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NASVETI

Dipling. Silvo OSET iz Sentjurja, ki se ukvarja z
konstruiranjem in izdelavo vakuumskih naprav, nas je
vprasal za nasvet v zvezi z izbiro Crpalk za vakuumsko
suSenje lesa. Naprosili smo doc. dr. Zeljka Goriska iz
Biotehnicne fakultete, Odd. za lesarstvo iz Ljubljane,
da je pripravil kratek sestavek o suSenju lesa v
vakuumu, ki ga objavljamo v tej Stevilki Vakuumista.
Za vakuumiste bo gotovo zanimivo branje, saj do
sedaj o tem nismo pisali. Ker se pri vakuumskem
sudenju lesa uporabljajo Crpalke s tekoCinskim
obro€em, smo se pozanimali tudi pri proizvajalcu le-
teh, v Litostroju, Tovarna €rpalk, Ljubljana. G. Janez

Simc¢ic nam je poslal dopis in prospekt za enos-
topenjske in dvostopenjske Crpalke s tekocinskim
(vodnim) obrocem razlicnih kapacitet, ki dosegajo
koncéni totalni tlak 213 mbar (enostop.) oz. 40 mbar
(dvostop.) V dopisu nas obvesca, da imajo v nacrtu
preizkus crpalke z oljnim obroCem z avtonomnim sis-
temom separatorja oljnih par in hladilniki olja. Nekaj
podobnega bi torej potrebovali za izdelavo vakuum-
ske Crpalne naprave za su3enje lesa, kjer bi bile upo-
rabljene "domace" Crpalke.

Joze Gasperi¢

Kako izmeriti parametre plazme?

Mnogi razvojni inZenirji uporabljajo pri svojem delu
razlicne plazemske tehnologije. Obicajno plazemskih
reaktorjev ne izdelajo sami, ampak jih kupijo pri
razlicnih proizvajalcih vakuumske opreme. Taksni
reaktorji so marsikje odlicna oprema za to¢no dolo-
¢eno aplikacijo. Pogosto pa Zelimo tehnologijo pla-
zemske obdelave nekoliko spremeniti. V teh primerih
je ugodno, da vsaj pribliZno vemo, kaksSna je nasa
plazma. Z drugimi besedami, izmeriti moramo ¢imvec
parametrov plazme. Stanje plazme popolnoma opise-
mo z ve¢ deset koliCinami, vendar nam v€asih zado-
§Cajo Ze njeni osnovni parametri, to so gostota nabitih
delcev ali kratko gostota plazme (n), temperatura
elektronov (Te), Debyejeva dolZina (Ap) in potencialna
razlika med plazmo na mestu sonde in referencno
elektrodo ali kratko potencial plazme (Vs). Za merjenje
parametrov obstajajo razli€ni masno - energijski ana-
lizatorji, ki imajo dve skupni lastnosti, namre¢, visoko
ceno (od ~ 100 000 DEM naprej) in teZzavno tolma-
¢enje rezultatov (senzor v vecini primerov tako mocno
zmoti plazmo, da je naprava uporabna samo za ana-
lizo toka delcev na izbrano povrsino komore). Vendar
pa obstajajo preproste in cenene sonde, s katerimi
lahko v ve€ini primerov vsaj priblizno dolo¢imo os-
novne parametre. To so Langmuirjeve sonde.

NajpreprostejSa Langmuirjeva sonda je drobna ko-
vinska elektroda, ki jo potopimo v plazmo in priklju-
¢imo na izvir enosmerne napetosti. Druga elektroda je
kovinski del razelektritvene komore, ki jo plazma obli-
va. Ce je plazma homogena, izotropna, dovolj gosta in
dovolj moc¢no ionizirana in e so dimenzije sonde pra-
vilno izbrane, lahko iz karakteristike sonde (odvisnost
toka od napetosti) izraGunamo vse §tiri osnovne
parametre (n, Te, Vs in Ap). Plazma ni nikdar popol-
noma homogena, izotropna itd., zato v vecini praktic-
nih primerov potrebujemo nekaj ve€ znanja za pra-
vilno tolmacenje karakteristike ali pa izberemo dru-
ga¢no sondo (za pametno izbiro spet potrebujemo
nekaj izkusenj).

Preproste Langmuirjeve sonde delimo na enojne,

dvojne, emisijske in kataliticne. V nadaljnjem besedilu
na kratko predstavljamo vse $tiri tipe sond.
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— Enojna sonda je opisana zgoraj. Z njo lahko dokaj
natanéno izmerimo n, Te, Vs in Ap. Daje tudi
podatek o energijski porazdelitvi elektronov v plaz-
mi. Postane neuporabna v nestabilnih plazmah. Je
zelo obcutljiva za RF motnje.

— Dvojna sonda je sestavljena iz dveh enako velikih
drobnih elektrod, katerih dimenzija naj bo vsaj 10
Ap, razdalja med elektrodama pa vsaj 100 Ap. Z njo
izmerimo n, Te in Ap. Nepogresljiva je v steklenih
sistemih, kjer ni na voljo referencne elektrode ali pa
je le ta majhna. Je razmeroma neobcutljiva za RF
motnje. Uporabna je tudi v dokaj nestabilnih plaz-
mah. Parametre plazme pravilno dolo¢imo samo v
primeru, ko je energijska porazdelitev elektronov
vsaj priblizno maxwellska.

— Emisijska sonda je pravzaprav majhna katoda, iz
katere izparevajo elektroni (obiCajno Zzicka iz
toriranega volframa). Z njo v vsakem primeru dokaj
natancno izmerimo Vs.

— Kataliticna sonda je drobna kovinska elektroda, ki
je priklju€ena na zelo tanki Zici termoclena. Deluje
kot enojna sonda, le da so rezultati meritev
nekoliko manj natanéni. Poleg n, Te, Vs in AD meri
tudi stopnjo disociiranosti molekul v nekaterih
vrstah plazme.

Vse S§tiri tipe sond so uporabili v razlicnih oblikah za
karakterizacijo najrazlicnejSih plazem. Literatura s
podrocja Langmuirjevih sond je izredno obsezZna.
Vecina Clankov, ki so bili objavljeni v strokovnih revijah
do zacetka petdesetih let, napacno tolmaci rezultate
meritev karakteristik. Klasi¢en ucbenik s tega podrocja
je knjiga J. D. Swift and M. J. R. Schwar, Electrical
Probes for Plasma Diagnostics, lliffe Books Ltd., Lon-
don (1969). Podrobnejsa navodila za izdelavo in
uporabo razli¢nih vrst sond bomo pripravili za ob-
javo v prihodnjih tevilkah Vakuumista.

Miran Mozetic¢ in Miha Kveder,
Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko,
Teslova 30, 61111 Ljubljana
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YOUR PARTNER FOR ADVANCED VACUUM TECHNOLOGY

TURBOMOLECULAR PUMPS LEAK DETECTOR

e Single and Double-
flow standard pumps

» Wide range pumps | I ’

e Pumps with magnetic
bearings

e Pumps for corrosive
gas applications

e Electronic drive units

e SNP coarse vacuum
leak detector system

e HLT 100 helium leak
detector

e HLT 160 helium leak
detector

« Frigo Sniff RXS 200

(for R134 a)
For further details, information and Balzers Hochvakuum Ges. m.b.H.
documentation please contact our Diefenbachgasse 35
sales engineer Ing. Karl Blumel. A-1150 Wien

Tel. (0222) 894 17 04, 894 17 05
Telefax (0222) 894 17 07
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t_ INSTITUT ZA KOVINSKE MATERIALE 61000 LJUBLJANA, LEPI POT 11, POB 431,
IN TEHNOLOGIJE p.o. SLOVENIJA
INSTITUTE OF METALS Telefon: 061 151 161
AND TECHNOLOGIES p.o. Telefax: 061 213 780

RAZISKAVE, RAZVOJ, STORITVE:

Posnetek inter- in transkristalnega prelo-
ma jekla s perlitno strukturo, P 10000

Vodno atomiziran prah Milit, P 6uos baniirisha pec

Sinteza sodobnih kovinskih materialov

— s konvencionalnimi postopki

— s postopki metalurgije prahov

Karakterizacija materiala po kemijskih, korozijskih, mehanskih in mikroskopskih metodah
Razvoj tehnologij proizvodnije jekla, aluminijevih in posebnih zlitin
Matematiéno modeliranje in racunalniSka simulacija procesov in tehnologij
Sodobna vakuumska termi¢na obdelava

Varstvo okolja

Nadzor in atestiranje

Ekspertne storitve in svetovanja

Pilotna proizvodnja kovinskih materialov

Vzgoja novih raziskovalcev

Organizacija znanstvenih in strokovnih posvetovanj
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RAZISKAVE,
RAZVOJ,
STORITVE:

IZDELKTI:

ZELIMO VAM USTRECI - POKLICITE NAS!

WEVT

S

INSTITUT

ZA ELEKTRONIKO
IN VAKUUMSKO
TEHNIKO

= vakuumska, visokovakuumska

e in ultravakuumska tehnika

= vakuumske tehnologije
=tehnologije tankih plasti
=povrsinska analitika

*vakuumske komponente

in sistemi

=elementi za elektroniko
=optoelektronske komponente
=elektronska oprema
*naprave za medicino

61111 LJUBLJANA, TESLOVA 30, POB 359,
SLOVENIJA

Telefon: 061 267-341, 267-377, 263-461
Telefax: 061 263-098, Telex: 31629 YU IEVT
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Kambic

Laboratorijsha oprema

Vakuumski susilniki

Proizvodni program: inkubatoriji, sterilizatorji, susilniki, avtoklavi, liofilizatorji, keramicni
mlini, naprave za vakuumsko destilacijo odpadnih emulzij,
vakuumski susilniki, zamrzovalne skrinje za ultra nizke temperature,
vodne kopeli, ejektorske vakuumske crpalke, olja za pogon
difuzijskih in rotacijskih vakuumskih crpalk.

VAKUUMSKA TEHNIKA

lzdelava in servisiranje laboratorijske opreme
KAMBIC ANTON

Sela4/A

68333 SEMIC, SLOVENIJA

Tel., fax: 068/56-200
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PRODAJNI PROGRAM -

Vakuumske crpalke: 3’,
# rotacijske vakuumske ¢Erpalke in pribor - s - g
eno in dvostopenjske, od 1 do 200 m°/h o e
= Roots vakuumske ¢rpalke od 150 do 2 -
13.000 mh =8
# Crpalke z zapiralno loputo, eno in dvo- e

stopenjske, do 250 m3/h

& dvostopenjske membranske in ejektorske
vakuumske ¢rpalke

& difuzijske Crpalke od 40 do 50.000 /s

@ turbomolekularne ¢rpalke od 50 do
3.500 I/s in pribor

s sorpcijske Crpalke, kriocrpalke, ionsko-
getrske in sublimacijske titanske ¢rpalke

vakuumski €érpalni sistemi:
— za kemicno in drugo industrijo

vakuumski ventili:
— pretocni ali kotni KF, ISO-K, 1ISO-F od
2 do 1.000 mm,
— loputni in UVV ventili

vakuumske prirobnice:
— serije KF, ISO-K, ISO-F in UHF, ob-
jemke in steklena okna mehanske in elektri¢éne prevodnice
merilniki vakuuma in kontrolni instrumenti:
~ od 1.10"% do 2.000 mbar, absolutni ali merilniki
delnih tlakov

procesni regulatoriji
detektorji netesnosti (prepuscanja) in sistemi
— helijski, frigenski detektorji

masni spektrometri in pribor
—~ od 1 do 200 ame

IZDELAVA STROJEV IN TEHNOLOGIJE ZA:

# skupina UB - trdi sloji, kondenzatorske in pakirne
folije, naparevanje velikih povrsin, npr. steklo,
naparevanje video in audio trakov, CD in video
plosce, plosce za shranjevanje podatkov

m skupina UC - fina optika, otala (komponente -
merjenje tankih plasti, elektronski topovi), LCD
prikazalniki, okrasne tanke plasti, plasti za mikro-
elektroniko, naprave za izdelavo kristalov

® skupina UM - vakuumske indukcijske peci (tudi za
vlivanje), vakuumska metalurgija

PRODAJA

ZASTOPSTVO IN SERVIS

mnlv AK TEﬂH TEME Pisarna: 61000 LIUBLJANA
d.o.o. Cestav Rozno dolino 42

Telefon (061) 274-123

MEDIVAK d.0.0., Solska ulica 21, 61230 Domzale Postni naslov: TEAM TRADE, Telefax (061) 274-125
Tel.: (061) 713-060, Fax: (061) 713 060 61241 Kamnik, p.p. 43, Slovenija Rac¢un SDK 50140-601-85343
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NDT - KONTROLA BREZ PORUSITVE MATERIALA

OPTICNA KONTROLA

- OLYMPUS, JAPONSKA

ogledala in povecala, endoskopi in fibroskopi, foto
in TV dokumentacija ter TV kontrola cevi

posebni prenosni aparati za opticno kontrolo povr-
Sine vseh vrst materialov s povecavo do 1000-krat
metalurski in ostali mikroskopi

Kontrola s penetrantskimi teko&inami

- HELLING, ZRN

MET-L-CHEK rdece-beli in fluorescentni penetranti
STANDARD CHEK penetranti SUPER CHEK
penetranti za visoke temperature, BY LUX
penetranti

kontrolni etaloni in aparati, ro¢ni, pol-avtomatski in
avtomatizirani sistemi

UV luci za fluorescentno metodo

Magnetna kontrola - HELLING, ZRN

oprema za magnetiziranje, permanentni magneti,
roCni elektromagneti, prenosne enote - do 4000 A
standardna stacionarna oprema in izdelava opreme
po narocilu ter popolnoma avtomatizirana oprema
aparati za demagnetiziranje, kontrolni aparati in
etaloni

sredstva za kontrolo: prahovi in suspenzije raznih
barv in velikosti, UV luci za fluorescentno metodo

Kontrola z vrtin¢astimi tokovi - ROHMANN, ZRN
in ultrazvoéna kontrola - PANAMETRICS, ZDA/ZRN

prenosni aparati za kontrolo materialov, merilniki
debelin materialov

TESH TRADE ...

Postni naslov: TEAM TRADE, 61241 Kamnik, p.p. 43, Slovenija

ISSN 0351-9716

visokofrekvenéni prenosni in stacionarni aparati,
popolnoma avtomatizirani linijski sistemi
vse vrste sond in pribora

Radiografska kontrola - ANDREX, DANSKA,

- HELLING, ZRN, - GRAETZ, ZRN

prenosni RTG aparati do 300 kV, stacionarni RTG
aparati do 450 kV
aparati za gama-radiografijo IR 192, CO 60 in
pribor, izotopska polnjenja IR 192, CO 60 in ostalo
radiografski pribor, aparati za pregled RTG filmov -
iluminatorji

radioloSka za3Cita - dozimetri

konstrukcija in izdelava foto-RTG laboratorijev v
vozilih, zabojnikih in drugih prostorih

Industrijski RTG filmi in kemikalije

- RAZLICNI PROIZVAJALCI

Kontrola netesnosti / prepuscanja

- LEYBOLD, ZRN, - HELLING, ZRN
helijevi, freonski in ultrazvoc€ni detektorji
s fluoroscentnimi tekocCinami

Analize materialov

- SPECTRO, ZRN, - LEYBOLD, ZRN
spektralne analize raznih vrst materialov:

— opticno emisijski spektrometri

— rentgensko fluoroscenéni spektrometri
masni spektrometri za analizo raznih vrst plinov
aparati za analizo tekocin in plinov

pribor

Druge vrste NDT kontrole - HELLING, ZRN,

- MES, HOCE, - TEMPIL DIVISION, ZDA

— trdote, hrapavosti, izolacije, vlaznosti, kontrola
kvalitete in namazanosti leZajev

— debelin in kvalitete premazov ter zascit na
kovinah

— temperature - TEMPILSTIK in digitalni merilniki -
DRUGI MERILNIKI

Pisarna: 61000 LIUBLJANA
Cesta v Rozno dolino 42
Telefon (061) 274-123
Telefax (061) 274-125

Racun SDK 50140-601-85343
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~KIN ELMER

PERKIN ELMER je vodilni svetovni proizvajalec opreme za
vse aplikacije  kemijske  analitike.  Njihove  vrhunske
aparature poznajo in uporabliajo v laboratorijih skoraj vseh
slovenskih  tovarn s podrogja  kemije, farmacije in
prehrambene industrije, ter v vseh pomembnej$ih zavodih
in raziskovalnih institucijah.

KemoAnalitika, d.oc.o. je ekskluzivni zastopnik in
distributor  firme  PERKIN  ELMER v  Sloveniji.  Mnogi
strokovnjaki nas Ze dobro poznate, saj imamo v Sloveniji
veliko zvestih in zadovoljnih uporabnikov nase opreme in
servisnih  storitev.  Vse ftiste, s katerimi pa se doslej 3e
nismo imeli priloZnosti seznaniti, pa vabimo, da nas
poklicete in radi se bomo dogovorili za razgovor in
predstavitev najsodobnej$e opreme.

Dovolite, da vas opozorimo na nekaj pomembnih novosti v
nasem poslovaniju:
Q) sistemska in tehni¢na podpora z nagimi
lastnimi slovenskimi strokovnjaki

 zaradi novih pogojev poslovanja  smo
uspeli zniZati cene skoraj vsem aparatom,
rezervnim delom in potrodnemu materialu

Q vsa podpora pri  uvoznih in  drugih
formalnostih, prodaja za tolarje

KemoAnalitika

druzba z omejeno odgovornostjo
R.D. V/24, 61000 Ljubljana
telefon 061/ 261 957

telefaks 061/ 261 537
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VAKUUMSKA PLOSKOVNA IZOLACIJA
Pregled omejitev teoreticne in tehnoloske narave

Vinko Nemani¢, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko, Teslova 30, 61000 Ljubljana

FLAT VACUUM INSULATION PANEL -
technical and technological prospects and
limitations

Abstract

In this article, theoretical aspects and technological possibilities
for realisation of vacuum panel insulation (VPI) are given. Three
main contributions to heat transfer are compared: radiation,
conductivity and convection of residual atmosphere. From this
analysis it can be seen that VPI as novel insulating element would
find application in devices, where their energy efficiency is mainly
determined by heat flow through the walls. From practical and
technological point of view, VP! is high-tech product, wiich can be
realized with common procedure steps, used in high vacuum
practice. Further comparison regarding economic benefits against
blown foams, nowadays widely used in insulating industry, can be
made when environmental costs of both alternatives are also
compared.

