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UPORABA VAKUUMSKE TEHNIKE V SODOBNI INDUSTRIJI

Peter Panjan, Institut »Jozef Stefan«, Jamova 39, 1000 Ljubljana

Applications of vacuum technique in modern
industry

ABSTRACT

The most important examples of application of vacuum technique in
the madern industry are described.

POVZETEK

W prispevku opisujemo najpomembnejse primere uporabe vakuum-
ske tehnike v sodobni industriji.

1 Uvod

Vakuumska tehnika je osnova sodobnih tehnoloskih
postopkowv /1/. Vecdino novih materialov, ki se uporab-
ljajo v elektroniki, elektrotehniki, optiki, letalstvu in
vesoljski tehnologiji, lahko pripravimo le z vakuumskimi
tehnologijami. Tudi plazemski postopki obdelave
povréin tehnolosko pomembnih materialov (inZzenirstvo
povrsing so v osnovi vakuumski. Tudi laserske tehnolo-
gije in druga podroéja sodobne optike si ne moremo
zamisliti brez vakuumske tehnike. Vakuum je ne-
pogresljiv tudi v medicini, farmaciji, prehrambni indus-
triji, energetiki. Vakuum je osnova sodobnih
znanstvenih eksperimentov na podrodju fizike delcev,
trdne snovi, plazemske fizike in fizike povrsin.

Prednosti vakuumskih postopkov v sodobnih

tehnologkih postopkih so naslednje:

a) prinizkih tlakih je temperatura, pri kateri potekajo
nekateri procesi, bistveno nizja od tiste pri atmos-
ferskem tlaku, zato lahko na tak nacin preprecimo
termicni razpad snovi

b} vakuum je »Cista atmosfera« brez plinov in prasgnih
delcev, zato se pri obdelavi v njem izognemo
nezazelenim kemijskim reakcijam reaktivnih pli-
nov iz atmosfere z materialom obdelovanca

c) pri vakuumski obdelavi odstranimo iz materiala
obdelovanca vse nedistoce, zato dobimo materi-
ale z visoko kvaliteto in Gistoto

d) vakuum ima pomembno vlogo pri predelavi in
konzerviranju hrane in drugih bioloskih prepara-
tov, ker z odstranitvijo kisika in vodne pare
prepre¢imo uniéevanje in razpad osnovnega ma-
teriala.

Medtem ko so grobi, srednji in visoki vakuum osnova
stevilnih tehnologkih postopkov v sodobni industriji, je
ultra visoki vakuum pomemben predvsem za znan-
stvene poizkuse, hkrati pa je osnova najmodernej-5ih
tehnik za analizo povrsin in tankih plasti.

Shematski pregled podroéij uporabe vakuumskih
tehnologij smo v Vakuumistu Ze objavili /2/. V tem
prispevku opisujemo posamezna podroéja uporabe
nekoliko obsirneje. Podrobnemu opisu vakuumskih
tehnologij, ki smao jih pred kratkim v Vakuumistu po-
drobneje predstavili (plazemske tehnologije povrsin,
vakuumski postopki nanasanja tankih plastiitd.), pa se
bomao izognili.
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2 Vakuumska metalurgija
a) Uporaba vakuuma v proizvodniji jekla /3/

Mecistoce v talini jekla spremenijo njegovo strukturo in
tako njegove mehanske lastnosti. Zato moramo iz
taline jekla v ¢im vecji meri odstraniti vadik, kisik, ogljik,
fosfor in njihove spojine. To lahko naredimo v vakuum-
skih peceh tako, da talino jekla mesamao in pretakamo
iz ene posode v drugo. Bistvo drugega postopka pa je
zaporedno pretakanje taline jekla v atmosferi inertnega
plina (argona). Pritem pride do intezivnega razplinjenja
(degazacije). Pline, ki se pri tem sprostijo, odérpamo s
crpalkami, ki imajo zelo velike hitrosti crpanja.

b) Vakuumsko ulivanje kovin /4/

Da dobimo Zeleno obliko nekega kovinskega-izdelka,
kovino stalimo v vakuumski posodi, kjer jo nato ulivamo
v kalupe. Tako se izognemu nezazelenim kemijskim
reakcijam taline z reaktivhimi plini iz atmosfere.
Vakuumski postopek ulivanja ima Se dodatno pred-
nost, saj omogoéa odstranitev nekaterih kovinskih
necistod iz taline. Znano je, da Ze majhne kolicine, npr.
0,005% svinca v jeklu, bistveno poslabsajo njegove
mehanske lastnosti. V vakuumski peéi pr tlaku 103
mbar in temperaturi 1500 “C pride do frakcijske desti-
lacije, zato vse kovine, ki imajo parni tlak vedji od tlaka
preostalih plinov v posodi in nasiéenega parnega tlaka
zeleza, zapustijo posodo in se nalagajo na posebne
lovilnike pred érpalko.

c¢) Vakuumsko spajkanje /5/

Visokotemperaturno vakuumsko spajkanje je spajanje
kovinskih delov z dodajnim materialom brez uporabe
talil, in sicer v vakuumu, ki je boljsi od 10-% mbar, in pri
temperaturah nad 900°C, vendar pod taliséem kovin, ki
jih 2elimo spojiti. Temperatura spajkanja mora biti
zadosti visoka, da dodajni material stece in omogi
povrsino ter se nanjo veze. Ne sme pa biti previsoka,
da ne pride do izparevanja legirnih elementov v do-
danem materialu in nezazelenih sprememb osnovne
koving. Med toplotno obdelavo potekajo difuzijski
procesi med tekoéo spajko in trdno fazo. Med ohlajan-
jem se dodajni material strdi. V vezni plasti navadno
nastanejo intermetalne in evtektiéne faze. Vezna plast
spajke mora biti &im tanjsa, ¢im bolj homogena in brez
poroznin mest ter razpok. Za vsako kombinacijo doda-
jne in osnovne kovine moramo posebe| optimirati tem-
peraturo spajkanja, ¢as pregrevanja, sirino Spranje in
difuzijsko toplotno obdelavo.

