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EKSTREMNI VISOKI VAKUUM - NOVI POGLEDI
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Extremely high vacuum - new outlooks

ABSTRACT

During the last forty years, a great progress was noticed on the whole
field of vacuum technique. To reach and to accurately measure a
prassura in the UHV region became obvious in many branches, while
the preparation of UHV is more or less just a routine, The situation
was not the same in the range of extremaely high vacuum (EHV). The
lowest record from the early sixties was matched again few years
ago. EHV is still interested and reserved for the surface science,
particle physics and the vacuum metrology.

In the present paper, some results of the studies of hydrogen
outgassing are presented. The recombination limited model was
used to be confirmed as a limiting phase of hydrogen outgassing.
Ten equal cells were made from stainless steel of thicknass of 0,15
mm, valume 0,16 | and the inner surface area of 450 cm®, During a
contralled heat treatment cycle, they were pumped to UHV region
(typically 5.10'Embarj. when the pumping tube was sealed-off. Even
if thi temperature and the duration of a bake out were relatively short,
the initial_outgassing rate was typically below gew = 210
mbar.licm?s, In seven cells, the pressure and the pressure rise slope
were measured again after some thousand hours. Then they were
additionally heated in high vacuum for few hours. The total pressure
was measured again and the composition of residual atmosphere
was determined afterwards. Both results confirm the applied model.
It is evident, that by applying the minimum thicknass of the chamber
wall, achieving and maintenance of UHV and EHV stainless steel
chambers can be made cheaper and simplified.

POVZETEK

W zadnjin tindesetin letih s j@ vakuumska tehnika mocno razvila.
Dosedi in meriti tlak v obmodju ultravisokega vakuuma (UVV) je
postalo v mnogih panogah nuja, zahtevnost priprave pa je le se
laboratorijska vesdina, Masprotno pa je ekstremni visoki vakuum
{EVV) kljub napredku ostal v mejah, ki so bile doseZene v zatetku
sestdesatin let. Zanimiv ostaja za podrodje raziskav povrding
osnovnin delcev in za vakuumsko meroslovie,

W Elanku so predstavjeni rezultati lastnih raziskav, ki nam rabijo za
potrditev oz. korekcijo modala, ki predpostavija rekombinacijo kot
omejitveni mehanizem razplinjevanja vodika. Izdelanih je bilo 10
enakih celic z debeling stene 015 mm, prostormine 016 | in
geomefrijsko  povriino 450 em®. V nadzorovanem termiénem
postopku so bile izérpane do meje LVY :E..11::|""I mibar), nakar je bila
crpalna cev hladno zavarjena. Tlak je bil nalo merjen z merilnikom
na vrteco se kroglico (SRG) v obdobju od 24 h do nekaj tisod ur.
Hitrost razplinjavanja pa je bila Kijub kratkemu pregrevanju Ze na
zaietku v vseh celicah v obmodju pod gow = 2,107 mbarlicm®s. V
sedmih celicah sta bila po vec tisof urah tlak in hitrost narascanja se
enkrat izmerjena, nakar so bile celice pregrate v vakuumu za nekaj
ur. Totalni tiak je bil izmerjen s SRG. V zadnji fazi pa je bila z masnim
spektrometrom  dolodena  tudi sestava preostale  atmosfere.
Relativne vellk deled vodika je potrdil pravilnost uporabljenega
modela. £ izbiro minimalne debeline sten in predelavo obstojecin
komponent je nakazana monost za poenostavijeno in cenejse
doseganje LW kot tudi EVY.

1 Uvod

V zacetku Sestdesetih let je bilo UVV mogocée dosedi
edino v steklenih sistemih, pred loéitvijo od visoko-
vakuumske crpalke z zatalitvijo, temeljito pregretih na
nekaj sto stopinj Celzija. Za desetletja je veljal za najnizji
izmerjeni tlak 10-"*mbar, ki ga je v steklenem sistemu
izmeril eden od utemeljiteljev UVV in zacetnik EVV, P.
Redhead, s svojim merilnikom na hladno katodo.
Praoblematiko doseganja in merjenja je sistematsko

obdelal isti avtor v 11. poglavju v najnovejdi knjigi
Foundations of vacuum science and technology 1/,

Doba steklenih vakuumskih sistemov, kjer sta konéni
tlak dolocala permeacija zracnega helija in razplin-
jevanje vode, se je koncala razmeroma kmalu potem.
Razlogov za zaton je bilo vec: neprakticno in celo
nevarno delo s steklom, neustreznost oz. neprilago-
jenost ventilov in enostavneje delo s komponentami
iz nerjavnega jekla.