Povzetek

V élanku so predstavijene ocene o teoreticnih vidikih in
tehnoloskih moznostih realizacije vakuumske ploskovne izolacije
(VPI). Analiza prispevkov sevanja, kondukcije in konvekcije kaze,
da bi bil panel z visoko izolativhostjo izredno zanimiv element v
napravah, kjer pomeni neZelen prehod toplote skozi stene glavno
izgubo energije. S tehnoloskega vidika je VPI zahteven izdelek, a s
postopki izdelave in priprave materialov, kakrSne poznamo v
zahtevnejsih vejah vakuumske tehnike, izvedljiv. Ocena cenovne
konkurenénosti bo moZna po dolocenem ¢asu, ki bo temn krajsi,
¢im prej bo upostevana ekoloska cena danasnjin okolju
neprijaznih izolacijskih pen, ki vsebujejo fluorove in klorove
ogljikovodike.

1 Uvod

Vakuumska ploskovna izolacija je sestavijena iz dveh
tankih, po robu varjenih kovinskih sten, mestoma
podprtih z distancniki, ki preprecujejo porusitev struk-
ture zaradi atmosferskega tlaka. Ploskovno jo imenu-
jemo zato, ker je v dveh smereh razsezna, v tretji pa
razmeroma tanka, dolo€ena z visino podporja. Nace-
len razlog, zakaj se doslej Se ni uveljavila in celo Se ni
precizno teoreticno obdelana, je iskati v uporabi cene-
nih pen. Te so Ze povzrocile nemajhno ekolosko
Skodo. Pomislek, ali je struktura tehnoloSko izvedljiva
za sprejemljivo ceno, je lahko osnovan le na dovolj
velikem Stevilu poskusov in analizi prispevkov k ceni.
Vakuumska znanost in tehnika sta v zadnjih desetletjih
napredovali do stopnje, da lahko izdelujemo visoko-
vakuumske elemente (npr. barvne TV elektronke) po
zmerni ceni, Ce gre seveda za velikoserijske izdelke.

2 Princip delovanja

Dewarjeve posode so Ze skoraj stoletje standarden
del laboratorijske opreme, uporabljene kot kriostati,
termostati ipd. Trdnost in masa uporabljenega stekla
omejujeta velikost posod na nekaj litrov koristnega
volumna.

V kriotehniki se uporabljajo vecje, kovinske posode,
kier je za nasutje uporabljen perlit, ali pa sta steni
prosti, sevalni del pa je zmanjsan z vecslojnim reflek-

torjem, t.i. superizolacijo, ob dodatnem ucinku ¢rpanja
hladne stene na kriotemperaturah. Tako steklene kot
kovinske posode so cilindricne ali okrogle oblike, da
vzdrZijo tlacne obremenitve. Podpore in povezave
med zunanjo in notranjo steno so vgrajene v strukturi
le pri velikih posodah.

Ploskovna vakuumska izolacija je po zasnovi mozna
na vecjih razseZnostih, saj je Stevilo podpor na enoto
povrSine izbrano ne glede na velikost strukture.
Omejitve nastopijo pri tehnologiji ¢rpanja, kar bo raz-
vidno iz kasnejSe analize. Same podpore so neizbezni
toplotni most, zato se okolica podpore dodatno spre-
meni v pogledu sevanja. lzvedba in analiza vplivov
podporja sta obdelani razmeroma slabo.

3 Prispevki sevanja, konvekcije in prevajanja
- ocene!

Toplotni tok med dvema telesoma na razlicnih
temperaturah je za predpostavljeni hipoteticni vakuum
poznan. lzveden je iz Stefanovega zakona za &rno
telo, korigiran za sivo telo s specificno emisivnostjo,
za telo s spektralno odvisno emisivnostjo pa z ustrez-
nim intergralom po intervalu, ki ga obravnavamo.

V podrocju sobnih temperatur T = 300 K, kjer Zelimo
preucevati lastnosti vakuumske ploskovne izolacije
(VPI), je vrh sevanja ¢rnega telesa pri 10 wm, kar
izraCunamo iz Wienovega zakona. Emisivnost mate-
rialov v tem podrocju dolgovalovnega IR sevanja je
Cloveku razmeroma malo poznana, zaznavamo ga s
Cutili za toploto. Sklepanje na IR emisivnost iz vedenja
v vidnem delu je pogosto napacna; steklo ima v vid-
nem delu prepustnost blizu 1, odbojnost ¢ ~ 0,04 za
pravokotni vpad valovanja, absorpcijo smemo zane-
mariti. Pri 10 um je steklo skoraj ¢rno telo: ¢ = 0,85,
tako da vecji del valovanja absorbira.

Zanimivo je Se vedenje raznih kovin, ki so v vidnem
delu spektra lahko mocno reflektivne, v IR bistveno
manj, za nekatere velja obratno. Za razlago teh poja-
vov bi bilo potrebno osvetliti mehanizme interakcije
EM valovanja z elektroni z najSibkejSimi vezmi v trdi
snovi, kar presega okvir tega pregleda. Ze pri enova-
lentnih kovinah naletijo teoretiki na skromno ujemanje
teoreticnih napovedi z izmerjenimi vrednostmi.
Vecvalentne kovine in zlitine kaZejo toliko anomalij, da
so najpomembnejsi podatki eksperimentalni. Ti pa se
dostikrat med seboj razlikujejo zaradi podvrZzenosti
povriine staranju (oksidacija, redukcija, sprememba
valence, ipd.), pomemben faktor je hrapavost
povrsine. Podatki so v literaturi zato za isti material
lahko zelo razliéni /1, 6/.

Prispevek je bil predstavljen na 1. sre¢anju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zgrebu.
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Za oceno jakosti mehanizma sevanja med dvema
stenama z enako emisivnostjo & v blizini sobne
temperature uporabimo Stefanovo formulo:

(T% T?) (1)

=0y

iz katere dobimo za deleZe sevanja naslednje vred-
nosti:

Tabela 1: Jakost toplotnega sevanega toka med
stenama z enako emisivnostjo ¢

€ k[W/m?K]

material
1 6.12 ¢rno telo
0.85 4.5 steklo
0.22 0.71 nerj. jeklo
0.1 0.3 el, por. nerj. jeklo
0.06 0.18 baker
0.01 0.03 srebro

NajmanjSe vrednosti ima srebro na gladki povrsini
stekla, kar sre¢amo pri klasicni stekleni Dewarjevi po-
sodi. Priprava srebrne tanke plasti na steklu je cenena
in poznana Ze stoletja, je stabilna in primerna za
vakuumsko procesiranje. Odbojna ostane pri visokem
vakuumu prakticno neomejeno dolgo Casa.

4 Konvekcija

Prevajanje po plinu med stenama z razlicno tempera-
turo je v viskoznem podrocju pretoka skoraj neodvis-
no od tlaka. Sele pri tlaku, ko se spremeni rezim pre-
toka od viskoznega k molekularnemu, je padec pre-
vodnosti skokovit, nakar z nadaljnjim redcenjem v mo-
lekularnem reZimu linearno pada s tlakom. Za prak-
ticne namene je prispevek prevajanja plina k delezu
sevanja pod tlakom 10™> mbar zanemarljiv, kar dobimo
tudi iz formule za prevodnost pri nizkih tlakih, /2/:

Cmol  aed )

C je srednja hitrost, Cmol je specifiCna toplota, R je
splosna plinska konstanta, T je temperatura, «c je
akomodacijski koeficient, d pa je razdalja med
stenama; za konkretni izraéun je ta 0.5 cm. Ce
vstavimo ustrezne vrednosti pri temperaturi 300 K,
dobimo proporcinalnostni faktor, s katerim je moc iz-
raziti linearno odvisnost prevodnosti od tlaka p za
molekularni rezim pretoka. Dobljene vrednosti so
seveda dokaj odvisne od lastnosti povrSine, kar se
skriva v ag, @ za oceno vstavimo vrednosti iz tabel, /2/.

Prispevek konvekcije k prevaja gu celotne strukture je
pri tlaku 105 mbar enak 2.10°> W/m?K in je tako v
primerjavi s sevanjem zanemarljiv.
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5 Prevajanje-kondukcija

Prevajanje preko trdne snovi je v predlagani strukturi
pomemben, a slabo raziskan prispevek. Po analogiji
toplotnega toka z elektricnim, reSujemo enake enac-
be. Pri obravnavaniju elektricnega prevajanja naletimo
celo na dodatne teZave zaradi iskrenja, hladne emisije
in gretja spojnih mest. Osnovni cilj optimiziranja elek-
triénih kontaktov je najveckrat zmanjSevanje uporno-
sti.

Raziskave toplotne prevodnosti podporja pa so v na-
Sem primeru namenjene doseganju ¢im manjsih vred-
nosti. Zastavlja se vpraSanje, katere strukture z za-
dostno mehansko trdnostjo imajo najmanjso prevod-
nost? Za izracun je prikladen model tockasto doti-
kajocih se kroglic ali valjckov.

Po analogiji z elektricnim je toplotni tok dveh dotikajo-
Cih se krogel z radijem ro enak produktu premera stic-
ne ploskve 2rc in specificne toplotne prevodnosti ma-
teriala am.

ki = 2re Am (3)

Prispevek same krogle je na isti skali zanemarljiv. Od
tod izraz za upornost zoZitve (angl. constriction resis-
tance). Rezultat dobimo s preprostim izracunom pre-
vodnosti z integracijo po presekih krogle. Singularnost
v tockastem kontaktu odpravimo z integracijo do ne-
kega minimalnega radija, ki ga lahko izracunamo iz
podatkov o materialu in sili na kontakt. Vrednost in-
tegrala pri ro zaradi neprimerljivo majhne vrednosti za-
nemarimo. Tokovnice na sliki 1 so prikazane za primer
izolirane krogle. PribliZzek je za kroglo iz materiala z
nizko emisivnostjo, ki se nahaja vakuumu, dokaj
tocen.

P
- |
3 ~ £
- \_-"
_"L"-“_--'-.;::’-d'—‘ =

i
Slika 1. Prevajanje skozi to¢kasti kontakt dotikajocih
se elasticnih krogel

Velikost sticne ploskve, oziroma re, je moc izraCunati
za model elasti¢nih krogel po enacbi, do katere je po
teoreticni analizi priSel Ze Hertz, /3/:

{/ 3(1 — ) Fro 4)
e = —

4E

E je elasticni, w. Poissonov modul, F je sila in ro radij
krogle.
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Pri dotiku dveh krogel ni mogoce resiti stabilnosti
sticnega mesta. Od enostavnej$ih moznosti minimal-
nega Stevila kroglic s stabilno konfiguracijo naredimo
oceno za tri objete kroglice in na njih lezeco Cetrto
(mikroizsek gosto zloZenih plasti ploskovno centrirane
kocke), slika 2. Za primer kroglic z ro dobimo visino

podpore 2ro + Zﬁaﬂ. Razmik sten na najbolj odda-

lienem mestu med podporami ocenimo na 2ro, kar Se
ne pokvari pre€ne prevodnosti strukture pri ¢rpanju
oz. razplinjevanju. Z razporeditvijo podpor v hek-
sagonalno mreZo je pri razdalja « enaka do vseh
Sestih sosedov, obremenitev podpor pa dobimo iz
Stevila podpor na enoto ploskve, saj je tlak poznan.
IzraCun velikosti stiCne ploskve je po formuli (4) zdaj
moZen. Upostevati je treba, da se normalna sila raz-
poredi na tri sticna mesta, podpor pa je toliko kot os-
novnih heksagonalnih celic s stranico «.

Slika 2. Najmanjsi stabilni izsek gosto zloZenih krogel
predstavijajo tri objete kroglice, na katerih
sedi Cetrta

V tabeli 2 je pregled vrednosti k za razlicne premere
kroglic ro in razliéne razdalje « med podporami.
Izraéun je narejen za steklene kroglice, ki imajo pri
veliki vrednosti elasticnega modula E = 8.10"9 N/m?
majhno specificno prevodnost Am ~ 0,8 w/m? K.
Zanemarjen je prispevek sevanja med kroglicami, kot
tudi termicéni in mehanski vpliv podpore na steno.

Tabela 2: Velikost toplotnega toka v odvisnosti od
velikosti celice ¢ inro

a[mm] ro[mm] K[W/m°K]
50 5 0.142
50 25 0.13
50 1 0.96
30 25 0.195
30 1 0.14

Izbira stekla za izdelavo kroglic ni nakljucna, saj je
treba med materiali, ki jih smemo vgraditi v visoki
vakuum, izbrati tistega, ki ima najmanjSo vrednost
produkta iz enacbe (3). Ce primerjamo vrednosti k za
enako velike kroglice iz razlicnih materialov, vidimo,
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da je smiselno izbrati tistega z najmanj$o prevod-
nostjo Am, ki nastopa v produktu kot faktor, elastiéni in
Poissonov modul pa nastopata v enacbi (4) oz (3) pod
tretjim korenom. Primerjajmo med seboj relativne

vrednosti  k za navadno steklo, visokogliniéno
keramiko in legirano jeklo; vrednost kstekio = 1,
tabela 3.

Tabela 3: Relativne vrednosti toplotne prevodnosti
kontakta iz parov krogel iz treh
materialov pri enakih pogojih

material | Am[W/mK] [E[10'“N/m?] krel
steklo 0.8 8 1

keramika 2 0 1.6
jeklo 45 20 41

Izdelava podporja s Se manjSo prevodnostjo od dveh
monoplasti, ki smo jih vzeli za zgled, je iz dosedanje
analize moZna z zlaganjem "monoplasti’ opisanega
modela krogel, vendar ne kot nasutje v ves crpalni
volumen. Ta princip se izkaZe problematiCen pri
¢rpanju posode vecjih xy razseznosti. Analiza nasutij
je obdelana za nizkotemperaturno podrocje v /3,4/.

Zanimajo nas torej diskretni distancniki s kompleks-
nejSo strukturo. Pri prevajanju skozi toCkaste kontakte
pri izbrani kompromisni razdalji «, doloCeni ekspe-
rimentalno za dano folijo izbrane debeline, je sila na
distan¢nik dolocena, oceniti pa Zelimo velikost preva-
janja skozi stabilne "monoplasti". V enacbi (4) je
velikost sticne ploskve sorazmerna s tretjim korenom
iz sile. Razdelitev na n kontaktnik tock ima tako za
posledico vecje prevajanje zaradi nelinearno poveca-
ne skupne sticne ploskve, reSen mora biti tudi prob-
lem stabilnosti.

PredloZzene so enostavnejSe moZnosti sestave dis-
tancnikov iz:

a) krogel, ki so v x-y ravnini sprijete med seboj

b) valjev, ki so zloZeni v isti smeri

c) valjev, zloZenih v plasteh z izmenicno orientacijo
d) votlih krogel ali valjev v zlogih iz opisanih primerov.

Pri naStetih moZnostih je dosegljive meje toplotne
prevodnosti moZno izracunati v podobnih mejah
toénosti kot v /4/. Primer, s katerim imamo opravka, se
od citiranega razlikuje po znatno vecjih tlakih na kon-
taktno mesto, zaradi Cesar je razlika med polnimi in
votlimi  kroglicami ali valji zanemarljiva. Razmerje
debeline stene proti radiju sme biti za naS primer
namrec iz trdnostnih razlogov le med 1 in 0.1, to je v
podrocju, ko je razlika dejansko minimalna.

6 Drugi principi izdelave distanénikov

Stebricaste ali porozne strukture z dovolj majhnim
povprecnim presekom so lahko alternativa za Ze pred-
loZene modele, ¢e so vakuumsko kompatibilne, torej
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nimajo zaprtih volumnov, se ne razplinjujejo in se
smejo segreti na nekaj sto stopinj celzija. Prevodnost
taksnih struktur je dovolj majhna zaradi dolgih prevod-
nih poti, bolj kot zaradi samih zozitev (konstrikcij).
Zaradi trdnostnih zahtev viaknasti materiali ne ustre-
zajo, od penasto ekspandiranih materialov ostanejo v
izboru le anorganski materiali s kontrolirano poroz-
nostjo, ki ne sme prerasti na mikroskali do stopnje, da
jih je praktiéno nemogoce izCrpati. Podatki za prevod-
nost primernih steklenih materialov v vakuumu niso
dolocljivi ratunsko, zato se je treba nasloniti na mer-
jene vrednosti. Za dokaj pribliZno oceno prevodnosti,
neupostevaje IR sevanje v notranjosti, je za stekleno
penjeno strukturo z gostoto 0,7 g/cm?, to je cca. 1/4
gostote stekla, pricakovati prevodnosti A ~ 0,2 W/mK.
Pri heksagonalni razporeditvi podpor vi§ine 10 mm s
povrsino vsake 50 mm? na razdalji @ = 30 mm lahko
pri¢akujemo prispevek h k ~ 0,3 W/m?K.

Omenimo Se moZnost nasutja primerno pripravljenega
materiala v ves Crpani volumen VPI, kar sreCamo pri
danasnjih rezervoarjih ohlajenih tekoCih plinov. Bolj
kot pri vzdrZzevanju primernega vakuuma nastopi teh-
noloski problem pri prvem ¢rpanju. Zaradi slabe pre-
vodnosti nasutja za pline je vakuumsko procesiranje
dolgotrajno, odpade pa tudi moznost sorpcije med
samo uporabo, kar izrabljamo v hladnih rezervoarjih.

