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Ultra in ekstremni visoki vakuum
Ultra and Extreme High Vacuum
Gasperi¢ J.| Institut Jozef Stefan, Ljubljana

Pregled sedanjega stanja na podrocju ustvarjanja ultra visokega (107 do 10'? mbar) in
ekstremnega visokega vakuuma (nad 10° mbar). Obravnava materiale za gradnjo
sistemov, vpliv povrsin, pregrevanja in razplinjevanja na doseganje tlakov ter éroalke in
sodobne merilnike za ti dve podrocji vakuuma. Kot sinteza vsega navedenega je na
koncu Se shematski prikaz nekaterih izvedb ultra in ekstremnih visokovakuumskih
sistemov.

Kljuéne besede: ultra visoki vakuum (UVV), ekstremni visoki vakuum (EVV),
neuparljivi geter (NEG), ionske c¢rpalke, elektronsko stimulirana desorpcija,
lonskospektroskopski merilnik, UVV in EVV vakuumski sistemi

The paper reviews the present stage of the generation of ultra high (UHV, 107 to 10
mbar) and extreme high vacuum (XHV, above 10° mbar). The construction material for
the building 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 schematical
figures of UHV and XHV systems are shown.

Key words: ultra high vacuum (UHV), extreme high vacuum (XHV), non evaporable
getter (NEG), ion pumps, electron stimulated desorption, ion spectroscopy vacuum

gauge, UHV and XHV vacuum systems

1. Uvod

Obmocje vakuuma, ki sega od atmosferskega tlaka do
najnizjih, zaenkrat Se nemerljivih tlakov, je dogovorno razde-
lieno na posamezna podro¢ja. Tki. ultra visoki vakuum (UVV)
zaseda tlagno podrogje od 107 do 10" mbar, Nize od 10 mbar
je padrocje ekstremnega visokega vakuuma (EVV). Z zatetkom
UVV (nekako od leta 1950 dalje) je povezan tudi velik napre-
dek v znanosti in tehnologiji. Poskuse s simulacijo vesolja,
znanost o poviSinah'™ razvoj polprevodniskih integriranih
vezij "' v mikroelektroniki. visokoenergijske pospesevalnike
deleev, fuzijske reaktorje. visokoobfutljive fotoelektronke je
omogodil ze ultra visoki vakuum. Vendar tudi 10 Ze postaja
zgodovina, Elovek hoce prodreti Se bolj v skrivnosti materije in
vesolju. Pri teh raziskavah pa ne zadostujejo ved ultra visoko-
vakuumske razmere, ampak tlaki, nizji od 10" mbar, ki so
danes ze dosegljivi in tudi merljivi. Ekstremni visoki vakuum je
vse bolj zanimiv za znanost o povrdinah, V prihodnje bodo
clektronske Komponente zgrajene tako, da bodo zlagali
posamezne atome"", To pa zahteva ultra &iste povriine podlag,
tj. Cistost povrsin na tki. atomski ravni v ultra Eistem okolju,
Tudi naprave za tankoplastno proizvodnjo napredujejo v smeri
UVV in doscganja tlakov reda 10" mbar v ¢asu, manjsem od pet
minu'*’.

Tehnologija ustvarjanja UVV in EVV je zato zelo zahtevna,
Ce imamo pri tlakih od stmosferskega do nekako 10° mbar
opravka s plinskimi in parnimi molekulami, ki se prosto gibljejo
notraj komore 0z, vakuumske posode, pa je pri tlakih od 10°
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do 10" mbar glavna naloga Crpalnega sistema odstranjevanje
adsorbiranih plinov z notranjih sten komore. Koli¢ina adsor-
biranih plinov v vakuumskem sistemu je konéna in bo med
Crpanjem séasoma in pocasi padala. Cas. Ki je potreben za
dosego nekega ravnoteznega tlaka, lahko skrajSamo s pregre-
vanjem sistema, kar imenujemo tudi razplinjevanje. Pri mzjih
tlakih od 10" mbar se v glavaem sproséajo le Se plini 1z maten-
ala, iz katerega je izdelana Komora, in iz materialov, ki so v njej.
Pri tlakih pod 10" mbar so v vakuumski posodi le 3¢ plini, ki
pronicajo (permeirajo) skozi stene iz zunanjosti'' . Prvenstveno
Je 1o vodik, pri steklu pa tudi helij. Pri tej grobi sliki dogajanja
seveda predpostavimo, di je sistem, Ki ga ¢rpamo, hermetiéno
tesen, da torej nima prav nobene netesnosti in di ni povratne
difuzije plinov iz &rpalk.

2. Materiali za gradnjo UVV in EVV sistemoy

Za doseganje tlakov, nizjih od 107" mbar, moramo izbirati
take mateniale za gradnjo sistemov, ki se malo izplinjujejo. in
seveda ustrezne Crpalke z velikimi Crpalnimi hitrostmi in nizkim
konénim tlakom. Ce npr. predpostavimo, da bi bila velikost oz,
hitrost odplinfevanga (degazacije) s povrsine notranjih sten ko-
more stalna, npr. 107" mbar 1 s” em”, je pri tem mogote dosedi
tlake pod 10" mbar le. ¢e uporabimo Crpalke s Erpalno
hitrostjo, vegjo od 10,000 Ifs za vsak m™ notranje povriine
vakuumskega sistema, To pa bi bila Ze Kar zmogljiva in tudi
velika ter draga Crpalka. Bolj preprosta reSitev bi bils zmanjSati
odplinjevanje za kak3en velikostni red (na 10" mbar | s' cm?)
na drug na¢in, da bi lahko uporabili érpalko s ¢rpalno hitrostjo
le 1000 Vs za vsak m°, Taki nacini pa so prakticno mogodi s pre-
grevanjem sistemov, Kar bomo obravnavali posebej.




