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ULTRA IN EKSTREMNI VISOKI VAKUUM

Joze Gasperi¢, Institut "Jozef Stefan", Jamova 39, 61111 Ljubljana

ULTRA AND EXTREME HIGH VACUUM

ABSTRACT

The paper reviews the present stage of the generation of ultra
high (UHV, 107 to 1072 mbar) and extrema high vacuum (XHV,
above 107'® mbar). The construction material for the production
of systems, the influence of surfaces, baking and outgassing on
the ultimate pressure as well as pumps and modern vacuum
gauges for UHV and XHV are discussed. As a synthesis of all
described, at the end of the paper some shematical figures of
UHV and XHV systems are shown.

POVZETEK

Clanek podaja pregled sedanjega stanja na podrodju ustvarjanja
ultravisckega (107 do 107" mbar) in ekstremno visokega vakuuma
(nad 1072 mbar). Obravnava materiale za gradnjo sistermov, vpliv
povedin, pregrevanja in razplinjevanja za doseganje konénih tlakov
ter érpalke in sodobrne merlinike za ti dve podrodji vakuuma.
Kot sinteza vsega navedenaga jo na koncu fe shematski prikaz
nekaterih izvedb ultra- in ekstremno visokovakuumskin sistermov.

1 Uvod

Obmodje vakuuma, ki sega od atmosferskega tlaka
do najniZjih, zaenkrat Se nemerljivih tlakov, je
dogovorno razdeljeno na posamezna podroéja. T.i.
ultravisoki vakuum (UWVV) zaseda tlaéno podrodje od
107 do 10-12 mbar. Nize od 1012 mbar je podrocgje
ekstremnega visokega vakuuma (EVV). Z zadetkom
UVV (nekako od leta 1950 dalje) je povezan tudi
velik napredek v znanosti in tehnologiji. Poskuse s
simulacijo vesolja, znanost o povrsinahl®), razvoj
polprevodniskih  integriranih  vezij('% v mikroelek-
troniki, visokoenergijske pospeSevalnike delcev, fu-
zZijske reaktorje, visokoobéutljive fotoelektronke je
omogodil Ze visoki vakuum. Vendar tudi to Ze postaja
zgodovina, ¢lovek hoce Se bolj prodreti v skrivhosti
materije in wvesolja. Pri teh raziskavah pa ne
zadostujejo vedé ultra visokovakuumske razmere,
ampak tlaki, niZji od 1012 mbar, ki so danes Ze
dosegljivi in tudi merljivi. Ekstremni visoki vakuum
je vse bol] zanimiv za znanost o povrdinah. V
prihodnje bodo elektronske komponente zgrajene
tako, da bodo zlagali posamezne atome(23. To pa
zahteva ultra Ciste povrsine podlag, 1. ¢istost povrsin
na ti. atomski ravni v ultra &istern okolju. Tudi
naprave za tankoplastno proizvodnjo napredujejo v
smeri UVV in doseganja tlakov reda 109 mbar v
¢asu, manjem od pet minut(4),

Tehnologija ustvarjanja UVV in EVV je zato zelo
zahtevna. Ce imamo pri tlakih od atmosferskega do
nekako 105 mbar opravka s plinskimi in parmimi
molekulami, ki se prosto gibljejo znotraj komore oz,
vakuumske posode, pa je pri tlakih od 105 do 109
mbar glavna naloga érpalnega sistema odstranje-
vanje adsorbiranih plinov z notranjih sten komore.
Koli¢ina adsorbiranih plinov v vakuumskem sistemu
je koncéna in bo med é&rpanjem séasoma podasi
padala. Cas, ki je potreben za dosego nekega
ravnoteznega tlaka, lahko skrajamo s pregrevanjem
sistema, kar imenujemo tudi razplinjevanje. Pri tlakih,
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nizjih od 10® mbar, se v glavnem sprostajo le e
plini iz materiala, iz katerega je narejena komora,
in iz materialov, ki so v njej. Pri tlakih pod 1011
mbar pa so v vakuumski posodi le Ze plini, ki
pronicajo (permeirajo) skozi stene iz zunanjostill).
Prvenstveno je to vodik, pri steklu pa tudi helij. Pri
te] grobi sliki dogajanja seveda predpostavimo, da
je sistem, ki ga Crpamo, hermetiéno tesen, da torgj
nima prav nobene netesnosti in da ni povratne
difuzije plinov iz &rpalk.

2 Materiali za gradnjo UVV- in EVV-
sistemov

Za doseganje tlakov, nizjih od 102 mbar, je
potrebno, da izbiramo take materiale za gradnjo
sistermov, ki se malo izplinjujejo, in seveda ustrezne
trpalke z velikimi Erpalnimi hitrostmi in  nizkim
konénim tlakom. Ce npr. predpostavimo, da bi bila
velikost oz. hitrost odplinjevanja (degazacije) s
povriine notranjih sten komore stalna, npr. 1012
mbar | s em?2, je pri tem mogofe dosedi tlake
pod 1012 mbar le, ée uporabimo érpalke s érpalno
hitrostjo, vecjo od 10.000 I/s za vsak m2 notranje
povrsine vakuumskega sistema. To pa bi bila Ze
kar zmogljiva in tudi velika ter draga érpalka. Balj
preprosta resitev bi bila zmanj$ati odplinjevanje za
kak velikostni red (na 104 mbar | 57 cm?) na
drug nacin, da bi lahko uporabili &rpalko s érpalno
hitrostjo le 1000 I/s za vsak m2. Taki nadini pa so
prakticno mogoéi s pregrevanjem sistemov, kar
bomo cbravnavali posebe;.

Od materialov za gradnjo UVV- in EVV-sistemov je
najmanj, kar lahko zahtevamo, da se &im manj
razplinjujejo in da se dajo pregrevati do 450°C. Te
lastnosti imajo nerjavna jekla z majhno vsebnostjo
oglika (npr. 304 L), 316 LB} in pa nekatere
aluminijeve zlitine. Nerjavno jeklo ima skoraj idealne
lastnosti za izdelavo komor, vendar slabo elektriéno
in $e slabso toplotno prevodnost (mnogo slabso,
kot jo ima katerakoli njegova osnovna sestavina).
Samo za primerjavo naj navedemo, da ima jeklo
304 L le 0,16 W/cm °C, baker pa 3,9 W/cm °C.