7 Tehnolo$ke moznosti realizacije VPI

Prvi pogoj za vzdrZevanje visokega vakuuma, ki omo-
goca ohranitev lastnosti VP| daljSe ¢asovno obdobje,
je pravilna izbira in priprava materialov in postopkov
izdelave. Med temi je bistvena izvedba spojev in kon-
trola tesnosti. Laboratorijske moZnosti izdelave VPI se
razlikujejo od industrijskih, zato se bomo ustavili le pri
izvedbi testnih vzorcev. Ti smejo biti prikljuCeni na
¢rpalni sistem s ¢rpalno cevko, ki zahteva daljse pre-
grevanje in ¢rpanje, brez katerih bi bili vzorci neupo-
rabni za dolgotrajnejse preizkusanje. Vsakdo, ki se
ukvarja z vakuumskimi spoji, se zaveda, da je dolzina
varjenega spoja nekaj decimetrov (ali celo metrov), s
tesnostjo boljSo od 10"~ mbar I/s, resen tehnoloski
izziv. VPI je zanimiva v dimenzijah m* in vec, torej je
za kvadrat s povrsino 1 m“ potrebno 4 m zvara. La-
boratorijski vzorec s povr§ino 0.1 m“ pa ima ~ 1.3 m
zvara. Med tehnikami varjenja nerjavne plocevine
debeline med 0.1 in 0.2 mm so v vakuumski praksi
pogosto uporabljene: mikroplazemsko, lasersko in
tockasto kolutno varjenje. Varjenje v zascitni atmosferi
zagotavlija manjSo moznost pojavijanja vkljuCkov in
neoksidirano povrsino okolice zvara.

Prikljucitev vzorca VPI na Crpalni sistem je mozZna z
bakreno cevko, ki omogoca enostavno hladno varje-
nje po procesiranju. Metoda je poznana iz tehnologije
izdelave specialnih elektronk, ki zahtevajo UVV tes-
nost.

Kontrolo tesnosti lahko na laboratorijskih vzorcih
opravimo pred procesiranjem s helijevim leak detek-
torjem do podrocja 1079 mbar I/s. Vzorci s tak$no tes-
nostjo omogocajo nadaljnje postopke, ne zagotavljajo
trajnosti, ki bi bila sprejemljiva za potencialnega
uporabnika. Problematika spojev za podrocje, ki ga s
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helijevim leak detektorjem ne pokrivamo, je poznana.
Na sreco pa so spoji, ki puscajo pod to mejo, redki.
Dovaljeno 2puéc‘:anie laboratorijskega vzorca s povr-
§ino 0.1 m© in zahtevano trajnostjo 5 let, tg je npr. po-
slabsanje vakguma od 10™ mbar do 10™ mbar, je v
podrogju 10" mbar.l/s.

Desorpcijo s sten in podporja lahko zmanjSamo le s
primernim ciSCenjem pred vgradnjo in ustreznim
vakuumskim procesiranjem. Vakuumske elektronke so
znacilen primer visokovakuumskih komponent, kjer so
vakuumske zahteve primerljive z zahtevami pri VPI.
Globinsko degazacijo sestavnih delov opravimo v po-
stopku Zarjenja v vodiku ali vakuumu, povrsinsko pa s
pregrevanjem VP| med ¢rpanjem. Ocena za cas Crpa-
nja pri temperaturi 400°C je nekaj ur pri primerno
dimenzionirani ¢rpalni povezavi.

Standardna metoda zniZanja tlaka residualnih plinov je
uporaba primernih getrov, ki pa utegne biti pri VPI
tezavna. Getre lahko aktiviramo Sele po pregrevanju,
mozZnosti aktivacije pa sta dve: radiofrekvencno ali
uporovno. Prva moZnost zaradi kovinske stene ne
pride v postev, uporovno segrevanje zahteva visoko-
tokovne prevodnice. MoZnost sorpcije, ki jo lahko
uporabimo pri krio vakuumski izolaciji, za VPI na sobni
temperaturi ni uporabna.

Industrijska izdelava VP| zahteva natancnej$o analizo
stroskov, od cene materialov do optimalnih postopkov
procesiranja. Stroske je treba opraviciti s prednostmi,
ki jih VPI prinasa v primerjavi z drugimi vrstami izolacij.
Izposojene napovedi /5/ kazejo, da bi bila VPI z vsemi
prednostmi sprejemljiva alternativa za okolju nepri-
jazne materiale. Napravimo primerjavo med karakte-
ristikami poznanih izolacijskih materialov in njihovo
potrebno nadomestno debelino dn, ki ustreza VPI
debeline 0.5 cm z ocenjeno vrednostjo k = 0.2
W/m?K, tabela 4. Vrednost za k v tej tabeli je nekajkrat
veCja od teoreticno dosegljive meje za pravokotni
prehod toplote. Ne smemo pa seveda zamolcati, da
robni pojavi, ki so pri vakuumskih izolacijah dokaj
pomembni, niso upostevani. Njihov prispevek postane
z vecanjem ploskve relativno manjsi, dodatno pa ga
zmanjsamo s prekrivanjem izolacijskih ploskev, kar
uporabljajo tudi sicer pri vseh vrstah izolacijskih
elementov.

Tabela 4: Toplotne prevodnosti znanih izolacijskih
materialov in potrebne debeline za
doseganje k = 0.2 meQK, kakrsno ima

po oceni VPI
material Am[W/mK] dn[cm]
pluta 0.04-0.05 _ 20-25
steklena volna 0.035-0.07 17.5-35
volna 0.04-0.06 20-30
penasti poliuretan 0.02 10
stiropor 0.042 21
vak. superizolacija ~10% ~0.05
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8 Sklep

Lastnosti vakuumske ploskovne izolacije nakazujejo,
da bi ob sprejemljivi ceni nasla uporabo v mnogih
napravah, kjer je prehod toplote skozi stene glavni
vzrok energijskih izgub. Pomisleki, ki se javljajo ob
analizi tehni¢nih oz. tehnoloskih moZnostih za spre-
jemljivo ceno, so seveda upraviceni. Poznamo pa
mnogo izdelkov, ki so bili pred desetletji dosegljivi za
visoko ceno, a so danes v mnoZi¢ni proizvodnji poce-
ni. Ob upostevanju ekoloskega momenta je VP! izred-
no sprejemljiva alternativa za organske pene, ki vse-
bujejo kloro-fluorove spojine.
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POSVETOVANJA

44. posvetovanje o metalurgiji in kovinskih
gradivih in 1. posvetovanje o materialih,
PortoroZ, 6-8. okt. 1993

Posvetovanji organizirajo Intitut za kovinske materiale
in tehnologije, Slovensko drustvo za materiale,
Slovensko kemijsko drustvo - sekciji za polimere in
keramiko in DruStvo za vakuumsko tehniko Slovenije.
Plenarnim predavanjem vabljenih predavateljev bo
sledilo delo v treh sekcija:

a) kovinski materiali,

b) keramika in polimeri ter

c) vakuumske tehnologije.

Sicer pa bodo obravnavane naslednje teme:

— sinteza sodobnih kovinskih, polimernih, kerami¢nih
in kompozitnih materialov

— razvoj modernih tehnologij proizvodnje

— kakovost

— matematiéno modeliranje in racunalniSka simulacija
procesov in tehnologij

— korozija in propad gradiv

— sodobne termicne obdelave

— karakterizacija materialov

— vakuumska metalurgija

— tanke plasti in povrsine

— tribologija

— varstvo okolja

— druga podrocja uporabe gradiv

Delovna jezika na posvetovanju bosta slovenski in
angle$ki. Dela, uvr§¢ena v program, bodo objavljena v
reviji Kovine, zlitine, tehnologije. V €asu posvetovanja
bo organizirana tudi razstava, na kateri se bodo pred-
stavila slovenska in tuja podjetja, proizvajalci in
uporabniki materialov, gradiv in‘opreme.

Dodatne informacije dobite pri

dr. Moniki Jenko,

Institut za kovinske materiale in tehnologije,
Lepi pot 11, Ljubljana,

tel: (061) 151 161, fax: (061) 213 780.

4. evropska vakuumska konferenca,
Uppsala, 13-17. jun. 1994

Konferenco organizira Svedsko vakuumsko drustvo.
Delo konference bo potekalo v naslednjih sekcijah:

— uporabna znanost o povrsinah

— elektronski materiali in procesiranje
— nanotehnologije

— znanost o povrsinah

— tanke plasti

— vakuumska znanost in tehnologije.

Delovni jezik bo angleski. Skrajni rok za oddajo
abstraktov je 15.12.1993. Dela, sprejeta v program,
bodo objavljena v reviji Vacuum. Ve¢ informacij dobite
pri

dr. Lars Westerberg, The Svedberg Laboratory,

Box 533, S-751 21 Uppsala, Sweden,

tel: (46) 18 18 30 60, fax: (46) 18 18 38 33,

E-mail: WESTERBERG@TSL.UU.SE

4, seminar "Trde zascitne previeke"
JOSTIN-93, 25.11.1993, Ljubljana

Seminar organizirajo Institut "JoZef Stefan", Smelt In-
ternational, Gospodarska zbornica Slovenije in
Drustvo za vakuumsko tehniko Slovenije. Program
seminarja bo nasledniji:

— pregled trdih previek in njihova uporabnost

— trde previeke titanovega nitrida (TiN) v serijski
proizvodniji

— nove vrste trdih previek - TICN, CrN, TiAIN, DLC

— pravilna priprava orodij in strojnih delov za
oplemenitenje

— oplemenitenje orodij tipa OCR 12, OSIKRO,
MERILO (pod 220°C)

— karbidne trdine in kermeti.

Vec informacij o seminarju dobite pri

prof. dr. Borisu Navinsek, Institut "JozZef Stefan”,
Jamova 39, 61111 Ljubljana,

tel: (061)159 199, fax: 161 029, 273 677
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KRIOSTATI IN VAKUUMSKA TEHNIKA

Andrej Pregelj, Miran Mozeti€ in Alojz Paulin*,

Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko, Teslova 30, 61000 Ljubljana
*TehniSka fakulteta Maribor, Smetanova 17, 62000 Maribor

CRYOSTATS AND VACUUM TECHNIQUE

Abstract

An extremely good vacuum thermal insulation is an indispensable
condition for liquefying and preservation of the liquid nature of
gases. Cryostats are vessels for experiments to be performed at
low constant temperatures, at which even helium evaporates from
hardly perceptible. According to their use, they are of different size
and shape. A good insulation is attained by the vacuum coat,
thermal shields around the internal vessel and by piping having a
minimal thermal conductivity. Besides conductivity also other
material characteristics such as emissivity factor, thermal
expansion etc. are of great importance. This paper presents
various cryostat realisations differing in construction and
manufacturing technology.

Povzetek

Toplotna izolacija z vakuumom je neobhoden pripomocek za
utekocinjanje in ohranjanje kapljevinske faze permanentnih plinov.
Vakuumski kriostati so posode, iz katerih celo helij (vreliSce pri 4,2
K) izhlapeva komaj opazno; sluZijo kot okolje za poskuse, ki
morajo potekati na konstantni nizki temperaturi. Glede namena in
uporabe obstajajo naprave razliénih velikosti in oblik. Dobra
izolacija je doseZena z vakuumskim plaséem, s sevalnimi Sciti
okrog osrednje posode in z dovodnimi cevmi, ki naj imajo ¢im
manj$o toplotno prevodnost. Poleg prevodnosti so pomembne Se
druge lastnosti materialov, kot npr. koeficient sevanja, razteznost
itd. Prispevek predstavija znacilne izvedbe kriostatov s
konstrukcijsko tehnoloskega vidika.

1 UVOD

Kriotehnika uporablja za doseganje nizkih temperatur
razlicne fizikalne principe, hkrati pa s svojimi vrhun-
skimi tehnoloskimi reSitvami pomaga drugim sodob-
nim panogam, ki potrebujejo hladno okolje. Glavna
podrocja njene uporabe so:

— doseganje ¢im nizjih temperatur (fizikalne metode)
— utekocinjanje plinov (hladilni stroji)

— shranjevanije in transport utekocinjenih plinov

pokrov

3pojni obrog
obrofasti pokrov

H |- zaSd.pleksi cev

W LN,- 3eit

H— LHe

—// )L}~ distanéni obro¢
sudilni vloZek

— vzdrZevanje nizkih temperatur za proizvodne in
eksperimentalne namene (kriostati)

Za izvajanje omenjenih nalog rabijo najrazlicnejSe
kriogenske naprave. Med njimi so kriostati bistveno
povezani z vakuumsko tehniko, kajti samo ta omo-
goca izvedbo izolacije, ki - v povezavi s Se drugimi
prijemi - zagotavlja vzdrZevanje nizkih temperatur.

Izdelava kvalitetne krio naprave je tem zahtevnej3a, za
¢im niZje temperature je namenjena. Tako so npr.
kriostati za temperature nad 77K s sodobnimi teh-
nologijami povsem obvladljivi, pri izdelavi aparatur za
niZzje temperaturno obmocje (od nekaj K.do 77K) pa je
smiselno poleg obstojeCega znanja iskati Se novih
resitev, kajti izvedbene domislice razlicnih proizvajal-
cev kaZejo, da razvoj tu §e ni povsem zakljucen. Se
veliko bolj je to izraZeno pri gradnji naprav za
temperature pod 1K, kjer si napredovanja brez visokih
tehnologij in raziskovalnega dela sploh ne da zamisliti.

V tem prispevku bomo predstavili pregled obstojecih
kriostatov, pomen oz. potrebnost vakuuma za njih
delovanje ter nekaj primerov izvedb, s poudarkom na
tehnolosko konstrukcijskih zahtevah.

2 VRSTE KRIOSTATOV

Najrazli¢nejSe obstojee kriostate lahko razporedimo

v skupine, npr.:

— glede na uporabljeni hladilni medij in po viSini
delovne temperature

— glede na velikost koristne prostornine, gabaritne
dimenzije in po §irini ustja

pokrov

obrodasti pokrov spojni obroé

varnostni ventil érpalni prikl judek

1 4
toplotni most < | ™~ z LN, hlajena zapora

;|

"\fﬂl.-—-—- s He hlajena zapora

vakuumski plasé — i

bakrena cev — | [~
LN,- 3&it —H|f——

LHe _ |5 H

adsorpel jska snov I—: o
e

Slika 1. Steklen (a) in kovinski kriostat (b)

Prispevek je bil predstavljen na 1. sreanju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zagrebu.
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— po namenu uporabe
— glede na princip delovanja itd.

Med nastetimi je za sploSno poznavanje kriostatov
najpomembnejsi zadnji nacin opredeljevanja. Poznani
so torej:

A) Potopni kriostati
To so v bistvu dewar posode, tj. toplotno dobro izo-
lirane shrambe za uteko€injene pline. Lahko so:

— steklene

— kovinske, povsem zvarjene (sl.1 in sl.3)

— kovinske z razstavljivim dnom

— kovinske z izrastkom v dnu, v katerem se nahaja
vzorec, ki je lahko v vakuumu pritrien na hlajen no-
silec ali pa je direktno potopljen v helij; obstajajo
tudi variante z oknom za opazovanje vzorca.

Pri teh kriostatih je temperatura dolo¢ena z vreliscem
uporabljenega utekoéinjenega plina, torej imamo
predvsem dve moZnosti: 4,2K pri tekoCem heliju (LHe)
in 77K pri tekocem dusdiku (LN2).

B) Kriostati na uparjanje z nastavljivo temperaturo
Pri tovrstnih kriostatih lahko dosegamo temperature
pod ali nad vreliS¢em uporabljenega hladilnega plina.

Ohlajanje pod vrelis¢e doseZzemo tako, da zniZujemo
tlak nad utekoCinjenim helijem oziroma duSikom.
Konstrukcijsko so podobni dewar posodam, le da
imajo prostor nad teko¢o fazo obvezno zaprt in
vgrajen prikljucek za vakuumsko ¢rpalko ter merilnik
tlaka.

Za zviSanje temperature nad vreliSée moramo dovesti
zunanjo toploto v podstavek vzorca; to lahko storimo
na dva nacina:

a) z vgradnjo lokalnega grelnika v nosilec vzorca; pri
tem mora biti nosilec dobro toplotno izoliran od
drugih delov kriostata

b) z dovajanjem par krio-tekocine v okolico vzorca.
Tlak teh par, ki ga lahko nastavljamo med 10 in
1000 mbar, ustvarja kondukcijski most med vzor-
cem in toplejdimi zunanjimi deli kriostata. Doseg-
liive so vse temperature med 2K in 300K. Lo¢imo
dva tipa tovrstnih kriostatov; to so:

— taki, pri katerih helijeva para prihaja v okolico
vzorca iznad tekoce faze in

— tisti, pri katerih je tekoci helij iz osrednje posode
napeljan po kapilari v okolico vzorca in se tam
uparja (slika 2). Dobra lastnost obojih je, da
vzorca ni treba segrevati na nosilcu in je zato
predmet temperaturno neodvisen od podlage.

C) Posebni kriostati

a) Kriostati s plinskim hladilnim strojem (G. Mc Mahon,
Stirling), ki delajo brez utekocinjenega plina z za-
prtim plinskim tokokrogom; pokrivajo temperatur-
no cbmocje 10 do 300K

b) Kriostati s kombinacijo potopnega in uparjevalnega
tipa (1K-300K)

10

VAKUUMIST 13/2(1993)

C) Kriostati, obi¢ajno helijevi, za superprevodne (S.P.)
magnete, ki imajo vgrajeno S.P. tuljavo in elektricni
prikljucek zanjo

d) Kriostati na helijev izotop z atomsko maso 3 (0,01-
300K),

e) Kriostati, prilagojeni za specialna raziskovalna
podrocja.

3 VAKUUMSKE IN TEHNOLOSKE ZAHTEVE

Kriostatske posode so sestavljene iz enega ali dveh
koncentriCnih rezervoarjev, ki vsebujeta tekoci dusik in
helij; nahajata se v evakuiranem prostoru, ki povsem
onemogoci direktno kondukcijo toplote na notranje
hladne povrsine. Posodi sta medsebojno in na zunanji
plas¢ povezani s cevmi za natakanje utekocinjenega
plina in za izhajanje njegovih par. Te cevi povzrocijo
veliko toplotno obremenitev krioposode in hkrati kon-
denzacijo vlage na zunanjih prikljuckih. Da bi u€inke
prevodnosti zmanijsali, se za konstrukcijo priporoc¢ajo
dolge cevi s ¢im tanjSo steno, ne prevelikega premera,
in to iz materiala, ki ima ¢im manjSo toplotno prevod-
nost (npr. nerjavno jeklo). Za opore in distan¢nike
med stenami posod se uporabljajo elementi s ¢im bolj
tockovnim dotikom (npr. steklene kroglice).