Postopku visokotemperaturnega vakuumskega spa-
jkanja, ki poteka v vakuumski pedi s plinskim hlajenjem,
lahko sledi toplotna obdelava. Ker se material v razto-
plienem stanju odplinjuje, dobimo s spajkanjem spoje,
ki s0 za 30 % trdnejsi od tistin, ki so pripravijeni na
atmosferskem tlaku. Po spajkanju ostanejo izdelki
kovinsko svetli.

Spoj dveh kovin naredimo tako, da ju segrejemo na
temperaturo, Ki je nekoliko visja od temperature kovine,
ki jo uporabljamo za spajanje. Ce obdelovanca segre-
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vamo na atmosferi, pride do kemijskih reakcij z reak-
tivnimi plini. V spoju se pojavi velika koli¢ina oksidov in
nitridav, zato je le-ta krhek in porozen. Temu pojavu se
izognemo tako, da spajkanje opravimo v vakuumski
posodi pri tlaku 102 do 102 mbar.

¢) Vakuumsko sintranje /6/

Bistvo vakuumskega sintranja je odplinjevanje, zato
imajo izdelki veéjo gostoto in veliko natezno trdnost,
Uporabljamo ga pri sintranju trdih kovin, kovin z vi-
sokim taliséem, keramiénih materialov (nitridov, karbi-
dov, oksidov, boridov prehodnih kovin), nerjavetega
jekla, permanentnih magnetov in tantalovih kondenza-
torjev.

d) Razplinjevanje kovin v vakuumu

Z razplinjevanjem kovin v vakuumu odstranimo velike
kolic¢ine plinov, ki so raztoplieni v kovini. Na tak nacin
iz kovin najpogosteje odstranjujemo tudi vodik, kisik,
dusik in ogljikov monoksid. Kolig¢ine plinov, ki se pritem
sprostijo, so zelo velike, zato moramo uporabiti zelo
zmogljiive ¢rpalke (npr. ejektorske &rpalke v kombi-
naciji z rotacijskimi érpalkami). Razplinjevanje navadno
poteka pri tlaku 1mbar,

e) Indukcijsko taljenje in ¢is¢enje materialov v
vakuumskih peéeh /7/

Indukcijsko taljenje v vakuumskih peceh se uporablja
za pridobivanje zelo gistih kovin, polprevodnikov in
zlitin s toéno doloéeno sestavo. Znadilen zgled je npr.
taljenje, ciséenje in vleéenje monokristalov silicija za
potrebe elektronske industrije. Naprave, ki jih uporab-
llamo v ta namen, so sestavljene iz vakuumske posode,
indukcijske pedi in posode iz kremenovega stekla ali
porcelana, v katero damo material, ki ga zelimo staliti
in ocistiti. Ta posoda je znotraj indukcijske tuljave.
Potem ko material stalimo, pride do razplinjevanja.
Hkrati pa se neéistoée, kiimajo manj$o gostoto, izlodijo
na povrsini taline. Vakuumski postopek uporabljamo
predvsem takrat, kadar Eistimo snovi, ki pri visoki tem-
peraturi s kisikom ali dusikom tvorijo eksplozivne
zmesi, Vakuumsko ¢iséenje poteka pri tlaku med 103
in 1 mbar, Vakuumski sistemi za ta namen zato vklju-
tujejo samo rotacijsko érpalko, ali pa kombinacijo ro-
tacijske in gjektorske.

f) Varjenje materialov v visokem vakuumu z
elektronskim curkom /8/

Varjenje kowvi z elektronskim curkom v visokem
vakuumu je omogocilo razsiritev tehnologije varjenja
na reaktivne kovine in njihove zlitine, ki imajo visoko
termperaturo taliséa (npr. W, Mo, Ta, Nb, Hf, Zr). Var-
jenje z elektronskim curkom zagotavlja visoko nepre-
pustne in strukturno stabilne zvare, kakrsne potrebu-
jemo zlasti v letalski, avtomobilski in vojaski industriji.

Pri obstreljevanju povrsine kovin z elekironi se
prakticno vsa njihova energija pretvori v toplotno. Zato
s0 temperature na mestu, kamor zadane elektronski
curek, do 6000°C. Bistvo naprave za elektronsko var-
jenje je elektronski top. V praksi se uporabljajo
naprave, ki pospesujejo elektrone do 10-35 keV ali 200
keV. Z elektrostaticnimi in magnetnimi lecami fokusi-
ramo elektrone v zelo ozek curek. Ce je presek curka
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107 cm?, potem je energija, ki se absorbira na enoto
povrding 109 W/em2. Kolitina toplotne energije je
seveda odvisna od gostote toka elektronov in od nji-
hove energije. 5 spreminjanjemn teh dveh parametrov
spreminjamo temperaturo na mestu, kjer Zelimo
zavariti dva kovinska predmeta. S spreminjanjem ener-
gije in intenzitete elektronskega curka kontroliramo tudi
Sirino in globino zvara.

Pri elektronskem varjenju mora biti tlak v vakuumski
posodi boljdi od 10 mbar. Pri vidjih tlakih pride do
defokusacije elektronskega curka in do plinskih
razelektritev med elektrodami.