Aluminij {oz. njegove zlitine) lahko zamenja nerjavno
jeklo. Ima precej dobrih lastnosti, kot so nizka
specifitcna masa, odliéna elektriéna in toplotna
prevodnost, lahko ga mehansko obdelujemo, ima
nizko residualno radioaktivnost in je nemagneten.
Ima pa dve omejitvii premehak je za bakrena
kovinska tesnila (conflat - OFHC-baker), zato je treba
uporabljati aluminijasta, pa &eprav so prirobnice
dodatno prekrite s trdo previeko CraN debeline 2
um, ki ima trdoto 1200 vikersov (10ag), ki je tudi
dobra zascita pred leplienjem tesnila na prirobnico
in pred poSkodovanjem povrdine (npr. razenjem)12),
Druga tezava pa je, da ga je tezko odistiti,

Od drugih kovin je sprejemljiv material OFHC-baker
(oxygen free, high conductivity) ali njegova zlitina s
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cirkonijem ter vse tiste kovine, ki imajo nizek parni
tlak.

Od nekovin se lahko uporablja le steklo in nekatere
keramike, od katerih je posebno primema struZna
keramika (Macor). Uporabi teflona naj bi se izogibali
ali pa naj bi bila njegova raba kar se da majhna
zaradi permeabilnosti helija in zaradi neugodnega
razplinjevanja. Od elastomerov prideta v poStev za
WV in UVV podrogje le viton oz, vitilan, ki se da
rahlo pregrevati (do 150°C), ter polymide (do 270°C).

MNasteli smo le nekaj glavnih materialov za gradnjo
sistemov. Praktiéno navodilo za delo v UVV in EW
podrogju pa je, da ne vgrajuiemo elementov z
visokim parnim tlakom pri temperaturah pregrevanja.
Tako je npr. zelo nevarno uporabljati znotraj komare
vijake ali matice, ki so prekriti 5 kadmijem. Ce ta
odpari, je treba celotno notranjo povrino komore
kemijsko pojedkati in nato ocistiti z destilirano vodo
ter osuditi. Cis¢enje s plazmo namred ni mogoce,
ker se kadmij seli in difundira med kristalna zrna,
od koder se poéasi odplinjuje. Priporoéajol24)
uporabo nerjavnih vijakov in matic, prekritih s tanko
srebmo plastjo (10 nm), da ne bi prislo pri stiku z
nerjavnim jeklom v UVWW-komori do hladnega (di-
fuznega) zvara.

3 Vpliv povrsin in odplinjevanja na dose-
ganje nizkih konénih tlakov

Vse povrdine vakuumske komore in vse druge
notranje povriine so z vakuumskega staliséa zelo
onesnazene. Prekrite so namred¢ z molekulami plinov
in par v mnogo plasteh in so bolj ali manj vezane
na podlago. Ze kristalna struktura podlage (npr.
stene posode) ima mesta, na katera so vezane
molekule kake druge snovi. Na podlage pa se vezejo
tudi razliéne plinske ali parne molekule. Govarimo
o adsorpciji, absorpciji in kemisorpeiji, odvisno od
velikosti vezalne energije na podlago. Voda se npr.
lahko kondenzira na vakuumski povrSini v nekaj
tiso& enojnih plasteh (monoplasteh). Stevilo molekul
v monoplasti je funkcija velikosti molekul, priblizno
jih je 1015 cm?2 8), Ce bi Zeleli te molekule odstraniti,
da bi dosegli vakuum 1012 mbar, potem bi morali
Erpati pri navadnih razmerah (sobna temperatura)
in pri &rpalni hitrosti &rpalke, ki je "v razmerju z
volumnom oz. povriino komore 10-krat veéja, nekaj
deset let. Tak ¢as pa je za prakso nesprejemljiv in
ga lahko skrajSamo le s pregrevanjem, tj. z
dodajanjem energije za hitrej5o0 desorpcijo. Pri
pregrevanju pri 200°C naraste tlak v zaprti, delno
evakuirani posodi za faktor 105, pri 400°C pa za
108, Koristnost pregrevanja se pokaZe v nizkem
dosegliivemn konénem tlaku ali v skrajsanju celotnega
fasa Crpanja za dosego dolofenega tlaka. Adsor-
birani plini selektivno zapu3&ajo povriino glede na
vezalno energijo. Eksperimentalno dejstvo pa je, da
je hitrost odplinjevanja v UVV re2imu odvisna skoraj
izkljuéno od ¢asa Crpanja in od stanja na povrsini
in ne od totalnega tlaka v sistemu. Ce je del povréine
v komori zelo €ist in tudi kemiéno reaktiven, nastane
kemisorpcija desorbiranih plinskih molekul. Ce je
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vezalna energija velika, potem je tudi srednji cas
obdrzanja molekul v kemisorbiranem stanju velik v
primerjavi z eksperimentatorjevimi zahtevami (tj.
trajanje nekega procesa v UVV-komori). Moéno
vezane (kemisorbirane) plinske molekule ne sodelu-
jejo v prostoru komore in tore] ne prispevajo k
povecanju totalnega tlaka, saj se vedejo kot trdna
snov z visokim parnim tlakom.