Pri helijevih kriostatih plas¢ tekoCega dusika razdeli
vakuumski prostor v dva, znotraj povezana dela. Po-
soda za tekoCi dusik in pogosto Se po en ali dva to-
plotna reflektorja rabijo za preprecevanje sevalne
obremenitve He-rezervoarja. Ker po Stefan-Boltzman-
novemu zakonu velja sorazmerje med sevalnim tokom
in 4. potenco absolutne temperature, je npr. sevanje
LN2-plasca pri 77K obcutno manjSe od sevanja enake
povrsine pri sobni temperaturi 300K. Zato se z vsakim
sevalnim 3€itom zmanjSa toplotna obremenitev heli-
jeve posode. Druge vrste izolacija kriostatov in pretoc-
nih cevi je ve€plastna, tki. multilayer superinsulation.
Notranja posoda je ovita 30-60 krat z Al-folijo oz. s
plasticno folijo, ki je prekrita s kovinsko tanko plastjo;
ovoji zrcalnih povr8in so medsebojno loceni z distanc-
nim trakom. Pri helijevih kriostatih se ta tip izolacije
uporablja predvsem v predelu med dusikovim rezer-
voarjem in zunanjo steno naprave. Pri velikih shran-
jevalnikih (ve¢ m°) za utekocinjene pline je vakuumski
plaS¢ pogosto zasut s perlitnim granulatom.

Tlak v vakuumskemqprostoru naj ne bi bil v nobenem
primeru vi§ji od 10 mbar. Pri sobni temperaturi so
tedaj proste poti molekul ~100 cm, kar je vec, kot so
znacCilne razdalje med hladnimi in toplimi stenami
vecCine krio naprav. To je tipi€no podrocje molekular-
nih tokov, kjer dominirajo trki molekul med stenami
vakuumskega plas€a; Ce je tlak Se za dekado ali dve
nizji, lahko prevajanje toplote 3e toliko bolj zanema-
rimo. Ker konvekcije ni, ostane edini mozni prenosnik
energije: sevanje. Le-tega zmanjSujemo z zrcalnimi
8¢iti, ki z gladkostjo povrsin pri izbranih materialih naj-
bolj vplivajo na zve€anije refleksije (oziroma na zmanj-
Sanje emisijskega koeficienta).
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Ugotavljamo, da je pri gradniji kriostatov nujno potreb-
no dobro poznavanje materialov in tehnoloskih po-
stopkov, poleg tega pa Se vakuumske tehnike in pre-
nosa toplote. Navajamo nekaj znanih izkuSenj in ugo-
tovitev:

— Najpogostejsi gradbeni materiali za kovinske krios-
tate so: aluminij, nerjavno jeklo in baker

— Tesnost posod dosegamo s kvalitetnim spajanjem;
navadno je to varjenje TIG ali mikroplazma; pri
razstavljivih elementih pa pridejo v postev tesnila iz
elastomerov za normalne in iz indija za krio-
temperature

— Materiali se morajo dobro variti

— Gladkost. Ze osnovni, izhodiséni material (ploce-
vina) ne sme biti hrapav, po obdelavah in varjenju
pa sestavne dele dodatno poliramo in tudi elektro-
poliramo; bakreni deli kvalitetnih kriostatov so pred
tem Se kromani

— Obicajni so vsi vakuumsko tehnoloski prijemi, kot
npr.: CistoCa, detekcija netesnosti sestavnih delov
Ze v vmesnih fazah izdelave, skrbna montaza itd.

— Doseganje toplotnega stika (termicno sidranje) je
izvedeno z masivnimi bakrenimi pletenicami in
vijatenjem; uporabljajo se tudi specialne toplotno
prevodne paste, predvsem za zagotavljanje kvali-
tetnega stika temperaturnih senzorjev z vzorcem

nastavl janje vzorca

odérpavanje He par
iz cevi za vzorce

regulaci jski
ventil za He

F—= « vak. érpalki

rezervoar za helij

izolaci Jska cev

cev za vzorec

ventil za He

=

—5

= zunanji podal jSek

i — seva S&1i
nosilec vzorca 1na zasdita

kapilarna cevka

upar jevalnik

Slika 2. Helijev kriostat z razstavijivim podaljsanim
dnom
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— Za morebitno obnovo vakuuma je vecina kriostatov
in tudi drugih krio naprav opremljena na zunanji
steni z ventilom za ponovno iz&rpavanje

— Zaradi nevarnosti prehitrega uparjanja je v zunanji
steni poleg crpalnega prikljucka vgrajen skoraj
vedno tudi varnostni ventil (0,2-0,4 bar)

— Za oceno toplotnih tokov je potrebno narediti vsaj
priblizne preracune, ki opozorijo projektanta na
prenekatero pomembno podrobnost.

4 PRIMERI KRIOSTATOV

A) Primera na sliki 1 sta enostavni dvojni dewar
posodi; v notranjo, napolnjeno s helijem, potopimo
vzorec. Na vrhu sta pokriti, da se izboljsa izolacija,
hkrati pa pokrov rabi za namescanje vzorca, za prik-
lop odsesavanja, za polnjenje s sveZim He in za
vgraditev morebitnih elektricnih prevodnic. Prednosti
steklene izvedbe sta moZnost opazovanja in cenenost,
slabost pa krhkost in prepustnost za He. Pri kovinski
varianti je vgrajen tudi varnostni ventil in prikljucek za
ponovno evakuiranje zunanjega plasca.

CENTRALMA CEV
MA SOBWI TEMPERATURI

Slika 3. Helijev kriostat iz aluminija firme Varian

B) Slika 2 prikazuje uparjevalni kriostat iz nerjavnega
jekla s sestavljivim podaljSanim dnom. Pri tej izvedbi
prihaja helij iz osrednje posode preko dozirnega venti-
la in kapilare do uparjevalnika, ki se nahaja v blizini
vzorca. Vzorec je name§cen v posebni cevi na drogu
za pozicioniranje; oblivajo ga pare vplinjenega helija
katerih tlak lahko z nastavljivim odcrpavanjem vzdr-
Zujemo na poljubnem nivoju med 107 in 1000 mbar.
Tako lahko zagotovimo vzorcu katerokoli temperaturo
med 2 in 300K.

11
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C) Kriostat za superprevodno tuljavo (slika 3) je proiz-
vod firme Varian v ZDA. lzdelan je povsem iz
aluminija; vsi spoji so varjeni. Notranje posode so
medsebojno fiksirane z vrvicami iz umetne snovi, tako
da kot toplotni mostovi nastopajo samo cevi za nata-
kanje. Skozi sredino ima v navpicni smeri speljano
odprto cev, v kateri S.P. tuljava ustvarja zelo mo¢no
magnetno polje. Navitje sestavlja ve¢ manjsih, razli¢no
orientiranih tuljavic, katerih prikljucki so zdruzeni na
posebni vticnici v tekofem heliju. Naprava rabi za
analizo kemicnih snovi z jedrsko magnetno resonanco
(NMR); vzorci se namestijo v sredino cevi. Hladni

prikl jufek za katodni sistem prikl julek za senzor temperature

zuranii sevalni 3&it

LN,~ rezervoar

LHe - rezervoar
Cu-toplotni most
S.P.-zikrovalovni
reschator
notranil sevalni 331t

o B}

ch' 4 | by
= 4 [ b A
27777773 | g

prikl jutek za sistex |
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Slika 4. Konstrukcija helifevega kriostata za eksperi-
mentiranje s superprevodnim mikrovalovnim
resonatorjem.
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rezervoar sprejme ca 25 | tekocega helija. Za obéas-
no izCrpavanje je na stranski steni vgrajen prikljuéek z
zaticnim ¢epom.

D) Helijev kriostat za eksperimentiranje s super-
prevodnim mikrovalovnim resonatorjem je v fazi
priprave projekta na IEVT. lzdelan bo iz nerjavnega
jekla iz ploCevin debeline 0,5 do 3 mm, ki bodo var-
jene in potem elektropolirane. Debelejsi sta le zgornja
in spodnja zunanja plos¢a, ki imata vakuumske prirob-
nice za priklop izvira elektronov in dinamiénega
vakuumskega ¢rpalnega sistema.

5 SKLEP

Opisali smo glavne vrste kriostatov in se dotaknili
nekaterih problemov, ki jih je potrebno upostevati pri
gradnji krio naprav. V okviru nastajanja projekta He-
kriostata za S.P. resonator smo se z njimi tudi prak-
ticno srecali ter zbrali obilo podatkov o kovinah, plinih,
tekocCinah, ki so nacrtovalcu kriogenskih naprav nujno
potrebni, a presegajo okvir tega prispevka.
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VAKUUMSKO SUSENJE LESA V PRAKSI

Zeljko Gorisek, Biotehniska fakulteta, Oddelek za lesarstvo, Rozna dolina cesta VIII/34, 61000

Ljubljana

Vacuum drying of wood in practical
application

Abstract

The basic characteristics of wood drying in vacuum are described
and the methods of processing introduced in woodworking
industry are presented. With assessing the drying time, energy
consumption and drying quality, the aim of vacuum drying to
practical application is discussed.

Povzetek

Opisane so osnove sus$enja lesa v vakuumu in predstavljeni nacini,
ki so se uveljavili v lesnoindustrijski praksi. Smotrnost uvajanja

tega nacina suenja je ocenjena z vidika ¢asa suSenja, porabe
energije in kvalitete osuSenega materiala.

1 Uvod

Vakuumska tehnika ni nova metoda v lesni industriji,
saj se je Ze uveljavila pri oplemenjevanju lesa, globin-
skem barvanju, impregnaciji in stabilizaciji lesa. Hitro
se razvijajo tudi najrazlicnejsi nacini suSenja v
vakuumu, kar kaZe na smotrnost takSnega nacina
susenja.

Pri suSenju lesa se uporabljajo tlaki, ki jih uvrséamo v
podrocje grobega vakuuma (od 2700 Pa do 10000
Pa), ki ga je mogofe doseCi s "hidravlicnimi
Crpalkami". V literaturi ga sre€amo tudi pod nazivom
podtlacno susenje.

2 Osnove su$enja v vakuumu

V primerjavi z industrijsko najbolj razsirjenim normal-
notemperaturnim konvekcijskim komorskim susenjem
lesa ima vakuumski nacin dve pomembni prednosti
/1/: suSenje se izvaja pri niZjih in zato prizanesljivejSih
temperaturah, podtlak pa ugodno vpliva tudi na pretok
vode v lesu.

Pri znizanem tlaku se les susi z notranjim izparevan-
jem pri zelo nizkih temperaturah, kar je pomembno
zlasti za temperaturno obcutljive lesne vrste.

Nizji tlak pospesuje tudi gibanje higroskopske vode v
lesu, saj je difuzijski koeficient nekajkrat vecji kot pri
normalnem zraénem tlaku (tab. 1) /2/.

Tabela 1 - Difuzijski koeficient vezane vode v
odvisnosti od tlaka.

Tlak [kPa] 8 10 20 40 60 80 100
Dif. koef. [m%s] 1,8 1,2 0,78 050 0,41 0,39 0,36

Zaradi niZjega tlaka vre voda pri niZji temperaturi, to je
pri temperaturi, pri kateri je skupni tlak enak

nasiCenemu tlaku vodne pare. Temperaturi uparjanja
vode ustreza to€no dolo€en tlak nasicenja in obratno.
V tem stanju je voda v ravnovesju s svojo paro, zato
odvisnost temperature od tlaka izrazimo s Clausius-
Clapeyronovo enacbo:

dp/dT =dh/TdV

S poenostavitvijo dobimo:

d(inp) /d(1/T) = -qi/R

V zgornjih enacbah pomeni:

T -temperatura K]

p - tlak [Pa]

h - entalpija [J/mal]
V  -volumen [m3)

Qi - izparilna topota [J/mol]

R - plinska konstanta [8,314 J/mol K]

Osnovni problem susenja v vakuumu je slaba konvek-

cija toplote in tezavno segrevanije lesa. Do danes se je

skualo uveljaviti ve¢ postopkov /3, 4, 5, 6/, ki na

razlicne nacine resujejo teZzavo prenosa toplote:

— zmanjSani toplotni tok se nadomesti z vecjo
hitrostjo susilnega medija

— uvaja se kontaktno segrevanje s pomocjo grelnih
plosc

— segrevanje se izvaja pri normalnem tlaku, aktivha
faza susenja pa pri podtlaku

— proucuje se vakuumsko suSenje v kombinaciji z
visokofrekvencnim.

3 Potek konvekcijskega susSenja s
konstantnim podtlakom

Segrevanje ima nalogo ogreti susSilno komoro in
pregreti les do najugodnejSih razmer za izvajanje
suSenja. Prenos toplote opravlja tok pare, ki se na lesu
kondenzira in odda latentno izparilno toploto. Tako je
segrevanje zelo pospeSeno in se konCa, ko se
temperatura lesa dvigne na temperaturo izparevanja.
Vlazen les se zaradi visoke toplotne prevodnosti hitro
segreje tudi v notranjosti.

Hitrost suSenja je med prvo fazo konstantna. Tempe-
ratura povrsine lesa je enaka vreliScu vode, hitrost iz-
parevanja pa je omejena s koliino toplote, ki jo pre-
greta para odda povrsini. Trajanje prve faze susenja je
odvisno od intenzivnosti kapilarnega gibanja proste
vode in se zaklju€i, ko je dotok proste vode na povr-
§ino manjsi od ekvivalentne koliCine toplote, potrebne
za njeno uparitev.

13
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PreseZek toplote zviSuje temperaturo povrsine lesa, ki
se osusi pod tocko nasi¢enja celicnih sten (TNCS).
DoseZena je kriticna tocka, ki prevesi susenje v drugo
fazo. Kapilarno gibanje proste vode obstaja v manjsi
meri le Se v notranjosti lesnega tkiva, proti povrsini pa
prevladuje mnogo pocasnejsi difuzijski tok. S suse-
njem pod TNCS se pojavi tudi neugodno anizotropno
krcenje, ki generira notranje napetosti. Ce le-te
prekoracijo trdnost lesnega tkiva, pride do razpok.

Ravnovesna viaznost (to je vlaznost, ki bi jo les zaradi
svoje higroskopnosti dosegel po daljSem urav-
noveSanju v konstantni klimi) je odvisna le od
temperaturne razlike med pregreto paro in vrelis¢em,
absolutni tlak pa z zniZzanjem le nekoliko dvigne rav-
novesno vlaznost (sl. 1) /7/. Povrina doseZe tempe-
raturo pare in se hkrati osusi na ravnovesno viaznost.
Hitrost suSenja je odvisna od difuzivnosti in toplotne
prevodnosti lesa. Ostrina suSenja je odvisna od rav-
novesne vlaznosti klime, ki se tako uravnava s stopnjo
pregretja pare.
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TEMPERATURNA RAZLIXKA PREGRETE PARE IN VRELIAZA

Slika 1. Lesna ravnovesna vlaznost v odvisnosti od
pregretja pare pri razli¢nih tlakih

4 Potek su$enja s kontaktnim segrevanjem z
grelnimi plos¢ami

Pri kontaktnem vakuumskem suSenju se potrebna
toplota prenasa na les preko grelnih ploSg, ki se z les-
nimi elementi izmeni¢no naloZijo v zloZek.

Grelne plos¢e so ogrevane z vroco vodo, redkeje tudi
z elektricnim tokom. Plos¢e so prepletene s cevmi in
prekrite s plocevino, ali pa so v celoti izdelane iz
aluminijastih profilov. Izparjena voda iz lesa se kon-
denzira na hladnih plo&€ah, ki so namescene vzdolz
komore. Kondenzat se nabira na dnu komore in prek
posebnega regulacijskega ventila izteka iz susilnice.

Da bi se dosegel bolj§i ucinek susenja, se v nekaterih

sistemih po segrevanju periodicno, vendar zelo krat-
kotrajno, dovaja v grelne plosce tudi hladna voda, ki

14

VAKUUMIST 13/2(1993)

ohladi povrsino lesa. Temperaturni gradient se obrne v
notranjost, kamor je zaradi intenzivnega susenja s po-
vrSine obrnjen tudi vlaZnostni gradient, razmere za
suSenje pa so tako najugodnejSe. Shematski prikaz
postrojenja je prikazan na sliki 2.

Dovod vode

i

N

{2 ]

Slika 2. Shematski prikaz postrojenja za kontaktno
vakuumsko susSenje s kratkotrajnimi fazami
hlajenja povrsine lesa. 1 - susilni valj, 2 -
kotel, 3 - vakuumska Crpalka, 4 - zbiralnik, 5 -
zbiralnik hladilne vode

5 Diskontinuirano konvekcijsko susenje

Konvekcijsko vakuumsko suSenje je lahko diskon-
tinuirano, pri katerem se izmenjujeta fazi segrevanja in
vakuumiranja. Segrevanje, med katerim je mozno tudi
navlaZevanje, poteka pri normalnem zracnem tlaku,
tako je zadovoljivo reSen prenos toplote. Les se
pregreva na enak nacin kot pri konvencionalnem nor-
malnotemperaturnem susenju, le temperature so nizje.
Izparevanje vode pospesi faza evakuiranja, ki je dejan-
sko edina aktivha, medtem ko je segrevanje ta cas
prekinjeno. Zaradi izparevanja vode s povrsine lesa se
leta ohlaja, v notranjosti pa je temperatura kon-
stantna. Zaradi enako usmerjenega temperaturnega in
vlaZznostnega gradienta so pogoji susenja zelo ugodni.

TEMPERATURA
]
1
|
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VLAINOST LESA,

.
Slika 3. Potek diskontinuiranega vakuumskega suse-

nja: (-----) - vlaznost lesa, (- -- --) - vrelisCe,
(—- —- —)-temperatura lesa

Cas suleEnaa
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Evakuiranje se prekine, ko se les ohladi pod tem-
peraturo vreli8¢a in se izparevanje moc¢no zavre. V
sudilnem valju se vzpostavi normalni tlak in ponovi
faza sergevanja (sl. 3). Za diskontinuirano konvek-
cijsko vakuumsko su$enje je shema susilnega valja
prikazana na sliki 4.
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Slika 4. Presek susilnega valja konvekcijske
vakuumske susilnice. 1 - glavna stena val-
jastega susilnika, 2 - kovinski plas¢, 3 -
medprostor, v katerem kroZi vroca voda,
4 - dovodhni zbiralnik, 5 - povratni zbiral-
nik, 6 - kovinska pregrada, 7 - vstop
ogretega zraka v zlozaj, 8 - izstop
uporabljenega zraka, 9 - notranjost
susilne komore, 10 - zloZaj lesa, 11 - us-
merjevalnik zraka, 12 - os za premikanje
usmerjevalnika zraka, 13 - pregibna
membrana, 14 - ventilator, 15 - motor ven-
tilatorja, 16 - termic¢na izolacija, 17 -
vozicek

(2348 + 880 ) /g

Slika 5. Shema delovanja in prihranek energije pri
povratnem izkoris¢anju toplote

Ucinkovitost glede porabne energije pri konvek-
cijskem diskontinuiranem vakuumskem suSenju je
mozno povecati z izkori§¢anjem odpadne povratne
toplotne (rekuperacija). Susilno napravo sestavljata
dva valja, ki delujeta ciklicno v nasprotnih fazah in
imata skupno vakuumsko crpalko in izmenjevalnik

ISSN-0351-9716

toplote (sl. 5). 1z valja, ki je v fazi evakuiranja, se vodi
para v toplotni izmenjevalnik, kjer se kondenzira in
segreva valj, ki je v fazi segrevanja. Ko se les v prvem
valju zaradi izparevanja ohladi pod temperaturo
vrelisCa, se fazi v obeh valjih zamenjata.