Doseganje UVV danes ne pomeni posebnega
problema. Ustrezne komponente, ki so narejene iz
avstenitnega nerjavnega jekla, povezemo med seboj s
»Conflat« prirobnicami. Po predhodnem érpanju do vi-
sokega vakuuma in segrevanju na 200 - 300°C za nekaj
ur doseZzemo v tesni posodi obmodje UVY. Koncni tlak
je doloéen z razmerjerm med hitrostjo razplinjevanja
vodika, ki je glavnina preostale atmosfere, in érpalno
hitrostjo. Ta pa je omejena z odprtino prikljucka
Erpalke. Obe sta za dan sistem nespremenljivi in
koncénega tlaka z izboljSavo same cérpalke ni mocé
bistveno znizati.

Nacelo konstruktorjev danaénjih UVV sisternov je, da
mora imeti UVV érpalka ¢im veéjo odprtino. Znacilen
zgled dinamiéno érpanega sistema: sodobna turbo-
molekularna (TM) érpalka lahko v posodi z dotokom
vodika Q = 4,8.108 mbar I/s vzdrzuje tlak v obmogju
= 1.100 mbar. Crpalna hitrost ¢érpalke s premerom
15 cm (A = 176 cm?) je S(Ngz) = 500 I/s in S{Hz2)= 480
I/s, kar je Cetrtina prevodnosti odprtine. Njena cena je
= 28000 DEM /2/. Ce meri skupna notranja povriina
posode 1 m?, je Q dolocen s specifi¢no hitrostjo razpli-
njevanja gowt = 102 mbar.l/cm2s. V letu nepreki-
njenega delovanja (~ 3.107 s) podrpa le = 1 mbar |
(= 0,1 mg) vodika. Kljub izboljsavam danasnjih érpalk
le-te v nekaj letih delovanja dosezejo mejo, ko je me-
njava leZajev upravicena., Podoben zgled za nujnost
vgradnje zmogljive in drage UVV &rpalke srecamo tudi
v primeru krio in ionsko-getrsko &rpanih sistemov.
Priprava UVV in njegovo vzdrievanje Ze zato nista
poceni. Veliko poenostavitev in pocenitev bi pomenila
predhodna izbira oz. cbdelava materiala, kjer bi bilo
zacetno razplinjevanje vodika nizje za nekaj velikostnih
razredov. Cena (TM) Crpalke s S(N2)=33 /s je le tretjina
cene zgoraj omenjene &rpalke s S(Nz)=500 I/s /2/.
MNekoliko draZja predobdelava, z edinim pogojem, da
je zanesljivo ucinkovita, torej zlahka zniza ceno izde-
lave in vzdrzevanja UVV sistema.

Pregled postopkov za doseganje in merjenje EVV v
sistemih (izdelanih tudi iz nerjavnega jekla) je bil pred
leti v reviji Vakuumist podrobno predstavijen /3/. Odgo-
vor, katere postopke ¢iséenja in predobdelave je treba
izvesti, da EVV zanesljivo in &m enostavneje
dosezemao, pa je ostal delno nedorecen.

Pri izdelavi termiénih izolacijskih posod (kriogenika,
optoelektronika) se zadnja leta namesto stekla vse bol|
uveljavlja nerjavno jeklo. Postopki izdelave spojev
morajo zagotavljati izjemno tesnost, hkrati pa sme biti
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specifiéna hitrost razplinjevanja vodika enaka kot pri
doseganju EVV, to je pod gout =10°14 mbar.l/cm?s. V
praksi zahtevo omilijo z uporabo getrov, vendar bi
pomenilo zagotavljanje trajnosti brez njih veliko
poenostavitev in pocenitev izdelave.

Preglednica v omenjenem poglavju P. Redheada /1/ na
strani 651 navaja le nekaj meritev, ko je v UVV posodah
iz nerjavnega jekla uspelo dosedi to obmodje, po pred-
hodni predobdelavi in dragem Zarjenju. Metoda, ki so
jo najpogosteje uporabili za doloéitev qout, je bila t.i.
metoda nabiranja, uporabljen je bil viskoznostni meril-
nik na vrteco se kroglico (angl. spinning rotor gauge,
SRG). Po zaprtju posode se tlak zaradi razplinjevanja
vodika povecuje linearno s casom, kar kaze, da je tlak
dale¢ od ravnovesnega tlaka. Enako odvisnost sicer
pripisujemo puséanju, le da v primeru vodika limita ni
poznana.

