prostfedky vynaloZené
garantujicimi pracovisti na piipravu tohoto studijniho programu
se zuro¢i ziskdnim aktivnich, pfemyslivych a tvurcich studenti
a produkci absolventt, ktefi se dobfe uplatni v akademické sfére
i v pramyslu.
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Dalibor CIPRIAN, Petr HLUBINA, Miroslava KADULOVA, Vysokd Skola banskd — Technickd univerzita, Ostrava

Meéreni koeficientu chromatické disperze metodou

spektralni interferometrie

Prdce se zabyvd stanovenim spektrdlniho prisbéhu koeficientu chromatické disperze mikrostrukturniho
optického vidkna metodou spektrdlni interferometrie. Nejprve je zmérena spektrdlni zdvislost diferen-
cidlniho skupinového indexu lomu a ndsledné je z této zdvislosti urcen pritbéh chromatické disperze.
Derivace diferencidlniho skupinového indexu lomu je vypoctena explicitné pomoci aproximacni funkce.
V prdci je diskutovdna vhodnost pouZiti aproximace pomoci polynomu a Laurentovy funkce. Metoda je
ovérena porovndnim vysledného spektrdlniho pribéhu disperzniho koeficientu se zdvislosti vypoctenou

Moo

ze Sellmeierovy relace za podminek, kdy se svétlo §iri vnéjSim pldstém vinovodu. Poté jsou urceny spek-
trdlni pribéhy chromatické disperze polarizacnich vidi §iricich se mikrostrukturnim vldknem.

Klic¢ova slova: spektralni interferometrie, Machuv-Zehndertv interferometr, chromaticka disperze,
skupinovy index lomu, mikrostrukturni optické vldkno

1. UVOD

Prenosova kapacita optickych vldknovych vinovodi je ome-
zena nékolika riznymi faktory, které vedou ke zméné tvaru pulsu
béhem Sifeni vinovodem. Pfi¢inou tohoto chovéni je jev zvany
chromatickd disperze, kterd se projevi vZdy, kdy podélnd konstanta
Siteni B je nelinedrni funkci kruhové frekvence @ (popf. vlinové
délky A).

Pokud je $ifici se signdl reprezentovan jako soubor vln o raz-
nych frekvencich (vinové klubko), kazda z téchto vin se vinovodem
muiZe §ifit rdznou rychlosti, coZ nakonec vede ke zkresleni pfenése-
ného signdlu. PriCiny tohoto jevu jsou tyto: jednak rychlost Sifeni
optickych vln zdvisi na materidlovych parametrech prostfedi a ty
mohou obecné zdviset na vlnové délce, a kromé toho konstanty
Sifeni zdvisi na geometrii samotného vlnovodu. Prvni jev se nazyva
materidlovou disperzi a projevuje se i pfi Sifeni neohrani¢enym
prostfedim. Druhy jev, ktery souvisi s vlnovodem samotnym, se
nazyva vlnovodnou disperzi. Chromatickd disperze pak zahrnuje
vliv obou jevu.

Disperzni chovani je popsano spektralni zavislosti skupinového
indexu lomu N(A ) a spektrdlni zdvislosti koeficientu chromatické
disperze D(A). Kromé chromatické disperze se uplatiiuje jesté
disperze polarizacni a u mnohovidovych vldken téZ disperze me-
zividova. Optické vlnovody se navrhuji tak, aby v poZadované
oblasti pfenosovych vinovych délek byla disperze minimélni. Expe-
rimentdlni ur¢ovani disperznich parametrt proto patif k diileZitym
ulohdm metrologie optickych vldken.

Pfi urovani chromatické disperze hraje roli znalost spektralni
zavislosti skupinového indexu lomu, popiipadé diferencidlniho
skupinového indexu lomu. JestliZe je tato zavislost zndma, chro-
matickou disperzi ur¢ime pomoci jeji derivace.

Volba vhodné mérici metody zdvisi na délce méfeného optic-
kého vlakna. Méfeni disperze dlouhych tsekt optickych vldken je
vétSinou provadéno dvéma metodami [1]. Bud se méfi metodou
,,doby priletu®, coZ znamend Ze se méri Casové zpozdéni mezi
svételnymi pulzy generovanymi na riznych vinovych délkach,
nebo se pouzivd modula¢ni metoda, kdy se méfi fazové zpozdéni
modulovaného signdlu v zdvislosti na vlnové délce.

V piipadé kritkych vzorkt je vyhodnéjsi pouZit metod inter-
ferometrie v bilém svétle. Témito metodami se budeme zabyvat
v nasledujicim textu.

2. INTERFEROMETRIE V BILEM SVETLE

Pti tomto metodé méfeni se vyuZiva bud Michelsonova, nebo
Machova-Zehnderova interferometru [2] v kombinaci se zdrojem,
ktery poskytuje svétlo v Sirokém spektrdlnim oboru. PouZivaji se
jak interferometry sestavené z béZnych optickych komponent, tak
vldknové interferometry. Z teoretického pohledu se jednd o interfe-
renci dvou svazki se zapoctenim vlivu disperze komponent inter-
ferometru a vzorku studovaného vlakna. Interferometrickd méteni
je moZno provadét bud' v asové oblasti, nebo ve spektraln{ oblasti.
Cilem je ziskat spektralni zdvislost skupinového indexu lomu.

Meéfteni v casové oblasti je zaloZeno na urceni skupinového
zpoZzdéni, které je vyvoldno vloZenim vzorku studovaného op-
tického vldkna do jednoho z ramen interferometru. Po zdznamu
interferogramu se hledd maximum. Pokud uréime vlnovou délku
odpovidajici tomuto maximu, miZeme urcit hodnotu skupinového
zpozdéni, které odpovidad této vinové délce. Zména jeji polohy
je zajisSténa pohybem zrcadla v druhém (referen¢nim) rameni
interferometru. Ze skupinového zpozdéni se pak ur¢i skupinovy
index lomu. Pfi tomto zptisobu méfeni je tedy tfeba zaznamenat
sérii interferogrami. Vyhodnoceni je také mozno provést tak, Ze se
zaznamend pouze jeden interferogram, ze kterého se pak urci spek-
tralni zavislost faze, coZ je moZno provést napt. pomoci Fourierovy
transformace nebo pomoci spojité waveletové transformace.

Meéfeni ve spektralni oblasti je zaloZeno na zdznamu spektral-
nfho interferogramu, ktery je reprezentovdn spektrdlnimi interfe-
ren¢nimi prouzky, jejichZ perioda zavisi na rozdilu optickych drah,
nebo na skupinovém rozdilu optickych drah mezi svazky v obou
ramenech interferometru.

Bylo ukdzdno, Ze perioda téchto prouzki roste s klesajici
hodnotou skupinového rozdilu optickych drah. Pro jistou hodnotu
vlnové délky, kdy skupinovy rozdil optickych drah klesne na nulu,
bude perioda spektrdlnich interferenc¢nich prouzkt nekonecna.
Tato vlnovd délka se nazyvd vyrovndvaci vlnovd délka. V litera-
tufe je tato hodnota nékdy oznacoviana jako bod staciondrni faze
[3]. Obecné je mozno pii stanoveni skupinového zpozdéni vyuZit
spektrdlnich interferencnich prouzka jak v uzkém, tak v Sirokém
okoli vyrovndvaci vinové délky.

DiileZitou roli pfi volbé strategie méfenti hraje pouZitd detek¢ni
soustava, protoZe ta muZe modifikovat rozloZeni zaznamendva-
ného spektralniho interferogramu. V nasem piipadé je soustava
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sloZena z detekéniho optického vldkna, jehoZ celo je umisténo
do vystupniho pole interferometru, a ze spektrometru s nizkym
rozliSenim. Informace o spektrdlnim rozloZeni intenzity je ovliv-
néna jak vlastnostmi detekéniho optického vldkna, tak vlastnostmi
pouZzitého spektrometru.

Vysledkem tohoto procesu je omezeni kontrastu spektralnich
interferen¢nich prouzk, které pak mohou byt spolehlivé rozlise-
ny pouze v urcitém okoli vyrovndvaci vinové délky. Pokud tedy
chceme urcit spektrdlni zavislost skupinového zpozdéni v celém
rozsahu pouZitého zdroje svétla, musime zajistit moZnost posuvu
hodnoty vyrovndvaci vinové délky v celém rozsahu spektra pou-
zitého zdroje svétla [4]. Toto je moZno zajistit zafazenim vhodné
zpoZdovaci linky do referen¢niho ramene interferometru.

3. DISPERZNI PARAMETRY

Disperzi se oznacuje jev, kdy je zdvislost podélné konstanty
Sifeni B nebo velikosti vlnového vektoru k na dhlové frekvenci
popsdna obecnou nelinedrni funkcei [5]. Pokud se omezime na kva-
zimonochromatické zdfeni a budeme uvaZovat okoli urcité hlové
frekvence @ , miiZeme obecnou zavislost §(w) aproximovat roz-
vojem do Taylorovy fady:

ﬁ(a))=ﬁo+{dﬁ} (w—a)o)+l{ﬂ} (a)—a)o)2+.... (D)
o, \

PN 2
dw 2| dw o

Vétsinou staci vzit v dvahu ¢leny aZ do tfetitho fadu, my se
omezime na aproximace do druhého fadu. Prvni ¢len je konstanta

Sifeni B, = @ (). Dalii ¢len, obsahujici prvni derivaci, souvisi se
skupinovym zpoZzdénim 7 :

Bz dn
=7g—=— - A — 2
fe “do c(n Ad/lj’ @

xoy

kde c je rychlost svétla ve vakuu a z je vzdédlenost ve sméru §ifeni
vInéni — naptiklad délka méfeného optického vldkna. Vysledek je
vhodné vyjadfit v zdvislosti na vinové délce neZ na dhlové frek-
venci. Pomoci skupinového zpozdéni je mozno urcit skupinovou
rychlost v = ¢/N, kde veli¢ina:

N=n-A dn 3)
da
je skupinovy index lomu. JestliZe se jednd o volné Sifeni neohrani-
¢enou oblasti, je n index lomu pro dany material. Pokud uvazujeme
Sffeni vinovodem, je tieba dosadit efektivni index lomu n ;. pro
dany mad.
Zména tvaru optického pulsu béhem §ifeni je ddna parametrem
D, ktery souvisi s koeficientem druhého radu v rozvoji (1) takto:

2 2
p=_2rc/dp|_1dV_ Adn @
A ldw’) cdi  cdA?

Tento parametr popisuje casové rozSifeni pulsu. V oblasti
normdlni disperze, kde D < 0, se spektrdlni komponenty pulsu
na krat§ich vlnovych délkach $iff pomaleji neZ komponenty s vétsi
vlnovou délkou. V oblasti D > 0, je tomu naopak. Tato oblast se
pak nazyva oblasti anomalni disperze. Koeficient D je obvykle
vyjadren v zévislosti na vinové délce A a uddva se v pikosekundédch
na nanometr na kilometr (ps nm' km™").

4. METODA MERENI

Cilem méfeni je ziskat informaci o spektralni zavislosti skupi-
nového indexu lomu vzorku optického vldkna. Z ni je pak mozno
urcit zévislost disperzniho koeficientu D(A) vzhledem k vlnové
délce — viz vztah (4).

Pro méfeni bylo vyuZito nevyvaZeného Machova-Zehnderova
interferometru v usporadani na obrdzku 1 v jehoZ méfici vétvi se
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Obr. 1 Schéma sestavy Machova-Zehnderova interferometru

nachdzel vzorek studovaného vldkna spolu s vazebni optikou a v re-
feren¢ni vétvi byla zafazena zpozdovaci linka. Vysledek interference
z4visi na spektrdlnim rozloZeni skupinového rozdilu optickych drah
Ag(/l) mezi svazky v obou vétvich interferometru:

A (A)=L-[I+N(A)z+N, (A)d]. %)

Svazek v referencni vétvi urazi ve vzduchu vzdalenost L.
Skupinova optickd draha v méfici vétvi je ddna souctem ti{ pii-
spévki: svazek urazi ve vzduchu vzddlenost /, ve vldkné popsa-
ném skupinovym indexem lomu N(A) urazi vzdélenost z (coZ je
délka vldkna) a vliv vazebni optiky je popsdn souc¢inem N (A)d,
kde N (2) je piislusny skupinovy index a d je efektivni tloustka
vazebnich ¢lend.

Pomoci spektrometru s nizkym rozliSenim se ddle urcuje po-
loha vyrovnavaci vlnové délky A . Pro tuto vlnovou délku plati
podminka A (A4 ) = 0. Této vlnové délce odpovida piislusnd délka
L, v referencni vétvi. Podminka nulového skupinového rozdilu
optickych drah pak vede k rovnici:

Ly(2)=N(2,)z+N, (A,)d+1. 6)

Pokud nejsou k dispozici informace o N (1) ad, je tfeba provést
méreni diferencidlnim zptsobem. Jedna z hodnot vyrovndvaci
vinové délky se zvoli za referenéni hodnotu 2. Viechny veli¢iny
je pak tfeba vztdhnout k této hodnoté. Namisto L, se musi zavést
diferencidlni skupinovy index a podminka (6) pfejde do tvaru:

AL (2,)=AN(A))z+AN (2,)d., 9

kde L (4) = L(4,) - L(A,) a namisto skupinovych indexii lomu
se objevi piislusné diferencidlni skupinové indexy AN(4) = N(4,)
- N(A,) a AN (A ) = N(A) - N (4,). Cilem je zbavit se zdvislosti
na disperznich vlastnostech vazebni optiky, které jsou popsany
¢lenem ANc(lo)d. Toho se dosdhne tak, Ze se provede méfeni bez
vloZeného optického vlakna v referencni vétvi. PfisluSnym polohdm
vyrovndvacich vlnovych délek pak odpovidaji nové hodnoty L (4 ).
Podminka pro nulovou hodnotu Ag(lo) pak ma tvar:

L(2,)-L(A,)=AL(2,)=AN,(4,)d. ®)

Po odecteni této rovnice od rovnice (7) je vysledkem vyraz pro
urceni diferencidlniho skupinového indexu lomu:

AN(2,)=[AL,(4,)-AL(4,)]/=. )

Pro uréeni spektralni zdvislosti skupinového indexu lomu N(1)
je nutno jesté zndt jeho hodnotu na zvolené referencni vinové délce
A, Tu by vSak bylo nutno ur¢it jinou metodou. Disperzni koeficient
D je pak dan derivaci AN(A) — viz vztah (4).
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5. VYSLEDKY MERENI A DISKUZE
5.1 Pouzité modely disperze

Pro urceni spektrdlniho prabéhu koeficientu disperze D je kli-
¢ovou tlohou vypocet derivace diferencidlniho skupinového indexu
lomu vzhledem k vlnové délce. Je moZno pouZit dva pfistupy. Prvni
znich spocivd v numerickém vypoctu derivace nameétené zavislosti
za pomoci nékteré z diferencnich formuli [7]. Namétrené hodnoty
vsak byvaji zatiZeny ndhodnymi odchylkami a numericky vypocet
derivace vede k zesileni jejich vlivu na vysledek. Z tohoto diivodu
se pred samotny vypocet derivace zafazuje vyhlazeni namétenych
dat, coz vSak muze vést ke ztraté¢ informace. Proto je vyhodnéjsi
pouzit druhého pristupu, kdy je namétend zavislost diferencidlniho
skupinového indexu lomu N(A) aproximovéna (proloZena) vhodné
zvolenou funkci. Derivaci je pak moZno vypocist explicitné. Tento
postup sniZuje zatiZzeni ur¢ované spektralni zavislosti disperzniho
koeficientu D(A) numerickym Sumem.