6 Viksokofrekvenéni vakuumski postopek

Visokofrekvenéni  vakuumski postopek izkorisca
visokofrekvencne valove za prenos energije na les in
omogoc€a suSenje pri kontinuiranem evakuiranju. Les
se brez razmikanja naloZi na kovinske plosce, ki hkrati
rabijo tudi kot elektrode. Vlaga se izloca skozi
vakuumsko crpalko in serijo vodnih kondenzatorjev.

Podtlak se v susilnem valju doseze s hidravlicno
vakuumsko ¢rpalko. DoseZeni tlaki ustrezajo tempera-
turi vreliS¢a vode od 25°C do 45°C. Povezava hidrav-
licne Crpalke, elektropnevmatske skupine in oljnega
zbiralnika je prikazana na sliki 6.

Slika 6. Povezava in krogotok vakuumske crpalke. 1 -
vakuumska ¢rpalka, 2 - elektromotor, 3 - iz-
hodna cev iz susilnega valja, 4 - odtok olja in
vodne pare v zbiralnik, 5 - dotok olja v
¢rpalko, 6 - mazanje tesnil ¢rpalke, 7 - zbiral-
nik, 8 - sifon za odstranjevanje kondenzirane
vode, 9 - odprtina za izhod zraka in vodne
pare, 10 - pnevmatski bat, 11 - ventil, 12 -
Crpalka tokokroga olja skozi hladilno
napravo, 13 - hladilna naprava.

7 Casi susenja in poraba energije

Primerjava Casov vakuumskega suSenja v praksi in
izracunanih ¢asov normalnotemperaturnega konvek-
cijskega suSenja kaZe na ucinkovito susenje v
vakuumu, saj je v povprecju za 30 do 40 % hitrejSe.
Zlasti je opazna vecja prednost vakuumskega susenja
pri debelejSih sortimentih problemati¢nejSih lesnih
vrst. Deklarirani podatki proizvajalcev so iz komercial-
nih razlogov za prakso nerealni, saj bi bili ¢asi pri
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tanjSih sortimentih do dvakrat, pri debelejsih pa tudi
veC kot petkrat kraj§i od casov kovencionalnega
susenja.

Specificna poraba energije na kg izlocene vode je pri
kontaktnem vakuumskem suSenju za 35 do 55 %
veCja kot v normalnotemperaturnih konvekcijskih
sudilnicah /8/. Bolj vzpodbuden je podatek za diskon-
tinuirano su$enje z rekuperacijo, pri katerem je poraba
manj$a Se za 15 do 25 % oz. skupaj za 40 do 85 %.
ManjSa poraba energije je bila izmerjena tudi pri
vakuumskem postopku v pregreti pari; pri suSenju
iglavcev je specificna poraba na 1 kg izloCene vode
0,5 do 0,8 kWh, pri hrastovini pa 1,49 kWh.

8 Sklep

Pri vakuumskem suSenju gre v principu za susenje v
pregreti pari, le da je zaradi podtlaka temperatura
znizana, zato je to suSenje mnogo bolj prizanesljivo,
kar je pomembno zlasti za suSenje lesnih vrst, ki ne
prenesejo visjih temperatur (hrast, javor). Kontinuirano
vakuumsko sudenje je zlasti primerno za debelejSe
sortimente gostejsih iglavcev, medtem ko se za
obcutljive drevesne vrste odsvetuje diskontinuirano
vakuumsko susenje. VaZzen moment je tudi dejstvo, da
su$enje poteka pri znatno zmanjSani prisotnosti kisika,
kar vsekakor zmanjSuje moZnost obarvanja. SuSenje v
vakuumu zniZuje temperaturo destilacije, zato se iz-
parljivi deli smol izlo€ijo, ostanki pa kristalizirajo, kar
preprecuje kasneje iztekanje smole.

Casi suSenja so dalj$i od proklamiranih, kar nas nav-
daja s pomislekom, ¢e so susilnice v praksi maksimal-
no izkoriS¢ene. Vendar pa so Casi Se vedno dovolj
kratki, da omogocajo fleksibilno proizvodnjo zlasti
zato, ker je vakuumsko suSenje primerno za vse
drevesne vrste.

VAKUUMIST 13/2(1993)

Velika hiba, Ce jo smemo tako imenovati, je majhna
kapaciteta (3 do 20 m® 0z. do 40 m® v tandemu), ki pa
se v zadnjem Casu izboljSuje, saj se gradijo komore
tudi s kapaciteto do 120 m3. Vakuumsko susenje
trenutno Se ne velja kot alternativa, temvecC le kot
koristna in fleksibilna dopolnitev.

V vakuumu je teZavno tudi suSenje zelo vlaznega lesa,
zato se priporoCa, da zacetna vlaznost ne bi presegla
50 %.

Investicijski stroski (po m3 neto prostornine) so precej
visoki, zlasti za konvekcijske susilnice, ki imajo poleg
vseh elementov klasi¢ne susilnice Se dodatni agregat
za evakuiranje. Prav tako je treba racunati na visoke
stroske vzdrzevanja grelnih ploS¢ in nenehnega kon-
troliranja ter odpravljanja korozije.
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SPOJI STEKLA S KOVINO V VAKUUMSKI TEHNIKI

Alenka Sventner-Kosmos in Smiljan Jeric, Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko,

Teslova 30, 61111 Ljubljana

GLASS TO METAL SEALS IN VACUUM
TECHNIQUE

ABSTRACT

The glass to metal seal enables vacuum tigth permanent seal. A
bond between glass and metal is formed by interaction on the
contact surface, and can be direct or formed by an oxide layer.
According to the grade of the matching between the expansion of
the metal and glass, the matched and unmached seals are known.
Matching between the expansion of metal and glass avoids
stresses in the seal. Stresses in seals are influenced also by the
cooling rate from working conditions to the room temperature.
Glass to metal seals, working techniques, and properties of
mached and unmached seals are presented.

POVZETEK

Ena od moznosti za permanentno spajanje v vakuumski tehniki je
spoj med steklom in kovino. Ta vez je posledica interakcije na
kontaktni povrsini in je lahko direktna ali pa poteka preko oksida.
Glede na stopnjo ujemanja temperaturnih raztezkov kovine in
stekla poznamo usklajene in neusklajene spoje. Ujemanje
temperaturnih raztezkov prepreéi napetosti v spoju. Na napetosti
vpliva tudi hitrost ohlajanja s temperature izdelave spoja na sobno
temperaturo. V clanku je podan pregled spojev stela s kovino,
nasteti so postopki izdelave in opisane znacilnosti usklajenih in
neusklajenih spojev.

1 UVOD

Vakuumski sistemi so pogosto sestavijeni iz razlicnih
komponent, ki se razlikujejo po materialu in obliki.
Komponente med seboj povezemo 2z ustreznimi
vakuumskimi spoji. Glede na trajnost lahko spoje
delimo na /1/:

— trajne (permanentne)
— semipermanentne
— razstavljive

K permanentnim spojem spadajo tudi spoji stekla s
kovino.

2 Spoji stekla s kovino

Spoje stekla in zlate folije so poznali Ze stari Egipcani
/2/. Prvi vakuumsko tesni spoji platinske Zice in meh-
kega stekla so se pojavili na zacetku 19. stoletja. Bili
so osnova za razvoj Edisonove Zarnice, prvih elek-
tronk, tudi rentgenskih. Uporaba spoja se je razsirila v
industriji Zarnic, elektronk, polprevodniskih elementov
in vakuumskih naprav. Platino so zamenjale druge
kovine, najveckrat posebne vrste jekel (FeNi, FeNiCo,
FeNiCr) v kombinaciji z ustreznimi stekli.

Da bi dobili vakuumsko tesen spoj stekla s kovino,
morajo biti izpolnjeni naslednji pogoiji /1)/
1. Dobra adhezija med kovinsko povrsino in steklom

2. Temperaturna razteznostna koeficienta stekla in
kovine se morata ujemati, ali pa moramo uporabiti
plasti€éne in elasticne lastnosti nekaterih kovin

3. Kontrolirati moramo proces hlajenja, da Cimbol]
zmanjSamo napetosti v spoju

4. Izbrati moramo obliko spoja, ki zagotavlja mini-
malne in nenevarno orientirane napetosti

Dobro vez med steklom in kovino dobimo samo, ¢e
na kontaktni povrsini pride do interakcije. Marsikje ta
mehanizem $e ni teoreticno razlozen. Eksperimentalni
rezultati potrjujejo, da je adhezija stekla s kovino pos-
ledica direktne vezi ali pa vezi preko oksida.

Pri direktni vezi stekla s kovino nimamo vmesne
prehodne plasti. Tak spoj je lahko vakuumsko tesen,
vendar vez navadno ni mocna. Spoji stekla s kovino
so mehansko trdnejsi, ce je med njima plast oksida.
Slednja vsebuje meSanico nizjih oksidov na povrsini
kovine do vi§jih, ki se topijo v steklu. Zanesljivost
spoja doloéa debelina (100-1000 A) in vrsta oksida ter
enakomernost plasti.
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Slika 1. Temperaturna odvisnost viskoznosti pri trdem
steklu /3/

3 Ekspanzijsko ujemanje

Glede na ujemanje temperaturnih raztezkov stekla in
kovine razlikujemo:

a) usklajene spoje: sestavijeni so iz komponent, ki
imajo enake toplotne raztezke

b) neusklajene spoje: razlicne raztezke kompen-
ziramo s plasticno deformacijo kovine ali z velikimi
tlaénimi napetostmi, ki delujejo na steklo.

Prispevek je bil predstavljen na 1. sre¢anju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zagrebu.
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Slika 2. Relativni temperaturni raztezek stekla, Tg, DP
in LDP /1/
Tg temp. prehoda iz stanja podhlajene teko-
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Slika 3. Raztezek mehkih, trdih in kremenovega stekla
v odvisnosti od temperature [1/
Mehka stekla: temperaturni razteznostni
koeficient > 60.107 K
Trda stekla: temperaturni razteznostni koefi-
cient < 60.107 K /4/

V posameznih primerih kovino pred spajanjem s stek-
lom prevleCemo s plastjo druge kovine, da dobimo
spoje z bolj usklajenimi raztezki. Na sliki 1 je prikazana
temperaturna odvisnost viskoznosti za trdo steklo, ki
je ena od osnov za oblikovanje stekla /3/. V podrocju
taline je viskoznost 5-50 Pa.s, v delovhem obmocju pa
je vecja: 103-107 Pa.s, v obmogju popuséanja je Se
vecja: 10'15-10'25 Pa.s. Viskoznost je primarna last-
nost, ki doloCa temperaturno obmocje obdelave in
popuscanja notranjih napetosti stekla. Prakticne ope-
rativne toCke dolo¢imo z merjenjem viskoznosti (slika
1). Najbolj pogosto definiramo tocko popuscanja: to
je temperatura, pri kateri se notranja napetost bistve-
no zmanjSa v 15 minutah (ekvivalentna viskoznost je
10'26 Pa.s) in togko zmehgiséa, ki je pri viskoznosti
10%6 Pa.s.
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Slika 4. Termi¢ni raztezki kovin in zlitin, uporabnih za
spoje s steklom [1/ (Te - Curiejeva temp., tj.
temp. prehoda iz feromagnetnega v para-
magnetno stanje)
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Slika 5. a) Precej dobro usklajeni dilataciji za steklo in
kovino omogocata spoj, b) Razlike v raztez-
kih med gradnikoma spoja [1/

Pri termi€nih raztezkih kovin in stekel ne primerjamao le
posameznih vrednosti, ampak celotno dilatacijsko
karakteristiko. Do upogibne tocke T (transformacijska
temp.) je raztezek stekel linearno odvisen od tempera-
ture (sliki 2 in 3).
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Pri viSjih temperaturah raztezek narasca hitreje. Pri
Cistih kovinah razteznost s temperaturo linearno
naraSca, pri nekaterih zlitinah je do upogibne tocke
linearen (Tc Curiejeva temp.), nad njo pa narasca
hitreje (slika 4).

Potek razlike med raztezki kovine in stekla najbolje
predstavimo s krivuljami (slika 5), ki jih dobimo iz
dilatacijskih. Razlicen potek raztezkov povzroca nape-
tosti in njihovo prehajanje iz tlaénih v natezne med oh-
lajanjem od temperature spajanja na sobno tem-
peraturo; za steklo je najbolje, da je ves ¢as tlacno
obremenjeno.

4 Kontrola ohlajanja, popus¢anje

Hitrost ohlajanja zelo vpliva na trdnost spoja stekla s
kovino. Pri visokih temperaturah relativno nizka vis-
koznost stekla ne omogocta razvoja napetosti. Pri
hlajenju viskoznost mo¢no naraste in ne more priti do
izravnanja napetosti, nastalih zaradi razlik v skrckih
posameznih delov. Posledica so napetosti, ki med oh-
lajanjem spremenijo vrsto in velikost. Take prehodne
napetosti so lahko velike, vendar ne smejo presegati
meje, pri kateri steklo poci ali pa popusti vez med
steklom in kovino. Konéne napetosti v spoju morajo
biti tlacne in ¢im manjse.

Tabela 1: Pogoji popus&anija spojev steklo-kovina
i/ !
tip debelina t*
stekla  (mm) (min)
trda <3 10 od 600°C max. 15°C/min
stekla (za perfektno
popuscanje 1°C/min.)
3°C/min do 300°C,

nato naravno hlajenje

hitrosti hlajenja

3-12 10-20

mehka <2 10
stekla 2-10 10-20

od 500°C 10 - 15°C/min
3°C/min do 250°C,
nato naravno hlajenje
* zadrZevalni €as pri temperaturi popus¢anja

Mehka stekla:
soda-apno-silikatna stekla
Pb-alkalno-silikatna stekla

Trda stekla:
Al-borosilikatna
borosilikatna /5/

5 Oblike spojev

Oblika lahko odlogilno vpliva na lastnosti spoja. Os-
novne geometrijske oblike so: a) ploscati spoj, b)
kroZni notranji spoj, c) kroZni zunanji spoj (slika 6).
Celoten spoj je sestavlijen iz enega ali ve¢ takih
elementov.

Pri ploSCatem spoju (a) je kontaktna povrSina med
steklom in kovino ravnina. Notranji spoj (b) ima kovino
znotraj stekla, zunanji (c) pa zunaj.

ISSN 0351-9716

(o) T '
ploscati spoj

kroZni notranji

(b) :
Spoj

kroZni zunaniji
Spoj

Slika 6. Osnovne oblike spojev stekla s kovino /1]

6 lzdelava spoja

Postopki pri izdelavi spoja steklo-kovina obsegajo:

— pripravo kovinskih delov (oblikovanje, ¢is¢enje, raz-
plinjevanje, oksidacija)

— pripravo steklenih delov (rezanje, oblikovanje,
cisCenje)

— spajanje kovine s steklom

— dokoncanije spoja (€iS¢enje).

Material za kovinske dele oblikujemo in konéno
mehansko (peskanje) ter kemiéno obdelamo povr-
Sino. Kovinske dele razplinimo v vakuumu ali v vodiku,
da spoj ne vsebuje mehurékov.

Da bi dobili mocno vez in tesen spoj, mora najve¢
kovin imeti oksidirano povrsino. V ta namen kovinske
dele segrejemo v plamenu gorilnika, v peci ali z
elektricnim gretjem. Temperaturo, ¢ase segrevanja in
atmosfero izberemo za vsak primer posebej.

Koristno je, Ce spoj izdelamo v dveh stopnjah: najprej
oksidiramo kovino, nato pa naredimo spoj. To storimo
posebno pri kovinah, kjer je hitrost oksidacije kriticna
in jo teZzko kontroliramo.

Da bi se izognili vkljuckom v spoju, moramo steklene
dele pred spajanjem zadovoljivo ocistiti. Ostanki anor-
ganskih materialov na steklu ne zgorijo v plamenu,
ampak ostanejo vgrajeni v njem. To lahko povzroci
lokalne napetosti v spoju.

Za segrevanje kovinskih in steklenih delov med
spajanjem, predgretjem in popu§¢anjem uporabljamo
plamenske ali elektricne postopke.

Plamenske tehnike uporabljamo pri rocno izdelanih
spojih in pri spojih z visoko stopnjo avtomatizacije pri
obdelavi. Elektricno uporovno gretje lahko uporab-
liamo le v primerih, kjer oblika kovine omogoca
enakomerno gretje. Uporabljamo tudi indukcijsko
gretje, pri katerem kovinski del segreje tudi steklo. Ko
postane mehko, se oblikuje s pihanjem, centrifugalno
ali z gravitacijo.
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7 Neusklajeni spoji

Pri spajanju kovin in stekel, ki imajo preve¢ razlicne
razteznostne koeficiente za kvaliteten usklajen spoj,
lahko uporabimo specialne tehnike. Napetosti, ki se
razvijejo v ekspanzijsko neusklajenih spojih, zmanj-
Samo bodisi z deformacijo (elasticno ali plasticno)
kovine ali pa tako, da so vse nastale napetosti v steklu
tlaéne (kompresijske). Prva vrsta spojev so House-
keeperjevi, druga pa tlacni.