Varjenje z elektronskim curkom se uporablja v letalski
in vesoljski industriji, v elektronski industriji in za izde-
lavo preciznih delov v strojegradnii.

g) Obdelava materialov v vakuumu z
elektronskim curkom /9/

Elektronski curek lahko uporabimo tudi za rezanje
kovinin zlitin (npr. izrezovanje razlicnin kovinskin delov,
zelo majhnih luknjic in reZ). Operacija rezanja z elek-
tronskim curkom je zelo precizna, poskodbe reznega
robu pa so zelo majhne. Z elektronskim curkom lahko
naredimo luknjice s premerom 10 do 200 um, reze
(50-100 pm) = (1000-2000 um), najvecja globina reza
500-1000 um, njegova natancnost pa =5 um. Za reza-
nje odprtin in rez se uporablja curek elekironov z ener-
gijo 200 keV, jakost toka pa je od nekaj mA do 1 A

h) Taljenje kovin z elektronskim curkom /10/

Mekatere vitaine dele strojev (letalskih in aviomobilskin
motorjev, zobniki), ki so izpostavljeni velikim obreme-
nitvam, pripravimo tako, da jih ulivamo v visokem
vakuumu v kalupe. Talino pripravimo bodisi z elekiron-
skim curkom neposredno v kalupu ali pa v primerni po-
sodiiz materiala z visokim taliséem, nakar talino ulijemo
v kalup. £ ulivanjem v visokem vakuumu talino razpli-
nimo in prepre¢imo nastanek por. Pore pa so tista me-
sta v materialu, kjer najpogosteje nastanejo razpoke.

i) Ciséenje kovin in zlitin s conskim taljenjem v
vakuumu /11/

Pri conskem taljenju segrejemo do taliséa samo en del
vzorca. Cono staljenega materiala nato premikamo v
izbrani smeri. Za staljeno cono se medtem dogajata
dva procesa. S pocasnim premikanjem staljene cone
lahko dosezemo orientirano rast kristalov v coni, ki se
hladi. Hkrati je kristalizirani del vzorca ¢istejsi od prvot-
nega, ker je praviloma topnost necistoc v tekodi fazi
vecja kot v trdni. Zato se koncentracija necistoé poveéa
v stopljeni fazi in se premika v smeri premikanja staljene
cone. Stopnja cistosti materiala je odvisna od hitrosti
premikanja cone in je veéja, kadar je ta hitrost manjsa.
Odvisna je tudi od Stevila ponovitev procesa conskega
talienja.

Vakuumske posode za indukcijsko taljenje so najpo-
gosteje narejene iz kremenovega stekla, Vakuum v njib
pa mora biti bolji od 10° mbar, da preprecimo reakcije
med talino in preostalimi reaktivnimi plini v posodi. Na
tak nacin se cistijo Stevilne kovine od berilija do vol-
frama. Z enakim postopkom lahko pripravimo tudi zelo
iste zlitine. V tem primeru pripravimo vzorec v obliki
zmesi prahov dveh kovin ali navitja zic dveh kovin, iz
katerih zelimo pripraviti zlitino.
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Tako precistimo tudi monokristale polprevodnikov.
Stopnja Cistosti le-teh mora biti izjemno velika (koncen-
tracija nedisto¢ mora biti <109, kar pomeni, da sme biti
na 107 atomov silicija le 1 atom nedistod).

i) Vakuumska toplotna obdelava orodnih jekel
12/

Wakuumska toplotna obdelava jekel ima pred konven-
cionalno toplotno obdelavo v solni kopeli vrsto pred-
nosti: a) povrdina ostane d&ista, neoksidirana in
nerazogljicena, b) dimenzijske spremembe so mini-
malne, ¢} ponovljivost obdelave je bistveno bolja, d)
postopek je ekolosko neoporecen. Vakuumsko
posodo evakuiramo do tlaka pod 1-104 mbar. Crpalni
sistem je sestavljen iz rotacijske, Rootsove in difuzijske
crpalke.

3 Vakuumska tehnika v inzenirstvu povrsin
13,14/

Izboljsanje lastnosti povrsin z modifikacijo le-te imenu-
jemo povrsinsko inZenirstvo. Primeri kemijske modifi-
kacije povrsine so npr. obdelava povriine poli-merov v
plazmi, plazemska polimerizacija, plazemsko nitri-
ranje, plazemska ionska implantacija, vakuumski pos-
topki nanasanja trdih zaScitnih previek, plazemsko
¢iscenje. Tehnike inzenirstva povrdin smo v zadnjih
dveh letih v Vakuumistu Ze veckrat opisali, zato se ne
tem mestu ne bomo spuséali v njihov podroben opis.

a) Plazemska aktivacija polimerov

Ceneno plastiko, kot je npr. polipropilen, uporabljamo
za izdelavo Stevilnih izdelkov iz vsakdanjega Zivljenja,
ker se odlikuje z odlicnimi mehanskimi lastnostmi. Nji-
hova slaba stran pa je, da jih je tezko barvati ali lepiti,
ker slabo oprijemajo barvo oz. lepilo. Vzrok zato je
nepolarnost povrine taksnih polimerov. Problem la-
hko resimo s klasiénimi metodami modifikacije
povrsine (obdelava s plamenom, kemijska obdelava,
obdelava z UV-svetlobo). Medtem ko so kemijski pos-
topki ekolosko nesprejemljivi, pa druga dva ne
omogocata obdelave kompleksnih povrsin,

Veliko primerngjsi in uéinkoviteji postopek modifi-
kacije polimernih povrsin je plazemska obdelava. Upo-
rabimo bodisi plazmo, ki jo ustvarimo pri atmosferskem
tlaku (npr. koronska plazmay), ali nizkotlaéno plazmo.
Pri tem aktivni delci plazme sodelujejo v treh procesih:
a) Vpadli ioni odstranijo s povrsine adsorbirane
molekule, hkrati pa razbijejo verige polimerov, pri
cemer nastanejo radikali, ki bistveno spremenijo last-
nosti povrSine polimerov. S plazemsko obdelavo nas-
tanejo na povrsiniveéine polimerov karbonilni (kisikova
plazma) ali aminski radikali (dusikova plazma), na
katere se potem vezejo atomi depozita. Tako se poveca
gostota nukleacijskih jeder in izboljsa adhezija. b) Elek-
troni iz plazme povzrodijo disociacijo in zamrezenje
polimernih verig. ¢} Radikali monomerov, ki jih doda-
jamo plazmi, se vezejo na povréino polimerov in s tem
povecéajo njeno reaktivnost.