Od materialov za gradnjo UVV in EVV sistemoy je nay-
manj. kar lahko zahtevamo. da se ¢im manj razphnjujejo in da
se dajo pregrevati do 450°C. Te lustnosti imajo nerjavna jekla z
mujhno vsebnostjo ogljika (npr. 304 L. 316 L'") in nekatere
aluminijeve zlitine. Nerjavno jeklo ima skoryj idealne lastnost
za izdelavo komor, vendar slabo elekiri¢no in e slabso toplot-
no prevodnost (mnogo slabso, kot jo ima katerakoli njegova
osnovna sestavina). Samo za primerjavo naj navedemo, da ima
reklo 304 L le 16 W/m.K. baker pa 390 W/m K,

Aluminij (0z, njegove 2litine) lahko zamenja nerjavno jeklo.
Ima precej dobrih lastnosti, kot so: nizka specificna masa,
odli¢na elekiricna in toplotna prevodnost. lahko ga mehansko
obdelugemo, ima nizko residualno radioaktivnost in je nemag-
neten. Ima pa dve omejitvi: premehak je za bakrena kovinska
tesnila (conflat - OFHC baker). zato je potrebno uporabljati alu-
minijiasta, pa ¢eprav so prirobnice dodatno prekrite s trdo pre-
vieko Cr-N debeline 2 pm. ki ima trdoto 1200 vikersov (10 g).
ki je tudi dobra zastita pred lepljenjem tesnila na prirobnico in
pred poskodovanjem povrine (npr. razenjem) ', Druga teZava
pa je. da ga je tezko oCistiti.

Od drugih kovin je sprejemljiv material OFHC (oxygen
free. high conductivity) baker ali njegova zlitina s cirkonijem ter
vse tiste kovine, Ki imajo nizek pami 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 pride v
postev le za VV in UVV podrotje viton oz. vitilan, ki se da
rahlo pregrevati (do 150°C), ter polymide (do 270°C).

Nadteli smo le nekaj glavnih matenialov za gradnjo siste-
mov. Praktiéno navodilo za delo v UVV in EVV podrodju pa je.
da ne vgrajujemo elementov z visokim parnim tlakom pri tem-
peraturah pregrevanja, Tako je npr. zelo nevamo uporabljati
znotraj komore vijake ali matice, ki so prekriti s kadmijem. Ce
le-ta odpari. moramo celotno notranjo povrsino komore kemij-
sko pojedkati in nato ofistiti z destilirano vodo ter osusiti,
Cistenje s plazmo namre¢ ni mogoée, ker se kadmij seli in
difundira med knstalna zrma, od koder se pocasi odplinjuje.
Priporotajo™’ uporabo nerjavnih vijakov in matic, prekritih s
tanko srebrno plastjo (10 nm), da ne bi prislo pri stiku z ne-
rjavnim jeklom v UVV komori do hladnega (difuznega) zvara.

3. Vpliv povrsin in odplinjevanja na doseganje nizkih
konénih tlakov

Vse povriine vakuumske komore in vse druge notranje
povrdine, izpostavljene vplivu atmosfere, so z vakuumskega
silidéa zelo onesnaZene. Prekrite so namred z molekulami
plinoy in par v mnogo plasteh in so bolj ali manj vezane na pod-
lago. Ze kristalna struktura podlage (npr. stene posode) ima
mesta, na Katera so vezane molekule neke druge snovi. Na pod-
lage pa se veZejo tudi razlicne plinske ali parne molekule,
Govorimo o adsorpeiii, absorpeiji in kemisorpeiji. odvisno od
velikosti vezalne energije na podlago. Voda se npr. lahko kon-
denzira na vakuumski povrsini v nekaj tiso¢ enojnih plasteh
(monoplasti). Stevilo molekul v mono-plasti je funkcija
velikosti molekul, priblizno jih je 10'° cm™. Ce bi Zeleli te
molekule odstraniti, da bi dosegli vakuum 10 mbar. potem bi
morali Erpati pri navadnih razmerah (sobna temperatura) in pri
Erpalni hitrosti érpalke. Ki je v razmerju z volumnom oz. povisi-
no komore 10-krat vecja, nekaj deset let. Tak Cas pa je za pra-
kso nesprejemljiv in ga lahko skrajfamo le s pregrevanjem, ij. 2
dodajanjem energije za hitrejSo desorpeijo. Pri pregrevanju pri
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200°C naraste tlak v zaprti. delno evakuiram posodi za faktor
10°, pri 400°C pa za 10", Koristnost pregrevanja se pokaze v
nizkem dosegljivem koncnem tlaku, ali v skrajSanju celotnega
Casa ¢rpanja za dosego nekega tlaka. Adsorbirani plini selek-
tivino  zapuicajo povriino. glede na vezalno energijo.
Eksperimentalno dejsivo pa je. da je hitrost odplinjevanja v
UVV rezimu odvisna skoraj izkljuéno od ¢asa Erpanja in od
stanja na povrsini in ne od totalnega thaka v sistemu, Ce je del
povisine v komori zelo ¢ist in tudi kemidno reaktiven, nastane
kemisorpeija desorbiranibh plinskih molekul. Ce je vezalna
energija velika. potem je tudi srednji ¢as obdrzanja molekul v
kemisorbiranem stanju velik v primerjavi 2 eksperimentatorje-
vimi zahtevami (1. trajanje nekega procesa v UVV komori).
Moéna vezane (kemisorbirane) plinske molekule ne sodelujejo
v prostoru komore in torej ne prispevajo Kk povecanju totalnega
tlaka. saj se vedejo kot trdna snov z visokim pamim tlakom,
Pregrevanje UVV in EVV sistemov je torej nujno. Pomemb-
na pri tem pa je enakomernost temperature po celotni pregrevani
povrsini, saj sicer nastopi preseljevanje molekul iz toplejie
povriine (desorpeija) na hladnejso (adsorpeija). Enakomernost
pregrevanja lahko Se najbolje dosezemo s pecjo. Vedeti
moramo, da je nerjavno jeklo zelo slab prevodnik toplote.
Navadno pa ima komora tudi mnogo prikljuckoy, tj. locenih
kosov s prece) spremendjive toplotho prevadnostjo. V- takem
primeru je potrebno pomozna, istodasno pregrevanje (npr. veli-
kih ali masivnih prirobnic) z grelnimi trakovi, Pregrevanje komor
samo 2 grelnimi trakovi pa je velik nesmisel in je le potrata
energije in Casa. Ce namreé ni mogode pregrevanje s pecjo,
potem je Ze bolje izdelat grelni plasé. ki zagotavija kolikor
toliko enakomemo pregrevanje. Diagram na sliki 1 prikazuje
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Slika 1: Odvisnost thaka od Easa érpanja za UVY sistem. ki je bil
pregrevan le delno in v celoti na 300°C 40 minut™
Figure 1: Pressure curves versus pumping time for UHV all-metal
system baked uniformly. partialy and completely st the lemperature of
300°C for 40 min'™
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Gasperic 1.2 Ulira in eksiremni visoki vakuum