Pregrevanje UVV- in EVV-sistemov je tore] nuja.
Pomembna pri tem pa je enakomernost temperature
po celotni pregrevani povrdini, saj sicer nastopi
preseljevanje molekul iz toplejge povrine
(desorpcija) na hladnejo (adsorpcija). Enakomer-
nost pregrevanja lahko 3e najbolj dosezemo s pedjo.
Spomniti se namre¢ moramo, da je nerjavno jeklo
zelo slab prevodnik toplote. Navadno pa ima komora
tudi mnogo prikljuckov, tj. logenih kosov s prece;
spremenljivo toplotno prevodnostjo. V takem primeru
je potrebno pomoino, istofasno pregrevanje (npr.
velikin ali masivnih prirobnic) z grelnimi trakovi.
Pregrevanje komor samo z grelnimi trakovi pa je
velik nesmisel in je le potrata energije in &asa. Ce
namre¢ ni mogoée pregrevanje s pedéjo, potem je
Zze bolje izdelati grelni pladé, ki zagotavija kolikor
toliko enakomerno pregrevanje. Diagram na sl.1
prikazuje &rpalno karakteristiko, tj. odvisnost tlaka
od casa ¢rpanja za neko UVV-komoro in posledice,
ko del sistema ni bil pregret(s),

Pri prizadevanju, da bi zmanj3ali odplinjevanje
nerjavnaga jekla in drugih kovin za vakuumske
komore, pa je bil storjen velik napredek z uvedbo
visokotemperaturnega pregrevanja in fine obdelave
povrsin, (elekirolitsko-abrazivno poliranjel?), elektrolit-
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sko poliranje v raztopini fosforne in Zveplene
kislinef®), zrcalno gladko poliranje). Tudi razne
tehnike prekrivanja s kromovimi oksidi so uspeéne.
Kromov oksid naj bi bil bolj stabilen in gost ter
zato bolj primeren za zadrievanje desorpcije iz
notranjosti kot Zelezov oksid(?). Pri visokotempera-
turnem pregrevanju (950 do 1000°C) nerjavnih delov
v vakuumu (okoli 105 mbar) so ugotovili, da s tem
izzenejo vodik, ki je prevladujo¢ residualni plin v
UVV- in EVV-sistemih. Po mehanski obdelavi toplotno
obdelanega nerjavnega jekla je potrebno &istenje,
da bi odstranili ogljikovodike. Pri tem pa ne smemo
uporabljati kemiénega jedkanja s kislinami. Te so
sicer odli¢en odstranjevalec ma$€ob, toda na novo
uvedejo vodik v nerjavni material, kar izniéi koristi
vakuumskega preZarevanja. Priporoéajo nasledniji
postopek cgidéenjal8):

— vrotéa perkloretilenska kopel

- vrota alkalijska kopel

- spiranje v destilirani vodi, 80°C
— susenje na zraku pri 110°C.

Na tak nacin so dosegli® hitrost izplinjevanja 2.10-13
mbar | 51 cm? za nerjavno jeklo ter 1.10-12 mbar
I 51 cm? za molibden, aluminij in baker.

V' literaturi najdemo tudi drugacne recepte za
izganjanje vodika iz nerjavnega jekla. Npr. oksidi-
ranje na zraku pri 200°C/3h18). DoseZzena je bila
celo hitrost izplinjevanja le 2.10-'% mbar | s1 cm2,
kar je zelo veliko znizanje. Oksidna plast na povréini
naj bi prepreila vodiku, da bi difundiral iz kovine
in "pobegnil" v vakuumski prostor. Ta plast je namred
zelo gosta. Vanjo vkljuéenih plinov je relativno malo
in z lahkoto desorbirajo pri pregrevanju(10), Omejitev
pri_doseganju najnizjih hitrosti izplinjevanja je ato-
marni vodik, ki je okludiran v nerjavnem jeklu in
difundira skozi masivne stene posode. Sproita se
v obliki molekularnega vodika ali pa reagira v oksidni
plasti in tvori vodne molekuleli®), Iz spekirov
residualnih plinov v UVV-sistemih je razvidno, da je
poleg vodika moéno prisoten tudi ogljikov monoksid.
lzvir tega pa je Ze nepoznan. Difuzija oglika je
mnogo manjia od vodika. Lahko bi potekala na
mejah zm, kjer bi ogljiik reagiral s kisikom v oksidni
plasti in tvoril CO ter se nato izlo&il s povrdine
nerjavnega jekla.

L]
Opravijene so bile tudi Studije vpliva hrapavosti
povréine na hitrost izplinjevanja pri elektrolitsko-
abrazivnem poliranju ter samo pri elektrolitskem
poliranju nerjavnega jekla 316 L. Vzorci so imeli pri
prvem nacinu hitrost izplinjevanja od 4 do 8.10-13
mbar | 51 em2, pri éemer so imeli tisti s povriinsko
hrapavostjo 0,6 um nekoliko veéjo hitrost od tistih
z 0,1 um. Pri elektropoliranih vzorcih pa je bilo
izplinjevanje nekoliko veéje (v podrodju 10-12 mbar
I 1 em?)(M. Tudi drugi avtorji(!1.13) porodajo o
drasticnem zmanjSanju izplinjevanja Hz pri pred-
gretem (v vakuumu na 1000°C nekaj ur; doseZena
hitrost izplinjevanja 1.10-% mbar | s em? in
elektrokemicnem poliranju nerjavnega jekla, ki je
zelo u€inkovito za znizanje absorpcije Hz20 in COp
molekul. V sploSnem pa naj bi imel aluminij in
njegove zlitine za en do dva velikostna reda manjso
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hitrost degazacije po pregrevanju v wvakuumu pri
enakih razmerah (okoli 1013 mbar | &7 em-2)l12l,