S plazemskimi procesi lahko spremenimo ne le kemi-
jsko sestavo povrsine, ampak tudi nekatere druge last-
nosti, kot so npr. omocljivost, adhezivnost, trdoto,
kemijsko inertnost, koeficient trenja, lepljivost, biokom-
patibilnost itd. S plazemsko obdelaveo lahko aktiviramo
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povréino vedine polimerov, razen tistih na osnowvi
fluorovodikov.

b) Plazemska polimerizacija

Pri plazemski polimerizaciji se del ogljikovodikov,
flouroogljikov in organskih molekul (npr. acetilena, eti-
lena, stirena ali benzena) ob navzocénosti kisika, dusika
ali silicija izlodi na povrsini podlag in oblikuje polimerno
plast. Tlak delovnega plina je navadno 10 do 0,1
mbar, elektricna mo¢ razelektritve 10 do 300 W, napa-
janje pa enosmerno, radiofrekvenéno ali mikrovalovno
(GHz). Hitrosti nanasanja so navadno 100 nm/min in
vet. S plazemsko polimerizacijo lahko pripravimo
polimerne plasti iz prakticno vseh materialov, ki jih
lahko uplinimo, tudi iz tistih, iz katerih s kiasiénimi
postopki ne moremo dobiti polimerov (npr. metan,
benzol, heksametil disiloksan). Polimeri, pripravijeni s
plazemsko polimerizacijo, so visoko zamrezeni, zato
so0 netopni, temperaturno stabilni in so odlicna difuzij-
ska zapora za pline in tekocine. Tako pripravimo za-
gcitne previeke in najrazliGnejée tanke plasti za teh-
niéno uporabo. '

c) Plazemska difuzija /15/

Plazemsko nitriranje je postopek ufrjevanja povrsin
feritnih in titanovih zlitin, ki temelji na segrevanju orodij
in strojnih delov z ioni iz tlivne plazme ter implantaciji in
difuziji dusikovih ionov v notranjost podlag. Plazemsko
nitriranje poteka v vakuumski posodi, v katero uvajamo
delovni plin (mesanica dusika in vodika) do tlaka nekaj
mbar. Z napetostjo 100-1500 V med katodo (podlage)
in anodo (stene vakuumske posode) =prizgemos
plazmo. Z ioni iz plazme povrdino podlag najprej odi-
stimo in segrejemo. Dudikovi ali ogljikovi ioni pri
povisani temperaturi in elektricni napetosti na podla-
gah difundirajo pod povriino. Pri tem nastajajo nitridi
legirnih elementav (Al, Cr, Ti, V), ki utrdijo povrsino.

¢) Plazemska ionska implantacija

Sodoben postopek utrjevanja povrsin je plazemska
ionska implantacija. Bistvo postopka je, da prikljucimo
na obdelovanec negativno visoko napetost (od nekaj
KV do 100 kV) v obliki pulzov, ki trajajo od nekaj
mikrosekund do 150 us. loni iz plazme, ki obdaja
obdelovanec, se pospesijo do energije, ki ustreza pri-
kljuéni napetosti in se vgradijo (implantirajo) v podiago.
Pri plazemski ionski implantaciji je temperatura po-
dlage bistveno nizja kot pri difuzijskih procesih.

d) Plazemsko ciscenje /16/

Potem ko je v zadnjih letih pri$lo do omejitev pri uporabi
halogenidnih ogljikovodikov, so v ospredje zanimanja
prisli postopki plazemskega ciséenja. loni, ki jih po-
spesi plazemski potencial proti podlagam, odstranijo
adsorbirane delce na povrsini - govorimo o plazem-
skem ciséenju. Ce je nosilni plin v plazmi reaktiven,
potem segrevanje povrsine in obstreljevanje z energij-
skimi ioni pospesi kemijske reakcije na njej. Ce so
reakcijski plini hlapni, potem se povrdina odisti in
proces imenujemo reaktivno plazemsko ¢iscenje. Zrak
(20% Og) in kisik sta reaktivna plina, ki se najpogosteje
uporabljata za odstranjevanje necistoc, kot so ogljiko-
vodiki. Vodikova plazma pa se uporablja za ¢iscenje
oksidiranih povrsin,
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4 Uporaba vakuuma v kemijski,
farmacevtski in prehrambni industriji

a) Molekularna destilacija v vakuumu /17,18/

Destilacija je proces izparitve neke tekodine in nato
kondenzacije nazaj v tekoce stanje. Tako lahko
tekocino ocistimo skoraj vseh raztopljenih necistoé.
Destilacija lahko poteka pri atmosferskem tlaku, ée je
tekocina kemijsko stabilna, oz. v vakuumu, &e ni.

Molekularna destilacija v vakuumu se uporablja za
pripravo zelo éistih nestabilnih spojin. To so v vedini
primerov naravne bioloske snovi, ki pri vigjih tempera-
turah zelo hitro razpadejo, in tiste, ki pri vigjih pritiskih
in temperaturah reagirajo s kisikom iz zraka.

Pri niZjih tlakih se vrelidée tekodin bistveno zniza, zato
lahko destilacija poteka pri temperaturi, ki je celo niZja
od sobne.

Tabela 1: Temperatura vrelisca nekaterih organskih
tekocin v odvisnosti od tlaka

Snov [ tlak Temperatura vreliééa ("C)
| (mbar) 100 107 10' 10
| Etanol | 783 849 | 23 | 313
| Aceton | S62 | 277 | 811 | 504
| Benzol | 801 | 261 | 115 | 867

b) Frakcijska destilacija v vakuumu

Frakcijska destilacija je proces loGevanja dveh snovi v
tekocem stanju. Proces je uspesen, ée imata tekodini
razlicni temperaturi vrelis¢a oz. razliéne vrednosti
nasicenega parnega tlaka pri isti temperaturi. Pri tem
je pomembno, kakéno je razmerje (o) med Stevilom
obeh vrst molekul, ki zapustijo tekocino. To razmerje
lahko tudi izracunamo, ¢e predpostavimo, da sta v
blizini povrsine tekoéina in para le-te v dinamiénem
ravnotezju. Tlak v tem podroéju je enak nasi¢enemu
parnemu tlaku. Stevilo molekul, ki z enote povrsine
tekocine izparijo, je tedaj enako Stevilu molekul, ki se
vrngjo v tekodino. |z kineti¢ne teorije plinov vemo, da
je to stevilo enako 1/4n4<cq>. Tekoéino s povriino A
tako v enoti ¢asa zapusti Ny molekul vrste 1, kjer je Ny

enak:
P
N1=ln1= lzp E
4 ' 4kT\ =M,

kKjer je ni stevilo taksnih molekul na prostorninsko
enoto, ¢1 njihova povpreéna hitrost, p1zp nasiéen parni
tlak in M+ njihova molekulska masa. Razmerje Stevila
obeh wrst molekul, ki med destilacijo zapustijo
tekocino, je torej enako:

M
o = pk_p 2
pEsz1

Postopek frakcijske destilacije lahko ponovimo, dokler
ne dosezemo Zelene loditve obeh komponent. Tako
lahko pripravimo stevilne zelo Ciste bioloske preparate.
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Vakuumska destilaciia omogocéa delo pri nizjin tem-
peraturah, s ¢imer se izognemo kemijskim reakcijam
0z. razpadu preparatov pri visjih temperaturah. Tako
pridobivamo zelo éiste vitamine, fermente, sintetiéne in
naravne spojine komplicirane sestave in najrazlicnejse
farmacavtzske proizvode. Destilacija poteka pri tlaku
0,1 do 10 mbar.

Veéina postopkov vakuumske destilacije poteka v
srednjem vakuumu, véasih pa tudi v visokem. Pri de-
stilaciji v visokem vakuumu v celaoti izloéimo raztopljene
pline, zlasti kisik. Na tak nacin obdelamo Stevilna
zdravila in podobne snovi.

c) Vakuumsko susenje

Susenje v vakuumu je odstranjevanje (odparevanje)
nezazelene vlage oz. hlapnih substanc in odstranje-
vanje adsorbiranih plinov. Susimo lahko nad zmr-
ziscem vode (tj. nad 0°C) ali pod njim (pod 0°C). V
prvem primeru voda izpareva iz tekocega agregatnega
stanja v plinasto, v drugem pa sublimira iz ledu (go-
vorimo o liofilizaciji). V primerjavi s susenjem na atrmos
ferskem tlaku poteka suenje v vakuumu pri nijih
temperaturah, kar je zelo pomembno pri susanju tem
peraturno obéutljivin snovi. Pri nizjem tlaku se pospes
tudi izlocanje vode in drugih hlapnih substanc iz
kapilar.

¢) Liofilizacija /19/

Vecina produktov bioloskega izvora, Se posebej tistih,
ki so namenjeni za medicinske in farmacevtske apli-
kacije, je zelo pokvarljiva, ¢e jim ne odtegnemo ali
imobiliziramo vode. Liofilizacija je postopek odstranitve
vode iz temperaturno obcutljivin bioloskih in anorgan-
skih snovi z vakuumskim susenjem iz zamrznjenega
stanja. V prvi fazi susenja (primarno susenje) odstra-
njujemo vodo s sublimacijo, v drugi (sekundarno
susenje) z desorpcijo. Tako odstranimo vodo, ne da bi
pritem pokvarili osnovne strukture in sestave produkta.
Liofilizirani preparati so stabilni pri sobni temperaturi v
daljfem ¢asovnem obdobju. Z dodajanjem vode pa jih
ponovno vrmemo v normalno stanje. Liofilizacija je
pocasen postopek susenja, pri katerem porabimo tri-
krat veé energije kot pri konvencionalnem sugenju,
zato se uporablja le za konzerviranje obcutljivin in
posebej dragocenih vzorcev, kot so;

a) farmaceviski izdelki: vakcine, antibiotiki (npr.
streptomicin, penicilin, ampicilin), vitamini, hor-
moni, encimi, rastlinski ekstrakti in beljakovinski
preparati

b) bioloski vzorei: tako konzervirajo krvno plazmo in
serum, laboratorijske kulture mikroorganizmov,
skladiscijo dolocene seve bakterij, virusov, bakte-
riofagov, praZivali; glive, sestavine gojis¢ za mi-
kroorganizme, celice toplokrynih zivali, eritrocite,
spermatozoide, celiéne kulture, éloveske ledvicne
celice

c) obéutljivi. anorganski materiali: kovinski in kera-
miéni prahovi.

V prehrambni industriji z liofilizacijo osusijo tekode pro-

dukte (napitki), pastaste (makaroni, sir ipd.) ali v kosih

(zrezki, sadje, povrtnina). S postopkom liofilizacije

izdelujejo mieko v prahu, instant kavo in caj, susijo

zatimbe, gobe ter koncentrirajo sadne sokove itd, V
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postev pridejo tudi suhe juhe, otroska in dietna pre-
hrana. Susijo 5e meso, ribe in drugo hrano iz morja,
sadje, listnato zelenjavo, perutnino, mleéne izdelke in
druge rastlinske in Zivalske surovine.

5 Uporaba vakuuma v elektro industriji,
elektroniki in mikroelektroniki

a) Proizvodnja svetobnih izvirov

Trajnost zarnic je predvsem odvisna od koli¢ine reak-
tivnih plinov (kisik, vodna para, organske necistoce) v
preostali atmosferi. Zato steklene balone za Zarnice
najprej izérpamo do tlaka 1 do 10 mbar, nato v vakuu-
mu »izpiramo« z inertnim plinom (npr. argonom) ter
razplinimo s pregrevanjem. Tako ociscene in razpli-
njene 2arnice napoinimo z ustrezno zmesjo inertnih
plinov do atmosferskega tlaka. Koligéina preostalih pli-
nov v Zarnici je pod 0,01%, V vakuumske sisteme za
izdelavo zarnic so vgrajene rotacijske crpalke,