Erpalno Karaktenistiko. 1. odvisnost thaka od Casa Crpanja za
neko UVV komoro in posledice. ko del sistema ni bil pregret™,
Pri prizadevanju, da bi zmanjSali odplinjevanje nerjavnega jekla
in drugih kovin za vakuumske komore, je bil storjen velik napre-
dek 2 uvedbo visokotemperaturnega pregrevanja in fine obde-
lave povrsin, (elektrolitsko-abrazivno poliranje'”, elekirolitsko
poliranje v raztopini fostorne in Zveplenc kisline'", zrcalno glad-
ko poliranje). Tudi razne tehnike prekrivanja s kromovimi oksi-
di so uspesne. Kromov oksid naj bi bil bolj stabilen in gost ter
zato bolj primeren za zadrzevanje desorpeije iz notranjosti Kot
zelezov oksid . Pri visokotemperaturnem pregrevanju (950 do
1000°C) nerjavaih delov v vakuumu (okoli 10 mbar) so ugo-
tovili. da s tem izzenejo vodik. ki je previadujoc residualni plin
v UVV in EVV sistemih. Po mehanski obdelavi toplotno obde-
lanega nerjavoega jekla je potrebno Cis¢enje s topili, da bi
odstramli ogljikovodike. Ne smemo pa uporabljati kemicnega
jedkanja s Kislinami. Le-te so sicer odlicen odstranjevalec
mascob, toda na novo uvedejo vodik v nerjavni material, Kar
iznici koristi iz vakuumskega prezarcvanja. Priporocajo nasled-
nji postopek Eiscenja™:

— vroca perkloretilenska kopel

~ vroca alkalijska kopel

~ spiranje v destilirani vodi, 80°C

— susenje na zraku pn 110°C,

Na tak nacin so dosegli™ hitrost izplinjevanja 2.10"" mbar
Is ' em” za nerjavno jeklo ter 1107 mbar | s ' em* za molibden,
aluminij in baker.

V literaturi najdemo tudi drugaéne recepte za odprav-
ljanje vodika iz nerjavnega jekla. npr. oksidiranje na zraku
pri 200°C/3 1. DoseZena je bila celo hitrost izplinjevanja le
210 mbar 15" em”, Kar je zelo veliko znizanje. OKsidna plast
na povidini naj bi preprecila vodiku, da bi difundiral iz kKovine
in “pobegnil” v vakuumski prostor. Ta plast je numre¢ zelo
gosta. VKljuéenih plinov vanjo je relativino malo in z labkoto
desorbirajo pri pregrevanju'". Omejitve pri doseganju najnizjih
hitrosti izplinjevanja so: atomarmni vodik, Ki je okludiran v ne-
rjavnem jeklu in difundira skozi masivne stene posode in se
sproséa v obliki molekularnega vodika ali pa reagira v oksidni
plasti in tvori vodne molekule'". 1z spektrov residualnib plinoy
v UVV sistemih je razvidno, da je poleg vodika mocno prisoten
tudi ogljikov monoksid. Tzvir tega pa je Se nepoznan, Difuzija
ogljika je mnogo manjSa od vodika. Le-ta bi lahko potekala na
mejah zr, kjer bi lahko ogljik reagiral s Kisikom v oksidni pla-
sti in tvoril CO ter se nato izlogil s povrSine nerjavnega jekla.

Opravljene so bile tudi Studije vpliva hrapavosti povrsine
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
810" mbar 1 ' cm”, pri Cemer so imeli tisti s povesinsko
hrapavostjo 0.6 pm nekoliko vecjo od tistih 2 0.1 ym. P
clektro poliranih vzorcih pa je bilo izplinjevanje nekoliko
vedje (v podrocju 10" mbar | s ' em ", Tudi drugi avtorji'' """
porocajo o drastiénem zmanjSanju izplinjevanja H, pri pred-
gretem (v vakuumu na [OK°C nekaj ur , dosezena hitrost
izplinjevanja 1.10" mbar 1 ' ¢cm”) in clektrokemiéno poli-
ranem nerjavnem jeklu, Kar je zelo ucinkovito za zmiZzanje
absorpeije H.O in CO. molekul. V splosnem pa naj bi imel
aluminij in njegove zlitine za en do dva velikostna reda manj-
S0 hitrost degazacije po pregrevanju v vakuumu pri enakih
razmerah (okoli 107 mbar 15" em ™)',

V zadnjem letu (1993) so Japonei''™ uvedli novo tehniko
obdelave povisine aluminijevih zlitin za EVV naprave. To je
zrcalno poliranje, ki je neke vrste organomehaniéni postopek.
Le-ta daje zrcalno polirane povisine brez povecanja oksidne