Materidlovd disperze je vétSinou popsdna Sellmeierovym
vztahem pro index lomu:

AN
n2(1)=1+§m

Odtud je mozZno ziskat pouZitim vztahu (3) explicitni vyjadfent
pro skupinovy index lomu v zdvislosti na vinové délce:

VP& AB
I’l()u) i=1 (/'LZ_Biz)z .

Nabizi se moZznost provést fit na tuto funkci a ndsledné expli-
citné vyjadrit jeji derivaci. Pro disperzni koeficient D pak z rovnice
(4) vychdzi vztah:

40 & AR
D(A)== M(A)[N(l)_”(’l)]_n(l);(lz_&z)z

K tomu je vSak tfeba zméfit zavislost N(4). V naSem ptipadé
viak z méfeni dostdvame pouze zdvislost N(A), takZe je tieba zvolit
jinou vhodnou aproximacni funkei. Casto se pouZivd polynomialni
aproximace N(A) = a,+a A+ ... a A" Praktické zkuSenosti ukazujf,
Ze pro dosaZeni dostatecné korelace mezi modelem a naméfenymi
daty dostacuje pouZit polynom maximalné patého radu.

Jinou, vhodnéjsi aproximacni funkci se ukazuje byt Laurentav
polynom [8] o tfech ¢lenech N(A) = a, + a,A*+ a,A*, popf. o péti
¢lenech N(A) = a, + a,A*+ a,A*+ a,A*+ a, A*. Na rozdil od obycej-
ného polynomu tato funkce 1épe vystihuje trendy, cozZ je z hlediska
ndsledného vypoctu derivace dualeZitd vlastnost.

(10)

N(A)=n(1)+ (1D

12)

5.2 Ovéreni metody

Popsanou metodou byl proméfen vzorek mikrostrukturniho
optického vldkna PM-1550-01 fy Thorlabs [9] z vysoce Cistého
taveného kiemene. Nejprve bylo provedeno méteni v podminkach,
kdy se svétlo §ifilo vnéjsim plastém. Za téchto podminek by se mél
projevit pouze vliv materidlové disperze, jejiz spektrdlni prubéh je
mozZno pfi znalosti pouZitého materidlu urcit pomoci vztahu (12).
Zminéné podminky $ifeni byly zaji§t€ny vhodnymi podminkami
vazby svétla do vldkna. Vizudlni kontrola vystupniho obrazce
v dalekém poli (prstenec) vedla k zavéru, Ze se svétlo skutecné Sit{
vnéj$im plastém vldkna.

Nésledné byla proméfena spektralni zavislost diferencidlniho
skupinového indexu lomu v rozsahu 500 - 920 nm. Namétend data
byla proloZena postupné riiznymi aproximac¢nimi funkcemi tak, aby
bylo dosaZeno dostatecné shody mezi modelem a experimentdlnimi
daty. Fitovdni bylo provedeno pomoci Levenberg-Marquardtova
algoritmu [10]. Ukdzalo se, Ze pro dosaZeni koeficientu korelace
R > 0,9999 je zapotiebi pouzit bud polynom patého fadu, nebo
Laurentovu funkci o péti ¢lenech. Dalsi zvySovdni fadu polyno-

x 10

10F B FONTRTRRI ]

ANY

500 600 700 800 900
A [nm]

Obr. 2 Spektrélni zdvislost N(1), o naméfend data, aproximace
Laurentovou funkei o 5 ¢lenech

podstatné zlepSeni korelace a navic pak dochdzi k rlstu nejistot
parametrd v aproximacnich funkcich. Prabéh spektrdlni zavislosti
N(A) je zndzornén na obrdzku 2, kde jsou naméfené body pro ilu-
straci proloZeny Laurentovou funkci o péti ¢lenech.

Spektrdlni zavislost koeficientu disperze pak byla uréena po-
moci explicitni derivace aproximac¢ni funkce pouZité pro AN(A).
Vysledné prubéhy jsou vyneseny na obrdzku 3. Kromé zdvislosti
D(A) ur€enych z experimentalnich dat pomoci aproximace polyno-
mem patého fadu a Laurentovou funkci o péti ¢lenech je v obrazku
téZ vynesena zavislost explicitné urcend ze Sellmeierovy disperzni
funkce — viz (12). Pro vypocet byly pouZity koeficienty pro taveny
kiemen dostupné v literatufe: A, = 0,6961663, A, = 0,4079426,
A, =0,8974794, B, = 0,0684043, B, = 0,1162414, B, = 9,896161.
Zde je zietelné vidét, Ze polynomidlni aproximace nevystihuje
spravnym zptsobem trend narastu D(A) v dlouhovInné oblasti. Pro
lepsi prehlednost je tento detail této ¢asti spektra zobrazen v ob-
Laurentovy funkce o péti clenech. Déle se potvrzuje, Ze svétlo se
pro dané podminky vybuzeni skute¢né §itilo vnéjSim plastém mi-
krostrukturniho vldkna a dominantni byl vliv materidlové disperze.
Ziskané vysledky tedy potvrzuji spravnost méfici metody.

D(A) [ps nm™! km“]

-600 : : s
500 600 700 800 900

A [nm]

Obr. 3 Spektrdlni zdvislost koeficientu disperze, ze Sellmeierovy
relace, --- ur¢eno pomoci Laurentovy funkce, --- uréeno pomoci
polynomu
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Obr. 4 Detail dlouhovinné ¢asti spektra, ze Sellmeierovy relace, ---
ur¢eno pomoci Laurentovy funkce, --- uréeno pomoci polynomu

5.3 Méreni chromatické disperze

Dalsi méfeni bylo provedeno pro zménéné podminky vazby
svétla do optického vldkna. Ty byly na zdklad€ vizudlni kontroly
nastaveny tak, aby se vldknem §ifil zdkladni méd. V tomto pii-
padg se jiZ nejednd pouze o materidlovou disperzi, ale o disperzi
chromatickou, kterd je vysledkem soucasného pusobeni disperze
materidlové a disperze vinovodné.

Struktura pricného prufezu vldkna obsahuje v oblasti jadra
dva otvory, jejichZ pramér je vétsi nezli prumér otvort v mik-
rostrukturnim plasti. Toto usporddani vede k uméle vyvolanému
tvarovému dvojlomu. Vysledkem je, Ze vldkno vykazuje polarizacni
vlastnosti. Vlaknem se pak §ifi polariza¢ni vidy. Z tohoto diivodu je
na vystupu interferometru zatrazen krystalovy polarizator. Takové

usporadani umoziuje provadét separaci polarizacnich vida.

% o x-polarizace, experiment
0.01F % v y-polarizace, experiment |7
— x—polarizace, aproximace
— — y-polarizace, aproximace
=
K o
z
=]
-0.01F
500 600 700 800 900
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Obr. 5 Spektralni zdvislost diferencidlnich vidovych skupinovych
indext lomu, o, A experiment, -- aproximace Laurentovou funkci

V tomto usporddani byly zméreny spektralni zavislosti diferen-
cidlnich vidovych skupinovych indext v oblasti 500 — 920 nm. Oba
pribéhy AN (1) a AN, (A) jsou zobrazeny na obrdzku 5 spolu
s proloZenou aproximaci Laurentovou funkei o péti ¢lenech.

Tato funkce pak byla ndsledné pouZita pfi vypoctu spektralni
zavislosti koeficientt chromatické disperze D pro ob€ polarizace.
Vysledné pribéhy jsou zndzornény na obrdzku 6 spolu s jiz diive

Obr. 6 Spektrilni zdvislost koeficientu chromatické disperze
pro zékladni vid, -- odpovidd polarizacim vidi ve sméru x a y,
- disperze materidlu vnéjstho plasté

ur¢enym prub¢hem materidlové disperze vnéjsiho plasté. Z obrazku
je patrné, Ze pribéh koeficientu chromatické disperze se pro obé
polarizace zékladniho vidu li§i od pribehu disperzniho koeficientu
vnéjsiho plasté. Tento rozdil je moZno pficist vlivu vinovodné
disperze vybuzeného vidu. Dale je patrné, Ze vinovodna disperze

je polarizacné zdvisld, coZ se zaCind projevovat v oblasti vysSich
vinovych délek.

6. ZAVER

V ¢lanku byla prezentovdna nova metoda urceni spektrdlniho
prubéhu koeficientu chromatické disperze optickych vldken. Meto-
da je zaloZena na méfeni diferencidlniho skupinového indexu lomu
pomoci spektralni interferometrie. Pro nasledny vypocet derivace
byla vyzkouSena jak aproximace polynomem, tak aproximace
Laurentovou funkci. Ukazalo se, Ze aproximace Laurentovou
funkci, na rozdil od aproximace polynomem, spravné vystihuje
trendy spektrdlniho priibéhu ur¢ované chromatické disperze. Pro
dobrou shodu modelu s experimentem je tfeba pouZzit Laurentovu
funkci o péti ¢lenech.

Postup byl ovéfen pii vyhodnoceni méreni za podminek, kdy
se svétlo §ifilo vnéjSim plastém vzorku vldkna. Ziskana spektralni
zévislost disperzniho koeficientu byla v dobré shodé se zavislosti
materidlové disperze, kterd byla vypocétena pomoci Sellmeierovy
relace pro materidl vnéjsiho plasté vldkna (vysoce Cisty taveny
kfemen). Ndsledné byly touto metodou urceny spektrdlni prabéhy
chromatické disperze pro obé€ polarizace zdkladniho vidu. Navr-
Zend metoda je tedy vhodnd pro méfeni chromatické i materidlové
disperze komponent vlaknové optiky vhodné délky.

Prdce byla podporena internim grantem VSB - TU Ostrava
(IGS HGF VSB-TUO 2009).
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Vliv velikosti zrna médénych materiali na texturu povrchu

V prispévku jsou prezentovdny vysledky experimentii, které byly provedeny na technicky cisté médi, za
ticelem zjisténi vlivu velikosti zrna materidlu na texturu obrobeného povrchu. K vytvoreni jemnozranych
materidlit byla pouZita technologie iihlového kandlového protlacovdni. Tato technologie patri mezi
metody vytvdrejici extrémni plastickou deformaci. Pro obrdbéni jemnozrnnych materidli byla pouZita
technologie hydroabrazivniho délent. Rezné stény byly méFeny pomoci kontaktniho profilometru Hommel
Tester T8000. Ze ziskanych vysledkii vyplyvd, Ze zjemnéni zrna nepriznivé ovliviiuje vyslednou texturu

obrobeného povrchu.

UvoD

Soucasnym trendem v materidlovém inZenyrstvi je neustdlé
zvySovani uZitnych vlastnosti konstrukénich materidli. Jednou
z mozZnosti, jak dosdhnout lepsich uzitnych vlastnosti materidld,
pii jinak stejném chemickém sloZeni materidld, je zjemnovani
velikosti zrn materialt. Hledani moZnosti efektivniho zjemiiovani
struktury technickych materidli vedlo k vyznamnym modifikacim
technologie tepelné mechanického zpracovani, které umoZziiuji
dosdhnout velikosti zrna na drovni nanometrt [1].

Zavaznym problémem vSak stdle zistava vyuziti t€chto materi-
ala v pramyslové sféfe, jako je napt. automobilovy pramysl (slitiny
hliniku a hot¢iku za Gcelem sniZeni hmotnosti), konstrukéni ucely,
Iékai'ské ticely (implantity) nebo i ve vyrobnim inZenyrstvi (obrabé-
ni nanomateridll) coZ je pfedmétem dalStho vyzkumu v pfedmétné
problematice. S timto je bezprostfedné spjata metrologie findlnich
vyrobkd, kterd je velmi daleZitd. Znalost distribuce nerovnosti po-
vrchu ndm dava prvni informace o tom, jak byl materidl vytvaren,
kde se nachazi povrchové defekty aj. Z tohoto titulu je nezbytné
nutné u kazdého produktu provadét metrologii jakosti povrchu.

Material a metody

Vychozim materidlem pro zkousky intenzivni plastické defor-
mace metodou thlového kanalového protlacovani (ECAP) byly tyce
z technicky ¢isté médi ¢tvercového prurezu 35 mm a délky 100 mm.
Chemické sloZeni pouzité médi je uvedeno v fab. 1.

Tabulka 1 Chemické sloZeni Cu CSN 42 3005 [hm. %]

Cculsn|Aas| o e | sb| all|r| 5] s
+ Te

min. | max. | max. | max. | max. | max. | max. | max. | max. | max.
0,10 | 0,10 | 0,08 | 0,05 | 0,05 | 0,03 | 0,01
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99,5 | 0,15 | 0,10
830
| ./
o
4
/ ,/

Obr. 1 Schéma pouZité zdpustky [2]

JV© 6/2009



Pred samotnym protlacovdnim byly polotovary ¢tvercového
prufezu osoustruZeny na pramér 30 mm. Za tcelem dosaZeni lep-
Sich mechanickych vlastnosti a vy§§1 homogenity materidlu, byly
polotovary pied protlacovdnim Zihdny pii teplot€ 870 °C po dobu
2 hodin. K protlacovani byla pouZita zdpustka uvedend na obr. 1.

Uhel mezi kanaly pouZité ECAP zdpustky &inil 105°. K mazani
kandlu byla pouZita ldtka HP 517. Byla pouZita deformacni cesta
B_. (otoceni vzorku po kaZzdém prichodu 0 90° ve stejném sméru)
doplnéna zdménou predniho konce vzorku za zadni. Tato defor-
macni cesta je obecné povazovana za nejrychlejsi zptisob dosazeni
homogenni struktury tvofené rovnoosymi zrny [3]. Oznaceni vzor-
ka, jejich tvar a pocet prichodt je uveden v fab. 2.

Tabulka 2 Prehled vzorki vytvorenych metodou ECAP

Oznaceni Poés‘,t ) Foto Poznimky
vzorku protlaceni

e ) e
R —
S
o | s | G| e
R —
SRR - — A
o | s | G| M
o | | e

Na vytvorenych vzorcich byly provedeny metalografické vybru-
sy za Gcelem zjisténi velikosti zrna d po jednotlivych prichodech.
Pro pozorovani metalografickych vybrust byl pouZit invertovany
mikroskop pro odrazené svétlo GX51 s maximdlnim zvétSenim
1000x. Pro ilustraci je na obr. 2 uveden metalograficky vybrus pro
vychozi materidl a materidl podrobeny ECAPu.