b) Susenje in predelava olja za transformatorje

Pri transformataorjih, ki delajo pri velikih moceh, so zelo
pomembne izolacijske lastnosti olja za polnjenje trans-
formatorskih posod, pa tudi drugih materialov za vgrad-
njo. Elektricne lastnosti (izolacijska upornost, prebojna
trdnost, dielektriéne izgube) izolacijskih ol za polnjenje
transformatorjev pa so zelo odvisne od vsebnosti viage
(slika 1a,b) in raztopljenih plinov (npr. kisika). S slike 1
je razvidno, da dosezemo optimalne izolacijske last-
nosti olja, kadar je vsebnost vode pod 1 ppm. Da ob-
drzimo ¢im nizji odstotek vlage v olju, ga obéasno
susimo in precéistimo v vakuumu. Odvisno od najniz-
jega odstotka viage, ki ga zellmn dosedi, poteka
susenje pri tlakih med 50 in 10 mbar in temperaturi
med 30 in 130 °C. Cas potreben za susenje, je krajsi
pri visji temperaturi in pri nizjem tlaku. Ker imajo trans-
formator]i lahko velike dimenzije, se za izérpavanje
uporabljajo ¢rpalke z velikimi hitrostmi ¢rpanja. Pred
crpalko obvezno namestimo kondenzor za vlago.
Medtem ko so za susenje manjsih transformatorjev
dovol| rotacijske ¢rpalke, za velike transformatorje upo-
rabimo ejektorsko ali dvorotorsko érpalko v kombinaciji
z rotacijsko.
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Slika 1: Dielektricne izgube (tan &), specifiéna
elektricna upornost in prebojna trdnost (Eg)
nizkoviskoznega (a) in visokoviskoznega (b)
izolacijskega olja za transformatorje v odvis-
nosg od vsebnosti vode pri temperaturi okrog
20°C,
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c) Vakuumska tehnika pri izdelavi katodnih in
rentgenskih elektronk /20/

Pri proizvodnji katodnih elektronk za televizorje in
monitorje se uporabljajo vakuumske tehnike v ved
fazah njihove izdelave. V steklenih bucah (elekironkah)
moramao ves ¢as njihovega delovanja vzdrzevati visoki
vakuum. Razlogov za to je vec. Reaktivni plini v elek-
tronki Skodljivo vplivajo na delovanje katode (izvira
elektronov). Povrsina katode je zelo reaktwna zato
mora biti delni tlak reaktivnih plinov manj kot 10°* mbar.
Drug problem je ionizacija atomov preostalega plina z
elektroni. Nastali ioni obstreljujejo katodo in jo razprsu-
jejo. Koncentracija ionov je Se spreje 2]I'u'a. ce ja tlak
preostalih plinov v elektronki pod 10 mbar. Visoki
vakuum tudi zagutavlja dovolj dolgo prosto pot elek-
tronov, ki je pritlaku 10"* mbar 40 cm in je torej priblizno
enaka razdalji med izvirom elektronov (katodo) in za-
slonom.

Iz steklene buce, ki predstavija katodno elektronko,
izérpajo zrak z rotacijsko in difuzijsko crpalko skozi
vialjeno cevéico do tlaka priblizno 10? mbar. Elek-
tronko medtem nekaj ur pregrevajo pri povisani tem-
peraturi (380 do 400 "C), da se sprostijo plini, ki so
vezani na njeni notranji povraini in na vgrajenih elektro-
dah (elektronska puska, sencna maska). Kovinske dele
elektronske puske, ki se med delovanjem zaradi trkov
z elektroni najbolj segrejejo, dodatno prezarijo (pri
temperaturi okrog 600°C) z visokofrekvencnim induk-
cijskim generatorjem. Stekleno cevko (Srpalni pecel)
nato zatalijo. Med delovanjem katodne elektronke se
visoki vakuum ohranja tako, da v elektronko vgradijo
geter (mesanica BaAlsNi in FesN), ki ga z visoko-
frekvencénim poljem segrejejo in naparijo na stene elek-
tronke. Barij iz getra absorbira preostale ionizirane
pline v elektronki in kasneje tudi tiste, ki desorbirajo s
segretih povrsin elektrod.

Med izdelavo katodnih elektronk se vakuumski postop-
ki uporabljajo e pri naparevanju tanke Al-plasti na
notranjo stran zaslona (po njej odtekajo primarni in
sekundarni elektroni) in pri naparevanju antirefleksij-
skih in antistati¢nih plasti z zunanje strani zaslona.

Sodobne rentgenske elektronke so narejene iz stekla,
ki ima visoko prepustnost za rentgensko svetlobo.
Elektriéni dovodi za zarilno nitko katode so iz molibden-
skih zic, vtaljenih v steklo. Vrtljiva anoda je spojena z
rotorjern veéfaznega motorja, katerega stator se nahaja
zunaj vakuumske elektronke. £ vrtenjem anode pre-
predimo, da bi se pod vplivom obstreljevanja z elektroni
stalila, Vse sestavne dele rentgenake elektronke pred
montazo temeljito oistijo in razpllnur:r v vakuumu. Med
evakuiranjem do tlakov 10 mbar elektronko veé ur
pregrevajo na temperaturi 400°C. Po zatalitvi crpalnega
peclja pa aktivirajo geter.

¢) Vakuumska mocnostna stikala /21/

Vakuumska moénostna stikala so naprave za
vklapljanje in izklapljanje mocnih tokovnib izvirowv (t).
okrog 10 000 A). Sestavljene so iz hermeti¢no zaprte
in evakuirane izolacijske cevi, v kateri se nahajata dve
kontaktni elektrodi. Poseben problem so spaji kovina-
keramika, ki morajo biti izjemno kvalitetni, saj tlak v
stikalu tudi po vec letih ne sme narasti nad 10°° mbar.
To dosezejo s primerno izbiro kontaknih materialov
(npr. zlitina CuCr z razliénimi dodatki). Pri vsakem
odklapljanju nastanejo kovinske pare, ki =getrajos
preostale pline v cevi stikala. Zaradi visoke napetostne



VAKUUMIST 20/3-4(2000)

prebojne trdnosti vakuuma lahko bistveno zmanjSamo
kontaktne reze, ne da bi se pri tem pojavil oblok.