294

plasti. Lahko ga uporabljamo tudi za nerjavno jeklo, Porocajo.
da so z zrcalno poliranimi komorami (12 aluminijeve zlitine)
dosegli samo s turbomolekulamo in titanovo sublimacijsko
érpalko ter hlajenjem pasti s tekocim dusikom in. seveda, pre-
grevanjem (24 ur na 150°C za komoro in 380°C za hladilno
past) 4,9, 10" mbar'™". Tudi navaden nacin mehanske obdelave
aluminija s struzenjem ima lahko velik vpliv na hitrost izplinje-
vanja v vakuumu, Pri Klasi¢nem nadinu struZenja je povrsing
pod vplivom onesnazujoce atmosfere. AKUvna struznit povriina
se pri temperaturi okoli 500°C hitro prekrije s porozmim alu-
minijevim oksidom oz. hidroksidom debeline 12 nm. StruZenje
pod kisikom in argonom v zaprti in predhodno evakuirani po-
sodi''™ povzroa, da se struzna povriina prekrije s fino. nepo-
rozno in gosto oksidno plastjo debeline 3 nm. Ta postopek je
drag in ni primeren za obdelovanje vecjih kosov. Za te uporab-
ljajo sicer navaden nacin struZenja. le da je pri tem mazivno in
hiadilno sredstvo etanol. Tudi pn tem postopku se naredi na
povisini aluminija tanka oksidna plast. Etanol vsrka vodo in
zadrzuje ustvarjanje hidroksidne plasti. Tudi tu so izmerili debe-
lino oksidne plasti okoli 3 nm, Kar pa je le ena Cetrtina oksidne
debeline. ki nastane pri navadnem struZzenju, Pri tem nacinu
obdelave so ugotovili, da je po pregrevanju v vakuumu
(150°C/24 h) hitrost izplinjevanja 10" 0z 10" mbar 5" em”,
glede na uporabljeno zlitino,

4. Crpalke za UVV in EVV

Za ustvarjanje visokega in ultra visokega vakuuma uporab-
ljamo lshko difuzijske. turbomolekularne. ionsko-razprievaine,
sublimacijske oz, getrske ter kriocrpalke in njihove kombinaci-
je. za doseganje ekstremnega visokega vakuuma predvsem k-
otrpalke v kombinaciji s turbomolekulamimi in rotacijskimi kot
predérpalkami. Zelo pogoste so tudi druge Kombinacije,
Nekatere od teh bomo spoznali v zadnjem poglavju.

Oglejmo si najprej nekaj glavnih lastnosti omenjenih Crpalk.

a) DIFUZIISKE CRPALKE so splodno znane 1z visoko-
vikuumske tehnike in jih tu ne bomo na drobno obraviavali.
Dovolj je. da vemo, da je za dosego UVV poirebna dituzijska
¢rpalka posebne vrste. z majhnim povratnim tokom oljnih par,
polnjena s specialnim oljem (npr. santovac 5 firme Monsanto,
ZDA) ter ustrezna rotacijska ¢rpalka, med obema pa adsorpeij-
ska past. UVV, ki ga lahko ta ¢rpalka doseze, je velikostnega
reda 10" do 107 mbar (konéni tlak Crpalke). Nevarnost one-
snazenja komore zaradi nepravilnega dela s crpalko je zelo veli-
ka. Veliko onesnaZenje UVV komor povzrocajo Ze sledi olja iz
rotacijske predérpalke, zato smejo biti prikljucéene na difuzijske
Crpalke le preko lovilnikov in adsorpeijske pasti (molekulama
sita z zeoliti). Paziti moramo, da material za molekularna sita ne
pride v difuzijsko ¢rpalko ali komoro. Z dvema difuzijskima
Erpalkama, vezanima zaporedno, dosezemo vedje kompresijsko
razmerje za vse pline, med njimi tudi 2a vodik. Ki je velni
spremlijevalec VV. UVV in EVV sistemov.

b) TURBOMOLEKULARNE CRPALKE so tudi splodno zna-
ne. Njihov konni (totalni) thak je v obmodju 107 do 10™ mbar.
Imajo sicer zelo veliko kompresijsko razmerje za pline z veliko
molekulamo maso ter majhno za lahke pline (za vodik samo
10"), Konéni tlak lahko izboljsamo z vezavo dveh turbomoleku-
larnih &rpalk zaporedno (povedanje kompresijskega razmerjal),
Tudi pri sistemih s turbomolekularnimi Erpalkami. ki morajo
imeti ustrezne rotacijske predérpalke. velja enaka zahteva: med
predérpalko in turbomolekulamo Erpalko moramo  vstaviti
adsorpeijsko past kot lovilnik oljnih par,

¢) KRIO CRPALKE. To so sorpeijske Erpalke. Navadne,
komercialno dosegljive dosegajo konéni tlak le okoli 10" mbar




zaradi nizke dovoljene temperature pregrevanga (70-100°C), ker
so hladilne plosée (Kriopaneli) direkino pritrjene na hladilne
glave hladiinika, Regeneraciju teh plosc zaradi tega ni popolna.
Te (navadne) Erpalke imajo po dva Kriopanela: zunanji je na
temperaturt 8O K in je za termicno zasCito notranjega. Ki je na
20 K za kondenzacijo in sorpeijo. (Hladilniki so Kompresorski,
polnjeni s helijem. znani so pod imenom Gifford-McMahonovi
hladilniki), Vodna para se kondenzira na zunanjem, 800z
0K panclu, mediem pa se N, O., CO. in CO na notranjem,
20 K panelu. H.. He. Ne, ki se ne kondenzirgjo niti pn 20 K,
adsorbiramo z aktiveim ogljem, Ki se drzi notranje povrsine
20K panela. Tudi te ¢rpalke potrebujejo ustrezne predérpalke.
Za doseganje mizjih tlakov, predvsem za podrocje EVV, so
izdelali ¢rpalke. Ki jih lahko pregrevajo do visokih temperatur
(150-200°C) """ Ker je hladilnik umaknjen iz pregrevalne
cone, tako kot je shematicno prikazano na sliki 2, Druga. boljsa
izvedba istega aviorga, ki je prikazana na shiki 3. ima tni
hladilne stopnje. in sicer 3, 20 in 80 K. Panel 3K je hiajen z
Joule-Thomsoenovim hladilnikom in ima aktivno oglje, mediem
ko ga panel 20 K nima. Obe Crpalki sta izdelani 1z aluminijeve
Zlitine, notranje stene ohiSju so prekrite s trdo previeko TiN. Po
pregrevanju crpalke na | 50°C/44 ur so dosegli v obeh primerih
110 mbar. le da je bil v drugem primeru &as mnogo Krajsi.
lzdelane so bile wdi druge pregrevijive (do 300°C) kno-
Erpalke!'™, Kjer pa niso uporabili aktivoega oglia. ker je i na-
vadno prileplien z organskim materialom (epoksi smolo}, ki
kvari EVV, okruski aktiviega oglja pa tvonijo prasne delee, ki
so nezazeleni. Ostajajo pa tezave z vodikom. ki je previadujod
residualnt plin pri tlakibh pod 10 mbar. V splonem so
krioCrpalke najbolj obetavne za doseganje EVV, saj ¢rpajo vse
pline, ¢e je le temperatura knopanelov dovolj nizka. Imajo
veliko Erpalno hitrost. ne proizvajajo nobenih ogljikovodikov in
majo zelo maghen povratni ok za vodik. Pomembno je namrec,
da ravnotezni tlak vodika spravimo na ¢im manjso vrednost. Za
boljSo predstavo o tem navedimo. da ravnotezni tlak vodika pod
18 K motno pada. zato je priporotljivo spustiti temperaturo kri-
opanelov vsaj na 13 K. Kjer je tri velikostne rede nizji.
TESTNA KOMORA
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Slika 2: Shema nove kriofrpalke in preskusne EVV komore'
Figure 2: Schematics of the new cryopump and XHV test dome
system
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Slika 3: Shema tnpanelne (80-20-3 K kriodrpalke za EVV
Figure 3: A schematic diagram of the three panel (80-20-3K))
bakeable cryopump for XHV