V tab. 3 jsou uvedeny zméfené velikosti zrn z metalografického
vybrusu za icelem dalsi analyzy hled4ni vazby mezi velikosti zrna
a kiivenim fezné fronty hydroabrazivniho déleni (AWJ).

Tabulka 3 Prehled zjiSténych velikosti zrn z metalografického
vybrusu

Vzorek A B C D E F G H
Stedni primér | o | g ol g7 1 g1 (73|69 |67 |65
zrna d [um]

Na vSech vzorcich byla méfena tvrdost HV10, s cilem urcit
diference mezi velikosti zrna a tvrdosti. Z obr. 3 je patrny ndrist
tvrdosti HV10 na poctu pruchodi. Zavislost mezi velikosti zrna
materidlu a drovni meze kluzu popisuje Hall — Petchdv vztah:

1
c =0'0+k-d_2 (nH
y

kde o je napéti na mezi kluzu, o ak jsou konstanty, d je velikost
zrna.

Tento vztah je pouZitelny v Siroké oblasti velikosti zrn az do néko-
lika desitek nanometra. ProtoZe tvrdost HV méd vazbu k mechanickym
vlastnostem, a to k mezi kluzu, tak proto v naSem piipadé uvddime
zévislost HV na d'? v souladu s Hall — Petchovym vztahem.

T0
G5 4
60 -
(=]
S 551
I ; ] i
[ P  EREATY fec.s + protlacovani za
. : : : studena
T3 SRS conf S S S—— I o] (o (=Teo1 ]
tepla
40 ; ; i ; ; ; ;
2 3 4 5 6 7 3 9 10
Pocet protlaceni
70
T
=) ' :
§ 85 - i i Bl e
sodo i _____i....| + protlatovaniza
: : ; H studena
45 qreeeeeeees """""" """"" = protiagovani za
tepla
40 T - T . T -
0.33 0.34 0.35 0.36 0.37 0.38 0.39 04
d um™Y

Obr. 3 Zavislost tvrdosti HV 10 na poctu protlaceni
a na velikosti zrna d

Vzorky vytvorené technologiif ECAP byly rozfezdny technologii
abrazivniho vodniho paprsku (AWJ) za podminek uvedenych v tab.
4, a to na Ustavu geoniky AV CR v.v.i. v Ostrav&. Technologie
AWI byla zvolena jednak proto, Ze u této technologie nedochazi
k Zddnému tepelnému ovlivnéni materidlu (tzv. studeny fez), tak
i proto, Ze na vytvoreném povrchu lze sledovat vliv velikosti zrna
na drsnosti povrchu.

Tabulka 4 Podminky pfi hydroabrazivnim déleni vzorki

Technologické faktory znacka jednotka hodnota
. tlak kapaliny P MPa 370
Obr. 2 Metalograficky vyb ychozih teridl teridl . .
I etalogra 1cp}(/) g/r)g b?lfé?cl)cE(()ZZ[; P?l materidlu a materidlu primér vodnd trysky d. nm 03
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prumér abrazivni trubice d, mm 0,8
délka abrazivni trubice L, mm 76
hmotnostni pratok .
abraziva b "y g-min’ 250
vzdélenost trysky I mm )
od povrchu
. 30, 50, 70

2 1 > > >
posuvnd rychlost v, mm.min 90, 110, 130
velikost abraziva - MESH 80
materidl abraziva - - Austral}sky

granat

Vytvorené vzorky byly méfeny kontaktnim profilometrem Hom-
mel Tester T8000. Kazdy vzorek byl proméren ve 20 méficich liniich,
jak je zndzornéno na obr: 4. Z kazdé linie byl ziskan signdl o distribuci
nerovnosti povrchu, ktery byl vyhodnocen a statisticky zpracovén.

Obr. 4 Fotografie povrchu vytvofeného AWJ s vyznacenymi
20 méficimi liniemi

Pro posouzeni vlivu velikosti zrna materidlu na texturu povrchu
byl vybran parametr Ra, coZ je stfedn{ aritmeticka odchylka povrchu
[8]. Tento parametr piedstavuje pramérnou drsnost na zdkladni
délce. U tohoto parametru je potlacen vliv vyraznych a netypic-
kych vystupkt a prohlubni. Méfeni bylo provadéno na péti po sobé
jdoucich zdkladnich délkdch (/ = 2,5 mm) a ze ziskanych dat byla
stanovena primérnd hodnota Ra.

Na obr: 5 je uvedena zdvislost drsnosti Ra na hloubce fezu h
pro rychlosti posuvu fezné hlavy AWJ 30, 50, 70, 90, 110 a 130
mm.min’'. Z grafu je patrny vliv rychlosti fezné hlavy na texturu
povrchu. Lze konstatovat, Ze vyslednou texturu povrchu ovliviiuji
Jak technologické parametry (napf. rychlost fezné hlavy v ), tak
i mechanické vlastnosti obrobku (napf. tvrdost).

Na obr. 6 a obr. 7 je jsou uvedeny grafy, na kterych mizZzeme
pozorovat vliv riznych velikosti zrna vzniklych po jednotlivych
pruchodech technologii ECAP na textufe povrchu. Tyto materidly
byly déleny za podminek uvedenych v tab. 4 posuvnou rychlosti
délici hlavy 110 mm.min™.

Jak je patrno z obr. 6 a 7, vliv velikosti zrna na textuie povrchu
se projevil jak u materidla protlacovanych za studena, tak u ma-
teridlt protlacovanych za tepla. OvSem tento vliv 1ze pozorovat
az od hloubky fezu 4 = 12mm. Je to zplisobeno tim, Ze ndstrojem

25

0 5 10 15 20
h [mm]

Obr. 6 Zavislost drsnosti povrchu Ra na hloubce £, pro materidly
protlacované za studena

h [mm]

Obr. 7 Zévislost drsnosti povrchu Ra na hloubce A, pro materidly
protlacované za tepla

—¢— 30 mm/min
—=— 50 mm/min
—t— 70 mm/min
—%— 110 mm/min
g« 130 mm/min

Obr. 5 Zavislost drsnosti Ra na hloubce fezu & pro Sest rychlosti posuvu fezné hlavy AWJ a kvalitativni porovnani povrchi
pfi rychlosti 30 a 130 mm.min!
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je flexibilni néstroj AWIJ, ktery md na vystupu z trysky urcitou
kinetickou energii, kterou postupn& ztraci. Cim je vy33i pevnost
a tvrdost materidlu, tim dojde k rychlej$imu spotfebovani kinetické
energie paprsku a dochazi k rychlejSimu vychylovani paprsku, coz
mad za ndsledek zhorSeni kvality fezné stény.

ZAVER

V pfispévku je nastinén novy pohled na hodnoceni jemnozrn-
nych materidla ve vztahu k obrabéci technologii. V nasem pripadé
se jednalo o jemnozrnné médéné materidly vytvofené technologii
thlového kandlového protlacovani (ECAP) obrdbéné technologii
abrazivniho vodniho paprsku (AWJ). Technologii ECAP se vytvaii
materidly, které maji vyS§§i mechanické vlastnosti, coZ zplsobuje
horsi obrobitelnost. Na zdklad¢ provedenych experimentd lze
pozorovat linedrni zavislost mezi velikosti zrna a tvrdosti, coZ je
v souladu s Hall-Petchovym vztahem. Je zde prezentovana fada
vysledki a analyz za icelem zjisténi vlivu zpevnéni materidlu pfi
déleni AWJ ve vztahu k textufe povrchu. Pro hodnoceni textury
povrchu byl vybran parametr Ra, ktery nejlépe popisuje vazbu
k velikosti zrna materidlu a k tvrdosti.

Podékovani 5 5
Prace vznikla za podpory projektit GA CR 101/09/0650, MSMT
¢. MSM6198910016 a MSMT ¢. MSM6198910013.
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Technické pokyny pro autory

Prispévky se prijimaji v elektronické formé.

PoZadavky na textovou ¢ast: Text musi byt pofizen v edito-
ru MS WORD, doporucuje se font Times New Roman, velikost
pisma 12, dvojité fddkovani, format stranky A4. Ve vSech ¢dstech
prispévku pouZivejte stejny font. Text piste do jednoho sloupce se
zarovnanim k levému okraji, kldivesu ENTER pouZivejte pouze
na konci odstavce.

Rovnice a vzorce uvddéné na samostatnych fadcich musi byt
vytvofeny modulem pro matematiku editoru MS WORD, rovnice
a vzorce, které jsou soucdsti textu na rfadku, zapisujte pomoci vlo-
Zenych symboli, nikoliv zminénym modulem. Pfi psani matema-
tickych a chemickych vyraza dodrzujte zdkladni pravidla: Veli¢iny
piste kurzivou, matice tu¢né stojaté (antikva), vektory a skaldry tuc-
nou kurzivou. Uplny (totélni) diferencial ,.d vZdy stojat&. Ludolfovo
¢islo ,,mt* stojaté. Indexy, pokud vyjadiuji veli¢inu, piSte kurzivou,
v opacném piipad€ stojat€ (napf. max, min apod.). Imagindrni jed-
notku ,.,i* stejné€ jako ,,j* v elektrotechnice piste stojaté.

Dodrzujte pravidla ¢eského pravopisu; za interpunkénimi zna-
ménky je vzdy mezera. Rovnéz tak pred a za znaménky ,,+, ,,-, ,,="
apod. je vZdy mezera.

PoZadavky na obrazky a grafy: Grafickou ¢ast piispévku ne-
véleniujte do textu, ale dodévejte ji jako samostatné grafické soubory
typu *.CDR, *.EPS, *.TIF, *.JPG a *.Al (vektorovou grafiku jako

* EPS nebo *.Al soubory, bitmapovou grafiku jako *.TIF nebo
* JPG soubory). V Zddném piipad€ nedoddvejte obrdzek v soubo-
ru typu *.doc. Bitmapové soubory pro cernobilé kresby musi mit
rozliSen{ alespoii 600 dpi, pro ¢ernobilé fotografie nejméné 200 dpi
a pro barevné nejméné 300 dpi. Pfi generovani obrazkiu v COREL
DRAW do souboru typu *.EPS prevedte text do kiivek. U souboril
typu *.JPG pouZivejte takovy stupeni komprese, aby byla zacho-
véana co nejlepsi kvalita obrdzku. Velikost pisma v obrizcich by
nem¢éla klesnout pod 1,5 mm (pfi pfedpokldadané velikosti obrazku
po zalomeni do tiskové strany).

Pokyny k predavani prispévku

Ke kazdému textu nebo grafice musi byt pfiloZen kontrolni
vytisk nebo fotografie.

Dile je tfeba, aby k ¢lanku autor dodal preklad résumé a ndzvu
¢lanku do anglického (Ceského — slovenského) jazyka, klicova
slova, jména vSech autort vcetné tituldl, jejich plnych adres, tele-
fonického spojeni a piipadné e-mailové adresy.

Soubory je mozno dodat na disketé nebo CD. Ke kaZzdému
pispévku piipojte seznam vSech preddvanych souborti a u kazdého
souboru uvedte pomoci jakého software byl vytvoren.

Pispévky zasilejte na adresu: Redakce casopisu JMO, Kabe-
likova 1, 750 02 Prerov.

JV© 6/2009

175



Miroslava KADULOVA, Petr HLUBINA, Dalibor CIPRIAN, Vysoka skola batiskd — Technickd univerzita, Ostrava
Gabriela STATKIEWICZ-BARABACH, Waclaw URBANCZYK, Institute of Physics, Wroclaw University of Technology,

Wroclaw, Poland

Meéreni disperze dvojlomu ve dvouvidovém mikrostrukturnim
optickém vlakné pomoci spektralni interferometrie v bilém svétle

V prispévku jsou prezentovdny vysledky mérent disperze dvouvidového dvojlomného mikrostrukturniho
optického vidkna (DMOV) v Sirokém spektrdlnim oboru. Nejprve je spektrdlni interferencni metodou,
vyuZivajici tandemového uspordddni Michelsonova interferometru a testovaného vldkna, zjistovdna
disperze skupinového dvojlomu pro dva linedrné polarizované vidy vedené DMOV. Namérené hodnoty
Jsou proloZeny polynomy tak, aby byla ziskdna disperze fdazového dvojlomu pro oba vidy. Je ukdzdno,
Ze vysledky mérent se shoduji s aproximaci fazového dvojlomu zdkladniho vidu, kterd je vhodnd pro
kitemenné DMOV se vzduchovymi otvory.

Klicova slova: spektralni interferometrie, mikrostrukturni optické vldkno, linedrné polarizovany vid,

dvojlom, disperze

1. UVOD

Dvojlomna mikrostrukturni optickd vldkna nachdzeji uplatnéni
v oblasti metrologie, a to ptredevsim diky jejich vysoké variabilité
v ovliviiovani podminek §itfeni vidi a citlivosti [1-3], véetné moz-
nosti fungovéni jak v jednovidovém [4], tak i dvouvidovém [5]
rezimu v Siroké oblasti vinovych délek. Dvojlomna mikrostrukturn{
optickd vldkna, umoziujici vedeni dvou stabilnich prostorovych
vidi, 1ze vyuZit napiiklad jako interferenc¢ni vldknové senzory
pnuti a teploty [6, 7].

V tomto piispévku jsou prezentoviny vysledky Sirokospek-
trdlntho méteni disperznich vlastnosti dvouvidového DMOYV,
umozilujictho vedent jak zdkladniho vidu LP,, tak tzv. sudého vidu
druhého fadu LP | [8, 9]. Pomoci spektralni interferencni metody,
vyuzivajici tandemového usporddani Michelsonova interferome-
tru (MI) a zkoumaného vldkna [10 — 13], je zjiSfovdna spektraln{
zavislost skupinového dvojlomu pro dva vldknem vedené linedrné
polarizované vidy. Hodnoty ziskané pro Sirokou oblast spektra jsou
aproximovdény polynomy tak, aby bylo moZno urcit ze skupinového
dvojlomu spektralni zavislost fdzového dvojlomu pro oba vidy [13].
Platnost ziskanych vysledki je ovéfovana porovnanim s vhodnou
aproximaci fazového dvojlomu zdkladniho vidu [1, 3], kterd plati
pro kfemennd dvojlomnd mikrostrukturni optickd vldkna se vzdu-
chovymi otvory. Byly ziskdny vysledky, které vykazuji dobrou
shodu s aproximaci.