7.1 Housekeeperjevi spoji

Naredimo jih lahko s katerokoli vrsto stekla, ¢e le
materiali ustrezajo naslednjim pogojem:

1. Raztezek kovinskega dela mora biti vecji od raztez-
ka stekla, kar omogoca tlacne napetosti na
povrsino steklo-kovina.

2. Kovina mora biti dovolj mehka in tanka, da se lahko
plasticno deformira in tako sledi dimenzijskim
spremembam med ohlajanjem spoja.

3. Kovina mora tvoriti moc¢no vez s steklom.

4. Oblika in dimenzije spoja morajo biti zasnovane
tako, da zagotavljajo veliko kontaktno povrsino
med kovino in steklom. Izogibati se moramo natez-
nim napetostim v kateremkoli delu spoja.

Kovine, ki ustrezajo tem pogojem so baker, platina,
jeklo in molibden.

7.2 Tlaéni spoji stekla s kovinami

Slabo ujemanje med raztezkoma stekla in kovine
lahko v nekaterih primerih premostimo z oblikovanjem
spoja, ki na steklo deluje samo s tlacnimi silami.
Razlicni tlacni spoji so predstavljeni na sliki 7.

Poznamo naslednje kombinacije tlacnih spojev stekla
s kovino /2/:

1. Temperaturni razteznostni koeficient «1 zunanjega
kovinskega obroca ali dela ohisja je enak koeficien-
tu stekla a2 (ta dva tvorita usklajen spoj) in je vec;ji
od koeficienta prevodnice «a:

a1l = a2 > a3

2. Temperaturni razteznostni koeficient zunanjega
kovinskega obroca ali dela ohiSja «1 je vedji od
koeficienta stekla «z, ki pa je enak koeficientu
prevodnice a3. Prevodnica in steklo tvorita usklajen
Spoj:

ol > a2 = w3

3. Temperaturni razteznostni koeficient obroca ali
ohisja a1 je enak koeficientu prevodnice a3, vendar
vedji od koeficienta stekla w2:

af = a3 > w2
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Slika 7. Shematski prikaz razli¢nih oblik tlacnih spojev
(71 - zunanji kovinski obro¢, 2 - steklo,
3 -prevodnica, 4 - kovinska cev) /2/

Tehnologijo izdelave tlacnih spojev stekla s kovino
smo pri razvoju in proizvodnji subminiaturnih her-
meti¢nih relejev, tenziometrov in prevodnic osvojili
tudi na I|EVT. Taki spoji so mehansko odporni.
Prenesejo velike tokovne obremenitve in temperaturne
Soke, vendar le, kadar je temperaturna obremenitev
usmerjena od prevodnice navzven. Kadar ta pogoj ni
izpolnjen, se pojavijo razpoke ob prevodnici in pride
do porusitve spoja.

8 Sklep

Spoji stekla s kovino so ena od moznosti za per-
manentno spajanje komponent v vakuumski tehniki.
Pri izdelavi takega spoja moramo med drugim
upostevati stopnjo usklajenosti toplotnih raztezkov
obeh gradnikov. Glede na to razlikujemo usklajene in
neusklajene spoje. Poskrbeti moramo za primerno
popuscanije in obliko spojev.
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Atomic hydrogen sources
Abstract

Recently developed atornic hydrogen sources based on electron
impact dissociation of molecular hydrogen are described. A
source is a cylindrical vessel made of glass with a low
recombination coefficient. Free electrons are produced and
accelerated by an inductively coupled RF generator with the
maximum output power of 700 W. The degree of the dissociation
of hydrogen molecules and the flow of hydrogen atoms at the
output throttle of the source are controlled by the effective
pumping speed, the input flow of molecular hydrogen, and the
output power of the RF generator. The flow of atomic hydrogen is
measured with catalytic probes. The flow up to 10'% atoms per
second was obtained.

Povzetek

Opisujemo izvire atomarnega vodika, ki temeljijo na disociaciji
molekul vodika pri trkih z elektroni. lzvir je cev, narejena iz stekla z
nizkim  rekombinacijskim  koeficientom. Proste elektrone
produciramo in pospesimo z induktivno vezanim RF generatorjem
z maksimalno izhodno moéjo 700 W. Stopnjo disociiranosti in
pretok atomarnega vodika na izhodu izvira kontroliramo z
efektivno ¢Erpalno hitrostjo, vpustom molekularnega vodika in
izhodno moéjo RF generatorja. Pretok atomarnega vodika merimo
s katalitiénimi sondami. Dosegli smo pretoke do 10'® atomov na
sekundo.

1 UVOD

Pri sodobnih vakuumskih tehnologijah se pogosto
sreCamo z izviri najrazlicnejsih delcev, ki jih
uporabljamo za obdelavo povrsin. Delci so lahko
nabiti ali elektricno nevtralni, pocasni (termicni) ali hitri
(pospeseni), lahki ali tezki. Edina skupna lastnost teh
delcev je, da jih tezko pridobimo proste v zadostnih
koncentracijah. Pricujoci ¢lanek na kratko opise izvire
atomarnega vodika, ki smo jih razvili na IEVT.

2 VODIKOVA PLAZMA

Za izvire delcev se po vecini uporablja plazma. Vrsta
plinske mesanice in nacin vzbujanja plazme sta odvis-
na od specificnih potreb. Za izvir atomarnega vodika
smo vzeli RF vodikovo plazmo. V stekleno komoro
premera 4 cm vpuséamo vodik iz jeklenke. Okrog
komore je ovita tuljava, ki je prikljucena na RF genera-
tor s frekvenco 27,12 MHz in najvecjo izhodno mocjo
700 W. Maog¢, ki jo dovajamo plazmi, lahko razmeroma
dobro kontroliramo s Stevilom ovojev tuljave.

V razelektritveni komori dobimo Sibko ionizirano vo-
dikovo plazmo s temperaturo elektronov okoli 5.10° K
(povprecna kinetitna energija reda nekaj eV). Gostota
plazme je odvisna predvsem od tlaka plina in izhodne
moc¢i RF generatorja. Parametre plazme merimo z
dvojno elektricno sondo /1/. Slika 1 prikazuje odvis-
nost gostote plazme od tlaka pri razliéni moci RF ge-
neratorja.

Opazimo, da Le gostota plazme razmeroma majhna,
najvec 10'%/m?®, kar prinese stopnjo ioniziranosti (raz-
merje med gostoto ionov in gostoto nevtralnih delcev)
reda 10°. Taksna plazma zanesljivo ni najboljsa za
izvir nabitih delcev, je pa izredno primerna za izvir
nevtralnih atomov vodika. Gostota atomov vodika v
taksni plazmi je namreC bistveno vecja od gostote
ionov. Tako smo dosegli stopnjo disociiranosti (raz-
merje med gostoto atomov in gostoto vseh delcev)
60% in to v razmeroma Ssirokem obmocju tlakov /2/.

Pl i<y
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_|-||“|'i

Slika 1. Gostota plazme v izviru atomarnega vodika.

Poskusimo razloZiti visoko stopnjo disociiranosti v
tako redki plazmi. Tabela 1 prikazuje nekatere pro-
cese, ki potekajo v vodikovi plazmi pri trkih elektronov
s tezkimi delci. Energijski prag za disociacijo je 8.5 eV,
za ionizacijo atoma vodika pa 13.6 eV. Razlika je raz-
meroma majhna. Tudi ob upoStevanju dejstva, da je
visokoenergijski "rep" elektronske porazdelitve v plaz-
mi eksponenten, bi priCakovali razmerje med stopnjo
disociiranosti in stopnjo ioniziranosti kvecjemu 102,
nikakor pa ne 105 ali 105, kot jo dejansko izmerimo. Za
ravnovesno koncentracijo delcev v nizkotlaéni plazmi
je namre¢ zelo pomembna rekombinacija delcev na
povrsini komore, v kateri plazmo generiramo. Kakrs-
nakoli povr§ina Ze je, med plazmo in steno posode je
vedno padec potenciala (ki skrbi za to, da je gostota
toka elektronov na steno enaka gostoti toka pozitivnih
ionov), ali z drugimi besedami, na povrsini je vedno
dovolj elektronov, ki ¢akajo na rekombinacijo s po-
zitivni ioni.

Prispevek je bil predstavljen na 1. sre¢anju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zagrebu.
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Tabela 1. Nekatere reakcije v vodikovi plazmi /3/

reakcija energ. prag maks. presek
[eV] [10"°cm?]

Ho + e >HI +2e 15.4 1.1

Hz +e—>H" +H +2e 180 0.005

Ho +e—-H" +H' +3e 46 0.005

H +e—>H" +H+e 124 3-16

Hz +e—-H+H +e 8.5 0.6

H3 +e—H +H 0 100

H+e-H' +2e 13.6 0.65

H+e—-H (2P) +e 10.2 0.7

H* +e—-H' +2e 3.3 15

H2 +e—-H +e 10.3 0.2

Atom vodika se rekombinira na steni z drugim
atomom vodika. Pri tem pa je koncentracija atomov
vodika na steni bistveno odvisna od vrste povrsine. Na
povrsinah materialov, ki kemisorbirajo vodik, imamo v
plazmi vedno (pre)nasi¢eno koncentracijo atomov
vodika. Atomi, ki priletijo na tak§no povrsino, se zato
na njej z veliko verjetnostjo rekombinirajo. Nasprotno
je rekombinacija na povrSinah materialov, ki ne
kemisorbirajo vodika (stekla, keramike in vecina
kovinskih oksidov), malo verjeten proces, saj morata
ob istem ¢asu na majhno povrsino pasti dva atoma
vodika, da pride do rekombinacije. Izguba atomov
vodika na stenah je torej mocno odvisna od vrste
materiala. Zaradi tega lahko v steklenih komorah
pridobimo visoke koncentracije atomarnega vodika
kljub razmeroma majhni gostoti plazme.

Na tem mestu takoj omenimo $e to, da pri vi§jih tlakih
vedno bolj prihajajo do izraza rekombinacije v plinu
(trki tretjega reda). Zato v sploSnem razmerje med
stopnjo disociiranosti in stopnjo ioniziranosti z nara-
§CajoCim tlakom pada.

3 KARAKTERIZACIJA I1ZVIROV

Nizkotlatna Sibko ionizirana RF plazma je torej
primeren medij za razcep molekul vodika. S primernim
pretokom plina skozi razelektritveno komoro nam
lahko rabi kot izvir atomarnega vodika. Nabite delce,
ki prav tako nastajajo v plazmi, so pa pri izviru
nezaZeleni, nevtralizibcamo na izhodu razelektritvene
komore. 1z komore dobimo tok atomarnega vodika, ki
je odvisen od efektivne Crpalne hitrosti na ustju
komore, prevodnosti dozirnega ventila in izhodne
moci RF generatorja. Pretok atomarnega vodika
merimo s kataliticnimi sondami. Slika 2 predstavija
rezultat meritev pretoka v dveh vakuumskih sistemih.
V obeh primerih podajamo odvisnost pretoka atomar-
nega vodika od tlaka v komori, v kateri se nahaja
kataliticna sonda. V primeru (a) je bila efektivna ¢rpal-
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na hitrost na ustju razelektritvene komore 60 I/s (sis-
tem Crpamo z difuzijsko ¢rpalko), v drugem primeru
(slika 2(b)) pa 2.2 I/s (sistem Erpamo z rotacijsko
crpalko).

120

¢ [ o
ot
I’ll{]]sd.ll
]
0}
0}
3.00 004 008 012 0160 oM
E
by
:X;[;”S‘i] 100- b

80f

40t

20t

0 L e el L

| 10 100 ' 1000

Slika 2. Pretok atomov vodika iz dveh razlicnih izvirov

4 SKLEP

Opisali smo osnovne znacilnosti RF vodikove plazme
in razlozili, kako jo lahko uporabimo kot stabilen izvir
atomarnega vodika. lzdelali smo nekaj taksnih izvirov,
ki so sedaj pripravijeni za nadaljnjo rabo, npr. Studij
redukcije tankih plasti  kovinskih  oksidov ali
kontrolirano vodicenje kovin.
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SURFACE DIFFUSION OF ATOMIC
HYDROGEN

Abstract

The use of hydrogen for discharge cleaning of metal surfaces has
one important disadvantage. This is adsorption of atomic
hydrogen on surfaces and subsequent surface diffusion, which
causes a contamination of already clean surfaces. Adsorbed
hydrogen changes electric and magnetic properties of some
metals. That is why we have decided to take a closer lock at the
surface diffusion of adsorbed hydrogen atoms. For the evaluation
of the diffusion rate we used a simple model. An infinite metal
surface is divided into two parts. The first one is completely clean
of atomic hydrogen, on the other there is known uniform initial
concentration of adsorbed hydrogen atoms. QOur simple model
calculations expressed strong dependence of the diffusion rate on
the temperature of the surface. The results for atomic hydrogen on
copper surface showed that the rate of diffusion at the
temperature 600 K is about 500 times larger than that at the
temperature 300 K.

Povzetek

V zadnjih letih se v svetu vse bolj uveljavlja metoda obdelave
kovinskih povriin z vodikovo plazmo. Z atomarnim vodikom
namreé uspesno odstranjujemo s povrsin kovin razne neéistoce,
predvsem kovinske okside. Vendar po takini obdelavi ostane na
povrsini plast adsorbiranega vodika, ki se lahko difuzijsko prenese
na prej Ciste dele povr§in. Prav zato smo se odlogili za Studij
hitrosti povrsinske difuzije adsorbiranih atomov vodika. Za izracun
smo uporabili naslednji model: kovinska povréina je neskonéna in
razdeljena na dve polravnini, od katerih je ena na zacetku povsemn
Cista, na drugi pa je neka znana zacetna koncentracija
adsorbiranih atomov. lzraéun je pokazal, da je hitrost povrinske
difuzije najbolj odvisna od temperature povriine. Rezultati za
difuzijo adsorbiranega atomarnega vodika na bakreni povrSini
kazejo, da je difuzija pri temperaturi 600 K priblizno tisockrat
hitrejSa od tiste pri temperaturi 300 K.

1 Uvod

Adsorpcija vodika na kovinski povrsini je pomemben
pojav v celi vrsti tehnoloskih procesov. Adsorbirani
vodik igra odlo€ilno vlogo v mnogih katalitskih proce-
sih, v metalurgiji je poznan kot povzrocitelj krhkosti
jekla (embrittlement of steel), v fuzijski tehnologiji pa
povzroCa probleme adsorbiran na notranjih povrsinah
v tokamakih. Prav tako povrSinsko adsorbirani vodik
spremeni elektricne in magnetne lastnosti kovin, npr.
PdH je superprevodnik, medtem ko Cisti paladij ni.

Prav zaradi teh neprijetnosti so naredili Ze vrsto Studij
o adsorbiranem vodiku na kovinskih povrsinah. Dobro
so teoreticno in eksperimentalno obdelana podrocja
vezi kovina-vodik, nihajna stanja adsorbiranega vodi-
ka, rekonstrukcija povrSine zaradi adsorpcije, stati-
stitna mehanika razli¢nih povrsinskih faz, akomoda-
cija in desorpcija vodika na kovinski povrsini. V
zadnjem casu je bilo objavljenih tudi precej ¢lankov in
Studij /1, 2, 3, 4, 5/ o povrsinski gibljivosti adsor-
biranega vodika oz. o povrsinski difuziji. Le-ta pride do
izraza na kovinskih povrSinah, ki mejijo na vakuum,

posebno, ¢e so bile ocis¢ene z atomarnim vodikom.
Po obdelavi ostane na povrsini kovine tanka plast ad-
sorbiranega vodika, ki se difuzijsko lahko prenese na
povsem Ciste dele kovinskih povrsin. To lahko
povzroCi Ze omenjene spremembe lastnosti kovin, v
primeru bombardiranja povrsine z energijskimi delci
pa tudi desorpcijo in povecanje tlaka v vakuumskem
sistemu.

2 Difuzijski koeficient

Do adsorpcije molekul ali atomov na kovinski povrsini
pride zaradi privilaCnega interakcijskega potenciala
med povrsino in delci plina. Ta je zaradi periodicnosti
atomov v kristalni mreZi podlage periodicen. Atomi
plina, ki se na povrsini ujamejo v eno od jam tega
potenciala, v njej niso stalno vezani. Lahko pres-
kakujejo od ene do sosednje potencialne jame, oz.
difundirajo po povrsini.

Vrednost difuzijskega koeficienta za povrsinsko
difuzijo je /5/:

12 (1)
D =k Y

kier je | razdalja med dvema sosednjima mestoma ve-

Jwa gf
konstanta, ki dolo¢a Stevilo prehodov preko poten-
cialne bariere na enoto ¢asa. V izrazu za k je wa nihaj-
na frekvenca adsorbiranega atoma v vezanem stanju,
g Stevilo izhodnih kanalov na danem mestu vezave
(= 4 za fcc (100) mreZo), T temperatura povrsine, kg
Boltzmannova konstanta in ES' efektivna aktivacijska
energija, potrebna za prehod atoma z enega na so-
sednje mesto vezave. V tej efektivni aktivacijski ener-
giji je Ze upoStevan efektivni kvantnomehanski pe-
riodicni potencial, ki ga cuti difundirajoci atom.

zave adsorbiranega atoma in k =

Ko vstavimo izraz za k v enacbo (1), dobimo nasledniji
izraz za odvisnost difuzijskega koeficienta od tempera-
ture:

e @
D= Do Q_RBT.

Na takSen nacin izracunani difuzijski koeficienti se
dobro ujemajo z izmerjenimi za vodikove atome na
bakreni povrsini (fcc mreZa, (100) mrezna ravnina) /4,
5/. Zato smo te podatke uporabili tudi v naSem
izracunu hitrosti povrsinske difuzije vodika na bakru.

Prispevek je bil predstavijen na 1. sre¢anju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zagrebu.
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3 lzradun

Pri povrsinski difuziji nas zanima predvsem asovni
potek tega procesa. Kako hitro se na povrsini kovine
spreminja koncentracija adsorbiranih atomov ali kako
dale¢ difundira znaten del adsorbiranih atomov v
dolocenem c€asu, izra€unamo iz splosne difuzijske
enache.