WV zadnjem letu (1993) so Japoneil3 uvedli novo
tehniko obdelave povrSine aluminijevih zlitin za EVV-
naprave. To je zrcalno poliranje, ki je neke vrste
organo-mehaniéni postopek in daje zrcalno polirane
povriine brez povedanja oksidne plast. Da se
uporabljati tudi za nerjavno jeklo. Porocajo, da so
z zrcalno poliranimi komorami (iz aluminijeve zlitine)
dosegli samo s turbomolekularno in titanovo subli-
macijsko c&rpalko ter hlajenjem pasti s tekodim
dusikom in, seveda, pregrevanjem (24 ur na 150°C
za komoro in 3B0°C za hladiino past) 491073
mbar(20). Tudi navaden na¢in mehanske obdelave
aluminija s struzenjem ima lahko velik vpliv na hitrost
izplinjevanja v vakuumu. Pri klasiénem naéinu stru-
zenja je povriina pod vplivom onesnaZujoée atmos-
fere. Aktivna struina povrSina se pri temperaturi
ckoli 500°C hitro prekrije s poroznim aluminijevim
oksidom oz. hidroksidom debeline 12 nm (120 A).
Struzenje pod kisikom in argonom v zaprti in
predhodno evakuirani posodil's) pa ima za posle-
dico, da se struZna povriina prekrje s fino,
neporozno in gosto oksidno plastjo debeline 3 nm.
Ta postopek je drag in ni primeren za obdelovanje
vegjih kosov. Za te uporabljgjo sicer navaden nadin
struzenja, le da je pri tem mazivno in hladilno
sredstvo etanol. Tudi pri tem postopku se naredi
na povrsini aluminija tanka oksidna plast. Etanol
vsrka vodo in zadrzuje ustvarjanje hidroksidne plasti.
Tudi tu so izmerili debelino oksidne plasti okoli 3
nm, kar je le ena cetrtina oksidne debeline, ki
nastane pri navadnem struZenju. Pri tem nadinu
obdelave so ugotovili, da je po pregrevanju v
vakuumu (150°C/24 h) hitrost izplinjevanja 10-13 oz,
101% mbar | s cm 2, glede na uporabljeno zlitino.

4 Crpalke za UVV in EVV

Za ustvarjanje visokega in ultravisokega vakuuma
uporabljamo lahko difuzijske, turbomolekulame, ion-
sko razprievalne, sublimacijske oz. getrske ter krio-
¢rpalke in njihove kombinacije. Za doseganje
ekstremnega visckega vakuuma pridejo v podtev
predvsem krio-Erpalke v kombinaciji s turbomoleku-
larnimi in  rotacijskimi kot predérpalkami. Zelo
pogoste so tudi druge kombinacije. Mekatere od
teh bomo spoznali v zadnjem poglavju.

Oglejmo si najprej nekaj glavnih lastnosti omenjenih
crpalk.

a) DIFUZIJSKE CRPALKE so splosno znane iz
visokovakuumske tehnike in jih tu ne bomo na
drobno obravnavali. Dovolj je, da vemo, da je za
dosego UVV potrebna difuzijska érpalka posebne
wrste, z majhnim povratnim tokom oljnih par,
polnjena s specialnim oljem (npr. santovac 5 firme
Monsanto, ZDA) ter ustrezna rotacijska cérpalka, med
obema pa adsorpcijska past. UVV, ki ga lahko ta
trpalka doseie, je velikostnega reda 10® do 109
mbar (koncni tlak Crpalke). Nevarnost onesnaZenja
komore zaradi nepravilnega dela s érpalko je zelo
velika. Veliko onesnaZenje UVV-komor povzroéajo
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#e sledi olja iz rotacijske predCrpalke, zato smejo
biti prikljuéene na difuzijske c&rpalke le preko
lovilnikov in adsorpcijske pasti (molekularna sita z
zeoliti). Paziti je tudi treba, da material za moleku-
larna sita ne pride v difuzijsko érpalko ali komaro.
Z dvema difuzijskima é&rpalkama, vezanima
zaporedno, doseZzemo vedje kompresijsko razmerje
za vse pline, med njimi tudi za vodik, ki je vedni
spremljevalec VV-, UWW- in EVV-sistemov.

b) TURBOMOLEKULARNE CRPALKE so tudi sploino
znane. Njihov konéni (totalni) tlak je v obmotju 107
do 102 mbar. Imajo sicer zelo veliko kompresijsko
razmerje za pline z veliko molekularno maso ter
majhno za lahke pline (za vodik samo 103). Konéni
tlak lahko izboljfamo z vezavo dveh turbomoleku-
larnih &rpalk zaporedno (povecanje kompresijskega
razmerjal). Tudi pri sistemih s turbomolekularnimi
¢rpalkami, ki morajo imeti ustrezne rotacijske
predérpalke, velja enaka zahteva: med predérpalko
in turbomolekularno &rpalko moramo  vstaviti ad-
sorpcijsko past kot lovilnik oljnih par.

c) KRIO-CRPALKE. To so sorpcijske crpalke.
Mavadne, komercialno dosegljive dosegajo konéni
tlak le okoli 100 mbar zaradi nizke dovoljene
temperature pregrevanja (70-100 °C), ker so hladilne
plosée (krio-paneli) direktno pritjeni na hladilne
glave hladilnika. Regeneracija teh plosc zaradi tega
ni popolna. Te (navadne) crpalke imajo po dva
kriopanela: zunanji je na temperaturi 80 K in je za
termiéno zascito notranjega, ki je na 20 K za
kondenzacijo in sorpcijo. (Hladilniki so kompresorski,
polnjeni s helijem, znani so pod imenom Gifford -
McMahonovi hladilniki.) Vodna para se kondenzira
na zunanjem, 80 oz. 100 K panelu, Nz, Oz, COz
in CO pa na notranjem, 20 K panelu. Hz, He, Ne,
ki se ne kondenzirajo niti pri 20 K, adsorbiramo z
aktivnim ogljem, ki se drzi notranje povriine 20 K
panela. Tudi te é&rpalke potrebujejo ustrezne
predérpalke. Za doseganje niZjih tlakov, predvsem
za podroéje EVV, so izdelali érpalke, ki jih lahko
pregrevajo do visokih temperatur (150-200°C)
(216,19.25)  ker je hladilnik umaknjen iz pregrevalne
cone, kot je shematiéno prikazano na sliki 2. Druga,
bolj$a izvedba istega avtorja, ki je prikazana na sliki
3, pa ima tri hladilne stopnje, in sicer 3, 20 in 80
K. Panel 3K je hlajen z Joule-Tomsgnovim hladil-
nikom in ima aktivno oglje, medtem ko ga panel
20 K nima. Obe &rpalki sta izdelani iz aluminijeve
zlitine, notfranje stene ohisja so prekrite s trdo
previeko TiN. Po pregrevaaju érpalke na 150°C/44
ur so dosegli v obeh primerih 1.10-12 mbar, le da
je bil v drugem primeru &as mnogo krajsi.