2 Teoretiéni modeli napovedi
razplinjevanja vodika

Med mnogimi navodili za pripravo UVV je zadnja de-
setletja za uporaben teoretiéni model napovedi razplin-
jevanja vodika med procesiranjem in po njem veljal t.i.
difuzijsko omejen model (DOM) /4/. Hitrost sproscanja
je odvisna od gradienta koncentracije, ki se med
termicénim procesiranjem spusti na dovolj nizko raven.

Difuzija vodika v nerjavnem jeklu je razmeroma dobro
razumljen proces. Nekatera intersticijska mesta med
metalurskim postopkom v reduktivni atmosferiizdelave
zavzame vodik. Atomi se nakljuéno gibligjo znotraj
kovinske mreze in se pri nizkem zunanjem tlaku lahko
sproséajo v zunanjo atmosfero. Proces je endotermen
in bi v neskonénem déasu torej privedel do izenaditve z
okolidnjim parcialnim tlakom vodika. Tega je v zraku
priblizno 10-%mbar. Dva bistvena podatka, potrebna za
DOM sta: topnost in difuzivnost. Topnost je izmerjena
Za Sirok razpon temperatur in parcialnega tlaka vodika
dokaj totno. Opisana je z izrazom: Ks=Ksoexp (-Es/kT),
Kso = 2,6.1012 atomov H/(cm3.bar'/2), aktivacijska
energija Es=0,086 eV. Difuzivnost pa opisemo z izra-
zom Dx=Dgexp(-Ep/kT), Dg= 0,012 cm?/s in aktivacij-
sko energijo Ep = 0,57 eV. Podatki so bili izmerjeni
preko permeacije vodika pri visoki temperaturi in veliki
razliki tlakov. Najvecékrat je bil tlak na visokotlaéni strani
med 100 in 1000 mbar, na nizkotlaéni pa je bil VV ali
UWV. Rezultati objav veé avtorjev, v primerjavi z lastnimi
podatki, dobljenimi po izvirni merilni metodi, so zbrani
v preglednem ¢&lanku /5/. Napaka DOM, ki je najbolj
vplivala na razmisljanja konstruktorjev UVV sistemov,
je bila napoved hitrosti permeacije zraénega vodika. Ta
j¢ slonela na ekstrapolaciji vrednosti, dobljenih iz
opisanih eksperimentov. Permeacija sama pa ni bila
nikoli izmerjena niti pri tankih stenah ravno zaradi dosti
nizje pricakovane vrednosti, kot jo predpostavija DOM
16,71

Resitve difuzijske enacbe so pogosto z zgledi vezane
na difuzijo toplote v snovi. Za razliéne robne pogaoje in
razlicno geometrijo so rezultati zbrani v matematicnih
ucbenikih /8/. Za matematiéni zapis vpeljemo brezdi-
menzijsko krajevno in ¢asovno koordinato. Za
razsezno ploscéo, ki se razplinjuje na obe strani, je
prikladno debelino oznaditi z 2d. Za merjenje koordinat
pa je primerno izbrati za krajevno koordinato x/d, in za
tas v t/ig, kjer je to t.i. éasovna konstanta, to=d2/D.
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Enota brezdimenzijskega ¢asa 1Fo=D.to/d? je pogosto
imenovana po Fourieru. Ti dve enoti omogocata
izradun koncentracije iz zadetne porazdelitve za
poljubno debelo plosco ob poljubnem casu t=0.

Difuzivnost vodika Dx je eksponentno odvisna od tem-
perature, cesar pri prenosu toplote skoraj ne sre-
¢ujemo. Kljub vsemu lahko Fo ohranimo za dobro
definirano merilo oz. stopnjo termicéne obdelave ne-
rjavnega jekla. Vpelijemo ga z naslednjo definicijo, ki
velja za poljuben potek temperature med procesira
njem:

1 1y
Fﬂ:;]rT‘!DH{T{I}}Eff 1)