Ker nam gre za Casovni potek povrsinske difuzije,
uporabimo splo$no difuzijsko enacbo na neskoncni
ravnini. Tako nam ni treba iskati robnih pogojev in je
za tocCno resitev potreben le ustrezen zacetni pogoj.
Da je slika dogajanja pri povrsinski difuziji jasna, priv-
zamemo naslednji, idealizirani zacetni pogoj oz.
zaCetno porazdelitev adsorbiranih atomov: zacetna
koncentracija no je enaka in enakomerna po vsej pol-
ravnini x < 0 ter enaka ni¢ na polravnini x = 0. Tak
zacCetni pogoj je ugoden tudi zato, ker postane
difuzijska enacba enodimenzionalna, odvisna le od
spremenljivke x:

2 (3)

2x t

=1}
3
=1}
=}

|
|

D

(=T}
=T}

Tu je D koeficient povrSinske difuzije in n kon-
centracija adsorbiranih atomov.

Resitve enacbe (3) nastavimo v obliki

n =3 u(x) exp (— k? Dt).

Ta nastavek vstavimo v enacbo (3) in dobimo:
D X u''i(x) exp (—k? Dt) =3 uj (x) D k? exp (—k? Dt).
Po krajSanju in prenosu ¢lenov prek enacaja nam os-
tane amplitudna enacba u''i(x) + k? ui(x) =0, katere
sploSna resitev je uj(x) = Ajcos (kix) + B;jsin (kix) /6/.
Ker nimamo robnih pogojev, ki bi dolocili diskretne
vrednosti konstante ki, privzamemo, da se k zvezno
spreminja od 0 do neskoncno in vsota v nastavku za
reSevanje difuzijske enacbe preide v integral:

n(xt) =S [A(K) cos (kx) +B(k) sin (k)] e Dt g .

(4)

Za dolocitev konstant A(k), B(k) in k uporabimo prej
opisani zacetni pogoj, ki ga matemati¢no opisemo z
Heavyside-ovo funkcijo:

n(xt =0) =no [1 - H(x) ] = no f(X) (5)

V tej enacbi je H(x) Heavyside-ova funkcija oz. f(x)
funkcija, ki opisuje zacetno porazdelitev. Od tu dalje
iskanje koncne reSitve zahteva mnogo integriranja in
uvajanja novih spremenljivk. Zato tu zapiSimo le
koncni rezultat:

nx >0,t) =nn—'no[%+¢)(ﬁ)] =

=no[%-¢.(ﬁxb—t)] ©)
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Funkcija & (V;Dt ) je znana "“error function" in je

tabelirana v ve¢ knjigah /6/. Tako lahko resitve za dani
difuzijski koeficient D na poljubnem kraju x > 0 in
Casu t poid€emo v tabelah. Ker nas zanima c¢asovni
potek povrsinske difuzije in ker ne poznamo zacetne
povrSinske gostote adsorbiranih atomov no, raje
racunamo z razmerjem trenutne gostote z zacetno, ki
nam lepo opiSe veCanje koncentracije atomarnega
vodika prix > 0.

i‘- |u|'_%]
——iel oo ¢
\ 30
\\
N ‘\\
0fF O\
| N
\\__
1. = - A A F Ml O TR N
W 15 -10 50 5 . 10 ny
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Slika 1. Profil povrsinske koncentracije atomov vodika
na fazni meji po ¢asu 10° sekund, temperatu-
ra_300 K, difuzijski koeficient 1,95 x 10%
m?/s.

ol (L8

—— 1 g

iy

Aen
5 1D 0 20
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Slika 2. Profil povrsinske koncentracije atomov vodika
na fazni meji po ¢asu 10° sekund, temperatu-
ra_600 K, difuzijski koeficient 1,45 x 107'°
m?/s.

4 Numeriéni rezultati

Na slikah 1. in 2. so upodabljeni po enacbi (6) racunal-
nisko izraunani rezultati za potek povrsinske difuzije.
Narisana je krajevna odvisnost povrdinske gostote
vodikovih atomov po doloCenem casu. lzracun za
sliko 1 je bil narejen za difuzijski koeficient 1,95 x 10714
m?/s pri temperaturi 300 K /5/ in za razmerje trenutne
proti zacetni povrsinski gostoti n(x > 0, t) / no. Enak
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izracun je bil opravljen za sliko 2, kjer smo uporabili
difuzijski koeficient 1,45 x 107'° m?/s pri temperaturi
600 K /5/.

Rezultati kaZejo, da je hitrost difuzije mocno odvisna
od temperature povrsine. Pri temperaturi 600 K je kar
tisoCkrat vecja kot pri 300 K. Glede na preprostost
uporablienega modela in neupoStevanje odvisnosti
difuzijskega koeficienta od povrSinske koncentracije
adsorbiranega vodika lahko re€emo, da je povrSinska
difuzija hitra in znatna.

Zaradi temperaturne odvisnosti koeficienta povrsinske
difuzije (2) lahko napovemo $e mnogo hitrejso difuzijo
pri mo¢no povecanih temperaturah (nad 600 K). Pri

ISSN-0351-9716

nizjih temperaturah (pod 300 K) koeficient D hitro
pada, zato je onesnaZevanje povrsine z adsorbiranimi
atomi zelo pocasno in skoraj zanemarljivo za Case do
nekaj let.
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-V KARAKTERISTIKE Ag/n-Si(111) SCHOTTKY-JEVE
BARIERE NANESENE PO METODI CURKA IONIZIRANIH

SKUPKOV, CIS
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|-V characteristics of the Ag/n-Si(111)
Schottky barrier deposited by the ionized
cluster beam method, IBC

Abstract

An expression for the current density of tunneling electrons at the
metal-semiconductor contact, i.e. in the reverse direction of an |-V
Schottky diode characteristic has been derived. The derivation is
based upon the assumption that the ionized donors charge
density is a linear decreasing function of the distance from the
semiconductor surface, the depth denoted by x; whereafter
remains constant throughout the deplited region. The parameter
X1 is defined as an effective range of the ionized metal donors
within the interior of the semiconductor and depends upon the
particular metal deposition method. The results of the derivation
offer the basis for the understanding the reverse current |-V
characteristics of the Ag/n-Si(111) Schottky diodes deposited by
the ionized cluster beam, IBC, deposition method.

Povzetek

lzpeljan je izraz za gostoto toka elektronov za primer tuneliranja
elektronov ob stiku kovina/polprevodnik, to je v zaporni smeri |-V
karakteristike ~ Schottkyjevih diod. Izpeljava temelji na
predpostavki, da pojema gostota negibljivih enkrat ioniziranih
nosilcev naboja linearno do globine xi, nakar je do konca
osiroma$enega podrocja konstantna. Parameter x, je definiran kot
efektivni doseg ionov kovine v notranjost polprevodnika in je
odvisen od metode njenega nanaSanja. Rezultati izracuna
podajajo kvantitativno osnovo za razumevanje zaporne |-V
karakteristike po metodi curka ioniziranih skupkov CIS nanesenih
Ag/n-Si(111) Schottkyjevih diod.

1 UVOD

Dobro je poznano dejstvo /1,2/, da je mogoce z
metodo curka ioniziranih skupkov, CIS (slika 1), dobiti
visokokvalitetne tanke plasti raznovrstnih snovi, kot so
n.pr.: kovine, polprevodniki, termo-elektricni materiali,
dielektriki, magnetni materiali in celo nekatere organ-
ske spojine. Postopek nana8anja tankih plasti poteka
za vse omenjene snovi enako in ga je moc strniti na
naslednji naCin: adiabatna ekspanzija, skozi ustrezno
Sobo v taliinem lon€ku uparjene snovi v obmocje
visokega ali ultravisokega vakuuma, vodi do nastanka
skupkov taljenca, to je grozdov nekaj sto ali tiso¢ med
seboj spojenih atomov ali molekul. Le-ti na poti na
ustrezno izbrano podlago potujejo najprej skozi ioni-
zator, kjer so podvrZeni prhanju z elektroni. V odvis-
nosti od eksperimentalnih pogojev se do priblizno
35% skupkov ionizira in le-te je nato pred samim
vpadom na podlago mo¢ pospesiti v statiCnem elek-
tricnem polju ter tako vplivati na njihovo translacijsko
kineticno energijo. Poudariti gre, da k rasti tanke plas-
ti, to je pojavu, ki je sicer Se neraziskan, prispevajo

tako ionizirani kot nevtralni skupki, pri cemer obstajajo
indikacije, da h kvaliteti po tej metodi nanesenih tankih
plasti odlocujoCe doprinaSa predvsem ionizacija
samih skupkov. Raznovrstni pojavi, ki nastopijo ob
trku skupkov s povrsino podlage, so opisani v /1/ in
/3/. Med slednjimi so posebej svojevrstni in za
podrocje prakticne uporabe zlasti zanimivi tisti pojavi,
ki nastopijo na vmesni plasti tedaj, ko se z metodo CIS
(v odvisnosti od eksperimentalnih parametrov -
pospesevalne napetosti Ua in toka ionizacije skupkov
la) nanada kovino na podlago izbranega polprevod-
nika. Tako dobljena sestava izkazuje vecinoma usmer-
niske karakteristike in se imenuje Schottkyjeva dioda.
Pod ustrezno eksperimentalno izbranimi pogoji nano-
sa lahko omenjeno usmerni$ko vedenje zamenija line-
arna tokovna |-V karakteristika, kar pomeni, da se
sestava tokrat preobrazi v navadni (omski) upor.
Pogoji nanosa in znacilnosti izmerjenih odvisnosti
tovrstnih |-V krivulj, slika 2, Ag/n-Si(111) Schottky-jevih
diod, nanesenih po metodi CIS, so podrobneje opisani
v /2/.

____termoclen
nosilec substrata

grelec
subs."ra."

=1

loputa

pospesevalna
elexfroda
za skupke

pospesevalna

elektroda ~ fonizirani in
ionizatorja neviralni skupki
Loby katoda ionizatorja

== katoda za.
snov, ki jo grefje loncka

nanasamao

loncek

J hladitni
sisfem

Slika 1. Shema vakuumskega sistema za nana$anje
tankih plasti po metodi curka ioniziranih
skupkov.

PricujoCi Clanek obravnava t.im. zaporno karakteristi-
ko omenjenih diod za primer prve, v /2/ razdelane
hipoteze, po kateri bi naj bila izrazita sprememba I-V v
soodvisnosti (za razlicne vrednosti pospesevalne na-

Prispevek je bil predstavljen na 1. sreanju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zagrebu.

26



VAKUUMIST 13/2(1993)

petosti Ua ioniziranih skupkov), ki se predvsem odraza
v njenem zapornem delu, posledica spremembe kon-
centracije Ag mikrodelcev v globino silicijeve rezine. V
skladu s hipotezo predpostavimo tedaj, da je koncen-
tracija Ag atomov funkcija njihovega povpreCnega do-
sega (le-ta pa je odvisen od pospeSevalne napetosti
Ua), ki ga je moc¢ dovolj dobro oceniti s standardnimi
izracuni /4/. Srebrovi ioni s Si ne tvorijo silicidne spo-
jine in zato je mogoce pricakovati, da lahko zapletena
porazdelitev nehomogene prostorske koncentracije
Ag™ ionov v notranjosti Si rezine povzroéi zoZitev
Schottkyjeve potencialne bariere in na takSen nacin
vodi do povecane verjetnosti tuneliranja nosilcev na-
bojev (elektronov) skozi bariero.

V literaturi /5/ je poznano dejstvo, da se ionska implan-
tacija dopantov Sb v rezino Si, pri Cemer so dopanti
umesceni na doloceni, od energije implantacije odvis-
ni tanki planarni plasti, ki je vzporedna povrsini pod-
lage, odraza v zozitvi (v zaporni smeri) Schottkyjeve
potencialne bariere. Makroskopsko vzeto, se omenjeni
pojav popise kot navidezno zmanjSanje vrednosti
visine bariere in to je bilo tudi eksperimentalno
potrjeno /5/. Pri tem pojavu gre za nastanek mocno
povecCane elektricne poljske gostote v tanki plasti im-
plantiranih Sb donorjev pod povrsino Si, ki povzroci,
da se Ni/n-Si (na povrsino Si nanesena tanka plast Ni)
Schottkyjeva potencialna bariera z rastoCo energijo
implantacije (in torej z globino implantirane plasti Sb)
zmanjsuje za najve¢ priblizno 30% njene prvotne vred-
nosti.

1116°Al
UA=0V-ypUa=300Y
Uaz2kV
10
6
Ua=0v 3 !
\ o : viv)
hua=a00y
-2
5
Uaz2KY -10

Slika 2. Izmerjeni I-V diagrami Schottky-jevih diod
Ag/n-Si(111) pri razlicnih vrednostih pospe-
Sevalne napetosti Ua ( 0V, 300 V, 2000 V)

V nasem primeru gre pa za drugacne pojave. Pou-
dariti gre, da tu ni mogoce govoriti o klasicni implan-
taciji donorjev druga¢ne kemijske sestave v notranjost
Si podlage, marve¢ se (domnevno) spremeni - V
sploSnem zelo zapletena - globinska porazdelitev Ag
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ionov /1,3/, ki jo spremlja ustrezna sprememba odvis-
nosti vedenja |-V krivulj. Sestavi Ag/n-Si(111) Schot-
tkyjeve diode kaZejo zaporni tok, ki je funkcija pospe-
Sevalne napetosti Up, Ag ionov, za katerega je zna-
¢ilno dvoje:

a) nastanek pregiba (nezveznost odvoda toka v
zaporni smeri |-V krivulje) in

b) pregib se z rastofo pospeSevalno napetostjo
odda-ljuje od koordinatnega izhodisca |-V
diagrama - zaporni tok z rastoco napetostjo Up
narasca, slika 2.

2 Ag/n-Si(111) SCHOTTKY-JEVA BARIERA
PO METODI CIS

Augerjev spekter globinske sestave Ag/n-Si(111)
Schottkyjeve diode za primer nanosa po metodi CIS,
za vrednost Ua = 600 V in pa |-V diagram za razlicne
vrednosti parametra pospeSevalne napetosti ionizira-
nih Ag skupkov, slika 2, so prikazani v /2/. Za razliko
od zgoraj opisanega eksperimenta /5/, dosezenega z
implantacijo ustreznih donorjev (tj. Sb atomov) v
rezino Si, v danem primeru: a) neposredno dodatno
dopiranje ne nastopa in b) nehomogena koncentracija
Ag atomov se po globini Si rezine spreminja in je v
najvecji meri odvisna od vrednosti pospesevalne na-
petosti Ua.

V prvem pribliZzku je mogoce predpostaviti, da pojema
koncentracija Ag atomov v rezini Si linearno z oddal-
jenostjio od povrSine in je na dani oddaljenosti
homogena po celi plasti, ki je vzporedna povrsini pod-
lage. Naj Nd oznacuje koncentracijo donorjev fosforja
v rezini Si, Nso koncentracijo Ag ionov na povrsini, Nn
pa koncentracijo vseh donorjev, ki se nahajajo v no-
tranjosti rezine. V skladu s predpostavko velja (sl. 3):

Nn

(Nd - Nso)x/x1 + Nso 0=x=x1 (1)

Np = Nd X1 =X <W

x) |
B \
eN

Xi W X

Slika 3. Gostota donorjev v notranjosti polprevodnika,
zajeta v modelnem izracunu zaporne karak-
teristike Ag/n-Si(111) Schottkyjevih diod,
nanesenih po metodi curka ioniziranih skup-
kov, CIS.

27



ISSN-0351-9716

pn Cemer pomeni oznacba w, kot je to obicajno /6/,
Sirino z elektroni osiromasenega podroéja polprevod-
nika, to je obmocja, kjer se nahaja presezni pozitivni
naboj zaradi prisotnosti negibljivih, v kristalno mrezo
vpetih ioniziranih donorjev. V izrazu (1), pomeni x1
povprecni doseg Ag ionov v notranjost Si in je v
najveCji meri odvisen od vrednosti pospesevalne
napetosti ioniziranih skupkov Ua.

Gornji porazdelitvi preseZznega naboja ustrezni vred-
nosti elektricnega potenciala V in odgovarjajoce
elektricne poljske jakosti E se izracuna iz obicajnega
izraza div D = r(x), (D = es E, s = ege0 inr(x) =
eNn), zapisanega v eni razseznosti. Pogoji, ki jim
morata zadostiti oba iskana izraza, so:

Vi(x) 0 <X <Xt
V(x) ={Vz(x) X1 <X <W
Vs W =X

pri Cemer je Vs (= konstanta) vrednost elektricnega
potenciala v notranjosti polprevodnika, dale¢ od
povrSine. Zahtevamo, da sta tako potencial kot
elektricna poljska gostota (normalna komponenta) v
to€ki x = x1 zvezna,

Vi(x1) = Va(x1)

E1(x < x1) = E2(x > x1) zax = X1 2

Potencial se tedaj lahko zapise v obliki:

e(Nd — Nso) x5
Vi(x) = T e 3x XX =2 |
Nd w2 eNso o
e (WX) o s xsx
eNd 2 (3)
Va(x) = = 5= (X - W) X1 <X <W

V zgornjih izrazih je privzeto, da je pozitivhi naboj
ioniziranih donorjev razliénih kemijskih sestavin enak
e. Odgovarjajoca vrednost elektricne poljske jakosti je
tedaj podana z izrazoma:

2
E1 (x) =e% {(Na —Neo) (3 + ) ~(Naw —Nso x) }

E2 (X) =§S—Nd(x—w)

Gostoto zapornega toka, to je povrsinsko gostoto
elektronov, ki te€e iz kovine v polprevodnik, se izra-
Cuna s pomocjo propustnostnega koeficienta v, izpe-
llanega v okviru WKB priblizka za primer kvant-
nomehanskega tuneliranja nosilcev naboja skozi po-
tencialno bariero /7/. Propustnostni koeficient y se za
primer tuneliranja iz kovine v polprevodnik zapiSe:
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25" /
=?£[2mo(wp—sk)]12dx ()

in gostota toka delcev skozi bariero je tedaj podana z
izrazom,

J=Jdve ¥ (5)

V gornjih izrazih pomenijo Wp, Ek in Jv potencialno
energijo elektronov, njihovo kineti¢no energijo ter gos-
toto vpadnega toka elektronov na mejo, mo maso
elektrona in h Planckovo konstanto.