2. DISPERZNI CHARAKTERISTIKY DVOJLOMNEHO
VLAKNA

Uvazujme DMOYV, ve kterém se mohou §ifit prostorové vidy
LP, a sudy LP,, oba v polarizacich x a y. JestliZe oznac¢ime
spektrdlné zavislé podélné konstanty §ifeni odpovidajicich vida
v uvedenych polarizacich jako f,*(A), B, (), B,(A), B, (A), pak
definujeme spektralné zdvislé fazové dvojlomy jako

B, (1) =2 B3 ()-8 (2)] M)

B, ()= 2] B1(2)- B ()] o)

Spektralné zavislé skupinové dvojlomy pak definujeme vztahem

L d[B,(2)4] 3
a Gy\(A) =A==
d[ B, (2)/ 2

Gll(ﬂ)?’*z‘[ Hch) L @

3. METODA MERENI SKUPINOVEHO DVOJLOMU

Skupinovy dvojlom G () vidu LP_, resp. G ,(A) sudého vidu
LP, , miZe byt méfen metodou spektrdlni interferometrie v bilém
svétle, vyuZivajici tandemového usporddani MI a testovaného optic-
kého vldkna. Experimentdlni sestava je na obrdzku 1. Jestlize madme
DMOV s G, (1)z >> 0 a drahovy rozdil je v MI nastaveny tak, Ze
plati A, >> 0, pak spekitrdlni signdl zaznamenany spektrometrem
je popsén vztahem [12, 13]

s(2)= 1+0,5V(/’L)exp{—(n2 12)[(G, (2)z-2,,) A%, /’VT}

cos[(Zn / /'L)(BOl (/l)z -A, )] ’

kde V(A) je spektrélni viditelnost a A4, je Sffka odezvové funkce
spektrometru. Aby bylo mozno v blizkosti tzv. vyrovnavaci vinové
délky A, [12] pozorovat spektrélni interferencni prouzky, je potieba
v Ml nastavit drédhovy rozdil tak, aby platilo A, = G, (A)z. Jinymi
slovy, dréhovy rozdil A,,, nastaveny v interferometru a méfeny
jako funkce vyrovndvaci vinové délky A, urCuje pifmo zévislost
skupinového dvojlomu G (A)) = A,, /z vidu zkoumaného vldkna
na vlnové délce.

01

4. EXPERIMENTALNI SESTAVA

Sestava pouzitd pro méfeni disperze skupinového dvojlomu
DMOV je na obrdzku 1. Svazek ze zdroje bilého svétla (ZBS) pro-
chdzi kolimédtorem (K), vstupuje do Michelsonova interferometru
(MI), ktery se skldda z dvojice zrcadel (Z1, Z2) a polopropustného
zrcadla (PPZ). V MI je nastaven drahovy rozdil A,,. Svazek na vy-
stupu prochdzi polarizatorem (P) a je soustfedén mikroskopickym
objektivem (O1) do méfeného dvojlomného optického vldkna
(MDOV). Pouzitim dal$iho mikroskopického objektivu (02)
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Spektrilni pr.

MDOY

Obr. 1 Experimentdlni sestava pro méfeni spektralni zdvislosti
skupinového dvojlomu optického vldkna

na vystupu vldkna vznikd kolimovany svételny svazek, ktery déle
prochdzi analyzatorem (A). Dal$im objektivem (O3) je soustfedéno
svétlo do vldkna spektrometru, ktery zaznamendva interferenci
polarizac¢nich vida jako spektralni signdl. Smér propustnosti pola-
rizdtoru i analyzdtoru je nastaven na 45° vzhledem k polarizacnim
osam méreného vldkna.

Meéreni bylo provedeno pomoci spektrometru S2000, resp.
NIR-512, které pracuji ve spektralni oblasti od 350 do 1000 nm, resp.
od 850 do 1700 nm. Délka vzorku méfeného vldkna je z = 2,603 m.

5. VYSLEDKY MERENI A DISKUSE

Pfi méfeni disperze skupinového dvojlomu zkoumaného vlakna
v sestavé popsané na obrazku 1, byly nejprve optimalizovany pod-
minky pro buzeni vidi a detekci optického signdlu tak, aby byla
zajiSténa nejvetsi viditelnost spektrdlnich interferen¢nich prouzka.
Byly zaznamendvany spektralni interferogramy pro drahové rozdily
nastavené v MI s krokem 20 um (pro spektralni interferogramy
zaznamenané prvnim spektrometrem) nebo 100 um (pro spektral-
ni interferogramy zaznamenané druhym spektrometrem). U vidu
LP,, bylo zjist€no, Ze vyrovndvaci vinova délka vzristé piiblizné
od 480 do 1600 nm s A,; rostoucim od 56 do 2318 um. Podobné
pro sudy vid LP|, vyrovndvaci vlnovd délka naristala pfiblizné
od 647 do 1028 nm s A,; rostoucim od 98 do 518 um. Obrdzek
2 ukazuje priklad spektrdlniho interferogramu zaznamenaného
prvnim spektrometrem pro A, = 218 pm. MiZeme jasné vidét
spektrélni interferencni prouzky v blizkosti dvou vyrovnavacich
vinovych délek ),m =702,92 nm a ),02 = 798,13 nm. Prvni z nich
odpovidé vidu LP a druhy vidu LP, . Podobn€ obrdzek 3 ukazuje
priklad spektrdlniho interferogramu zaznamenaného druhym spek-
trometrem pro nastavenou hodnotu A, = 518 um se spektrdlnimi
interferenénimi prouZzky v blizkosti dvou vyrovndvacich vinovych
délek A = 931,58 a A, = 1028,46 nm.

Na obrdzku 4 je kiizky zndzornéna z4vislost namétenych hodnot
skupinového dvojlomu GOI(/IO) a G“()LO) na vyrovndvaci vinové
délce A, Skupinové dvojlomy odpovidajici obéma vidim jsou

1.4

LP sudy LP 1

01

Spekiralni signal

0800 850 700 750 800 850 900
VInova délka (nm)

Obr. 2 Priklad spektrdlniho interferogramu zaznamenaného prvnim
spektrometrem pro 4, = 218 pm
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950 1000
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Obr. 3 Priklad spektralniho interferogramu zaznamenaného druhym
spektrometrem pro A, = 518 um
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Obr. 4 Namétené hodnoty (kiizky) skupinového dvojlomu
v zdvislosti na vinové délce pro vid LP , a sudy vid LP, .

PIné ¢ary predstavuji polynomidlni aproximaci, pferusovana ¢dra
odpovidd aproximaci

zaporné, coz bylo potvrzeno v méfici sestavé popsané na obrazku
1 pouzitim zpozdovactho prvku (ZP) za MDOV (viz [13]). Pfesnost
méfeni skupinového dvojlomu je lepsi nez 0,1% [13]. Skupinovy
dvojlom vidu LP rychle klesd s rostouci vinovou délkou. Vid LP, |
vykazuje obdobnou zévislost, oviem jeho absolutni hodnota G|,(4,)
jeniz&inez G (4, piiblizné 0 20 %. PInd Cdra na obrazku 4 ukazuje
skupinovy dvojlom G(A) ziskany z hodnot —G(4,)/A, ? proloZenych
polynomem. Skupinovy dvojlom G () je aproximovén polyno-
mem ¢tvrtého fadu. Znalost tohoto polynomu umoziiuje s pouZitim
rovnice (3) urCenf spektralni zdvislosti fizového dvojlomu B, (4),
kdy B, (A)/A je reprezentovén polynomem pétého fadu, jak ukazuje
obrdzek 5. Pfi urovani uvedené zdvislosti byla vyuZita znalost
hodnoty B, = 3,84 x 107, kterd byla naméfena na vinové délce
632,8 nm jinou interferenéni metodou [14].

Jak je vidét na obrazku 5, hodnota fazového dvojlomu vzristd
s rostouci vlnovou délkou, ale md opacné znaménko neZ skupino-
vy dvojlom. Fézovy dvojlom pro sudy vid LP ,, ktery byl ur¢en
s pomoci rovnice (4) s vyuZzitim znalosti hodnoty B, = 2,35 x 10”
pro vinovou délku 632,8 nm [8], m4 obdobnou spektralni zavislost,
oviem jeho hodnota je v porovnéni s B (1) zhruba o 30 % niZsi.

Podle praci zabyvajicich se kfemennymi mikrostrukturnimi
vldkny s podélnymi vzduchovymi otvory [1, 3], mizZe byt faizovy
dvojlom B, (A) aproximovén vztahem
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B, (A)=é",
kde & a m jsou konstanty. Skupinovy dvojlom G (4) je potom
dan vztahem
G, (2)=(1-m)B, (2).

ProloZeni naméfenych hodnot GOI(),) metodou nejmensich
¢tvercil, jak ukazuje na obrdzku 4 prerusovana ¢ara, dava hodnotu
m = 2,768. PreruSovand ¢dra na obrdzku 5 ukazuje odpovidajici
hodnoty B, (1) a zdroveii je vidét dobrd shoda mezi teoretickymi
a experimentalné zjiSténymi hodnotami.

axl‘ﬂ'

Fazovy dvojlom
o -

n

sudyLP,

500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
Vinova délka (nm)

Obr. 5 Zavislost fazového dvojlomu na vlnové délce pro vid LP |
asudy LP . PferuSovand ¢dra odpovida aproximaci

6. ZAVER

V prispévku jsou prezentovany vysledky méteni disperze dvoj-
lomu ve dvouvidovém DMOV v §irokém spektrdlnim oboru. Méfeni
je provedeno metodou vyuZivajici tandemového uspotfddani MI
azkoumaného vldkna. Je zjistovana spektrdlni zavislost skupinového
dvojlomu u dvou linedrn€ polarizovanych vida vedenych vldknem.

Nameéfené hodnoty jsou proloZeny polynomy tak, aby bylo
mozno zjistit spektrdlni zdavislost faizového dvojlomu pro oba vidy.
Vysledky méfeni jsou porovnavany s aproximaci fizového dvojlomu
zdkladniho vidu, kterd plati pro kfemennd dvojlomnd mikrostruktur-
ni optickd vldkna se vzduchovymi otvory. Byla ukdzana dobrd shoda
mezi teorif a experimentem. ZjiSténé disperzni charakteristiky maji
velky vyznam pfi roz§ifovani moZnosti uplatnéni optickych vldken
v oblasti optickych systému vyuZivajicich interferenci polarizacnich
vidu a v oblasti optickych vldknovych senzort.

Prdce byla podporena internim grantem VSB - TU Ostrava
(IGS HGF VSB-TUO 2009) a grantem cesko - polské spoluprdce
(projekt MEB 050809).
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Richard DVORSKY, Jitf LUNACEK, Ales SLIVA, Karla BARABASZOVA, Jana SEIDLEROVA, Dalibor MATY SEK,
Vysokd Skola banska - Technicka univerzita, Ostrava

Morfologie agregati nanocastic kiremiku pripravenych
v desintegratoru Water Jet Mill

Prdce prezentuje fyzikdlni mechanismy desintegrace pevnych cdstic v novém zarizeni, pracovné na-
zyvaném WIM (Water Jet Mill) a globdlni popis uvedeného systému vcetné internich mlecich cyklit
a rozmérovych separdtorii partikuldrni kapalinové suspenze. Desintegracnim cinitelem je zde piisobeni
vysokoenergetického kapalinového paprsku s vytokovou rychlosti cca 660 m-s™ a vysokou mirou kavitace
v desintegracnich zondch. Z dosahované miry zdrobnéni aZ do oblasti pod 100 nm a z malého mecha-
nického poskozeni impaktniho terce vyplyvd dominantni mechanismus dezintegrace implozi kavitacnich
bublin primo na povrchu cdstic uvniti kapalinové suspenze. V samostatnych oddilech mikroskopie
atomdrnich sil AFM, skenujici elektronové mikroskopie SEM, konfokdlni optické mikroskopie a lase-
rové difrakce jsou ndsledné prezentovdny vysledky analyzy morfologie agregdtii nanocdstic kremiku

pripravenych v desintegrdtoru WJIM.

Klicova slova: nanocdstice, vodni paprsek, kavitace, implose, disintegrace, mleti, agregat

1. UVOD

Technologie vysokoenergetického kapalinového paprsku [1-2]
(dale jen paprsek) vznikla v roce 1971 v laboratotich NASA [3-4]
pri nutnosti opracovani tvrdé vysokoteplotni keramiky bez vy-
znamného tepelného naméhani okoli délicich ploch. Pro uvedenou
vlastnost je kapalinovy paprsek perspektivnim nastrojem, jehoz
technicky potencidl nenf ani v soucasné dobé plné vyuZit. Nové
poznatky a aplikace lze ocekdvat zejména v oblasti velmi tuzkych
mikrotrysek, Cisté parni mikrokavitace [5-8] a v oblasti pulzniho
rezimu [9-11], kdy waterhammer efekt vyrazné zndsobuje jeho
erozivni pisobeni na pevné materidly. Jednou ze slibnych oblasti
aplikace je vyuziti extrémni dynamiky paprsku pro dezintegraci
partikuldrnich materidli. Vyznamnym problémem jiZ neni bézné
vyuZiti paprsku k prostému mleti do oblasti mikro, nybrz vytvoreni
fyzikdlnich podminek pro efektivni mleti aZ do oblasti nanorozmé-
ri. V pracovnim prostoru WIM (viz obr. 1) jsou ¢éstice undSeny
kapalnou disperzi a cyklicky prochdzi soustavou dezintegrac¢nich
z6n, generovanych kavitujicim kapalinovym paprskem v tzké
,-abrazivni trysce* a kavita¢nf trubici.

kontrobn 400 Mpa vstspni kavitajici vodni paprsek

Bypass
\ smdovaci komora

0.2 men vodni eryskoy

— koatrolnd takomér

— abrasivni tryska 0.9 mm

~— hueni gjckioeny viaup

— kavitatni trubice

~_ peostar pro reflix susperze

w¥tok plebyictné

ody

W impatni tert

Obr. 1 Schéma WIM véetné systému turbulentnich cross-flow
separdtoru a foto prototypu zatizeni

Obr. 2 Zdkladni mechanismy desintegrace mikroc¢astic ve WIM:
A —rychla dynamika ptisobeni smykovych napéti pii obtékani
mikroc¢dstice v extremnim gradientu rychlosti proudéni suspenze,
B — pulzni pusobeni vysokych impaktnich tlaki waterhammer
efektu pii asymetrickém kolapsu kavita¢ni mikrobubliny na povrchu
c¢astice, C — piimy dopad vétsich ¢éstic na tvrdy ter¢ z karbidu
wolframu WC (¢4stice malych hmotnosti jsou strhdvédny do te¢ného
sméru proudnic obtékajici suspenze)

Pocétecni experimentdlni zkuSenosti s WIM  byly poprvé
prezentovany na 1st Nanomaterials and Nanotechnology Meeting
NANO OSTRAVA 2008. Proces desintegrace ve WIM vyuZivd
extrémni dynamiku a vysokou hustotu vykonu v oblastech inter-
akce kapalinového paprsku se suspenzi jemnych castic mletého
materidlu. Pfi pracovnim tlaku Cerpadla cca 400 MPa a vytokové
rychlosti pag)rsku 660 m-s" dosahuje hustota vykonu na priifezu
164 kWmm ™. Pfi primeéru uZité vodni trysky 0,23 mm to odpovida
hodnoté 8 kW na celém prufezu paprsku. Na schématu v obr. 1 je
zobrazen zédkladni mleci rezZim WJIM. Kapalinova suspenze mle-
tych Castic vstupuje z horniho rezervoiru do sméSovaci komory
s diamantovou kavita¢ni vodni tryskou o priméru 0,23 mm. Zde
dochdzi k primarni dezintegraci v kontaktu s kavitujicim kapali-
novym paprskem. Po prichodu usmériiovaci abrazivni tryskou
vstupuje suspenze do kavitacni trubice a po zméné sméru pohybu
v dolnim prostoru dopadu na tvrdy ter¢ z karbidu wolframu stou-
pa s intenzivni turbulenci vertikdlné vzhuru. Pfi dosazeni vysky
horniho usti kavitacni trubice je ¢ast suspenze cyklicky strhdvédna
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zpét do jejiho desintegracniho prostoru a prochdzi novym cyklem
mleti. Pfi mleti predpokladame cyklické opakovani tif zakladnich
dezintegracnich efektd (viz obr. 2).