Prav tako se robni pogoj, ki nastopa pri difuziji vodika,
razlikuje od tistih, ki jih pogosteje srecamo v zvezi s
prehajanjem toplote. Razlog je v mehanizmu reakcije,
ki je drugega reda. Vodik je v mrezi raztoplien v
atomarni obliki, zato mora molekula pri vstopu v koving
disociirati. Njena vezavna energija je 4,5eV, kar
pomeni, da je disociacija pri sobni temperaturi mogoc,
a malo verjeten proces. V blizini ¢iste povrsine kovine
pa vez lahko razpade in atoma vodika (ne molekula) se
hkrati adsorbirata. Verjetnost za adsorpcijo je za atom-
sko Cisto povrsino kovine v UVV merljiva koliéina, po-
dana kot koeficient lepljenja. Vodik pa ne ostane na
povrsini, saj se lahko v kovini raztopi. Pri zvisevanju
temperature tako del asociativno desorbira, del pa z
difuzijo ponikne v kovinsko reSetko (kovine z eksoter-
mno reakcijo uporabliamo za getre). Opis koncen-
tracije v poljubnem trenutku postane dosti bolj zamotan

&
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Slika 1: Rekombinacije vodikovih atomov na povrsini
kovine: a) shemalski prikaz procesa b) poten-
cialna energija vodikovega atoma v vakuumu
in v kovini. Stanja na povrsini in tik pod njo so v
pomod pri ROM.
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kot v primeru adsorpcije molekule, brez disociacije in
raztapljanja, kot npr. molekula CO. Meritev hitrosti
desorpcije v UVV ob kontroliranem segrevanju je us-
talien postopek za dolocitev vezavne energije oz
adorpcijske izoterme, ti. TDS (thermal desorption
spectroscopy).

Rekombinacija je ime za zdruZevanje dveh atomov
vodika v molekulo, ki se sprosti v vakuum, slika 1a. Na
atomski skali lahke podamo energijo vodikove
molekule (v plinu) oz. atoma (v kovini) dokaj dobro z
doslej navedenimi podatki. Problematiéna je le
povrsina oz. mejna plast med éisto kovino in vakuu-
mom, kjer energijska stanja in Stevilo razpoloZljivih
mest nista poznani. Potencialna energija vodikovega
atoma, merjena od nivoja atoma v nevzbujeni vodikovi
malekuli, je za nerjavno jeklo shematsko prikazana na
sliki 1b. Oblika potenciala je ena od moznih, ki lahko
pojasnijo nekatere merjene vrednosti /9/.

Ce smo torej med metalurékim postopkom v kovino
vagradili (za mehanske lastnosti zanemarljiv) delez
vodika, lahko le-ta ves éas izhaja le 2z rekombinacijo.
Ma sicer Eistih »tehniénih povrsinah« je povezava med
koncentracijo in hitrostjo razplinjevanja 3Se teze
doloéljiva kot na atomsko istih, saj so prekrite s plastjo
oksida in drugih spojin. Pri eksperimentih v zvezi s
pripravo visokoenergijske plazme so kinetiko spro-
Séanja vodika z razliéno obdelanih povréin vseeno
izmerili. 2 ionskim curkom so vnesli izbrano Stevilo
ionov in spremljali pojemanje hitrosti jedrske reakcije
/9/. lzmerjen razpon vrednosti ti. rekombinacijskega
koeficienta K (oznaka privzeta iz /9/) za razliéne pred-
obdelave presega &tiri razrede velikosti Ze pri tempera-
turi nad 200°C. Meritve pri niZjih temperaturah niso bile
opravijene, ekstrapolirane vrednosti pa lahko zajamejo
Sest redov velikosti.

Rekombinacijsko omejen model (ROM) se v tehniki
priprave UVV in EVV do danes ni uveljavil. Pri meritvah
je bilo med interpretacijo rezultatov in naslanjanjem na
DOM zaslediti vec nedoslednosti, saj je neujemanje
oéitno. Delno pa se da vzrok pojasniti tudi s tezavnostjo
samih meritev. Preskusne posode so bile opremljene
z debelejsimi prirobnicami, vsi deli niso bili enako do-
bro obdelani itd.

