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DISCHARGE CLEANING
ABSTRACT

The technology of the discharge cleaning of inner walls of vacuum
devices is described.

POVZETEK
Prikazujemo tehnologijo plazemskega &i€enja notranjih povriin
vakuumskih naprav.

1 Uvod

Sodobni tehnoloSki procesi, ki se odvijajo v va-
kuumskih sistemih, zahtevajo izredno Cistost povrsin.
V mnogih primerih Zelimo, da je povrsina atomsko
Cista, kar pomeni, da na njej ni tujih atomov. Popolne
atomske Cistosti povrsine seveda v praksi ne moremo
nikdar doseci. Vendar pa s sodobnimi metodami
CisCenja v visokovakuumskih sistemih lahko doseZe-
mo taksno &istost povrsine, da je gostota tujih atomov
na povrsini ve¢ velikostnih redov manj$a od gostote
atomov, ki sestavljajo originalno povrsino materiala.
Taksno povrsino v praksi imenujemo atomsko Cisto.
TakSno atomsko Cistost povrsine npr. zahtevamo pri
koncnem crpanju elementov, ki za pravilno delovanje
zahtevajo trajen visoki vakuum, ali pa pri povr§inah, ki
so pripravljene za depozicijo raznih plasti.

Vcasih se zadovoljimo Ze s tem, da povrSina sicer ni
atomsko Cista, pac¢ pa zahtevamo, da je koncentracija
nekaterih vrst necisto¢ zelo majhna. Pogosto se Zeli-
mo znebiti korozivnih elementov, npr. kisika, vode,
klora in Zvepla, toleriramo pa druge vrste tujih atomov,
npr. vodik.

V obeh primerih se moramo lotiti ¢iS€enja povrsin. V
nadaljnjem besedilu predstavljamo nekatere metode,
ki se standardno uporabljajo za &i§Cenje povrsin v
vakuumu, s poudarkom na plazemskem ¢is¢enju.

2 Nedistoc¢e na povrsinah

Povrsine elementov, ki jih vgradimo v vakuumski sis-
tem, nikdar niso Ciste. Najmanj, kar lahko vedno
pricakujemo, je tanka plast adsorbiranih molekul
plinov, ki tvorijo atmosfero. Le-te so lahko na povrsini
fizisorbirane, kemisorbirane ali kondenzirane. Pogosto
najdemo na povrSinah $e molekule organskih snovi,
tanke plasti oksidov pa tudi Zveplo in klor. Predvsem
slednji je izredno Skodljiv, saj zaradi majhne velikosti
atoma zlahka prodre v notranjost kovine in katalizira
oksidacijo nekaterih kovin.

3 Nekateri postopki ¢iSéenja

3.1 Temeljno &is&enje

Preden se lotimo vgradnje elementov v vakuumski sis-
tem, jih je treba grobo o¢istiti. To storimo obicajno z
mehanskim cisCenjem in kemijskim poliranjem. Za
razlicne materiale obstajajo mnogi recepti za kemijsko

poliranje /1/. Bakrene elemente npr. dobro ogistimo v
mesanici kislin (33 ut. % dusikove kisline, 33 ut. % or-
tofosforne kisline in 33 ut. % ledocetne kisline).

3.2 Prezarevanje v kontrolirani atmosferi

Naslednji postopek ciscenja, ki se standardno upo-
rablia za pripravo elementov, ki jih vgradimo v
vakuum, je preZarevanje v kontrolirani atmosferi. Na
povrsinah mnogih kovin je v splosnem prisotna plast
oksidov, v kateri tipicno najdemo tudi ogljik, klor in
Zveplo. Veino teh necisto¢ lahko odstranimo z iz-
menicnim preZarevanjem v oksidativni (kisik ali
dusikov oksid) in reduktivni (vodik) atmosferi. DolZina
CiSCenja, tlak plina in temperatura, pri kateri Ciscenje
poteka, so odvisni od vrste materiala, debeline plasti
neCistoC in posebnih zahtev. Natan¢ni podatki za
parametre CiSCenja so zbrani v literaturi /2/. Zal je v
mnogih primerih neprakticno menjavati oksidativno in
reduktivno atmosfero, zato smo na Indtitutu za
elektroniko in vakuumsko tehniko v Ljubljani nasli
dokaj uspeSen recept za poenostavitev procedure.
Elemente namre€ preZarevamo v vlaznem vodiku.
Vodik je reduktivna atmosfera in dobro reagira z ok-
sidnimi plastmi, kisik iz vode pa oksidira trdovratne
ogljikovodike. Prezarevanje v kontrolirani atmosferi
ima Se eno dobro lastnost: pri visoki temperaturi
popustijo morebitne napetosti v materialih, kar je Se
posebej pomembno za materiale, ki jih uporabljamo
pri spojih steklo - kovina in keramika - kovina.