1. Rychld dynamika puisobeni smykovych napéti pri obtékdni
mikroCdstice v extrémnim radidlnim gradientu rychlosti proudéni
suspenze (viz obr. 2 A).

Pfiméd mechanickd destrukce Céstic je zpusobend rychlou
zménou sméru a velikosti smykovych napéti pii jejich vstupu
do kavitujiciho paprsku. Radidlni rychlostni gradient v Gzké tru-
bici primdrni ,,abrazivni* trysky priméru 0,9 mm mutZe dosahovat
extrémnich hodnot pies 1000 m-s"'/mm. Na maximdlnim charak-
teristickém rozmeéru obtékané Castice dosahuje rychlostni rozdil
na protilehlych plochdch hodnoty a7 100 ms™. Uvedeny rychlostni
gradient vyvolava u priblizné globuldrni ¢astice rotaci a radidln{
vztlakovou silu sméfujici do osy proudu. Diky rotaci ve vysokém
rychlostnim gradientu vykazuje ¢astice velmi rychlé zmény inten-
zivniho smykového naméhanti, které pii prekroceni meze pevnosti
vyvolava jeji desintegraci.

2. Pulzni puisobeni vysokych impaktnich tlakii waterhammer efek-
tu pri asymetrickém kolapsu kavitacni mikrobubliny na povrchu
Cdstice (viz obr. 2 B).

K primarni kavitacni dezintegraci ¢astic dochdzi pfi implozi
bublin Cisté parni mikrokavitace z kavitacni vodni trysky pfi jejich
kolizi s ¢asticemi v kapalinové suspenzi [12]. K sekundérni dezin-
tegraci ¢astic dochdzi v oblastech uvnitf kavitacni trubice. Zdrojem
kavitace je pfi daném technickém uspotfddani vysoky rychlostni
gradient pfi miSeni vysokoenergetického kapalinového proudu
s pomalou suspenzi mletych castic. Konstrukce kavitacni trubice
je feSena tak, Ze kavita¢ni bubliny opakované vznikaji heterogenni
nukleaci pfimo na fdzovém rozhrani mezi kapalinou a ¢astici [5].
Soucinitel kavitace v oblasti miSeni dosahuje pfi teploté cca 60 °C
a tlaku 0,1 MPa okolni kapaliny podle standardniho vypoctu fadu
10™*. Asymetricky kolaps kavitaéni bubliny na povrchu Géstice vede
ke vzniku velmi silné razové viny v mist¢ dopadu kapaliny, jejiz
tlakové maximum prevySuje mez pevnosti materidlu.

3. Primy dopad vétSich Cdstic na tvrdy terc z karbidu wolframu
WC (viz obr. 2 C).

Po vystupu suspenze z kavitacni trubice dochézi k piimé mecha-
nické destrukcei ¢dstic ndrazem na tvrdy tercik ze slinutého karbidu
wolframu. Tato dezintegra¢ni zona na konci cyklu prispiva zejména
k destrukci vetSich ¢dstic, u kterych setrvacné sily F, dominuji nad
hydrodynamickymi silami F, které unaseji ¢astice proudem kapa-
liny. Velmi malé ¢éstice jsou vzhledem ke své malé setrvacnosti
unaSeny odklonem proudnic podél povrchu terce.

DuleZitym faktorem v celém desintegratnim procesu WIM je
technické rfeSeni umoZiiujici vicendsobny prichod ¢éstic pres dezin-
tegracni z6ny na vSech trovnich zafizeni. Primarni turbulentni fil-
traci je ze suspenze separovana vystupni submikronova frakce <400
nm, kterd je kumulovédna v dolnim reservodru k dal§imu zpracovani
(viz obr. 1). Reflux dosud neseparované suspenze vétSich castic je
veden zpét k hornimu vstupu do mleciho cyklu. Prvni zkuSenosti
ukazuji, Ze pratok turbulentniho filtra¢niho separatoru je schopen
kompenzovat pfitok Cisté kapaliny pres kavitacni trysku a zajistit tak
konstantni objem cirkulujici mleci suspenze v hornim reservodru.
Vystupni submikronova disperze je v dolnim reservoaru koncen-
trovdna metodou turbulentni ultrafiltrace s odvodem piebyte¢né
kapalné frakce <40 nm. V soucasném stavu neni pritok ultrafiltru
schopen kompenzovat pfitok cisté kapaliny pres kavitacni trysku
v redlném Case a vystupni nanodisperse byla ve zkusebnim testu
zbavena balastn{ kapaliny oddélené po ukonceni experimentu.

2. TEORIE - dynamické parametry kolapsu parni kavitace
na ¢asticich suspenze

Cistd parni kavitace vykazuje diky nizké stlacitelnosti vody
vyrazn€ vysS§i hustotu desintegracni energie hydraulického rdzu pri

kolapsu nez kavitace plynova nebo smisend. Kolabuje zde pouze
vakuovd bublina s kondenzitem bez plynu, ktery svou kompresi
bézny typ kavita¢niho kolapsu brzdi. Z termodynamického hlediska
je mnohem vyssi pravdépodobnost heterogenni nukleace kavitacni
bubliny na povrchu dispergovanych ¢astic, nezZ nukleace homogen-
ni ve volném objemu kapaliny. Pfednostné tedy vznikaji kohezné
véazané dvojice ¢dstice-bublina obr. 3, které prochdzeji spolecnym
kavitacnim vyvojem.

Obr. 3 Heterogenni nukleaci kavitacni bubliny ndsleduje asymetric-
ky rust kohezné vdzaného péru ¢astice-bublina. Na schématu
se stfed bubliny v pribéhu rustu posouvd doprava a ¢dstice je urych-
lovana tlakem par a vazbou na sténu bubliny doleva

vivs

Jestlize hydraulicky tlak p ptisobenim vnéjSich vliva poklesne
pod hodnotu tlaku nasycené péry p nebo aZ do zdporné oblasti
tahovych napéti p < 0, dochézi na fazovych rozhranich k nukleaci
parnich kavitacnich bublin. V uvedenych podminkdch existuje
konecnd velikost rovnovédzného poloméru R, kavitatni bubliny bez
rozpus§téného vzduchu. Vnéjsi hydraulicky tlak p je v rovnovaze

pouze s tlakem nasycené pary uvniti' a kapilarnim tlakem (1).

P<p
p=|p+

20| | statickd rovnovaha Ro= .
Ro pn—p

Rovnovédzna formule (1) rozdéluje oblast moznych poloméra
R, atlaku p na ¢dst expanzivni nad kfivkou obr. 4 a na ¢ést implo-
zivni pod kfivkou.
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Obr. 4 Zavislost rovnovaznych polomért o kavitacnich bublin
na velikosti tahového napéti uvnitf vody pfi 20 °C.
Vertikdlni pferuSovand ¢ara odpovidd drovni piislusného
tlaku nasycené péry p = 2337 Pa a povrchového napéti vody
0 =72,78 10° N-m’
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Hranice, vymezend uvedenou kiivkou, odpovidd labilni rov-
novéze. Pfi malé€ poruse poloméru smérem vzhiru R > R dochdzi
ke sniZeni kapildrniho tlaku a dominantni tlak nasycenych par se

stdva hnacf silou explozivni expanze.

2
o> ( p+ ?0-] ........ expanze . 2

Cistice kohezné vazand na fizové rozhrani bubliny je pfi jeji
expanzi undsena vysokym zrychlenim radidlné od stfedu bubliny
(viz obr. 3). Pfi vyssi hustoté dispergovanych ¢éstic vede piislusny
mechanismus ke vzdjemnym relativné vysokoenergetickym sraz-
kdm. V opacném pfipadé€ poruchy poloméru smérem dolii R < R
dochdzi ke zvySeni kapildrniho tlaku (2), ktery se postupné stava
extrémné rostouci dominantni hnacf silou implozivniho kolapsu.

<[ p+%
p<| P+

Ke kolapsu kavita¢ni bubliny rovnéZ pfispivd zanik tahovych
napéti p v okolni kapaliné, zptusobeny jejich ¢asovou zménou
(ultrazvuk) nebo premisténim v proudéni do mist s vySsim tlakem.
Tretim prispévkem je lavinovitd kondenzace nasycené pary p — 0,
kdy bublina kolabuje do vakua (viz obr. 5). Kondenzit nasycené
pary muizZe byt v obecném piipad€ rozdélen na vnitini centralni

jadro o poloméru R . a vné&j8i obal sily d, absorbovany povrchem
kolabujici bubliny.

........ kolaps . 3)

Obr. 5 Zéavérecna faze rozbiti mikrocdstice koncentrovanym tlakem
hydraulického razu pfti asymetrické implozi vakuové kavita¢ni
bubliny po kondenzaci par

V situaci, kdy plisobi soucasné vSechny tfi efekty, je hnaci silou
imploze kapildrni tlak, zvySeny o hydraulicky tlak okoli.

)

Celkovd prdce hnaciho tlaku imploze p (R) od pocdtku kolapsu
pii poloméru R do jeho konce pfi hodnoté R . je pfi zdvérec-
ném dopadu pfeménéna na kinetickou energii hydraulického razu.
Za zjednodusujiciho pfedpokladu kondenzace veskeré pary uvnitf
centralniho jadra (d = 0) jsou oba poloméry jednozna¢né svazany
rovnosti hmotnosti pary a kondenzatu.

4 4
—ﬂ:Rmax3 p = —TCR . 3 p . (5)
3 vapor 3 min liquid

P1i 20 °C z podminky (5) plyne vztah mezi obéma poloméry
R . =0,026R__.Celkova kinetickd energie vySe uvedeného hyd-

........ hnaci tlak imploze . 4

raulického rdzu, vypocitand aplikaci Rayleighovy teorie a vztaZzena
na objem kondenzdtu, poskytuje tidaj o maximu impaktniho tlaku
P, N povrchu Castice.

» 1
max - 4
—7mR
3 min
Na zdklad€ soucasné platnosti vztaht (4), (5) a (6) byl odvozen
odhad zavislosti maximélniho impaktniho tlaku na tlaku p okoli

a na maximdlnim poloméru R___kolabujici bubliny.

™ p.(R) 47R* dR (6)

'min

Do (p,RmX)=Ap+Ri, (4=56 895, B = 12 414Pa-m).(7)

max

Prubéh zavislosti na obr. 6 ukazuje extrémni hodnoty tlaku
zejména pro kolaps parnich mikrobublin s po¢atkem v mikronové
a submikronové oblasti.
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Obr. 6 Zavislosti impaktniho tlaku p  na poc¢dte¢nim maximdlnim
rozméru R kolabujici kavitacni bulﬁmy. Shora postupné pro tlaky
prostiedi p = {1, 107, 10, 103} MPa

Zatimco v oblasti desitek mikrond dominuje vliv hydraulické-
ho tlaku, v submikronové oblasti ziskdvad vyraznou prevahu tlak
kapildrni. Prubéhy na obr. 6 predstavuji odhad nejnizsich hodnot
pfi pfedpokladu totdlni kondenzace vSech par do centrdlniho jadra
(viz obr. 5). V této situaci md jeho polomér R . maximalni moZnou
hodnotu, kterd zabranuje dalSimu vzristu kapildrniho tlaku smérem
k jesté extrémnéjSim hodnotdm. Pfi implozi kavita¢ni bubliny
v prostiedi s tlakem 1 MPa dosahuje impaktni tlak p _ minimdlné
hodnoty cca 57 GPa. Pro vétSinu desintegrovanych materidli je
pevnost v tlaku o < 0 (Al,O,) = 3 GPa << 57 GPa hluboko pod

uvedenou hodnotou.

3. EXPERIMENT - piiprava a studium agregace nanocastic
kiremiku ve vodni suspenzi

Pro tvodni experimentdlni testy byla pouZita suspenze kie-
mikovych ¢astic v demineralizované vodé. Vstupni kiemikové
Castice byly pripraveny mletim hrubych zlomkt monokrystalu (Si
99,999 w%) velikosti do cca 5 mm v klasickém planetdrnim mlynu
s pracovnimi elementy z karbidu wolframu, které vyznamné snizuji
miru kontaminace produktu. Vstupni mleci suspenze WJM obsa-
hovala partikuldrni frakci kfemiku <500 pm, separovanou sitovym
granulometrem z vySe uvedeného mleciho produktu. Jeji rozmérova
analyza laserovou difrakci ukazala dplnou absenci submikrono-
vych Castic. Cilem experimentdlniho testu desintegrace v zafizeni
WIM byla analyza vystupni submikronové frakce ¢astic kiemiku.
Produkt byl po koncentraci v turbulentnim ultrafiltru separovan
z kapalinové suspenze ve formé prasku vakuovym lyofilizatorem
pti teploté -60 °C.
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3.1. Laserova difrakc¢ni analyza rozdéleni velikosti ¢astic
Laserovd difrak¢ni analyza distribuce velikosti ¢dstic vstupniho
vzorku kfemiku byla provedena na zafizeni Malvern Mastersizer
2000 v aproximaci Fraunhoferova modelu pfi vinové délce lasero-
vého zdroje 638 nm. Pfi hodnot€¢ medidnu d, = 60,3 um (viz obr.
7) potvrdila absenci submikronovych ¢4stic, coZ pfispé€lo ke zietel-

veivs

né€jSimu rozliSeni ndsledného mleciho efektu v této oblasti.