V primeru enakomerno debele stene debeline 2d in
enakomernega segrevanja je definicija Fourierovega
stevila veljavna za celo posodo. Pri hitrem ogrevanju
na zgornjo temperaturo procesiranja Tzg (Zarjenja ali
zgolj pregrevanja med &rpanjem) in hitrem ohlajanju
daje dober priblizek za Fo (en.(1)) pri postopku, ki traja
tzg, nasledniji izraz:

T, )1,
Fo= —D( ;) e (2)

Pri DOM predpostavljamo, da je koncentracija vodika
na vakuumski strani ves ¢as enaka 0, hitrost razpli-
njevanja geut pa doloéa gradient. Po rekombinacijsko
omejenem modelu pa predpostavljamo, da je hitrost
razplinjevanja enaka produktu rekombinacijskega koe-
ficienta K in kvadrata koncentracije tik pod povrsino,
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G, (1) =K, -C(1) (3)

K
——=(}

Merilo, ali je proces rekombinacije pocasnejsi, kot ga
narekuje gradient koncentracije, je formalno dolocljivo.
Po analogiji z Biotovim Stevilom (8), ki ga poznamo iz
prenosa toplote, ga za izbrano temperaturo zapisemao:

D(T)

et (4)
K,(T)-d

C* pomeni torej koncentracijo, od katere napre| se
ploééa razplinjuje po enachbi (4). Po DOM bi v Casu
~3Fo plosco zapustil zadnji vodikov atom, ker model
ne uposteva rekombinacije. Ne glede na dejanske
vrednosti KL, dosezemo C* v ¢asu, ki je krajsi od 3Fo,
moZno pa je tudi, da poteka razplinjevanje v tem rezimu
ves ¢as. Po ROM modelu postane koncentracijavodika
v tern ¢asu izenacdena, lahko pa je 5e dokaj visoka.
MNamesto difuzijske enacbe v tem primeru resujemo
preprosto enacbo prvega reda:

mmm=—d£%ﬂ=KgCﬁﬂ (5)

Rezultat integracije enacbe (5) od C{t=0)=C* po
hkratni uvedbi istih brezdimenzijskih casovnih Fo enot,
podaja izraz za povpreéno koncentracijo:

C$ C* (_""
cro= I+_C*";f:.;f‘_i.."‘r;‘:r N 1+Fo _ Fo ©

H

Madaljnje razplinjevanje tako ostane pri sobni tempera-
turi nespremenjeno $e dolgo. Za znizanje koncen
tracije za red velikosti, tore] hitrosti razplinjevanja iz
enacbe (3) za dva reda, bi bilo treba opraviti termicni
ciklus vreden 10 Fo. Pri sobni temperaturi in 2 mm
debeli steni je to vel deset let, pri 200°C je treba
segrevati 2500 ur ali zariti na 650°C vsaj 2,5 ure. Za 20
mm debelo steno (prirobnice) pomeni isti cas
procesiranja le 0,1 Fo. Ce je debelih sten le desetina
vse notranje povriine, postane ta del kljub pregrevanju
z izenacenoc temperaturo previadujoc prispevek k
skupnemu razplinjevanju. Ta poenostavljena analiza
na osnovi enacbe (6) kaze na smiselnost spremembe
razmisljanja nacértovalcev in  konstruktorjey UV
sistemov. Izenaditev debeline stene na spodnjo mejo
konstrukcijske trdnosti pomeni najenostavnejéo pot do
cenejSega UVVin EVV. Nerjavno avstenitno jeklo ostaja
zaradi sprejemljive cene, dobrih mehanskih lastnostiin
znanih tehnik izdelave, varjenja in povriinske obde-
lave, e napre] najprimernejsi konstrukcijski material. V
takem sistemu zadosca za desorpcijo vode, toreg
povrnitev v obmoéje UVV, le nekaj ur segrevanja na
150°C /10/.

lzmerjene vrednosti K|z razponom aktivacijskih energij
od 0,37 eV do 1 eV, podane v /9/, onemogocajo
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doloditev primerne ti. kritiéne koncentracije C*.
Matematicnih izradéunov zato ne moremo uporabiti za
zanesljivo napoved dejanskega razplinjevanja vodika
med procesiranjem in po njem.

3 Eksperimentalni del in rezultati

Kljub velikemu interesu za EVV pa v vakuumski literaturi
ni bilo zaslediti opisa poskusa, kjer bi bila nakazana
prednost tanke stene oz. kjer bi lahko preverili
veljavnost enacb (3) in (6). V ta namen so bile izdelane
enostavne celice, v celoti izdelane iz tanke plocevine z
izrazito neugodnim razmerjemn med povrSino in pros-
tornino (slika 2). Vsi spoji so bili varjeni, z izjemo trdo
spajkanega prikljucka érpalne Cu-cevke, kjer je bila
uporabljena spajka, ki je vsebovala 30% zlata. S to
izbiro je odpadla skrb za permeacijo in absorpcijo v
paladiju, ki se pogosto uporablja pri spajkanju v UVV.
Sestavni deli so bili pred varjenjemn &iséeni le v deter-
gentu pri povisani temperaturi v ultrazvocni kopeli,
izprani z demineralizirano vodo in suseni na 80°C.