&) TITANOVE SUBLIMACHSKE CRPALKE so sposobne
doseci konéni tlak do 107 mbar. Plasti naparjenega titana na
hladno steno ohisja (hlagenega plaséa) so odli¢en absorbent
(geter), predyvsem za vodik, ogljikovi oksida pa tudi za vodo.
Plasti, ki so bile izpostavljene zraku, morajo biti dobro pregrete
pri ca 300°C, da se izplinijo (degazirajo) in tako aktvirajo, Ob-
stajata dva potencialna vira onesnaZenjis titanovih plasti: absor-
birani phini zaradi izpostave zraku in zaradi plinov. Ki izhajajo iz
1zvira titana med njegovim naparevanjem. Slednji so predvsem
H., CO, pa wudi argon. ki se je varadil v titan med pretaljevanjem
v argonski atmosfeni pri industrijski rafinaciji. Za dosego EVV
je potrebna posebna metoda aktivacije™ ™, razplinjevanje izvira
Ti vsaj 20 ur v UVV, razplinjevanje plasti Ti pri 310°C, napare-
vanje dodatnega titana na dobro razplinjeno plast. pri- sobni
temperaturi, Kar sicer zmanjsa adsorpeijo plinov, ki izhajajo iz
izvira, in nato ohladitey na temperaturo tekocega dusika, Napa-
revanje titana je obCasno in navadno teaja fe nekaj minut,

Titanske sublimacijske Crpalke ne ¢rpajo inertnih plinoy,
Navadno jih uporabljamo v sodelovanju z ionsko-razprievalni-
mi in turbomolekularnimi Erpalkami,

d) GETRSKE CRPALKE — NEG (neuparljivi getn)™ ",
Ker imajo velike Crpalne hitrosti za vodik, se da z njimi dosedi
tlake pod 10" mbar. Te érpalke 1zdeluje tovarma SAES-Getiers
iz Milana pod oznakama: St 707 NEG (70% Zr, 24.6% V.
5.4% Fe) in St 101 NEG. Geter moramo v Erpalki pred uporabo
aktivirat, s tem da ga segrejemo na doloceno temperaturo, Ki je
za St 707 NEG okoli 450°C za St 101 NEG pa 740°C. Za aktivi-
ranje so v Erpalko vgrajeni uporovni grelniki, lahko pa je akti-
vacija tudi pasivina: s pregrevanjem celotnega vakuumskega sis-
tema do 450°C 2z NEG &rpalko vred. Osréje Crpalke so plosce,
na katere so pritrjent trakovi z getrskim materialom, Ki se na
omenjeni pasivai nacin aktivacije pregrejejo vsaj do 350°C.
kjer je tudi najvedja Erpalna hitrost za vodik. Crpaina hitrost je
pri tej Erpalki (St 707 NEG) dvakrat vidja od St 101 NEG. ki jo
moremo aktivirati pri 740°C. Ni nujno, da ima rpalka svoje
samostojno ohije, trakove (Sinna 5 cm, dolzina 25 ¢m) 72
getrskim materialom lahko pritrdimo Kar na notranje stene
vakuumske kamore, Crpalna hitrost je odvisna od celotne
povrsine neuparljivega getra, NEG Erpalke ne Erpajo metana,
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¢) TONSKE - RAZPRSEN AINE CRPALKE™", Osnova teh
Crpalk e Penningova dioda, ki jo v visokovakuumshi tehniks
srecamo kot merilnik. V funkeiji Erpalke ima ta dioda cilin-
dricno anodo iz nerjavocga jekla, Ki je postavijena med dve
ploscati katodi iz tiana, ki sta na nictem potencialu, mediem ko
je anoda na visokem pozitiviem (3 do 7 kV). Elektrode so v
nerjaviem ohisju, ki gi oklepa permanentni magnel. katerega
homogeno magnetno polje poteka vzdolz osi rpalke, Zaradi
visoke napetosti nastane iomzacija. lom zadevajo v Katodo in jo
razpriujejo. Naprsen titan vsrkava pline, medtem ko kemicno
aktivni plini reagirajo s titanom in tvorijo stabilno trdno fazo
(kemisorpeija). Naprsena titanska plast med delovanjem crpalke
stalno raste in vsrkava pline. ki zadanejo njeno povrsino. lzvedb
teh épalk je veliko, Opisali smo le osnovno zaradi boljSega
razumevanja delovanja, V splosnem niso primerne za Crpanje
zlahinih plinov. ker je njihova hitrost zanje zelo majhna pa tudi
nestabilna. Sodobne Crpalke imajo katodo sestavijeno iz razlic-
nih getrskih materialov, med njimi je tudi tantal, s Katerimi dose-
sajo vedje Erpalne hitrosti za Zlahtne pline, prav tako pa so delno
resili tudi problem nestabilnega delovanja, Najvecii dovoljeni
tlak za crpalke je 107 mbar, ¢rpajo lahko do 10 mbar, vendar
je vzig"” plazme pod 10" mbar (zaradi majhnega Stevila elek-
wonov in plinskih molekul, ki povzroce ionizacijo pri trkih)
otezen. Uporabne so povsod, Kjer je potreben Cisti vakuum,
navadno nastopajo v kombinaciji 2 drugimi érpalkami. pred-
vsem s titanskimi sublimacijskimi. v zadnjih letih pa tudi 2 NEG
crpalkami.