d) Vakuumske tanke plasti /22/

Postopek nanasanja tankih plasti poteka v treh korakih:
a) izparevanje, sublimacija ali razprsevanje materiala,
ki ga zelimo nanasati, b) transport atomov (molekul,
grué atomov ali molekul) do podlag, ¢) kondenzacija
par na podlagah. Vakuumski postopki nanasanja so:
naparevanje, naprievanje, ionsko prekrivanje. Pri na-
parevanju material v izviru uparimo z izparevanjem ali
sublimacijo. Segrevamo ga lahko direktno (uporovno,
z elektronskim curkom, laserjem ali katodnim lokom)
ali indirektno (segrevamo npr. loncek, napolnjen z
zelenim materialorn). Pri napréevanju material »upari-
mo« tako, da povrsino le-tega obstreljujemo z inertnimi
ioni iz plazme ali ionskega izvira.

e) Plazemsko jedkanje in jedkanje z ionskim
curkom

Plazemsko jedkanje in jedkanje z ionskim curkom se v
mikroelektroniki uporablja za ciséenje silicijevih rezin in
za odstranjevanje fotorezista. Suho plazemsko in ion-
sko jedkanje omogoda nasprotno od kemijskega ani-
zotropno jedkanje, pri cemer se plast jedka v izbrani
smeri veliko hitreje kot v drugih. Mehanizem jedkanja
je kombinacija ved procesov: a) razpréevanja povriine
Z ioni nevtralnega plina, b) kemijskega jedkanja (tj.
tvorbe lahko hlapljivin produktov), ¢} ionsko pospe-
senega jedkanja (ionsko obstreljevanje pospesi kemij-
ske reakcije nevtralnih radikalov z atomi reaktivnega
plina) in d) pasivacije povriin, ki niso izpostavljene
ionom (majhen dodatek reaktivnega plina povzrodi na-
stanek pasivacijske plasti na povréinah, ki niso izpo-
stavljene ionskemu obstreljevanju).

f) Vakuumska mikroelektronika /23/

Osnova vakuumske mikroelektronike je kvantni pojav
hladne emisije elektronov. Z mikroelektronskimitehno-
logijami na silicijevi rezini izdelamo gosto mrezo elek-
tronskih mikroizvirov v obliki konice (katoda), skupaj s
kontrolno elektrodo in anodo. Emisijski tok iz katode je
odvisen od anodne in modulacijske napetosti ter
izstopnega dela materiala, iz katerega je narejena.
Zaradi velike termiéne cbremenitve konice, ki je posle-
dica velike gostote toka elektronov, so primerni mate-
riali za katodo kovine z visokim taliséem, keramiéni
materiali in diamant. Tok iz posamezne konice je lahko
nekaj destink pA. Razdalja med emitorji je okrog 10 um,
gostota toka pa vec kot 1000 A/em? (znadilne vrednosti
gostote toka za oksidno katodo so 1 A/lcm?, za impreg-
nirano pa 10 Ajfcm?). S taksno strukturo, ki lahko deluje
le v visokem in ultra visokem vakuumu, pa lahko nare-
dimo elektronski curek. Vakuumska mikroelektronika
bo omogoéila izdelati hitreja vezja, delovanje klistro-
nov v THz-obmodéju, miniaturnih elektronskih mikrosko-
pov, razliénih optoelektronskin naprav in izdelavo
ploscatega TV-zaslona.

g) Vakuumska impregnacija /24,25/

Vakuumska impregnacija je prepojitev neke snovi ali
predmeta z impregnantom z namenom, da ga utrdimo
ali zadcitimo pred kvarnim vplivom atmosfere, pred-
vsem pred viago. Za zgled vzemimao npr. navitja elek-
tromotorjev in transformatorjev, kjer lahko vlaga
povzroci elektricne preboje med navitji in s tem njihovo
poskodovanje oz, unigenje. Podobno velja tudi za
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druge elektrotehniéne elemente, kot so npr. dusilke ali
kondenzatorji. Les in druge organske snovi impregni-
ramo zato, da preprecimo njihov razpad zaradi razkroj-
nega delovanja mikroorganizmov. V poroznih kovinah
pa z vakuumsko impregnacijo zapolnimao pore in tako
preprecimo rjavenje.

Z vakuumsko impregnacijo veliko bolj temeljito prepo-
jimo snov kot z impregnacijo pri atmosferskem tlaku,
Se pred impregnacijo pa moramo z vakuumskim
susenjem iz por, luknjic, razpok in kapilar odstraniti
zZrak in viago.

Osnova vakuumske susilno-impregnacijske naprave je
rotacijska vakuumska érpalka, pogosto kombinirana z
Rootsovimi in difuzijskimi érpalkami. Vakuumsko suse-
nje poteka v podroéju grobega vakuuma, le za zah
tevnejse primere, kjer naj bi v snovi ostalo manj kot
nekaj ppm vlage, pa je potreben visoki vakuum (103
do 107 mbar). Celoten postopek vakuumske impreg-
nacije je naslednji: najprej izérpamo vakuumsko poso-
do, v kateri je snov oz. predmet, ki ga zelimo im-
pregnirati; pri tem snov dobro razplinimo in izsusimo,
Nato érpanje preusmerimo na posodo, v kateri je im-
pregnant. Ko je oboje razplinjeno in izsuseno, odpremo
pretocni ventil, da impregnant stece v posodo, kjer je
snov. Ko impregnant zalije snov, spustimo v posodo
zrak do atmosferskega tlaka. Ta pritisne impragnant v
vse proste pore, luknje, razpoke in kapilare v predmetu.