lzdelane so bile tudi druge pregrevne (do 300°C)
krio-Erpalke(1?), kjer pa niso uporabili aktivnega oglja,
ker je ta navadno prileplien z organskim materialom
(epoksi smolo), ki kvari EVV, okruski aktivnega oglja
pa tvorijo pradne delce, ki so nezaZeleni. Ostajajo
pa terave z vodikom, ki je previadujoéi residualni
plin pri tlakih pod 1012 mbar. V splogénem so krio-
érpalke najbol] obetavne za doseganje EWVV, saj
érpajo vse pline, €& je le temperatura krio-panelov
dovolj nizka. Imajo veliko é&rpalno  hitrost, ne
proizvajajo nobenih ogljikovodikov in imajo zelo
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Slika 2. Shema nove krio-Grpalke in preskusne
EW komore!'®
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Slika 3. Shema tripanelne (80-20-3 K) krio-Crpalke
za EVV

majhen povratni tok za vodik. Pomembno je namred,
da ravnotezni tlak vodika spravimo na &im manjso
vrednost. Za boljo predstavo o tem navedimo, da
ravnotezni tlak vodika pod 18 K mocéno pada, zato
je priporoéljivo spustiti temperaturo kriopanelov vsaj
na 13 K, kjer je tri velikostne rede niji.
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€) TITANOVE SUBLIMACIJSKE CRPALKE so
sposobne dosedi konéni tlak do 1072 mbar. Plasti
naparjenega titana na hladno steno ohija (hlajenega
plagta) so odlicen absorbent (geter), predvsem za
vodik, ogljikova oksida pa tudi za vodo. Plasti, ki
so bile izpostavijene zraku, morajo biti dobro
pregrete pri ca 300°C, da se izplinijo (degazirajo)
in tako aktivirajo. Obstajata dva potencialna vira
onesnazenja titanovih plasti: absorbirani plini zaradi
izpostave zraku in zaradi plinov, ki izhajajo iz izvira
titana med njegovim naparevanjem. Slednji so
predvsemn Hpz, CO, pa tudi argon, ki se je vgradil
v titan med pretaljevanjem v argonski atmosferi pri
industrijski rafinaciji. Za dosego EVV je potrebna
posebna metoda aktivacije®20), razplinjevanje izvira
Ti wsaj 20 ur v UWVV, razplinjevanje plasti Ti pr
310°C, naparevanje dodatnega titana na dobro
razplinjeno plast pri sobni temperaturi, kar sicer
zmanj$a adsorpcijo plinov, ki izhajajo iz izvira, in
nato ohladitev na temperaturo tekofega dusika.
Naparevanje titana je obcéasno in navadno traja le
nekaj minut.

Titanske sublimacijske &rpalke ne é&rpajo inertnih
plinov. Navadno jih uporabljamo v sodelovanju z
ionskorazpréevalnimi  in  turbomolekularnimi  érpal-
kami.

d) GETRSKE CRPALKE - NEG (neuparljivi
getri)i21.22), Ker imajo velike érpalne hitrosti za vodik,
se da z njimi dosedi tlake pod 104 mbar. Te
Erpalke izdeluje firma SAES-Getters iz Milana pod
oznakama: 5t 707 NEG (70% Zr, 246% V, 54%
Fe) in St 101 NEG. Geter moramo v é&rpalki pred
uporabo aktivirati s tem, da ga segrejemo na
doloéeno temperaturo, ki je za St 707 NEG okoli
450°C za St 101 NEG pa 740°C. Za aktiviranje so
v &rpalko wvgrajeni uporovni grelniki, lahko pa je
aktivacija tudi pasivna, s pregrevanjem celotnega
vakuumskega sistema do 450°C s NEG-érpalko vrad.
Osréje érpalke so plosée, na katere so pritrjeni
trakovi z getrskim materialom, ki se na omenjeni
pasivni nadin aktivacije pregrejejo vsaj do 350°C,
kier je tudi najve&ja &rpalna hitrost za vodik. Crpalna
hitrost je pri tej crpalki (St 707 NEG) dvakrat visja
od St 101 NEG, ki jo moremo aktivirati pri 740°C.
Ni nujno, da ima crpalka svoje samostojno ohisje,
trakove (Sirina 5 cm, doliina 25 cm) z getrskim
materialom lahko pritrdimo kar na notrahje stene
vakuumske komore. Crpalna hitrost je odvisna od
celotne povriine neuparljivega getra. NEG-¢rpalke
ne ¢rpajo metana.

e) IONSKORAZPRSEVALNE CRPALKE(23). Osnova
teh érpalk je Penningova dioda, ki jo v visoko-
vakuumski tehniki sreGamo kot merilnik. V' funkciji
trpalke ima ta dioda cilindriéno anodo iz nerjavnega
jekla, ki je postavlijena med dve ploséati katodi iz
titana, ki sta na potencialu ni¢, medtem ko je anoda
na visokem pozitivnem (3 do 7 kV). Elektrode so
v nerjavnem ohisju, ki ga oklepa permanentni
magnet, katerega homogeno magnetno polje poteka
vzdolZ osi &rpalke. Zaradi visoke napetosti nastane
ionizacija. loni zadevajo v katodo in jo razpriujejo.
MNaprieni titan vsrkava pline, medtem ko kemicno
aktivni plini reagirajo s titanom in tvorijo stabilno
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trdno fazo (kemisorpcija). NaprSena titanska plast
med delovanjem crpalke stalno raste in vsrkava
pline, ki zadanejo njeno povrdino. lzvedb teh érpalk
je veliko. Opisali smo le osnovno zaradi boljSega
razumevanja delovanja. V splosnem niso primerme
za Crpanje Zlahtnih plinov, ker je njihova hitrost
zanje zelo majhna, pa tudi nestabilna. Sodobne
érpalke imajo katodo sestavljeno iz razlicnih getrskih
materialov, med njimi je tudi tantal, s katerimi
dosegajo vedje &rpalne hitrosti za Zlahtne pline, prav
tako pa so delno redili tudi problem nestabilnega
delovanja. Najvedji dovoljeni tlak za &rpalke je 102
mbar, &rpajo lahko do 101 mbar, vendar je "vzig"
plazme pod 100 mbar otezen (zaradi majhnega
Stevila elektronov in plinslih molekul, ki povezroce
ionizacijo pri trkih). Uporabne so povsod, kjer je
potreben &isti vakuum, navadno nastopajo v kom-
binaciji z drugimi &rpalkami, predvsem s titanskimi
sublimacijskimi, v zadnjih letih pa tudi z NEG-&rpal-
kami.