5. Merjenje UVVin EVV

Preden zaénemo projekurati kakrsen kol vakuumski sistem,
moramo vedeti, pri Katerem tlaku naj bi se odvijal ehnoloski
postopek oz raziskava. Podan mora biti zahtevani koncni thak v
vakuumski komori. Vakuummetra, ki bi pokrival celomno
podrocje od atmosferskega tlaka do EVV. nimamo, Pomagamo
si zato s kombinacijami merilnikov. ki delujejo po razlicnih
principih. Za obravnavana podrocja sta primerna le ionizacijska
merilnika s hladno oz. vroco katedo, Merilnik s hladno Katodo,
1ki. Penningov vakuummeter, poirebuje za svoje delovanje
magnetno polje, odvisnost ionskega toka od tlaka pa ni linearna,
posebio ne v podrocju pod 10 mbar. Kjer so tudi pogoste
nestabilnosti in oscilacije jonskega toka, Kar onemogola
meritev. Smer razvoja gre zdaj v prid tonizacijskih merilnikov z
vroto katodo, ki imajo tudi omejitve. Na kratko lahko opisemo
konstrukeijo fonizacijskega merilnika z vroco Katodo takole. To
je elektronka, ki ima tri elektrode (trioda): anodo, ki je v obliki
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Slika 4: Principialna shema delovanja iomzacishega meninika
Figure 4: An idealized wonization vacuum gauge

mrezice oz spiralno zvite kovinske (navikdno Moy Zice. voco
katodo (navadno je zareca W nitka) ter ionski Kolekior,
Elcktrone. ki izstopajo iz vrode Katode, pospesimo profi anodi
(slika 4). Nit svoji poti zadevajo ob plinske molekule in jih
nekuj tudi ionizirajo. Del teh ionov zbere kolektor. Nastali
kolekiorski tok je sorazmeren tlaku: mentey le-tega je tore)
posredna. Celotni 1onski (kolektorski) tok pa ni sestavlen samo
iz tega toka. Obstajata vsaj Se dva dodatna vira kolektorskega
toka, ki sta neodvisna od tlaka in ki omejujeta uporabo tega
merilnika kot vakuummetra.

a) Omejitev zaradi renigenskega Zarkovia. Na anadi, ki
sicer zbira elektrone, nastane zaradi njihovih trkov (energija ca
150 ¢V) mehko rentgensko Zarkovje. ki povzroi na Kolektorju.
ki je na negativnem ali tudi ni¢tem potencialu, fotoemisijo clek-
tronov. Ta tok elektronoy pa tede v isti smen Kot kolektorski
jonski tok. Ki ju zato ne moremo razlikovati med seboj, Da pa se
priblizno doloditi njegovo velikost.

b) Omejitev zaradi ionskega roka. ki nastane zavadi frkoy
clektronoy = molekulami adsorbivanih plinov na anodi. Ta pojay
imenujemo  elektronsko stimulirana desorpcija (ESD).
Molekule kemicno aktivaih plinov. kot so: O., H.. H.O, CO in
drugih, ki so adsorbirani na anodi. zadevajo clektroni. Ki jih
izbijajo kot pozitivne ione ali neviralne molekule ali kot atome.
Nekaj teh pozitivnih ionov tako zapusti anodo in doseZe ionski
kolektor ter povzroci ionski tok. ki seveda ni sorazmeren thaku,
pac pa stopnji onesnaZenosti anode, njeni temperatun in
kemicni aktivosti teh plinov. Tudi tega prispevka k celotnemu
kolektorskemu toku ne moremo enostavno odsteti, tdi zato ne,
ker ni konstanten,

Oba pojava nam popolnoma onemogoCita natantnost me-
ritve tlaka na spodnji zmogljivostni meji oz, dolotanje najnizje-
ga merljivega tlaka (10 je tlaka, pri Katerem sta tok “signala™ in
1ok “Suma” enaka), Dodatno pa povzroca tezave tudi razplinje-
vanje same merilne elektronke. Njeno dolovanje povzroda
lokalne plinske zgostine v njej. ki so posledica odparevanja iz
vrote katode in obdajajocih sten. To je pogosto 1zvir plina v
EVV sistemih,

Da bi tahko merili tlake. nizje od 10 mbar, z ionizacijskim
merilnikom 2 vroco katodo. je bilo potrebno resiti vse tri prob-
leme. ki so v zadnjem Casu pripeljali do ionskospektroskop-
skega merilnika tlaka 0z, vakuummetra,