;f_ﬂ:ﬂ'ﬂ
|

Slika 2: Shema preskusne celice. Dimenzije so v mm.
Zunanji premer Cu-Grpalne cevke je 6mm
(znotraj 5mm), merilne pa premer 7mm.
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Crpane so bile na UVV sistemu. Do tlaka 106 mbar, pri

katerem je bil z vgrajenim kvadrupolnim spek-
trometrom (QMS) opravijen preizkus netesnosti s heli-
jemn, je érpala le TM érpalka. Med nadaljnjim ¢rpanjem
z ionsko getrsko ¢rpalko so bile celice enakomerno
segrete. Podatki o éasu in temperaturi so zbrani v prvih
treh stolpcih tabele 1. Med hladno zavaritvijo Crpalne
Cu-cevke je bil tlak v sistemu v obmoéju 108 mbar
dolo¢en z razplinjevanjemn nepregretih delov in s per-

meacijo polimernih tesnil v ventilih.

Meritve razplinjevanja s SRG so bile izvedene na zraku
v termostatirani posodi, kjer nastavijena temperatura
znotraj obmodja sobne temperature ni odstopala vec
kot 0,1°C. Rezultati meritev gout v 4. stolpcu tabele 1 50
izrazeni e v specifiénih enotah, mbar.|Hz/cm2s. V
nekaterih celicah je bilo narasc¢anje tlaka izmerjeno se
po nekaj tiso¢ urah. V vseh primerih se je hitrost razplin-
jevanja znatno znizala. V 5. stolpcu je ¢as od zapiranja
do ponovljene meritve, v 6. pa pripadajoce izmerjene
vrednosti, Znizevanje hitrosti je moc razloziti bodisi s
priblizevanjem k ravnovesnemu tlaku, bodisi z osiro-
masgenjem vrhnje oksidne plasti.

Za razjasnitev te dileme je bilo nekaj celic dodatno
segretih v UVV posodi v visokem vakuumu, £as in
temperatura sta v 7. stolpcu. Tlak, merjen s SRG, je
narastel na vrednosti v obmodju 0,1 mbar, (ekvivalent
Hz). Ker je odéitek SRG merilnika v podrodju izmerjenin
tlakov mocno odvisen od sestave plina, jo je bilo za
potrditev ROM treba doloéiti. Z dodelavo UVV sistema,
v katerem so bile celice segrete, se je dalo celice v
visokem vakuumu odpreti in s QMS doloéili sestavo
plinov. Parcialni tlak vodika, dolocen po korekciji SRG-
odditka, je bil pri vecini celic v obmocju 10-2mbar,
stolpec 8. Znizevanje hitrosti razplinjevanja v prvih
nekaj tiso¢ urah je bilo tore] posledica izplinjevanja
zgolj vrhnje oksidne plasti in ne priblizevanje ravnoves-
nemu tlaku, ki je bil dva razreda visji, kot je nakazovala
hitrost pojemanija. Preostali plini so bili CO, CO2z, metan
in sledovi vode. Pri doloditvi deleza vode smao bili v
obmodju ozadja preostale atmosfere, ker sistemn pred-

Tabela 1: Pregled intenzivnosti termiéne obdelave, (stolpci 1-3), doseZene hitrosti zacetnega razplinjevanja,
(stolpec 4), éas od locitve od érpalke, (stolpec 5), hitrosti razplinjevanja po casu t1, (stolpec 6), cas,
temperatura in Fo segrevanja v VWV, (stolpec 7), parcialni tlak vodika v celici po vakuumskem segre-
vanju, (stolpec 8), razmerje med izmerjeno vrednostjo hitrosti razplinjevanja in ROM, (stolpec 8).
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j [ 1 2 3 4 | 5 6 7 8 8