5 Merjenje UVV in EVV

Predno zaénemo projektirati kakrien koli vakuumski
sistem, moramo vedeti, pri katerem tlaku naj bi se
odvijal tehnoloski postopek oz. raziskava. Podan
mora biti zahtevani konéni tlak v vakuumski komori,
Vakuummetra, ki bi pokrival celotno podrogje od
atmosferskega tlaka do EVV, nimamo. Pomagamo
si zato s kombinacijami merilnikov, ki delujejo po
razlicnih principih. Za obravnavana podrotja prideta
v postev le ionizacijska merilnika s hladno oz. vrodo
katodo. Meriinik s hladno katodo, ti. Penningov
vakuummeter, potrebuje za svoje delovanje mag-
netno polje, odvisnost ionskega toka od tlaka pa
ni linearna, posebno ne v podrodju pod 1010 mbar,
kier so tudi pogoste nestabilnosti in  oscilacije
ionskega toka, kar onemogoca meritev. Smer razvoja
gre zdaj v prid ionizacijskih merilnikov z vroéo
katodo, ki imajo tudi omejitve,

Na kratko lahko opiSemo konstrukcijo ionizacijskega
merilnika z vrofo katodo takole: to je elekironka,
ki ima tri elektrode (trioda) - anodo, ki je v obliki
mreZice oz. spiralno zvite kovinske Zice (navadno
Mao), vroéo kalodo (navadno je Zareéa W nitka) ter
ionski kolektor. Elektrone, ki izstopajo iz wvrote
katode, pospesimo proti anodi (slika 4). Na svoji
poti zadevajo ob plinske molekule in jih nekaj tudi
ionizirajo. Del teh ionov zbere kolektor. Nastali
kolektorski tok je sorazmeren tlaku; meritev le-tega
je torej posredna. Celotni ionski (kolektorski) tok pa
ni sestavijen samo iz tega toka. Obstajata vsaj Se
dva dodatna vira kolektorskega toka, ki sta neod-
visna od tlaka in ki omejujeta uporabo tega merilnika
kot vakuummetra,

a)_Omeijitev zaradi rentgenskega Zarkovja. Na anodi,
ki sicer zbira elektrone, nastane zaradi njihovih trkov
(energija ca 150 eV) mehko rentgensko Zarkovje,
ki povzroéi na kolektorju, ki je na negativnem
potencialu ali tudi potencialu ni&, fotoemisijo elek-
tronov. Ta tok elektronov pa tede v isti smeri kot
kolektorski ionski tok, ki ju zato ne moremo
razlikovati med seboj. Da pa se priblizno doloéili
njegovo velikost,
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&_A[I‘.‘EDHBIHANI PLIN

KOLEKTOR

Slika 4. Principialna shema delovanja ionizacij-
skega merilnika

b) Omejitev zaradi ionskega toka, ki nastane zaradi
frkov elektronov z molekulami adsorbiranih plinov
na anodi. Ta pojav imenujemo elektronsko stimuli-
rana desorpcija (ESD). Molekule kemiéno aktivnih
plinov, kot so Oz, Hz, H20, CO in drugi, ki so
adsorbirane na anodi, zadevajo elektroni, ki jih
izbijajo kot pozitivne ione, neviralne molekule ali kot
atome. Nekaj teh pozitivnih ionov tako zapusti anodo
in doseze ionski kolektor ter povzrodi ionski tok, ki
seveda ni sorazmeren tlaku, paé pa stopnji
onesnazenosti anode, njeni temperaturi in kemicni
aktivnosti teh plinov. Tudi tega prispevka k celot-
nemu kolektorskemu toku ne moremo enostavno
odsteti, tudi zato ne, ker ni konstanten.

Oba pojava nam popolnoma onemogodita
natanénost meritve tlaka na spodnji zmogljivostni
meji oz. doloCanje najnizjega merljivega tlaka (to je
tlaka, pri katerem sta tok "signala® in tok "Suma"
enaka). Dodatno pa povzroéa teZave tudi razplin-
jevanje same merilne elektronke. Njeno dolovanje
povzrota lokalne plinske zgo3cine v njej, ki so
posledica odparevanja iz vroCe katode in obdajajoéih
sten. To je pogosto izvir plina v EVVe sistemih.

Da bi lahko merili tlake, nizje od 1072 mbar z
ionizacijskim merilnikom z wroto katodo, je bilo
potrebno rediti vse tri probleme, ki so v zadnjem
tasu pripeljali do ionskospektroskopskega meril-
nika tlaka oz. vakuummetra.