3.3 Ciséenje v vakuumskem sistemu

Ko smo elemente grobo ocistili in jih prezarili v
kontrolirani atmosferi,_ jih lahko vgradimo v visoko-
vakuumske sisteme. Zal elementi Se vedno niso niti
priblizno atomsko ¢isti. Brz ko jih vzamemo iz peci, se
na njih adsorbirajo plini, povrSinska plast mnogih ko-
vin pa se v kratkem Casu oksidira. Prej opisani metodi
sta torej uspesni zgolj kot predpriprava povrsin. Sedaj
je na vrsti CiSCenje v samem vakuumskem sistemu
(postopek in situ). Postopki ¢iscenja v vakuumskem
sistemu so v grobem trije: pregrevanje v visokem
vakuumu, kemijski in fizikalni postopki.

Pregrevanje v vakuumu

Kot smo Ze omenili, je na povrsinah elementov, ki so
vgrajeni v vakuumski sistem, plast adsorbiranih ato-
mov ali molekul. Fizisorbirane molekule zlahka odstra-
nimo z razmeroma kratkotrajnim ¢rpanjem v visokem
vakuumu pri sobni temperaturi. Karakteristicni Cas
desorpcije fizisorbiranih plinov je nekaj sekund ali
kve€jemu minut (odvisno od razmerja med efektivho
¢rpalno hitrostjo in notranjo povrsino sistema).

Kondenziranih negisto na povrsini (predvsem vodna
para) navadno ne moremo odstraniti v doglednem
Casu zgolj s ¢rpanjem. PovrSine elementov moramo
med Crpanjem pregrevati. Sodobni vakuumski sistemi
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so pregrevni do 400°C, kar pomeni, da se karakteris-
ticni Cas desorpcije skrajsa za velikostni red.
Desorpcija plinov je prav tako dobro razloZena v
literaturi /3/.

Kemijsko plazemsko ¢&is¢enje

S pregrevanjem do 400°C v vakuumu smo odstranili
ve€ino fizisorbiranih in  kondenziranih  plinov.
Nedotaknjene pa smo pustili kemisorbirane pline in
tanke plasti oksidov, pa tudi drugih kemijsko vezanih
necistog. Ce se Zelimo znebiti teh vrst necisto¢, ne gre
brez uporabe plazme.

Plazma je izredno Sirok pojem, zato se takoj omejimo
na nizkotlacne plazme, to so tiste, ki jih generiramo v
vakuumskih sistemih. Tlak plina v taksnih plazmah je
navadno manjsi od 1 mbar. Za delovni plin uporabimo
reduktivne pline (za &iSCenje oksidov, kloridov, sul-
fidov) in oksidativne pline (za odstranjevanje ogljiko-
vodikov). Postopek je le na prvi pogled podoben
preZarevanju v kontrolirani atmosferi. Bistvena pred-
nost plazme je namre¢ v tem, da molekule vodika,
kisika itd. v plazmi razpadejo na atome, ki so kemijsko
izredno aktivni. V razmeroma preprostih plazmah smo
dosegli 60 % stopnjo disociiranosti vodika /4/. Taksno
stopnjo disociiranosti doseZzemo v peceh Sele pri
temperaturi 100000°C. Bistvena prednost plazme pred
preZarevanjem je torej v tem, da s plazmo Ze pri sobni
temperaturi doseZemo efekte, ki so sicer mogoci Sele
pri zelo visokih temperaturah. To prednost plazme so
izdatno izkoristili kemiki, ki dandanes v plazmi
pridobivajo snovi, katerih sinteza je s termodinam-
skega vidika prakticno nemogoca /5/. Na tem mestu
omenimo Se bistveno pomanjkljivost uporabe plazme:
tehnologija ni primerna za odstranjevanje debelejsih
plasti ne€istoc.

Plazmo ustvarimo tako, da damo plin v elektricno
pol;e primerne jakosti. Za érééeme povrsin so najbolj
primerne plazme, ki jih generiramo z RF generatorjem.
Tipicna frekvenca nihanja elektricnega polja je 10
MHz. Tipicna mo€ generatorja je 1 kW. S takSnim
nadinom vzbujanja preide plin v stanje plazme v
Sirokem obmodju tlakov med 10" mbar in 10° mbar
(odvisno od nekaterih drugih parametrov, kot so raz-
seZnosti razelektritvene komore, vrsta plina, usklaje-
nost bremena z generatorjem...). Plazmo vzbujamo z
induciranim poljem tuljave, ki je vezana na RF genera-
tor. S tem se izognemo neZelenim lastnostim kapaci-
tivne plazme, predvsem odprsevanju.