| — . .r - 1 E— _— r I . . - B

| celica 1o tzg Fo Qour10 |t Qout* 10 tzl"TagF'D p-10 IqROM

! Stevilka h “C mbar.l/s.cm® h mbar.l/s.cm b~ C mbar q

! 1 22 212%2 =22 1 7900 0.6 150/16/52 4.4

| " - - — S —

| 2 17 206+2 =12 2 | 8500 0.8 310/5/46 85 26
3 17 285+2 =98 012 7000 0,07 310/5/46 0.6
4 20 2002 =13 1.3 5000 | 0.5 23516/27 22 G,2
H* 16 . 220+2 =16+14 0.63 3000 0,05 320M19/220 4,7 5.2
6= 18 215+2 =18+14 05 3200 0,04 353/14/305 | 1,2 12
7 | 14 404+3 =70 0.03 4000 0,03 300/4/30 =005 1,5

* pred érpanjem sta bili celici oksidirani na zraku za 14 Fo.
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hodnao ni bil pregret. Pri drugih plinih pa je napaka
znotraj 10%. V celici 7, ki je bila 3e med érpanjem
segreta nad 70 Fo, deleza ni bilo mogoée doloéiti, a ni
presegal 104 mbar. Primerjava med izmerjeno zacetno
vrednostjo in napovedjo ROM iz enacb (6) in (9) je
izrazena kot kvocient v stolpcu 9. Ujemanje je zado-
voljivo znotraj istega reda velikosti, kar je mnogo boljsi
rezultat, kot ga daje DOM.

Primerjava spremembe sestave povrdine, ki lahko
vpliva na KL, je bila opravljena med segrevanjem
vzorea iz iste plocevine, kot so bile izdelane celice, v
UV analitskih posodah za AES analizo /11/. Rezultati
so potrdili domnevo, da se sestava spremeni Ze med
nekajurnim segrevanjem na 250°C. Na povrsini se izlodi
ogliik, kar lahko vpliva na sproséanje CO in COg, saj
sta poleg vodika znaten del preostale atmosfere v UVV
in EVV. Za razlago njune prisotnosti navajajo v literaturi
nepopolno éiséenje, nasi rezultati pa kazejo, da se
agljik na povrsini izloéi med vsakim segrevanjem UVV
posode, njegova odstranitev pa ni preprosta.

4 Sklep

Med iskanjem odvisnosti med intenzivnostjo termiéne
obdelave nerjavnega jekla (tip AISI 304 ali 316) in
hitrostjo razplinjevanja pri sobni temperaturi, ki jo lahko
pricakujemo po njem, se je izkazalo, da velja
razmeroma enostaven model. Ce obdrzimo kot univer-
zalno merilo intenzivnosti Fo Stevilo, potem velja, da
koncentracija po taki obdelavi pade na vrednost C*/Fo.
Za vrednost zacetne koncentracije C* smemo vzeti
C* =5.10"® atomov H/cm3, kar pomeni, da je zacetna
hitrost razplinjevanja gout(294K) = 5.10-12 mbar.l/cm?2s.
Pricakovane vrednosti gow za razlicne Fo pa so:
Qout(10 Fo, 294 K) = 10-1* mbar.liem®s in

Qout(100 Fo, 294 K) = 10-'8 mbar.l/cm?s.

Ujemanje med ROM in meritvami je pri sedmih celicah
zadovoljivo. Hitrost permeacije zracnega vodika pa je
zaradi omejitve s povriinsko reakcijo ravno tako nekaj
redov veli-kosti nizja kot pri DOM.

Zahtevo za intenzivno obdelavo lahko najlaze realizi-
ramo s primerno tanke in enakomerno debelo steno,
ki e zagotavlja trdnost UVV in EVV sistema. Dodatna
prednost je, da lahko intenzivna pregrevanja (do
100 Fo), kjer temperatura ne presega 450°C, izvedemo
na zraku, zato odpade zahteva za vakuumsko Zarjenje.
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Z miniaturizacijo vakuumskih komponent, ki smo ji
pri¢a zadnje desetletje, ta zahteva glede na nedvomne
prednosti (pocenitev), marsikje ne bo pomenila resne
omejitve. Doseganje UVV ne bo ved povezano z
dragimi postopki predobdelave in dragih metod
¢iséenja. V zadnjem casu je pocasi v zavest vakuumi-
stov vendarle prodrlo spoznanje, da je ciséenje v de-
tergentu, ki mu sledi izdatno izpiranje, enakovredno
dragim in ekolodko spornim organskim kopelim,
katerih sestavni del so bili do nedavna tudi klorirani
ogljikovodiki.
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