6 Drugi primeri uporabe vakuuma

a) Vakuumska toplotna izolacija /26,27/

Prevajanje toplote po plinu (konvekcija) med stenama
z razliéno temperaturo poteka skoraj neodvisno od
tlaka. Sele pritlaku, ko je povpreéna prosta pot molekul
vecja od razdalje med plodéama, se viskozni tok spre-
meni v molekularnega. V medprostoru ne obstaja tem-
peraturni gradient, zato plinu ne moremo pripisati
toplotne prevodnosti. Mehanizem toplotne prevodnosti
je v tem primeru odvisen od akomodacijskega koefi
cienta o, ki pove, kolikSen del energije molekula z dano
hitrostjo preda steni. Stevilo frkov molekul je soraz-
merno s tlakom in korenom srednje temperature. Go-
stota toplotnega toka, ki ga prenese plin, je podana z
enacbo:

. ¥ +1 R o
Moot = || T, - T}
™y VMt 2o 2 P

kjer je v razmerje specificnih toplot plina, R splosna
plinska konstanta, o akomodacijski koeficient, Ty in Tz
pa sta temperaturi sten. Vidimo torej, da toplotna
prevodnost linearno pada s tlakom plina. V Dewarjevi
posodi z makroskopsko rezo je prispevek konvekcije k
toplotni prevodnosti zanemarljiv v primerjavi 5 seva-
njem, ¢e je tlak priblizno 10-3 mbar. V velikih izolacijskih
posodah (rezervoarji za tekodi dusik), kjer je med
stenama nasut fin prah perlita, zadosca tlak 1 mbar.
Cim bolj je struktura mikroporozna, tem nizje so zah-
teve za preostali tlak med stenama. Sodobniizolacijski
materiali s silikatnim mikroporoznim prahom zago-
tavljajo toplotno izolativnost Se pri tlaku 10 mbar. Raz-
voj gre v smeri priprave izolacijskih materialov s ¢im
vecjo mikroporoznostjo. Vakuumsko izolacijo uporab-
ljamo v Dewarjevih posodah (termovke) in kriostatih.
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b) Vakuumska prijemala /28/

Pri transportu najrazliénejsin izdelkov (npr. stekla,
ravne plocevine) se v industriji uporabljajo naprave z
vakuumskimi prijemali. Prednosti takinega prijemala
so, da je veliko manjsi od predmeta, ki ga nosi, da ne
poskoduje podlage in da se lepo prilega na povriino
predmeta. Z rotacijsko crpalko iz€rpamo zrak pod pri-
jemalko do tlaka med 100 in 1 mbar. Atmosferski tlak
okolice pritisne gumijasto prijemalko na predmet. Sila,
s katero se predmet drii prijemalke, je odvisna od
razlike pritiskov v notranjosti in zunanjosti prijemalke in
od njene efektivne povrsine. Ta sila mora biti veéja od
sile teze predmeta. £ vakuumsko prijemalko s povrsino
velikosti dlani (100 em?) in delovnim tlakom 1 mbar
lahko dvignemo jekleno plodéo z debelino 10-12 mm
in povréino 1m?. Vakuumske prijemalke omogoéajo
avtomatizacijo transporta izdelkov v industrijski proiz-
vodnji.

c) Vakuumsko pakiranje /29/

Pri vakuumskem pakiranju iz shranjevalne posode ali
vrecke najprej odstranimo zrak, nato pa jo vakuumsko
tesno zapremo. Z odstranitvijo kisika preprecimo
razmnoZevanje bakterij, nastajanje plesni in vretje, saj
mikroorganizmi za svojo rast potrebujejo  kisik.
Vakuumsko pakiranje ni alternativa konzerviranju ali
susenju. Vakuumsko pakirana hrana namreé ni steriliz-
irana, zato v njej ostanejo naravni mikroorganizmi.
Svezo hrano je potrebno zato po vakuumskem paki-
ranju zamrzniti.

Vakuumsko pakirana hrana ostane sveza 3- do 5-krat
dlje. Ker ni zraka, ki bi absorbiral vlago, se vakuumsko
pakirana hrana ne posusi. Hrana, ki vsebuje veliko
mascob in olja, se ne pokvari (ni zaltava), ker ni v stiku
2 Zrakom.

¢) Vakuumska sterilizacija

Grobi vakuum, ki ga dobimo z vodnimi, parnimi ali
manjsimi rotacijskimi  érpalkami, se v bolnisnicah
uporablja za odérpavanje prahu iz operacijskih dvoran,
za vakuumske prijemalke za transport obéutljivih bi-
oloskih preparatov in steriliziranih predmetov, kot
crpalke za odstranitev tekocih snovi (aspiratori) itd. V
laboratorijih se uporabljajo za odstranitev Skodljivih
plinov in par. V bolnisnicah navadno obstajajo cen-
tralne vakuumske postaje, ki so po ceveh povezane z
razliénimi prostori.

d) Uporaba v avtomobilski industriji

Pred polnjenjem zavornih sistemov vozil z oljem, le-te
najprej evakuiramo, olje, s katerim ga napolnimo, pa
razplinimo in posusimo v vakuumu.

e) Znanstvene naprave

Vakuum je osnova za delovanje sodobnih analitskih
naprav, kot so vrstiéni, presevni in tunelski elektronski
mikroskop, Augerjev spektrometer, fotoelektronski
spektrometer, sekundarni ionski masni spektrometer,
masni spektrometer itd. V nekaterih od nastetih naprav
potrebujemo visoki vakuum (npr. vrstiéni in presevni
mikroskop), medtem ko v drugih potrebujemo ultra
visoki vakuum (npr. tunelski elektronski mikroskop).
Posebej pomembna vakuumska naprava je sinhrotron,
ki je mocan izvir rentgenske in ultraviolicne svetlobe.
Tudi veliko znanstvenih eksperimentov na podrodju
fizike delcev, fizike trdne snovi, plazemske fizike in
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fizike povrsin temelji na uporabi vakuuma. Taksni ek-
sperimeti so npr. raziskave osnovnih delcev s po-
speéevalniki in zlivanje jeder v fuzijskih reaktorjih.

7 Sklep

Razvoj sodobnih tehnoloskih postopkov je v veliki meri
odvisen od razvoja vakuumske tehnike. Zahteve glede
vakuuma so namrec vse stroZje, zahtevajo se vse vedje
¢rpalne hitrosti, iS¢ejo se cenejSe tehniéne resitve.
Ceprav so vakuumske tehnologije naceloma zelo
drage, pomenijo danes zelo pomemben delez v sve-
tovnem gospodarstvu. Njihova uporaba pa strmo
naraséa, zato lahko priakujemo, da bodo osnova
tehnoloskin postopkov tudi na zacetku naslednjega
tisoéletja.
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