Ze od leta 1950 poznamo ionizacijski merilnik z
vroéo katodo, ki sta ga izdelala Bayard in Alpert in
se tudi imenuje po njiju. Z Bayard - Alpertovo triodo,
ki ima Ze mocno zmanjSan vpliv rentgenskega
Zarkovja, ne pa ESD, se da danes meriti tja do
10-'2 mbar. Bilo je narejeno veliko poskusov, da bi
odpravili nastete tezave: zmanjSanje premera kolek-
torske Zice, njen umik s podroéja anode, zaviranje
fotoelektronov, modulacija ionskega toka, ekstrakcija
ionov z elektrostaticnimi polji, z odklanjanjem ionov
z elektrostatskim poljem (Helmerjev merilnik) itd.(26
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do 32), Nekaj izvedb je predstavijenih na sliki 5. Vsi
ti poskusi so sicer pripomogli k znizanju spodnje
merilne meje vakuummetrov, wvendar je Zele
ionskospekiroskopski merilnik(28.28.31)  skoraj v
popolnosti redil tudi tezave zaradi ESD ionov. Pojav
ESD ionov, ki smo ga uvodoma na kratko opisali,
je moénejsi od tistega z rentgenskimi Zarki in je Ze
izrazit pri tlakih pod 1010 mbar. Najved tezav namred
povzrocajo Oz CO, Hz in halogeni. Kineticne
energije ionov, ki so nastali zaradi trkov s povrdino
anode, so zelo razlitne. Tudi verjetnost ionizacije
se spreminja v odvisnosti od energije wvpadlih
elektronov. Verjetnost ionizacije ESD naraséa z
naraséajoto energijo elektronov in ima najvedjo
vrednost v obmoéju 50 do 150 eV, nato pa z
naraiéajoéo energijo elektronov pada. Majvedja
ionizacija ESD je pri energiji elektronov okoli S0
e\(29),
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Slika 5. Shematski prikaz_razlicnih vrst ionizacij-

skih merilnikov'®

A) Bayard-Alpertova Irioda z modulatorjem
(F-greino viakno, katoda, G-mreZica,
anoda, IC-ionski kolektor, M-modulator)

B) Supresorski merilnik (SP-zadrievalna elek-
troda)

C) Merilnik z ukrivijenim curkom fonov
(5-5cit, D-deflektor)

D) Ekstraktorski merilnik (IR-reflektor)

E) Orbitron

F)} Vrodekatodni magnetronski merilnik

G) Invertirani magnetronski merilnik

H) Magnetronski merilnik

! L lil_la’f

5.1 lonskospektroskopski merilnik

To je v bistvu kombinacija Helmerjevega merilnika
in merilnika na modulacijo ionskega toka. Pred-
stavliamo ga na sliki 6. Temelji na odklanjanju ionov
za 180° HKolektor je popolnoma umaknjen s
podrodja, kjer nastajajo rentgenski Zarki. Da bi bila
razlika med energijami plinskih in ESD ionov vedja,
so emitirani elektroni iz Zareéega viakna (katode)
fokusirani znotraj mrezZice (anode), ki ima obliko
dveh polkrogel, spojenih po ekvatorju (izvir ionov).
V ekvatorialni ravnini je tudi prstanasta oz. okrogla
W katoda. Pod anodo je 180-stopinjski energijski
analizator. Gostota elektronov je najvedja v sredidéu
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kroglaste mreZice (anode). Energijska porazdelitev
ionov je zelo ozka, nastane pa tudi velika razlika
med kinetiénimi energijami med plinskimi in ESD
ioni, tako nekako kot je prikazano na slki 7. S
primerno napetostjo na odklonskem sistemu (deflek-
torju) lahko skoraj popolnoma odstranimo wvpliv oz.
prispevek ESD ionov h kolektorskemu toku.

MRESICA [ANOOA)

N\

GRARLMO YLAKMO [KATODA)
l PRIAGONICA

w_t-.‘/'/ I: -I“
— 1 i ;

- = s '.'f/,
7. |DHLI:‘: CUMEK /;’,

DEFLEKTOR

SUPRESOR

Slika 6. Shematski prikaz ionskospektroskopskega
merilnika tlaka

]
. F=14x 108 Pa
Vg = 100 ¥
Wi o= 6OV
FLINSKI 10M1 |
08
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I
E |
- 2ma
g ﬂ SmA
o .

—{-10ma,

W
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NAPETOST DEFLEKTORJA [V}

Slika 7. Diagram odvisnosti kolektorskega toka
ionskospektroskopskega merilnika od
napetosti na deflektorju pri razliénih jako-
stih elektronskega loka. Lodevanje plin-
skih in ESD ionov'®®
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5.2 Razplinjevanje merilnikov

Merilnik z wroto katodo je po eni strani  wir
odplinjevanja, po drugi pa je ionska érpalka (kemicni
in toplotni efekti na vroci katodi). Pri vroéekatodnih
merilnikih je &rpalna hitrost majhna. Ko merimo tlake
pod 10-12 mbar, je izplinjevanje bolj pomembno od
érpanja. Tudi €e bi nam uspelo narediti merilnik
brez vpliva rentgenskega Zarkovja in ESD ionov, ne
moremo meriti  resniénega tlaka, e ne resimo
problema odplinjevanja. Le-to je povezano z emisijo
elektronov in njihovimi trki z materialom v okolici
katode. Ce uporabimo za stene merilnika kovine z
majhno emisivnostjo in dobro termiéno prevodnostjo,
kot so Au, Cu (OFHC) ali Al, in $e zmanjSamo mod
ogrevanja katode, potem je tudi odplinjevanje mnogo
manjie.

6 Vakuumski sistemi za UVV in EVV

Vsak vakuumski sisterm je sestavljen iz naslednijih
glavnih elementov: Crpalk, komore oz. vakuumske
posode, povezovalnih delov (cevi, ventili) ter meril-
nikov, pri zahtevnejSem vakuumu (UVV, EVV) pa Se
s sistemom za pregrevanje. Pri gradnji vakuumskih
sistemov  moramo  poznati najman] dva glavna
parametra: priblizno prostornino vakuumske posode
in zahtevani konéni tlak. Na tej osnovi zatnemo
projektirati oz. izbirati ustrezne wrste in velikosti
grpalk, ustrezne materiale za gradnjo komore,
ventile, spojne elemente idr. 2 nizanjem zahtevanega
koncénega tlaka se vetajo tudi stroski izdelave.