Na povrsinah, ki so izpostavljene toku aktivnih delcev,
potekajo kemijske reakcije. Poglejmo si nekoliko
podrobneje vpliv vodikove plazme na tanko plast ba-
krovega oksida. Monoplast bakrovega oksida se lahko
reducira Ze v nekaj sekundah. Redukcija debelejsih
plasti je dolgotrajnejSa /6/. Tako npr. 10 nm debelo
plast bakrovega oksida odstranimo v desetih minutah
v plazmi pri totalnem tlaku 0.5 mbar, temperaturi
povriine 50°C in gostoti toka atomov na povrsino
6x102' m2s1 /7).

S takSnim postopkom smo odstranili s povrsine ves
oksid, pa tudi vec¢ino atomov klora in Zvepla /8/. S teh-

nologijo kemijskega plazemskega ¢iS¢enja lahko torej
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odstranimo s povrsin skoraj vse necistoce. Na povrsini
snovi, ki kemisorbirajo vodik, ostane le monoplast
vodikovih atomov.

Podobno velja za ciS¢enje plasti ogljikovodikov v
kisikovi plazmi. Metoda se standardno uporablja za
odstranjevanje fotouporne plasti pri proizvodniji
mikroCipov. Aktivni delci iz kisikove plazme (atomi,
ozon in vzbujene molekule) reagirajo z ogljikovodiki.
Reakcijski produkti so predvsem CO, OH, H20 in
CO2. Postopek je dobil celo svoje ime, namre¢ plas-
ma ashing /9/.

Fizikalno plazemsko &is¢enje

S kemijskim plazemskim c¢isCenjem smo se znebili
vseh necisto€ razen morebitne kemisorbirane plasti
delovnega plina.

To pa lahko odstranimo samo z obstreljevanjem povr-
Sine z energijskimi ioni. Za razlicne materiale obstajajo
razlicni recepti uporabe ionov. V sploSnem pa veljajo
naslednje zakonitosti:

a) Vedno uporabljamo ione Zlahtnih plinov.

b) Energija ionov naj bo reda velikosti 10 eV. Pri vecjih
energijah ionov prihaja Ze do izdatnega odprsevan-
ja atomov z originalne povrsine ali celo defektov na
povrsinah (tvorbe konic stoZcaste oblike) /10/.

c) Masa ionov, s katerimi obstreljujemo povrsino, naj
bo priblizno enaka masi atomov, ki jih Zelimo od-
straniti. Za desorpcijo vodika bomo tako uporabili
ione helija.

d) Tok ionov na povrsino naj bo ¢im vecji in ¢im bolj
homogen. Za dosego visoke stopnje ioniziranosti v
plazmi priporo€amo uporabo Penningovih zmesi
plinov.

Z vsemi opisanimi metodami ¢i§Cenja smo praktiéno
dosegli atomsko Cistost povrsine. Opisane metode so
npr. uporabili za €iS€enje povrsin tokamakov /11/.

Doseganje idealne &istosti povrsin
Bralcu, ki se ne zadovolji s priblizno atomsko ¢Cistostjo

povrsin, je na voljo Se ena metoda CisCenja, ki pa se
redko uporablja. To je metoda nizkotokovnih visoko-
napetostnih vakuumskih prebojev. Vzemimo, da
imamo nekje na povrsini gruc¢o tujih atomov. Povrsino
nabijemo na potencial vec kilovoltov. Ugotovili so, da
pride do vakuumskega preboja navadno na mestu,
kjer se nahaja gruca tujih atomov /12/. Takoj po
preboju se napetost sesede, tako da ne poSkodujemo
originalne povrsine, ampak se desorbirajo samo tuji
atomi. Tehnologijo uporabljajo na IEVT pri proizvodnji
miniaturnih katodnih elektronk.

4 Sklepi

Prikazali smo razlicne metode CcCiS€enja povrsin
elementov, ki jih vgrajujemo v vakuumske sisteme. Za
razlicne potrebe uporabljamo razlicne metode. Obicaj-
na priprava povrsin elementov za visokovakuumske
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sisteme vsebuje zgolj grobo CiSCenje, prezarevanje v
kontrolirani atmosferi in morebitno pregrevanje v
visokem vakuumu. Za pripravo povrsin za nanasanje
tankih plasti je treba uporabiti eno ali obe metodi
plazemskega cCiSCenja. Pri tem uporabimo kemijske
metode predvsem v primerih, ko se Zelimo znebiti
tankih plasti kemijsko vezanih necistoc (npr. kovinskih
oksidov). Sicer pa najveC uporabljajo metodo obstrel-
jevanja povrsin z ioni. Naprave za plazemsko Ciscenje
izdelujejo mnoge vecje firme, ki se ukvarjajo s proiz-
vodnjo vakuumskih elementov. Metoda nizkotokovnih
visokonapetostnih prebojev je izredno zahtevna in
njeno uporabo odsvetujemo.
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