Particle Size Distribution

Volume [%]
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Particle Size [um]

Obr. 7 Rozdéleni velikosti ¢astic vstupni frakce kifemiku
pro experimentdlni test mleti ve WJM po sitové separaci produktu
mleti v klasickém planetdrnim mlynu

Experimentdlni test mleti uvedeného vstupniho vzorku kfemiku
trval 180 s a bylo pfi ném dosaZeno ndrtistu submikronové frakce
z pocatecni hodnoty 0 vol.% na 6,4 vol.%. Metodou turbulentni
cross-flow filtrace byla separovana submikronova vystupni frakce,
kterd vykazuje medidn d, = 148 nm (viz obr. 8).

Particle Size Distribution
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0
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Obr. 8 Rozdéleni velikosti ¢dstic submikronové vystupni frakce Si.
Test mleti byl proveden ve WIM pod tlakem 400 MPa s kavita¢ni
kapalinovou tryskou 0,23 mm po dobu 180 s

Rozdéleni bylo méfeno rovnéZ zarizenim MALVERN MAS-
TERSIZER 2000 avsak pro submikronovou analyzu byla pouzi-
ta aproximace Mieova modelu difrakce. Uvedeny vysledek odpovida
v rozdéleni ¢etnosti naprosté dominanci submikronovych ¢éstic.

3.2. Analyza morfologie nanocastic a jejich agregati mikro-
skopii atomarnich sil AFM

Z AFM analyzy vystupniho vzorku (viz obr. 9) krétce po jeho
ptipravé a po primdrni separaci ultrafiltrem 400 nm je patrné vy-
znamné zastoupeni ¢astic do 250 nm, coZ dobie odpovida jejich
statisticky vyznamnému zastoupeni podle rozdéleni na obr. 8. JiZ
zde jsou vSak patrny vznikajici agregdty Castic, jejichZ podil se
v prubéhu Casu zvySuje.

Agregaty primédrnich nanocastic predstavuji souc¢asné rovno-
véazny produkt v oblasti limitu mleci rovnovahy, ktery je optickou
granulometrif registrovan jako nejmensi rozmérovy celek. Proto je
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Obr. 9 Analyza plochy 1000 nm x 1000 nm odparku
submikronové suspenze Castic kfemiku metodou mikroskopie
atomdrnich sil AFM v kontinudlnim reZimu

béZnymi metodami velmi obtiZné stanoveni skute¢nych rozméra
elementérnich produktt desintegrace. Ve vySe uvedeném relativné
kratkém experimentdlnim testu lze predpokladat bezprostiedné
po jeho ukonceni nizky podil agregéti. V déle trvajicim procesu
desintegrace byva sice nastolena rovnovdha mlectho limitu, ale
ma pouze statisticky charakter. Lze predpoklddat, Ze proces des-
integrace nekon¢i na této trovni, avSak je v danych podminkach
kompenzovan odpovidajici intenzitou agregace elementdrnich
nanocdstic, kterd tak maskuje skutecnou velikost elementarniho
mleciho limitu.

Nisledujici AFM analyza (viz obr. 10) byla provedena na od-
parku, ktery vznikl z vystupni suspenze nanocastic kfemiku
po nésledné separaci pod 100 nm a byl ponechén v klidu 48 hodin.
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Obr. 10 Analyza plochy 1000 nm x 1000 nm odparku
submikronové suspenze agregdtu ¢astic kiemiku metodou
mikroskopie atomdrnich sil AFM v kontinudlnim reZimu
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Je zde patrnd existence agregitti o rozmérech az 600 nm, které
nevykazuji vyraznou dominanci v Zddném svém rozméru a ma
smysl je charakterizovat mirou jejich sféricity.

3.3. Analyza morfologie agregitu skenujici elektronovou
mikroskopii SEM

Vzorek findlni submikronové frakce odpateny kratce po vystu-
pu suspenze z WIM a po primdrni separaci ultrafiltrem 400 nm byl
podobné jako u AFM analyzovéan alternativni metodou skenujici
elektronové mikroskopie SEM (viz obr. 11).

Néslednd analyza SEM (viz obr. 12) byla provedena na po-
dobném odparku, ktery byl pripraven ze stejného vzorku suspenze
a ve stejném case jako v pripadé AFM na obr. 10.

. Y

-

o i .
AccV Spot Magn Det WD 1 500 nm
26.0kV 1.6 40000x SE 10.0

Obr. 11 Analyza plochy odparku submikronové suspenze ¢astic
kifemiku (viz také vzorek na obr. 9) metodou SEM
pfi zvétseni 40.000x

X20,000 1pm

Obr. 12 Analyza agregatu ¢astic kiemiku v praskliné na okraji
kapky odparku submikronové suspenze (viz také vzorek na obr. 10)
metodou SEM pfi zvétSeni 20.000x

Odparek byl ziskdm analogickym postupem z vystupni sus-
penze nanocéstic kfemiku po ndsledné separaci pod 100 nm a byl
ponechdn v klidu 48 hodin. Uvedeny obraz, rovnéZ jako u analyzy
AFM, potvrzuje existenci agregatt o rozmérech az 600 — 800 nm,
které nevykazuji vyraznou dominanci v Zddném svém rozméru.

3.4. Analyza morfologie agregiti konfokalni optickou
mikroskopii

Vzhledem k malym rozmérim primdrnich ¢astic po desintegraci
byla metoda konfokalni mikroskopie aplikovana pouze na zobraze-
ni rozmérnéjsich agregatt ve filtraénim kol4c¢i po klasické filtraci
filtrem nucleopore 100 nm.

Obr. 13 Orientacni analyza agregati ¢astic kfemiku ve filtracnim
kold¢i membrany nucleopore 100 nm metodou optické konfokdlni
mikroskopie na vlnové délce 408 nm. Pravdépodobny vyskyt
agregatl je oznacen kruhy o primérech 600 a 800 nm

Zobrazeni agregatl nanocdstic z filtratniho koldce na obr. 13
ziejmé jiz odpovida limitim konfokalni mikroskopie pii dané vino-
vé délce 408 nm a pro celkovou analyzu miZe mit pouze orientacni
vyznam. I toto zobrazeni vSak potvrzuje prevlddajici maximdalni
dimenzi jeho rozmérnéjsich struktukturnich prvku (objekty v kru-
zich) dominantn{ zastoupeni agregatt rozméri 600 — 800 nm, které
byly pozorovany metodami AFM a SEM.

3. ZAVER

Dosazené vysledky potvrzuji znacny aplikacni potencidl
vysokoenergetického kapalinového paprsku v oblasti pripravy
nanopartikuldrnich suspenzi v novém zatizeni WIM. Uvodni
experimentdlni testy potvrdily vysokou desintegrac¢ni tc¢innost
WIM az do rozmérové oblasti nanocastic pod sto nanometru.
V relativné€ kratké dobé 180 s vzrostl podil submikronové frakce
ve vodni suspenzi z pivodni hodnoty 0 vol.% na hodnotu 6,4vol.%
s medidnem 148 nm. Pfi nasyceni 1,5kg cirkulacni suspense sta-
lou frakei 10 vol.% (300g) mletého partikuldrniho materidlu je
kontinudlni produkce vystupni submikronové frakce cca 384 g/h.
Uvedend mleci Gicinnost pfevySuje troveti soucasnych $pickovych
planetarnich mlynt [13-14]. V pribéhu uvedeného mleciho procesu
¢inil objem desintegra¢ni zony cca 0,1% celkového objemu cirku-
la¢ni suspense ve WIM. V reZimu extrémni turbulence a kavitace
dochdzi v suspenzi k vyraznym kinematickym ztrdtdm, jejichz
dominantni ¢ast odpovidd pohlcené energii desintegrace. Z analy-
zy intensity cirkula¢niho prutoku plyne pokles kinetické energie
v desintegracnich zéndch na cca 1% ptivodni hodnoty (cca27m-s™).
Z malého podilu tepelné disipace na celkové absorbované energii
vyplyvd hodnota specifické mleci energie 5,8 -10° kJ-kg'. Na zd-
kladé srovnéni dosud dosaZenych vysledkt v danych podminkdch
provozu WJM s vysledky mleti na planetarnich mlynech [13-14]
1ze oc¢ekdvat mleci limity v oblasti pod 10 nm. Na vyse uvedenou
piipravu vysledného nanopartikuldrniho prasku piimo navazuje
experimentdlni piiprava nanokompozitll jak pro optické aplikace
v pojivu polymetylmetakraldtu, tak pfiprava vysoce zhutnénych
nanokompozit typu kov-polovodi¢ s vyznamnym objemovym
podilem interpartikuldrni fdze Schottkyho prechodu.

Tato prdce byla &dstecné podporovina grantem GACR
106/08/1092 a MSM6198910016.
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Nanocdastice léci rakovinu pf¥imo v misté nadoru

Védci testuji novy zpisob 1é¢by rakoviny. PouZivaji pfi ném
magnetické nanocastice, které na sebe navazi chemoterapeuticky
1€k a dopravuji jej pfimo do nddoru. Zbytek téla je pred agresivnimi
Iéky ochrdnén. Metoda vyvinutd 1ékati z Univerzitni nemocnice v né-
meckém Erlangenu a védci ze spolecnosti Siemens, je nyni ve stadiu
laboratorniho testovani. Vysledky 1écby na zvifecich pacientech ale
vypadaji velmi slibné.

Lécba rakoviny je velmi sloZitd, dlouhodobd a nejistd. Nékdy
je jedinou moZnosti podavani silnych 1€k, tzv. chemoterapeutik.
Ty vSak maji Casto vazné vedlejsi tcinky. Védci se proto zaméruji
na vyvoj lécebnych postupi, které by pouZivaly co nejméné medi-
kamentl a ptisobily pouze na zhoubné buiiky.

Novinkou ve vyzkumu je transport l€ku pfimo do nddoru pomoci
miniaturnich magnetickych ¢astic o velikosti pouhych 100 nanometra.
Chemoterapeutikum je na nanoc¢dstici — svého dopravce — pevné nava-
z4ano. Pomoci silného magnetu, ktery se umisti pobliZ mista zhoubného
bujeni u pacientova téla, se ¢astice navadéji piimo k nadoru. Zde se
lé¢ebna latka uvolni a pisobi tedy lokaln€ pouze tam, kde je to nezbyt-
né nutné. Zbytek téla ziistane od toxickych latek uchranén.

Vyzkum je sice teprve v pocatcich a k béZnému klinickému
pouZiti je tfeba ujit jesté dlouhou cestu, ale pfi pokusech na zvita-
tech dokazali 1ékafi Univerzitni nemocnice v némeckém Erlangenu
a vyzkumnici ze spolecnosti Siemens, Ze je takovd chemoterapie
skute¢né moZznd témér bez vedlejSich ucinki. Paralyzovat nador
navic dokazali s pouhou pétinou obvyklé davky léku, protoze

ucinné latky byly dodany mnohem pfesnéji neZ obvykle. Vyzkum
je zaméfen na nddory blizko povrchu, jako jsou karcinomy hlavy,
krku ¢i kaZe. Stale jsou vSak zapotiebi dalsi klinické studie. Lékafi
v Erlangenu doufaji, Ze budou moci brzy zacit provadét klinické
studie na pacientech.

Jednou z klicovych otdzek ve vyzkumu je pouziti magnetu,
ktery nanocdstice presné sméruje na misto urceni. Je nutné pouZit
velmi silny magnet s proménlivym polem. Doneddvna byla podobna
zafizeni nepouZitelna — vaha elektromagnett, které byly schopny
generovat pole o poZadovaném vykonu, totiZ pfesahovala 1,5 tuny.
Vyzkumnikiim se ale nyni podafilo sestavit velmi vykonny otocny
elektromagnet o vdze pouhych 47 kilogram, ktery ma snadno pii-
stupné hrany p6li a vytvari velky spad pole. Diky tomu miZe 1ékar
s magnetem snadno manipulovat a hranu umistit pfesné¢ nad nador.
DokéZe proto bezpecné 1é¢it dokonce i nejmensi nddory.

Podle Americké spolecnosti pro rakovinu onemocni touto nemoci
kazdy rok na celém svété priblizné 11 milioni lidi a 7,6 milionu lid{
ji podlehne. V Ceské republice onemocni roéné rakovinou témsf
70 000 lidi — a statistiky fikaji, Ze rakovina je za Zivot diagnostiko-
védna kazdému tfetimu ¢lovéku.

Jan Kopecky

PR & Communication Manager

Evropskd 33a, 160 00 Praha 6

Tel.: +420 233 031 713 Fax: +420 233 031 709
E-mail: jan.kopecky @ siemens.com

Siemens s.r.0., Communications (CC), Evropskad 33a, 160 00 Praha 6
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Vyuziti elipsometru Gaertner L119 k méreni parametru kapalin

metodou SPR

Cldnek je vénovdn méFeni zmén indexu lomu kapalin vyuZitim metody rezonance povrchovych plasmoniy
(Surface Plasmon Resonance - SPR), realizovanému na nasem pracovisti. Jsou zde predstaveny dvé
varianty experimentdlniho uspordddni. Funkcnost obou zarizeni a relevance mérenych hodnot byla
nejprve ovérena souborem méieni na riizné koncentrovanych roztocich NaCl ve vodé. Poté byla metoda
SPR aplikovdna na studium zmén reflektivity pii pouZiti vody proménné teploty.

Klicova slova: povrchova plasmova resonance - SPR, reflektivita, index lomu

UvVoD

Metoda excitace povrchovych plasmont (Surface Plasmon
Resonance - SPR) patii mezi moderni optické metody, které v po-
slednim desetileti nalezly uplatnéni v detekci a analyze pevnych
a kapalnych latek a také pfi studiu povrchi. Extrémni citlivost
SPR na malé zmény indexu lomu (aZz 108 [1]) je dosud tGsp&sné
vyuzivdna zejména v senzorovych aplikacich, predev§im pro velmi
citlivé detektory riznorodych latek v chemii a biologii, k méfeni
tloust&k tenkych vrstev adsorbovanych na povrchu kovu nebo napf.
ke studiu kinetiky chemickych reakci [2].

Fyzikdlni jev excitace povrchovych plasmont byl pozorovan
jiz v roce 1902 Woodem [3, 4], ktery zaregistroval neoCekdvany
pokles intenzity svétla odraZzeného od zrcadla s miiZkou, neobjas-
nil v8ak jeho princip. Jeho fyzikalni podstatu zacal zkoumat Lord
Rayleigh [5], k pochopenti jevu pak vyrazné prispél Fano [6], ktery
jej interpretoval pomoci excitace elektromagnetickych povrchovych
vln, ale tplné vysvétleni tohoto jevu podal aZ roku 1968 Otto [7]
a v témZe roce Kretschmann a Raether [8, 9], kdyZ popsali dvé
odlisné konfigurace vhodné pro excitaci povrchovych plasmonu.
Prikopnické prace Otta, Kretschmanna a Raethera pfivedly SPR
do moderni optiky, kde se uplatiiuje zhruba od konce sedmdesatych
let pri studiu tenkych vrstev a jevl na rozhrani kov - dielektrikum.
Od pocatku osmdesétych let se tato metoda zacala uplatiiovat také
pro konstrukci biosenzort, v soucasné dobé se Siroce pouZivaji
senzory na principu SPR pro rychlou identifikaci fady biologickych
latek jako jsou proteiny, DNA, drogy, jedy apod. [10, 11].