Z¢ od leta 1950 poznamo ionizacijski meninik 2 vroco kato-
do, 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, e pa ESD. se da danes merit tia
do 10" mbar. Bilo je narejeno veliko poskusov, di bi odpravili
nastete teZave: zmanjdanje premera kolektorske Zice. njen umik
s podrotja anode, zaviranje fotoclektronoyv. modulacijs
ionskega toka, ckstrakeija ionov z elektrostatiénimi polji, 2
odklanjanjem ionov z elektrostatskim poljem (Helmerjev meril-
nik) itd. > = Nekaj izvedb je predstavijenib na sliki 5. Vsiti
poskusi so sicer pnipomogli k znizanju spodnje meriine meje
vakuummetrov, vendar je Sele ionskospektroskopski meril-
nik 4 gkoraj v popolnosti redil tudi tezave zaradi ESD
jonov. Pojav ESD ionov, ki smo ga uvodoma na kratko opisali,
je moénejsi od tistega z rentgenskimi Zarki in je Ze izrazit pn
tlakih pod 10" mbar. Najvet tezav namre¢ povzro¢ajo: O,, CO,
H. in halogeni. Kinetiéne energije ionov. ki so nastali zaradi
trkov s povrsino anode, so zelo razlicne, Tudi verjetnost joni-
zacije se spreminja v odvisnosti od energije vpadlih elektronov.
Verjetnost ionizacije ESD naradca z narasajoco energijo elek-
tronov in ima najvecjo vrednost v obmodiu 50 do 150 eV, nato
pa z narad¢ajoco energijo clektronov pada. Najvedja lonizacija
ESD je pri energiji elektronov okoli 90 eV'™
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Stika 5: Shemutski prokaz razhicnih vest ionizacipskih meninikoy'”
AL Bayard-Alpertova trioda 2 modulatorjem (F-greino viakno, katoda,
G-mrezca. anoda, 1C-1onski kolektor. M-modulator)
B) Supresorski menlnik (SP-zadrzevalna elektroda)
C) Menlnik 2 ukrivienim curkom onov (S-5¢i, D-deflektor)
D) Ekstraktorski merilnik (IR-retlckior)
E) Orbitron
F) Vrotekatodni magnetronski merilnik
G Invertirami magnetronski merilnik
H) Magnetronski meniinik
Figure 5: Schematic outline of 1onization gauge types ™'
A) Bayard-Alpert triade with modulator (F-hilament, G-gnd, anode,
IC s0n collector. Momodulitor)
B) Suppressor gauge (SP-suppressor electrode)
C) Bent-beam gauge (S-shicld. D-deflector)
D) Extractor gauge (IR reflector)
E) Orbitron gauge
F) Hot-cathode magnetron gauge
G) Inverted-magnetron gauge
H) Magnetron gauge

5.1 lonskospektroskopski merilnik

To je v bistvu kombinacija Helmerjevega merilnika in
meninika na modulacijo jonskega toka. Predstavijamo ga na
sliki 6, Temelji na odklanjanju ionov za 180°C, Kolektor je po-
-polnoma umaknjen s podrocja, Kjer nastajajo rentgenski zarki.
Da bi bila vedja razlika med energijamn plinskih in ESD ionov,
so emitirani elektroni iz zarecega viakna (katode) fokusirani
motraj mrezice (anode), ki ima obliko dveh polkrogel. spojenih
po ekvatorju (izvir ionov), V ekvatorialni ravnini je tudi prsta-
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Slika 6: Shematski prikaz ionskospektroskopskega merilnika tlaka'™
Figure 6: Schematic diagram of the won spectroscopy pressure
gauge™"
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nasta oz, okrogly W Katoda, Pod anodo je  180-stopinjski
energijski analizator. Gostota elektronov je najvedja v srediséu
kroglaste mrezice (anode). Energijska porazdelitev ionov je
zelo ozka. nastane pa tedi velika razlika med Kinetiénimi
energijami med plinskimi in ESD ioni, tako Kot je prikazano na
sliki 7. S primerno napetostjo na odklonskem sistemu (deflek-
torju) lahko skoraj popolnoma odstranimo vpliv oz. pnspevek
ESD ionov h Kolektorskemu toku.
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Slika 7: Diagram odvisnosti kolektorskega toka
ionskospektroskopskega merilnika od napetosti na deflekiorju
pri razli¢nih jakostih elektronskega toka. Loevanye plinskih in
ESD sonov'™
Figure 7: Spectra (deflector charactenstic curve) of the ion
spectroscopy gauge, Collector current versus deflector bias for verions
clectron currents. The separation of gas and ESD jons™”

5.2 Razplinjevanje meritnikoy

Merilnik z vrofo katodo je po emi strani vir odplinjevanja,
po drugi pa je ionska Erpalka (kemicni in toplotni efekti na vroci
katodi). Pri vro¢ekatodnih merilnikih je ¢rpalna hitrost majhna.
Ko merimo tlake pod 10" mbar je izplinjevanje bolj pomemb-
no od ¢rpanja, Tudi ¢e nam bi uspelo narediti merilnik brez vpli-
va rentgenskega zarkovja in ESD ionov, ne moremo meriti
resniénega tlaka, ¢¢ 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 majh-
no emisiviostjo in dobro termicno prevodnostjo, kot so: Au, Cu
(OFHC) ali Al, in S¢ zmanjSamo moc¢ ogrevanja katode, potem
Je tudi odplinjevanje mnogo manjse.

6. Vakuumski sistemi za UVV in EVV

Vsak vakuumski sistem je sestavljen iz naslednjih glavnih
clementov: &rpalk, komore oz, vakuumske posode. povezoval-
nih delov (cevi, ventili) ter merilnikov, pri zahtevnejSem vaku-
umu (UVV, EVV) pa Se s sistemom za pregrevanje, Pri gradnji
vakuumskih sistemov moramo poznati najmanj dva glavna
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<1.10% Pa (1.10% mbar)

DVOSTOPENJSKA
ROTACIISKA CRPALKA

Shika 8: Shema UV sistema 2 turbomolekutamo crpalko
Figure 8: Schematic diagram of UHV system with wrbomolecular
pump
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DVOSTOPENISKA
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Slika 9: Shema UVY sistema 2 dvema difuzsgskima Srpalkamia
Figure 9: Schematic diagram of UHV system with two diffusion
pumps

[ 7} PREGREVANE DO 450°C

KRIOCFPALKA

Stika 10: Shema UVV sistema z ionsko-razprievalno oz, kno &rpalko
Figure 10: Schematic diagram of UHV system with ion sputtering and
cryopump, respectively

parametra: priblizno prostomnino vakuumske posode in zahte-
vani konéni tiak. Na tej osnovi zatnemo projektirati oz, izbirati
ustrezne vrste in velikosti Crpalk, ustrezne materiale za gradnjo
komore, ventile, spojne elemente idr. Z nizanjem zahtevanega
konénega tlaka se vecajo tudi stroski izdelave.