Lahko je pokazati, da se enacba (5) prevede na izra-
¢un v odvisnosti od pogojev a) x1 < xz ali b) x1 < x2
naslednjega izraza za zaporni tok (tj. tok v smeri
kovina-polprevodnik), ¢e le privzamemo za vpadno
gostoto toka elektronov Maxwellsko porazdelitev:

3 ¥ o2 1/
4:KTm"e y}a e—E’/kT e—(ae::m q/h")

h3 0

J:

(6)

pri Cemer je k Boltzmanova konstanta, T absolutna
temperatura, ¢b visSina Schottkyjeve bariere, m* efek-
tivna masa elektrona v smeri <111> v siliciju in g
naboj elektrona.

Funkcija I(E',U) je definirana z izrazom:

a)x1 =x2in0 =x <x2
X1
IE',U) =[ V Vi(x) +Va(x2) dx +
0

X2 ) 7
+- f \/_Uz(x) +Va(x2) dx @

xq

pri ¢emer je Xz reSitev izraza (x2 je definiran s
pogojem Ec (x2) = E’ in E¢ je energija prevodnega
pasu polprevodnika (slika 4),

Va(x2) = £-U-E'/g (8)
in je implicitno odvisna od vrednosti zaporne napetosti
med kovino in polprevodnikom U.

b)x1 =x2in0 =x = X2

X2 g
I(E", U) =J V Vi(x) +Vi(x2) dx e
0

toda sedaj je razdalja x2 (ki je prav tako funkcija
zaporne napetosti U podana z reSitvijo izraza:

Vi (x2) = & -U-Eqg (10)
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Integracija po energiji E poteka od Fermijevega nivoja
v kovini, slika 4.

KCYINA

POLPREVODNIK

efe

m

E
I 777

e¥y

AN \\\\\& .

X %3

W

Slika 4. Shematska predstavitev energijskih razmer
Schottky-jeve potencialne bariere, e ¢, nas-
tale ob stiku kovina polprevodnik. Ec je ener-
gija spodnjega roba prevodnega pasu
polprevodnika, x1 je povprecni doseg Ag
ionov v notranjosti rezine Si, U je zaporna
napetost, eVs je potencialna energija
elektronov dalec¢ v notranjosti polprevodnika,
w podaja §irino z elektroni osiromaSenega
podroGja in E' je kineticna energija v Si
tunelirajocih elektronov kovine. EFm in Ers pa
sta Fermijevi energiji Ag in Si.

V gornjih izrazih je potrebno poznati Sirino z elektroni
osiromaSenega obmocja v polprevodniku w. S po-
mocjo slike 4 je mo€ v ta namen izraziti naslednjo
povezavo:

Q¢b = 96(]1'(1 ( Nso — Nd) +

eqNd B
e 2¢s W a5 —au.

(11)

pri Cemer je izraz & definiran z

=Hln& U2

gqu'

kier je Nc efektivna gostota stanj v prevodnem pasu
polprevodnika. Enacba (5) v povezavi z enacbo (10) je
Zeljeni izraz, ki podaja odvisnost gostote naboja
srebrovih ionov Nso v polprevodniku na vrednost
zapornega toka skozi Schottkyjevo diodo.

3 REZULTAT IN DISKUSIJA

Na sliki 2 predstavljene meritve | - V soodvisnosti za
nekatere izmed po CIS metodi nanesenih diod kot
funkcija pospesevalne napetosti skupkov, Ua = 0,
kaZejo znacilno koleno v zaporni smeri. Jasno je raz-
vidno, da postaja prelom tem bolj izrazit in odgovar-
jajoci zaporni tok tem vecji, ¢im visja je pospeSevalna
napetost, to pa pomeni &im vecji je povprecni doseg
Ag* ionov v polprevodniku. lzradunani povpreéni
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doseg podaja za nekatere vrednosti vpadne energije
Ag ionov tabela 1. Doseg je izvrednoten pod predpos-
tavko, da Ag ioni vpadajo pravokoto na povrsino 3 nm
debele planarne plasti SiO2, ki se navadno stvori na
rezini Si v prosti atmosferi tako, da lahko Sele pri
dovolj veliki vpadni energiji prodrejo v notranjost
samega polprevodnika. Doseg v tabeli 1 podaja zgolj
slednjo razdaljo.

Tabela 1
Energija (V) 100 400 800 1000 2000 3000
Doseg (nm) 1.8 33 42 46 60 7.1

V izracunu, enacba (6), nastopa visina potencialne
bariere ¢b, ki je 0.72 eV. Poudariti gre, da v zgoraj
prikazani izpeljavi ostaja viSina bariere ves Cas kon-
stantna, kajti poudarek predloZenega pristopa je v
ugotavljanju tistega mehanizma, ki vpliva na nastanek
preloma z odgovarjajo¢im poveCanjem toka v zapor-
nem delu |-V karakteristike. Le-ta pa bo po pri-
Cakovanju bolj ali manj neodvisen od majhne spre-
membe viSine potencialne bariere, torej pojava, ki se
hkrati z omenjenim odvija so€asno. |z omenjenega
razloga je v izpeljavi opuscen vpliv zmanjSanje bariere
zaradi dodatnega potenciala slike (image potential)
/5,6/.

Iz enacbe (6) izraCunana gostota zapornega toka J je
podana na sliki 5. Vrednosti konstant, ki v izracunu na-
stopajo, s0: ¢ = 12, Ng = 10°" m3, Nso = 10%* mS,
pri Cemer je kot osnovni parameter x1 zavzel vrednosti
2 nm, 10 nm, 18 nm, 26 nm in 34 nm. Vpliv omenjenih
vrednosti na velikost izvrednotenega zapornega toka
je ociten in kaZze kvantitativho ujemanje z eksperimen-
tom. Jasno je razviden skok v okolici zaporne
napetosti Vi = 0 in to pri vseh vrednostih parametra
x1, pri Cemer pa je skok bistveno vecji za vecje raz-
dalje, slika 5. Opisano vedenje |-V krivulj je v najvecji
meri funkcija zaCetne (povrSinske) koncentracije
ioniziranih atomov kovine, Nso, ki lahko prodrejo v
notranjost polprevodnika. Toda, vrednost izracun-
anega zapornega toka je za x1 = 2 nm prakticno
skoraj konstanta, neodvisna od koncentracije Nso, za
vecje vrednosti efektivnega dosega pa so razlike med
krivuljami zelo majhne. Zaznavne razlike se pojavijo
Sele, ko doseZe koncentracija Nso vrednost okoli
10%4/m™3, slika 5. Rezultati opisanih preliminarnih izra-
Cunavanj kaZejo, da t.im. poslabSanje eksperimental-
nih |-V karakteristik v zaporni smeri verjetno niso
posledica zgolj nehomogenosti elektricnega polja, na-
stalih na robovih kovine na stiku s polprevodnikom
(kar v praksi reSujejo s t.im. varnostnimi kolobarji -
guard rings), marve€ so povezane tudi s koncentracijo
gostote donorjev (za n-Si) med povrsino in ustrezno
globino znotraj polprevodnika.

Na osnovi opisanih rezultatov modelnega izracuna
zaporne |-V karakteristike Ag/n-Si(111) Schottky-jeve
diode Se ni mogocCe ponuditi sklepa, da utegne pri
doloCenih vrednostih parametrov gostote naboja, kot
ga podaja x1, postati zaporna karakteristika linearna.
Kot je znano, izkazuje tedaj tovrstna sestava obicajno
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omsko upornost, katere vrednost je podana s strmino
I-V karakteristike. Poudariti pa gre, da je v gornjem
primeru, v nasprotju z razmisljanji podanimi v /5/, vpliv
zmansanja efektivne potencialne bariere zanemarjen
in je torej limitni pojav omske upornosti v opisanem
modelu prvenstveno prirejen ne toliko z zmanjSeva-
njem same viSine bariere, marve¢ z "degradacijo
zaporne karakteristike", ki utegne biti odvisen, vsaj pri
CIS metodi, od koncentracije nesilicidnih donorjev,
kot je prikazano zgoraj.

Predstavljeni model zapornega toka skozi Schottky-
jevo potencialno bariero, ¢eprav ustrezno popise po-
veCanje gostote toka s povecanim efektivnim dose-

Fp =0.72¢V, Ng =102} /m3, Ny, =10%4/m’

0.00

Slika 5. Gostota toka skozi diodo v zaporni smeri v od-
visnosti od zaporne napetosti za razlicne
vrednosti parametra efektivnega dosega
kovinskih donorjev v polprevodniku x1. Kon-

centrac\f_'ja donorjev pod povrsino je Nso =

/m™.

10%
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gom donorjev kovine v polprevodniku, je nedodelan v
smislu, da je strmina gostote zapornega toka v odvis-
nosti od napetosti pri vseh vrednostih xi1 prakticno
konstantna, slika 5. Zdi se, da utegne vplivati na
strmino predvsem ustrezna nehomogenost poraz-
delitve donorjev po notranjosti polprevodnika. Ome-
njeni zapleteni pojav je potrebno preuciti posebe;j.

4 SKLEP

Izpeljan je izraz za gostoto toka elektronov za primer
tuneliranja nosilcev nabojev na stiku iz kovine v
notranjost polprevodnika, to je v zaporni smeri I-V
karakteristike Schottkyjeve diode. Izracun temelji na
predpostavki, da gostota negibljivih ioniziranih donor-
jev pod povrsino polprevodnika linearno pojema do
globine x1 in nato ostane konstantna vse do konca
osiromasenega podrocja, katerega Sirina je definirana
z razdaljo w od povrsine. Parameter x1 je v izracunu
definiran kot efektivni doseg ionov kovine v notranjost
polprevodnika, merjeno od vmesne plasti (interface)
ob stiku, ta pa zavisi od metode njenega nanasanja na
izbrano podlago. Numeri¢no izvrednotena karakteris-
tika izkazuje pri vrednosti zaporne napetosti U = 0
nezveznost, ki v najvecji meri je odvisna od efektiv-
nega dosega in koncentracije ionov kovine na razdalji
X1.

Rezultati izraCuna podajajo osnovo za razumevanje |-
V karakteristik po metodi curka ioniziranih skupkov
CIS, nanesenih Ag/n-Si(111) Schottkyjevih diod, kjer
kot eksperimentalni parameter nastopa vrednost
pospesevalne napetosti ioniziranih skupkov srebra.
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Plasma properties in a pilot RF plasma device
Abstract

In the Plasma Physics Laboratory of the JoZef Stefan Institute in
Ljubljana a construction of a plasma apparatus for the restauration
and conservation of archeological artifacts by a low pressure
hydrogen plasma was started in 1992. A pilot RF plasma device
was built. So far some preliminary measurements in helium and
hydrogen plasma were performed. Results of those measure-
ments are presented in this paper.

Povzetek

V laboratoriju za fiziko plazme na Institutu "JozZef Stefan" v Ljublja-
ni smo v letu 1992 zaéeli izdelovati plazemsko napravo, ki bo
namenjena za konzervacijo in restavracijo arheologkih izkopanin z
vodikovo plazmo. Zgradili smo pilotsko RF plazemsko napravo.
Doslej smo v njej opravili nekaj preliminarnih meritev z vodikovo in
helijevo plazmo, katerih rezultate predstavljamo v tem sestavku.

1 Uvod

Za redukcijo oksidov na arheolo$kih izkopaninah in
njihovo konzervacijo se praviloma uporablja vodikovo
plazmo, ki se ji lahko doda Se druge pline. V
laboratoriju za fiziko plazme na Institutu "JoZef Stefan"
v Ljubljani smo zaceli graditi plazemsko napravo, ki bi
bila uporabna v ta namen. Zaenkrat smo postavili
pilotsko napravo. Zaradi financnih omejitev smo
uporabili le opremo, ki smo jo Ze imeli v laboratoriju. V
sestavku so opisane nekatere lastnosti plazme v tej
napravi.

2 Opis naprave

Za priblizno 50 litrsko vakuumsko posodo smo
uporabili kar kuhinjski lonec iz nerjavecega jekla.
Zaradi manjsih stroSkov je to pogost nacin konstruk-
cije laboratorijskih plazemskih naprav, zlasti v
laboratorijih, kjer se ukvarjajo z osnovnimi raziskavami
plazme (npr. /1/). Ta lonec je poveznjen na aluminijas-
to, 2 cm debelo prirobnico. Vsi skozniki so napeljani
skozi to prirobnico. Izjema je le okence na loncu (slika
1). Posodo iz€rpamo z oljno difuzijsko crpalko (Ed-
wards 300 Ifs) in rotacijsko crpalko (Pfelﬂer DUO12)
samo z rotacqsko ¢rpalko pa doseZemo 2x1072 mbar
V opisanih poskusih plazmo vzbujamo pri nekoliko
visjem tlaku (~1 mbar), zato uporabljamo samo rota-
cijsko ¢rpalko. Posodo najprej izErpamo do 10”2 mbar,

nato pa vanjo spustimo plin. Doslej smo najvec
uporabljali helij in vodik. Dotok plina lahko spremin-
jamo z igelnim ventilom in tako nastavljamo tlak od
0.04 do 1 mbar.

¢L50 mm

—
320 mm

IR

W
Y B
3

RF
200%, 27MHz

Slika 1. Shema pilotske vakuumske naprave. Kuhinjski
lonec je iz nerjavecega jekla. Vsi skozniki so
speljani skozi spodnjo aluminifasto prirob-
nico. Podane so tudi dimenzije posode v
milimetrih.

Plazmo ustvarimo z induktivno RF razelektritvijo. V
napravi je tuljava iz neizolirane bakrene Zice. Tuljava
ima 6 ovojev s premerom 13 cm ter razmik med so-
sednjima ovojema pribliZzno 2 cm. Tuljavo priklju€imo
na RF generator z moé&jo 200 W in frekvenco 27 MHz.

3 Eksperimentalni rezultati

Plazemske parametre merimo s cilindricno Langmuir-
jevo sondo /4/. Nekaj primerov karakteristik v helijevi
in vodikovi plazmi je prikazanih na sliki 2. Na karak-
teristiki je opazen visokofrekvenéni sum, ki ga pov-
zroCa radiofrekvencni izvir plazme. Karakteristiko ana-
liziramo z racunalnikom. Visokofrekvencni Sum najprej
odstranimo z ra¢unalniSko proceduro, ki uporablja in-
verzno Fourierovo transformacijo Blackmanovega

Prispevek je bil predstavljen na 1. sre¢anju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zagrebu.
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Slika 2. Nekaj primerov karakteristik cilindricne
Langmuirjeve sonde v helijevi (a) in vodikovi
(b) plazmi. Na karakteristiki opazimo visoko-
frekvencni Sum, ki ga pred kasnejso_obde-
lavo odstranimo z digitalnim filtrom. Sum je
predvsem posledica RF proizvodnje plazme.

okna /5/. Plazemski potencial nato dolo¢imo iz
numericnega odvoda poglajene karakteristike.
Plazemski potencial Vs je pri tisti napetosti na sondi,
pri kateri ima odvod karakteristike ekstrem. Na sliki 3
je prikazan primer takSnega odvoda. Ko enkrat poz-
namo plazemski potencial, od¢itamo vrednost toka I
na sondo pri plazemskem potencialu in nato
izractunamo gostoto plazme n po enacébi:

lo wMe

M= eAp ' B8kTe (1)

Pri tem je eo osnovni naboj, Ap povrsina sonde, kTe
elektronska temperatura in me masa elektrona.
Elektronsko temperaturo ugotovimo iz strmine
premice, ki jo z metodo najmanjsih kvadratov
prilagajamo na prehodnem delu logaritmirane karak-
teristike /4/. Zgled je prikazan na sliki 4.

Na ta nacin smo izmerili gostoto plazme, plazemski
potencial in elektronsko temperaturo v odvisnosti od
tlaka plina za vodikovo in helijevo plazmo. Koli¢ina, ki
nas najbolj zanima, je seveda %ostota plazme.
Ugotovimo, da je ta reda velikosti 10" m™,
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-20 0 20 40 60
l..p (v)

Slika 3. Zgled numericnega odvoda poglajene karak-
teristike. Plazemski potencial Vs je pri nape-
tosti, pri kateri ima odvod ekstrem.

in[1;] [poljubne enote]

1, (V)

Slika 4. Zgled logaritmirane poglajene karakteristike.
Elektronska temperatura je obratno soraz-
merna s strmino premice, ki jo prilagajamo z
metodo najmanjsih kvadratov prehodnemu
delu karakteristike.

4 Sklep

S cilindricno Langmuirjevo sondo smo izmerili nekaj
plazemskih parametrov v pilotski RF plazemski
napravi. Diagnostika RF plazem je sicer podrocje, ki
se prav v tem trenutku zelo hitro razvija (npr. /6/). Os-
novni problem je odstraniti vpliv modulacije poten-
cialne razlke med plazmo in sondo. Ta problem
poskusajo resiti na razlicne nacine. Eden od teh je
opisan v /6/. Ker imamo razmeroma Sibak RF gene-
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Slika 5. Odvisnost gostote plazme (a), elektronske
temperature (b) in plazemskega potenciala
(c) od tlaka plina za vodikovo in helijevo
plazmo.

ISSN-0351-9716

rator (200 W), se je pokazalo, da je karakteristiko
Langmuirjeve sonde Se vedno mogoce analizirati na
obi¢ajen nacin /4/, ¢e Sum, ki ga povzroca RF izvir,
poprej odstranimo z digitalnim filtrom. To potrjujejo
tudi smiselne vrednosti izmerjenih  plazemskih
parametrov.

Na Zalost pa je gostota plazme, ki jo dobimo v pilotski
napravi, mnogo premajhna za nas osnovni namen, to
je redukcija oksidov na arheoloskih vzorcih. Za
odstranjevanje kisika, klora in Zvepla s kovinskih
povrsin je najprimernejSi atomarni vodik. Zaradi Sib-
kega RF generatorja pa je stopnja disociacije vodika v
nasi napravi zelo nizka. Stopnjo disociacije merimo s
kataliticno sondo /7/. V na$i plazmi pa te sonde tudi
po ve¢ urah nismo uspeli aktivirati. V opisih RF
plazemskih naprav, v katerih konservirajo arheoloSke
najdbe /2,3/, nismo zasledili, da bi kje navajali kakSne
izmerjene plazemske parametre. Vzrok za to je lahko
tudi v tem, da za proizvodnjo plazme uporabljajo RF
generatorje, katerih moc za red velikosti presega mo¢
naSega generatorja in so zaradi tega motnje tako
velike, da ni veC mogoca diagnostika s tako preprosto
metodo, kot smo jo uporabili mi.
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