TEORIE

Jako povrchové plasmony oznacujeme kvanta oscilaci elek-
tronového plynu na rozhrani mezi dvéma prostfedimi, napt. mezi
kovem a dielektrikem. Tyto oscilace mohou byt vyvoldny pru-
chodem elektronového svazku nebo elektromagnetickou vinou.
Elektromagneticka vlna dopadajici na prostfedi obsahujici dosta-
te¢né mnoZzstvi (témér) volnych ndboji, napt. elektront v kovu,
se CasteCné odrdzi a ¢astecné do tohoto prostfedi pronikd. Prosla
vlna m4 maximum své intenzity v roving rozhrani a exponencidlné
klesd s kolmou vzdalenosti od n€j (je oznaCovana jako evanescentni
vlna) a za urcitych podminek zde muZe vybudit oscilace téchto
volnych naboju.

K méfeni nejsou vyuzivany piimo vznikajici povrchové plasmony,
ale je sledovan zejména strmy pokles intenzity odraZzeného elektromag-
netického svazku, ktery je svdzan s jejich vznikem a je velmi citlivy
narizné charakteristiky systému (zejména dielektrické konstanty obou
prostiedi, ale i napt. tloustku tenké vodivé vrstvy).

Siteni elektromagnetické viny kovem je mozné pouze pro frekven-
ce mensi neZ plazmové frekvence daného kovu. V oblasti viditelného
a blizkého infraCerveného zafeni tuto podminku splituji napt. hlinik,

stifbro a zlato. K vybuzeni plasmonovych oscilaci 1ze vyuZit viny
s p-polarizaci a musi byt spInéna podminka rovnosti vinovych vektori
dopadajiciho zéfeni a plasmonti v roviné rozhrani kov-dielektrikum.
JelikoZ je vinovy vektor svétla ve vzduchu (vakuu) mensi neZ mini-
malni kritickd vInové délka nutnd pro excitaci plasmoni v kovu, neni
mozné vybudit plasmony dopadem svétla pfimo ze vzduchu.

(a) ®)

Sog

LY

—

hranol (skio)

dielektrikum povrchovy plasmon

Obr. 1 Experimentdlni konfigurace pro excitaci povrchovych
plasmoni: Ottovo usporadani (a), Kretschmannovo-Raetherovo

usporadani (b), kovovd miizka (c)

Existuje nékolik zptsobti vybuzeni povrchovych plasmond.
V praxi se nejcastéji vyuziva vazebného hranolu v Ottové anebo
Raetherové-Kretschmannové konfiguraci, nebo periodické miizky,
viz obr. 1. U prvnich dvou variant se nejCastéji pouZiva zlatd vrstva,
protoZe proti stifbru je stabilnéjsi.

V prvnim pfipadé se vyuzivd dplného odrazu pfi prechodu
z opticky hustsiho prostfedi do prostfedi opticky fidsitho. Povrchova
(evanescentni) vlna miZe zpisobit vznik plasmonu na povrchu
kovu (Ottova konfigurace — obr. 1a) nebo pifimo v tenkém kovovém
filmu excitaci elektront (Kretschmannova-Raetherova konfigurace
—obr. 1b). Je-li vodiva vrstva dostatecné tenka (fadové desitky nm),
povrchové plasmony mohou byt vybuzeny na vzdilenéj$im roz-
hrani této vrstvy. V pfipadé miizky dochdzi k difrakci na rozhrani
majicim periodicitu srovnatelnou s vinovou délkou dopadajiciho
svazku. Pfitom jsou v dusledku interference produkovény jednak
reflektované a transmitované médy, jednak médy evanescentni
§ifici se podél rozhrani, které mohou rovnéz vybudit povrchové
plasmony (obr. 1¢). Excitace plasmonti se projevi jako lokalizovany
ubytek energie odraZeného svazku.

EXPERIMENTALNI SESTAVA
Na Institutu fyziky na VSB-TU v Ostravé bylo rozhodnuto

o rozsifeni vybaveni laboratoii o méfeni pomoci SPR, a to formou
upravy jednoho ze stdvajicich pfistroji. Zaklad méfictho zafizeni
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tvorii elipsomer Gaertner L119. Tento ptivodné manudlné ovlddany
pristroj byl prestavén a upraven na plné automatizovany nulovaci
elipsometr [12]. Aparatura umozZiuje jak méfeni na konkrétni
vlnové délce, tak spektralni méteni.

Pro méfeni se zde vyuzivd dvou riiznych experimentdlnich
usporddani. Prvni pouZivé jako zdroj zareni laditelny HeNe laser,
schopny generovat svétlo na vinovych délkach 543 nm, 594 nm, 604
nm, 612 nm a 633 nm. Pfed dopadem na vzorek je svétlo polarizo-
vano pomoci Glan-Thompsonova hranolu, poté prochdzi déli¢em
svazku. Od néj se ¢ast zareni odrazi k referenénimu detektoru a ¢ast
prochdzi a dopadd na zkoumany vzorek. Intenzita svétla odraZeného
od vzorku je snimdna fotodetektorem, umisténym na pohyblivém
rameni dvojitého goniometru. K excitaci plasmonu je pouZita
Kretchmannova-Raetherova konfigurace. Vzorek s hranolem je
umistén na oto¢ném stolku ve stfedu goniometru, ktery umoziuje
nastaveni thlu dopadu s presnosti 1 thlové vtefiny. Drzdk umoziuje
méfit pevné vzorky a s pouZitim pritokové cely i kapalné anebo
plynné latky. Aparatura je zobrazena na obr. 2.

Otoény stolek

‘/Vzorek

Referenéni detektor/ @ <— Vazebny hranol

" D8li¢ svazku Detektor

Polarizator

Laser

Obr. 2 Schéma experimentdlniho usporddani pro méreni
s proménnym thlem dopadu

Druhd sestava pouZziva jako zdroj 75W xenonovou vybojku a jako
detektor je pouZit spektrometr USB650 Red Tide Spectrometer s mé-
ficim rozsahem 350-1000 nm. Aparatura je zobrazena na obr. 3.

Zarizeni je propojeno s pocitacem, ktery fidi veSkeré jeho
funkce. Cely proces méfeni je plné automaticky.

Otocny stolek

- Vzorek

<~ Vazebny hranol

Opticke vlakno
Polarizator

Xe lampa

Spektrometr

VYSLEDKY MERENI

K ovéfeni funkce a zejména citlivosti pfistroje bylo nejprve
provedeno nékolik méfeni na roztoku soli (NaCl) o riznych koncen-
tracich (0, 1 az 16 g/100 ml). K témto experimentim byla pouZita
sestava s pratokovou celou (obr. 4) a 60° hranol z materidlu SF10
s 44 nm tlustou vrstvou Au nanesenou piimo na kontaktni plose
hranolu. Tato konfigurace je optimalizovand pro méteni kapalnych
vzorkil (index lomu vody je kolem 1,33) a pro pouZiti zdroje svétla
o vlnové délce 633 nm.

dielektrikum ~V
pritokova cela —>

Obr. 4 Schéma pritokové cely pro méfeni kapalin

Meéfeni reflektivity v zdvislosti na dhlu dopadu byla nejprve
realizovdna pro Ctyfi vlnové délky a rtizné koncentrace roztoku
prvni aparaturou. V rdmci vyhodnoceni méfeni miiZeme porovnat
jednak prubéhy pro fixni vlnovou délku, ale rizné koncentrace

Obr. 5 Meéfeni reflektivity v zdvislosti na thlu dopadu
pro demineralizovanou vodu a tfi koncentrace roztoku NaCl.
Realizovédno na vlnové délce 633 nm

Obr. 3 Schéma experimentdlniho usporddadni pro méfeni
s proménnou vinovou délkou

Obr. 6 Méfeni thlové zdvislosti reflektivity pro ¢tyfi vinové délky,
demineralizovand voda
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roztoku (vCetné demineralizované vody), viz obr. 5. Je zde dobre
patrnd dobra rozliSitelnost prabéht pro jednotlivé koncentrace.
Jednak miZeme také vyhodnocovat vysledky méfeni pro fixni
hodnotu koncentrace a rizné vlnové délky svétla, priibéh pro
demineralizovanou vodu je zachycen na obr. 6. Z naméfenych za-
vislosti reflektivity na thlu dopadu byly dvéma rznymi metodami,
popsanymi v piispévcich [13] a [14], vypocteny hodnoty indexu
lomu a nasledné porovndny s hodnotami uvddénymi v literature
[15] pro teplotu 20 °C, pfi které bylo méfeni provadéno. Vysledky
jsou shrnuty v tabulce 1.

Tab. 1 Srovnani namétfenych vysledku s tabelovanymi
hodnotami [15]

Obr. 8 Meéreni reflektivity v zdvislosti na vinové délce a Ghlu

Nésledujici métfeni jsme provadéli na spektrdlni aparatute.
Opét jsme proméfili stejné vzorky roztoku soli pfi fixnim Ghlu
dopadu 64°. Na obr. 7 je vysledek tohoto méteni, tedy reflektivita
v zdvislosti na vlnové délce. Méfeni bylo provadéno opét pro 20

°C. Méfeni jsme ndsledné opakovali pro rizné dalsi dhly dopadu
v rozmezi 55° az 75°. Tyto naméfené hodnoty lze zobrazit v 3D

Obr. 7 Méfeni spektralni zdvislosti reflektivity pro demineralizova-
nou vodu a tfi koncentrace roztoku pfi thlu dopadu 64°

Index lomu — redlna ¢ast dopadu pro demineralizovanou vodu
Koncentrace Vypoctené hodnot
roztoku NaCl ypoc gy Y
z experimentdlnich dat
(v gramech
NaCl na 100 vypottens vypottens Tabelovana
mH0) | hetodou [13] | metodou [14] h"d‘[lfg? dle
0 1,3326 1,3328 1,3330
1 1,3357 1,3370 1,3348
2 1,3383 1,3386 1,3360
3 1,3424 1,3423 1,3383
4 1,3453 1,3419 1,3400
5 1,3442 1,3452 1,3418
6 1,3449 1,3465 1,3435
U 1,3454 1,3475 1,3453 Obr. 9 Méfent reflektivity v zévislosti na vinové délce
8 1,3464 1,3452 1,3470 pfi zméné teploty vody
9 1,3473 1,3468 1,3488
10 1,3484 1,3485 1,3505
12 1,3493 1,3501 1,3541
14 1,3514 1,3531 1,3576

Obr. 10 Experimentalni usporddani

grafu, viz obr. 8. Toto méfeni je velmi uZzitecné pro vypocet ma-
teridlovych charakteristik studovanych vzorki, diky nému jsme
schopni velmi dobfe popsat vlastnosti métené latky.

Posledni prezentované méfeni je vliv teploty na index lomu
pro demineralizovanou vodu. PouZili jsme spektrdlni aparaturu,
menili jsme teplotu uvnitf pratokové cely a méfili jsme reflektivitu
v zavislosti na vlnové délce. Vysledek (viz obr. 9) jasné ukazuje
zménu reflektivity s teplotou. Z téchto hodnot pak Ize urcit i teplotni
zavislost indexu lomu vody, viz piispévek [14].

ZAVER

V ¢lanku je popsdno vyuZiti elipsometru Gaertner L119
k méfeni metodou SPR. K ovéfeni spravné funkce pfistroje bylo
provedeno nékolik zdkladnich méfeni a naméfené hodnoty byly
porovndny s teoretickymi vypocty. Shoda v naméfenych hodnotich
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je dobrd. Méreni prokazala, Ze pristroj je plné funkcni a je pfipraven
k dalSimu vyuZiti pii méfeni tekutych vzorku. V dalsi fazi se pocita
s rozs§ifenim experimentdlnich mozZnosti zafizeni a ke zdokonaleni
matematického modelu pro vyhodnoceni vysledku.
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Urceni tlouStky tenké vrstvy z méreni spektralni odrazivosti
pomoci nové varianty obalkové metody

Prdce prezentuje metodu urceni tloustky tenké vrstvy z méveni spektrdlni odrazivosti s vyuZitim nové
varianty obdlkové metody. Byl nalezen linedrni vztah mezi vinovou délkou tecny spektrdlni odrazivosti
k obdlkové funkci a odpovidajici tloustkou tenké vrstvy pro dany interferencni rdd v Sirokém spektrdlnim
oboru. Tento linedrni vztah umoZiiuje vypocet tloustky vrstvy na zdkladé zndmych spektrdlnich optickych
parametrii vrstvy a podlozky. Metoda umoZiiuje vypocet tloustky ze znalosti pouze malé cdsti spektra
v okoli jednoho extrému, jak je demonstrovdno teoreticky a experimentdlné na systému SiO,— Si. Vysledky
Jsou porovndny s hodnotami, ziskanymi algebraickou fitovaci metodou.

Klicova slova: spektrdlni odrazivost, tenka vrstva, obalkova metoda, absorpce

1.UVOD

Optické konstanty a tloustky tenkych vrstev patii k zakladnim
parametrim tenkovrstvych struktur. K jejich urceni slouZi fada
experimentdlnich metod, z nichZ jsou v posledni dobé nejpou-
Zivangjsi tzv. spektrdlni metody pracujici s Sirokym intervalem
vlnovych délek, jako napf. elipsometrie [1], interferometrie [2]
nebo reflektometrie [3].

Pfi vyhodnocovani spektrdlni odrazivosti tenkovrstvych sys-
tému se vyuZivd riiznych modelovych aproximaci a vypocetnich
metod [4-7]. Jednou z Casto pouZivanych metod, kterd existuje
v fadé modifikaci, je tzv. obdlkova metoda vyuZivajici te¢nych
krivek — obalek ke spektrdlni zdvislosti absolutni odrazivosti.