Konéni tlak vakuemskega sistema navadno ni enak kondne-
mu tlaku Crpalke same, ampak je vedno visj. Crpalke morajo
namrec ¢rpati ne samo plinske molekule, Ki se gibljejo v poso-
di. ampak tudi tiste, ki prodrejo iz zunanjosti skozi netesna
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mest ali pa promicajo (permeirajo) skozi stene posode m tuds
tiste, ki so adsorbirane na notranjih povesinah oz, absorbirane
materialu komore, Ker je danes tehnika odkrivanja vakuumskih
netesnosti ze mocno izpopolnjena in so v rabi matenali 2 majh-
no permeacijo, ostaj najvedia ezava uCinkovito izplinjevanje
(degazacija) sorbiranih plinov in par, Kar je mogoce le s pregre-
vanjem. Za podrocje UVV imamo na razpolago ved vst Crpalk,
ki so komercialno dosegljive, mediem Ko so 2 doseganye EVV
potrebne posebne, izboljSane Crpalke, predvsem zaradi visokeg:
pregrevanja do 450°C. ter posebne menlmke, s Katerimi je
mozno menti tlake ya do 10 mbar. Na slikah 8, 9, 10 she
mati¢no  predstavijamo nekyj kombinaciy Crpalk, s Katenmi
lahko dosezemo tlake v UVV padrocju. Kakorkoli Ze. prevod-
nost med Srpalkami, e so vezane zaporedno oz, med njimi. in
vakuumsko posodo mora biti vecja od njthove Erpalne hitrosi,
da bi ko v celot izkoristili njithovo Kapaciteto, To Se posebey
velja za sublimacijske in kriogenske rpalke pri mizKib tlakih.
Postopki Crpanja in pregrevanja so zelo razlicni. Navadno
ima vsak operater svojo “tehnologijo™ érpanja. da doseze Zelem
]
| SUBLIMACIISKA CRPALKA (T))
: PREGREVANJE DO 450°C

IVAKWMSKA KOMORA

| <5.10°%' Pa (51013 mbar)
|

TURBOMOLEKULARNA CRPALKA 1
TURBOMOLEKULARNA CRPALKA 2

ADSORPCIJSKA PAST

DVOSTOPENJSKA
ROTACISKA CRPALKA

Slika 11: Shema EVV sistemi 2 dvema turbomaolekulsmima
Crpalkama in tilanovo sublimaciysko drpalko
Figure 11: Schematic diagram of XHV system with two
wrbomolecular pumps and Gtamum sublimation pump
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| PREGREVANJE DO 450°C
|

'
'
[
|
\

VAKUUMSKA KOMORA
| <1100 Pa (1,102 mbar)

: PREGREVANJE DO 200°C

' B0-20-3 K SPECIALNA
PREGREVLJIVA KRIOCRPALKA

TURBOMOLEKULARNA CRPALKA 1
TURBOMOLEKULARNA CRPALKA 2

ADSORPCLISKA PAST

DVOSTOPENJSKA
ROTACIISKA CRPALKA

Slika 12: Shema EVV sistema 2 dvema turbomolekulirmima
Srpatkama in tripancine (80 20-3 K specialno Kriocrpalko
Figure 12: Schematic diagram of XHV system with two
turbomolecular pumps and three-panel (80-20-3K) special cryopump
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ali predpisani koncni tlak v predpisanem Casu. To velja za vse
vakuumske sisteme, '

Nu slikah 11 in 12 sta shematicno prikazani samo dve od
velikega Stevila kombinaci) razhénih crpalk, ki pih uporabljago
za doseganje ekstremnega visokega vakuuma, Seveda pa je pri
tem pomembno. da je degazacijn materinla Komore dosledno
manjsa od 110" mbar | s' em*, kar lahko dosezemo le s pose-
be) obdelanmimi specialnimi nergavmmi jekli oz. alumimijevimi
Zhtinami, po dolgem pregrevanju (do 100 ur) in temperaturi
450°C. pri Cemer se pryvotna hitrost odplinjevanja zmanjia udi
do 10° -krat,

UVV in EVV komore moramo obéasno adpirati na zrak, 1).
ni atmosfero (npr. pri zamenjavi vzorcev), Glavni problem je
pri tem ponovna adsorpeija plinov, predvsem pa vodne pare na
stene posede. Da bi zmanjSali to adsorpeijo in s tem tudi skraj-
Sali Eas pregrevanja pri nasledngem Erpanju, je potrebno komoro
prezraCiti s suhim duSikom ali vsaj suhim zrakom: fizi¢no
odprta naj bo ¢im kragsi Cas. Veliki sistemi naj imajo izvedeno
prepihovanje s suhim zrakom, ki mora pihati iz komore, da
prepreéi migracijo atmosferske viage vanjo. Ce mora biti odpria
ved minut ali ur. naj bodo stene pregrevane. da bi se zmanjSala
kondenzacija vodnih par. Pri sistemih. Ki jib je treba pogosto
odpirati, je priporocljive prigraditi predkomoro, Ki je povezana
s plod¢nim ventilom z glavno komoro. ki je stalno pod vaku-
umom, mediem ko predkomoro odpiramo na aimosfero in jo
posebej evakuiramo.

7. SKlep

Gradnga UVV ain EVV sistemov je izredno zahtevno delo.
Gradutelji 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 10"
mbar, Ki so potrebni za ustvarjanje ekstremno ¢istega prostora in
povrdm. Ta znanja so pogoj za napredek mikroelektronike oz.
gradnje elektronskih Komponent, ki temeljijo na zlaganju
posameznih atomov, pa tudi za vse druge tehni¢ne in fizikalne
Z0anosti.
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