Konéni tlak vakuumskega sisterma navadno ni enak
konénemu tlaku érpalke same, ampak je vedno vigji.
Crpalke morajo namred c&rpati ne samo plinske
molekule, ki se gibljejo v posodi, ampak tudi tiste,
ki prodrejo iz zunanjosti skozi netesna mesta ali pa
pranicajo (permeirajo) skozi stene posode in tudi
tiste, ki so adsorbirane na notranjih povrdinah oz.
absorbirane v materialu komore. Ker je danes
tehnika odkrivanja vakuumskih netesnosti ze mocéno
izpopolnjena in so v rabi materiali z majhno per-
meacijo, ostaja najvecja tezava ucinkovito izplinje-
vanje (degazacija) sorbiranih plinov in par, kar je
mogode le s pregrevanjem. Za podroéje UVY imamo
na razpolago ved vrst &rpalk, ki so komercialno
dosegliive, medtem ko so za doseganje EWVV
potrebne posebne, izboljSane &rpalke, predvsem
zaradi visokega pregrevanja do 450°C, ter posebni
merilniki, s katerimi je mozno meriti tlake tja do
10 mbar. MNa slikah 8, 9, 10 shematiéno
predstavijamo nekaj kombinacij érpalk, s katerimi
lahko dosezemo tlake v UVV podrodju. Kakorkoli
Ze, prevodnost med Crpalkami, &e so  vezane
zaporedno oz, med njimi, in vakuumsko posodo
mora biti veéja od njihove érpalne hitrosti, da bi
tako v celoti izkoristili njihovo kapaciteto. To Se
posebej velja za sublimacijske in kriogenske &rpalke
pri nizkih tlakih.

Postopki &rpanja in pregrevanja so zelo razliéni,
Mavadno ima vsak operater svojo ‘“tehnologijo”
Erpanja, da doseie Zeleni ali predpisani konéni tlak
v predpisanem &asu. To velja za vse vakuumske
sisteme.
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Ma slikah 11 in 12 sta shematicno prikazani samo
dve od velikega $tevila kombinacij razli¢nih Erpalk,
ki jih uporabljajo za doseganje ekstremnega vi-
sokega vakuuma. Seveda pa je pri tem pomembno,
da je degazacija materiala komore dosledno manjsa
od 1.10-% mbar | 57 em2, kar lahko dosezemo le
s posebej obdelanimi specialnimi nerjavnimi jekli oz.
aluminijevimi zlitinami po dolgem pregrevanju (do
100 ur) in iemperaturi 450°C, pri temer se prvoina
hitrost odplinjevanja zmanj$a tudi do 10%krat.

UWW- in EVV-komore moramo obéasno odpirati na
zrak, tj. na atmosfero (npr. pri zamenjavi vzorcev).
Glavni problem je pri tem ponovna adsorpcija plinov,
predvsem pa vodne pare na stene posode. Da bi

r==_1

-+ PREGREVANJE DO 4509C
|
| VAKUUMSKA KOMORA

|-=:1.1u"5 Pa (1.10°8 mbar)

|
|
— g

DVOSTOPENJSKA
ROTACIJSKA CRPALKA

Slika 8. Shema UW-sistema s turbomolekularno
érpalko

PREGREVANJE DO 450°C

F—~ -

KOMORA
p < 1.107Ra(1.10™ mbar)

Slika 9. Shema UWW sistema z dvema difuzijskima
crpalkama
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zmanjdali to adsorpcijo in s tem tudi skrajSali cas
pregrevanja pri naslednjem &rpanju, je treba komoro
prezraciti s suhim dudikom ali vsaj suhim zrakom.
Fizicno odprta naj bo Gim krajsi cas. Veliki sisterni
naj imajo izvedeno prepihovanje s suhim zrakom,
ki mora pihati iz komore, da prepredi migracijo
atmosferske vlage vanjo. Ce mora biti odprta ve&
minut ali ur, naj bodo stene pregrevane, da bi se
zmanjsala kondenzacija vodnih par. Pri sistemih, ki
jih je treba pogosto odpirati, je priporoéljivo prigraditi
predkomoro, ki je povezana s plosénim ventilom z
glavno komoro, ki je stalno pod vakuumom, medtem
ko predkomoro odpiramo na atmosfero in jo posebej
evakuiramo.

VAKUILIMSKA
KOMORA .
p o< 11071107 mbar)

ALl A IOMSKO-GETRSKA CRPALKA
KRIOCAPALKA
ADSORPCLISKA PAST
DVOSTOPENJSKA
ROTACLISKA CRPALKA

Slika 10. Shema UVV sistema z ionsko-
razprievalno oz. krio-crpalko

]

| SUBLIMACIJSKA CRPALKA (Ti)
I

i PREGREVANJE DO 4509C

VAKUUMSKA KOMORA
| <5.10-11 Pa (5.10-13 mbar)

ADSORPCIISKA PAST

DVOSTOPENJSKA
ROTACIISKA CRPALKA

Slika 11. Shema EVW-sistema z dvema turbo-
molekularnima Grpalkama in titanovo subli-
macijsko érpalko
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| PREGREVANJE DO 4500C
|

VAKUUMSKA KOMORA

|
|
| <1.101° Pa (1.102 mbar)
|

~—
+PREGREVANJE DO 200°C

-4 80-20-3 K SPECIALNA
PREGREVLJIVA KRIOCRPALKA

I
1
1

ADSORPCIJSKA PAST

DVOSTOPENJSKA
ROTACIJSKA CRPALKA

Slika 12. Shema EW-sistema z dvema turbo-
molekularnima &rpalkama in tripanelno
(B0-20-3 K) specialno krio-Grpalko

7 Sklep

Gradnja UVW- in EVV-sistemov je izredno zahtevno
delo. Graditelji morajo poznati vakuumsko fiziko in
tehniko zelo dobro. Z UVV in EVV je povezan
napredek v znanosti in tehnologiji. Danes so Ze
dosegljivi in merljivi tlaki pod 1012 mbar, ki so
potrebni za ustvarjanje ekstremno &istega prostora
in povrdin. Ta znanja so pogoj za napredek
mikroelekironike oz. gradnje elektronskih kompo-
nent, ki temeljijo na zlaganju posameznih atomov,
pa tudi za vse druge tehniéne in fizikalne znanosti.
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