V této préci je prezentovana novd varianta obalkové metody,
kterd umoznuje urcit tloustku neabsorbujici vrstvy na absor-

bujicim substrdtu z méfeni spektrdlni odrazivosti. Za predpo-
kladu, Ze zndme spektrdlni zavislosti optickych konstant tenké
vrstvy a substrétu, tj. indexy lomu tenké vrstvy a indexy lomu
a extink¢ni koeficienty substratu, miZeme zkonstruovat tecné
obdlkové funkce ke spektrdlni odrazivosti. Byla nalezena line-
arni zavislost mezi vinovymi délkami tecen reflexniho spektra
k obédlkovym funkcim a odpovidajicimi tloustkami tenké vrstvy,
kterd dovoluje rychlé urceni tloustky tenké vrstvy, a to dokonce
ze znalosti jen malé ¢asti zméreného spektra v okoli jediného
extrému. VyuZiti metody je testovdno teoreticky a experimentdlné
na systému tenké vrstvy SiO, na nékolika rizné dotovanych Si
substratech a vysledky jsou porovndny s algebraickou fitovaci
metodou [2].
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2. TEORETICKY ZAKLAD

UvaZujeme svétlo, které dopadd ze vzduchu na tenkou vrstvu
na monokrystalickém substratu. Jestlize predpokladdme, Ze v tenké
vrstvé dochdzi k vicendsobnym odraziim, vrstva je neabsorbujici
a podlozka absorbuje, miZeme napsat pro spektrdlni odrazivost
znamé vztahy [5, 8]:

_ R+ RA)+2[R (AR, ()] cos| 2B(1)+¢ () ]

R(A)= > )
1+ R (MR,(A)+ 2[R (AR, (A)]" cos[ 2B(A)+¢ (1) ]
(H
Pro odrazivosti R,(4) a R,(A) plati rovnice:
_[=n)Y
k= 4+ A @
PRI CXCORVAED) EEN(C .

[m,(A)+n,(AF +5,%(4)

kde n,(4) je index lomu tenké vrstvy a n, (1) a k,(A) jsou indexy
lomu resp. extinkéni koeficienty substratu. Fazovd zména B(A)
a fazovy posuv ¢ (A) v rovnici (1) jsou dény:

B(A)= 27“;11 (A)dcosa, “)

2n, (M), (A)

e = )iy

®)

kde d je tloustka tenké vrstvy a o je thel lomu.

JestliZe zndme optické konstanty tenké vrstvy i substratu,
muzeme zkonstruovat obalkové funkce ke kiivce spektrdlni odra-
zivosti struktury v oblasti maxim a minim. Tyto obdlkové funkce
odpovidaji nasledujici podmince:

cos[ 2B(A)+¢(A) =1, ©6)

coz vede ke zjednoduseni rovnice (1):

R+(l)={Rl (iHRzmw} , %
1+R] (),)R2 (ﬂ,)
Rl/2 A _Rl/z l 2
Rw{ (DR 1 )] ®
1= R (MR (%)

Rovnice (7) a (8) reprezentuji horni, resp. dolni obélku v zavis-
losti na poméru n /n, [5]. Po dosazeni rovnic (4) a (5) do rovnice
(6) ziskdme vzdjemny vztah mezi tlouStkou tenké vrstvy a vlnovou
délkou odpovidajici tecné reflexniho spektra k obalkové funkci:

4 21 (A, (A)

=mm, (9)
n2(A)-n2(A)- ;cj(z)}

n(A)yd, +tan™ [

tan,m

kde A4 jetetnd vinova délka, d je odpovidajici tloustka vrstvy
am je celé Cislo, které odpovida interferenénimu fadu. Rovnice (9)
miiZe byt pfepsdna do findlniho tvaru:

tan, m

d_=—mm
o 4nn(A)

[ L [ 21, (M), (A) }
mm — tan .
nlz(l) - nzz(/l) - Kzz(l)

10)

3. MODELOVY PRIKLAD

Nejdrive ukdZeme zdkladni vlastnosti spektra vzhledem
k obalkovym funkcim. Vyjdeme z rovnic pro teoretickou spektraln{
odrazivost (1) a obdlkové funkce (7) a (8). Zakladni vlastnosti jsou
demonstrovany na obrdzku 1 pro tfi tloustky 280, 450 a 600 nm vrst-
vy SiO, na Si substratu pro rozsah vinovych délek 185 — 3100 nm.
Indexy lomu SiO, jsou vypocteny podle standardni Sellmeierovy
formule a optické konstanty Si podloZky jsou pievzaty z literatury
[9]. Pro systém SiO, na Si pfedstavuje rovnice (7) horni obdlku
a rovnice (8) dolni obalku.

dolni obalka
horni obalka

R (%)

1500 2000 2500 3000

A (nm)

500 1000

Obr. 1 Teoretické spektrum odrazivosti vypoctené z rovnice (1)
pro tfi rizné tloustky vrstvy s odpovidajicimi obalkovymi funkcemi
uré¢enymi podle rovnic (7) a (8)

Zdkladni vlastnosti 1ze shrnout ndsledovné: Pocet extrému
a jejich pozice jsou pro dany systém zdvislé na tloustce vrstvy. Pro
tenci vrstvy je pocet extrémul mensi a jejich pozice se posouvaji
smérem ke krat§im vlnovym délkdm. Pro delsi vlnové délky je ab-
sorpce podlozky mald, obalkové funkce jsou t€émér neménné a tecné
vinové délky A jsou prakticky totoZné s vinovymi délkami 2

3 extr, m,
které odpovidaji extrémim. Smérem ke kratSim vlnovym délkam
se situace méni, zacind se projevovat absorpce podlozky, obdlkové
funkce rostoua A jsou v této Casti spektra posunuté vzhledem

tan, »

kA__ vpravonebo vlevo v zdvislosti na tom, zda se jednd o te¢nu

k h:)mrr'nr;’, resp. dolni obdlce. Z tohoto rozboru vyplyvé, Ze k popisu
vlastnosti celého spektra je pouziti A presn€jsinez A .

V dal§fm kroku zkonstruujeme podle rovnice (10) funkce d_
=f(A_ ) pronékolik interferen¢nich fadu. Pfiklady t&chto funkci

tan, m
vz

jsou zndzornény na obrdzku 2 pro Ctyfi interferencni fady m = 2,

25004

2000 4

1500+

1000

d_ (nm)

tan

500 4

T T T T T T T
500 1000 1500 2000 2500 3000
A (nm)

tan, m

Obr. 2 Linedrni zdvislost mezi tloustkou tenké vrstvy d, a te¢nou

vlnovou délkou lmm pro Ctyfi interferencni fady m =2, 3,4 a5
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Tabulka 1 Vypoctené tloustky d,tenkych vrstev SiO, z rovnice (11) s odpovidajicimi parametry A a B pro tlouStku d = 450 nm. Rozsah

vlnovych délek 185 — 3100 nm

m A [nm] n?lili::;ta B nejistota C. d, [nm] dit{iﬂf‘r]lce
2 -6,19 +0,14 0,35351 + 0,00007 0,99993 453,2 -3,2
3 -14,28 + 0,15 0,53077 + 0,00008 0,99997 448,0 +2,0
4 -18,38 + 0,20 0,70738 + 0,00010 0,99997 4457 +4,3
5 -22,48 + 0,24 0,88400 + 0,00013 0,99997 442.5 +7,5

3,4, a5.7Z obrdzku 2 je vidét, Ze tyto zavislosti jsou i pro Siroky
interval vlnovych délek prakticky linedrni (korela¢ni koeficienty
linedrniho fitu jsou blizké jedné, viz tabulka I) a 1ze pro né psit:

d, = A+BA

1

tan,m ° (l 1 )
kde parametry linedrni zdvislosti A a B jsou zdvislé pouze na inter-
ferencnim radu m a optickych konstantach tenké vrstvy a podlozky.
Parametry A a B rovnice (11) ur¢ené z rovnice (10) pro tloustku d =
450 nm pro vSechny Ctyfi interferencni fady jsou v tabulce 1 spolu
s nejistotami téchto parametrd, ur¢enymi z linedarniho fitu.

Pomoci rovnice (11) jsme schopni ur€it tloustku vrstvy d_ ze
znalosti jedné A, coZ znamend, Ze stai zndt spektrum pouze
v okoli jednoho extrému o zndmém interferencnim fadu m. Praktic-
kylze A, , ur¢it snadno jako minimdlni odchylku mezi zméfenym
spektrem odrazivosti systému tenka vrstva a podlozka a odpovida-
jici obdlkovou funkei v okoli pfislusného extrému.

Z tabulky 1 je zfejmé, Ze vypocet tlouStky d_ z celého spektra
vlnovych délek neni dostatecné presny. To je zfejmé ddno tim, Ze
jsou zapocteny i oblasti krat§ich vinovych délek, kde se projevuji
nepravidelnosti v absorpci podlozky. Korelacni koeficient C,, se
sice li$1 od jedné aZ na patém desetinném misté, ale tato odchylka
se projevi v chybé vypoctu tloustky vrstvy, takZe teoretické hodnoty
se li$1 v nékterych pripadech aZ o 2 procenta. Provedeme-li redukci
intervalu vlnovych délek, napt. na 450 — 900 nm, ukazuje se, Ze
vysledky jsou podle ocekdvdni lepsi, jak je moZno vidét z tabulky
2. Hodnoty C,, jsou rovné jedné a hodnoty vypoctené tloustky se
jen velmi mdlo odchyluji od hodnoty teoretické.

4. TESTOVACI VZORKY

Navrhovana metoda byla testovédna na tenkych vrstvach SiO,,
které byly pripraveny na ¢tyfech ruznych Si podloZkdch metodou
suché oxidace podle tzv. Dealova-Groveho modelu [10]. Mono-
krystalické podloZky byly pfipraveny ve firmé ON Semiconductor
v RoZnové pod Radhos§tém a mély ndsledujici parametry: prameér
(100+0,5) mm, tloustka (381£25) um. Vzorky 1 a 2 mély orientaci
podlozky (111) a byly dopované bérem, vzorky 3 a 4 mély orientaci
podlozky (100) a byly dopované fosforem. Pfed oxidaci byly desky
narezany na ¢tverce o velikosti priblizné 30 mm x 30 mm, ociStény
standardnimi metodami a pak Zihany v peci pfi teploté¢ 1200 °C.

Zihaci &as byl stanoven podle modelu tak, aby byla tloustka vrs-
tev SiO, pfiblizn€ 300 nm. Homogenita pfipravenych vrstev byla
ovéfena pomoci rentgenové analyzy.

5. VYSLEDKY

Spektrédlni odrazivosti v§ech vzorki byly zméfeny na spektrofo-
tometru Shimadzu UV-3600 v rozsahu vinovych délek 185 — 3100
nm s krokem 1 nm. Pro méfeni bylo pouZito specidlniho pripravku,
ktery dovoluje méfit odrazivost pti thlu dopadu 5°. Stopa svazku
byla zvolena 15 mm, aby se omezil vliv pfipadnych chyb zptsobe-
nych optickymi prvky zafizeni a kvalitou povrchu vzorku.

Naméfené spekirdlni odrazivosti R __ byly fitovany teoretic-
kymi spektry R pomoci Levenbergovy-Marquardtovy metody
nejmensich ¢tverct v programovém prostiedi Matlab [11]. Tento
algoritmus hledd optimalni hodnotu fitovaného parametru, v naSem
pifpadg tloustky d, minimalizaci funkce y?, kterd je definovdna
vztahem:

2 d)=Z[ R, ()= RO;d] ©)

kde 2, jsou vlnové délky, pii kterych bylo spektrum zaznamen4-
no. Vyslednd hodnota fitované tlouStky d,, je v tabulce 3 spolu
s prisluSnym korelatnim koeficientem C,. Hodnoty korela¢nich

2

koeficienti jsou ve vSech pripadech vys§ineZz 0,999, coZ vypovida
o velmi dobré shodé.

Tabulka 3 Porovnani hodnot d; a d , tenkych vrstev SiO,
testovanych vzorkl pro interferencni fady m = 2 a 3. Parametry
A a Bz tabulky 2

vzorek | d. [nm] C,. d,, ,mm] | d - [nm]
1 2835 0,9998 296,1 283,6
2 280,9 0,9999 283,6 280,7
3 276,0 0,9999 276,0 276,0
4 278,2 0,9996 278.,8 279,1

Tabulka2 Vypoctené tloustky dtenkych vrstev SiO, z rovnice (11) s odpovidajicimi parametry A a B pro tlouStku d = 450 nm. Rozsah

vlnovych délek 450 — 900 nm

nejistota . diference
m A [nm] [nm] B nejistota C. d, . [nm] [nm]
3 -4,976 0,021 0,52227 +0,00003 1 4499 +0,1
4 -6,373 +0,023 0,69606 +0,00003 1 450,2 -0,2
5 -7,770 +0,026 0,86984 +0,00004 1 449.,8 +0,2
190 JVIO 6/2009
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Vzhledem k tomu, Ze pro kratsi vinové délky v ultrafialové ¢asti
spektra jsou v obdlkovych funkcich modulace zptisobené absorpc-
nimi anomaliemi podlozky, C, nejsou ani v modelovém piipadé
rovné jedné. K testovani rovnice (11) proto pouZijeme omezeny
interval vlnovych délek 450 — 900 nm, jak bylo uvedeno v modelo-
vém piipadé (viz obrdzek 3). K vypoctu pouZijeme parametry A a B
z tabulky 2, a to pro interferenc¢ni fady m = 2 a 3. Porovname-li
hodnoty d, ziskan€ fitovdnim spektra v celém rozsahu vlnovych
délek s hodnotami d_ ur€enymi podle rovnice (11), zjistime velice
dobrou shodu, jak je dokumentovano v tabulce 3. VEtsi rozdil je
pouze u vzorku 1 pro m =2, ktery byl zfejmé zptisoben nepfesnym
méfenim, jak je vidét na obrazku 3, kdy spektrdlni odrazivost pro-
tind v oblasti extrému obdlkovou funkci.

40

304 %

vzorek &.1

e

é 0d N e vzorek &.2
= | N\ 7 vzorek &.3
0 N vzorek ¢.4

m=3

0 T T T T 1

500 600 700 800 900
A (nm)

Obrizek 3 Cést zméfeného spektra odrazivosti R viech vzorkii
se dvéma vyhodnocovanymi interferen¢nimi fddy m =2 a 3

6. ZAVER

Je prezentovana nova metoda vypoctu tloustky tenké vrstvy
z méfeni spektrdlni odrazivosti, kterd vyuZivd linedrniho vztahu
mezi tlouStkou tenké vrstvy a vlnovou délkou odpovidajici tecné
spektralni odrazivosti k obdlkové funkci pro dany interferen¢ni fad.
Tato metoda dovoluje vypocet tloustky vrstvy ze znalosti reflexniho
spektra v okoli pouze jednoho extrému pii zndmych optickych
parametrech vrstvy a podlozky. Metoda byla dspéSné testovdna
nejprve teoreticky a potom ovéfena experimentalné na systému
s tenkou vrstvou SiO, vytvofenou metodou suché oxidace na Si
substratu. Vypoctené hodnoty tloustky byly porovnany s hodnotami
ziskanymi fitovdnim celého reflexniho spektra pomoci Levenber-

govy-Marquardtovy metody nejmensich ¢tverctu a byla nalezena
velmi dobra shoda.

NavrZend metoda miZe byt s vyhodou pouZita napf. pfi vy-
hodnoceni namétené spektralni odrazivosti, kterd vykazuje jeden
extrém z divodu velice tenké vrstvy, resp. uzkého spektrdlniho
oboru, nebo pro méfeni malych zmén tloustky.

Tato prdce byla cdstecné podporovdna grantem MSM6198910016
a MSM 6840770021.
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