55N 0351-8716

VAKUUMIST 20/3-4(2000)

VPLIV VAKUUMSKEGA MERILNIKA NA TLAK IN SESTAVO PREOSTALE

ATMOSFERE

Vincenc Nemanic, Bojan Zajec, Institut za tehnologijo povrsin in optoelektroniko,

Teslova 30, 1111 Ljubljana, Slovenija

The vacuum gauge influence on the total
pressure and residual atmosphere composition

ABSTRACT

The ultimate pressure in a vacuum vessel is defined as a quaotient
between the tolal outgassing rate and pumping speed. In high
vacuum and especially in UHV, the method for detarmination of
outgassing rate and pumping speed becomes important since the
pressure gauge may influence the result. It is well known that the hot
ionization gauge may be a permanent gas source, while the pro-
cesses on the cathode surface may completely change the compo-
sition of the gas. In the paper, we show the influence of the
guadrupcle mass spectrometer, mounted in a well cutgassed UHY
vessel, upon the total pressure reading and residual gas composi-
tion. It was clearly shown that the hot cathode is the main source of
gas

POVZETEK

Konéni tlak v posodi je dolocen s kvocientom hitrosti razplinjevanja
stene posode in hitrostjo Srpalke. £ nizanjem tlaka postaja merilina
metoda, 5 katero dolocamo hitrost razplinjevanja posode ali érpalke,
vsa bol) pomembna, Poznano je, da so merilniki na vroéo katodo
izdaten wir plinoy, procesi na katodi pa labko povsem spremenijo
sastavo plina. Za zgled navajamo meritev tlaka s kvadrupolnim
masnim spakirometrom v predhodno dobro razplinjeni LWVV-posodi,
kjer j& vroca katoda glawni wir plina,

1 Uvod

YV preostali atmosfer pravilno predobdelane in tesne
posode previaduje vodik, kar lahko dokazemo s selek-
tivnim merilnikom tlaka direktno v UVV ali pa dolocimo
sestavo akumuliranega plina, ki se je nabral v daljSem
casovnem obdobju, kasneje in pri visjem tlaku. Bistvo
slednje metode sloni na dejstvu, da se po zaprtju
UVV-posode tlak zaradi razplinjevanja vodika povecuje
linearno s casom od UVV preko veé velikostnih razre-
dov. Nagib premice dp/dt je direktni indikator izjiemno
nizkih vrednosti hitrosti razplinjevanja vodika qout, ven-
dar le, e sam merilnik ne vpliva na tlak. Viskoznostni
merilnik (SRG) je v tem pogledu skoraj idealen merilnik
tlaka, saj je njegov prispevek na rezultat merjenja zane-
marljiv /1,2/. To metodo smo uporabili za ugotavijanje
prednosti zasnove UVV-posode s tanko steno, kjer smo
dosegli izredno nizko hitrost razplinjevanja vodika v
enostavnem crpalnem postopku brez predhodne pred-
obdelave in zarjenja /3/. Namen raziskovalnega dela je
bil poglobiti razumevanje omejitvenih mehanizmov
sproscanjavodika iz kovinske stene posode. Z eksperi-
mentom smo potrdili nekatere prednosti uporabe &im
tanjse stene. V primerjavi s klasi¢no zasnovo posode z
debelimi stenami bi z novo zasnovo posod lahko UVY
in EVV dosegli enostavneje z bistveno manjsimi &rpal-
kami. V tem prispevku opisujemo, v katerem primeru
lahko prednost nove zasnove posode izkoristimo in
uporabimo.

2 Eksperimentalni del

Za preverjanje modela, ki smo ga predstavili v /4/, smo
si zadali cilj, da izdelamo posodo UVV-sistema |labora-
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torijske velikosti (vsaj 10 1) brez debelih delov, ki hranijo
velike zaloge vodika in bistveno prispevajo k celotnemu
razplinjevanju posode. Ce bi bilo takih delov le za 10 %
vse povriine in bi se razplinjevali 10-krat mocneje, bi
bila prispevka izenacena. Problema, ki smo ju morali
resiti, sta bila torej dva: zadostna trdnost posode in
moznost prikljucitve standardiziranin CF-prikljuckov. V
dilemi, ali izbrati valjasto ali kroglasto posodo, smo se
zaradi lazje izdelave odlodili za prvo. lzbrana debelina
stene je bila 0,6 mm, premer valja je bil 24 cm in visina
29 cm. Trdnost ravnin ploskev priizbrani debelinini bila
kriticna, ker smo dopustili v evakuiranem stanju znaten
upogib. Valjastemu delu so obodno trdnost zagotovila
ojacitvena rebra, zato posoda spominja na sodéek za
nafto, slika 1. Posodo smo opremili s Stirimi prirobni-
cami CF 35, tri smo uporabili za povezavo do crpalke
med prvim érpanjem, za priklop SRG-merilnika in ion-
sko-getrske (IG) érpalke. Vse uporabliene prirobnice
smo prilagodili tako, da debeli deli skrbijo za stiskanje
Cu-tesnilke, v vakuum pa so izpostavljeni le deli, ki so
ob zvarih stanjsani na 0,6 mm oz. debelino stene. Cela
posoda je izdelana iz avstenitnega nerjavnega jekla
ACRONI 11EX s sestavo po specifikaciji. Sestava us
treza jeklu z oznako AISI304, za katerega je glede
razplinjevanja v vakuumski literaturi razmeroma veliko
podatkov /5/. Da smo meritve z SRG-merilnikam lahko
ponavijali pri enakem totalnem tlaku, smo posodo
opremili e z miniaturno 1G-&rpalko. Po pregrevanju
posode za 72 ur pri 200 °C smo jo locili od crpalnega
sistena s hladno zavaritvijo Cu-cevke z notranjim pre
mearom S mm. Njgna izracunana prevodnost v maleku
larnem rezimu je bila 0,15 I/s. Nato je bila z SRG
izmerjena  hitrost  Qout(295K)=1,0-107%  mbar |
Hz/(cm?s). Celotna posoda z notranjo povrsing A =
3500 cm? je tako sproscala @=3,5.10"0 mbar | Ha/s
{3/. Tlak v obmodju 107 mbar, ki smo ga zelel dosedi
za doloditev residualnega trenja in s temn nicelne tocke
SRG-merilnika, je tako lahko dosegla in vzdrievala
IG-¢rpalka z man) kot S5=0,01 l/s. Mimogrede,
prevodnost odprtine prirobnice CF 35 bi omogocala
priklop érpalke s hitrostjo S=100 /s

Shika 1; Tankostenska varuumska posoda
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Za studij vpliva kvadrupolnega masnega spektrometra
{QMS51) na sestavo plina v taki posodi smo izbrali eno
od dveh opisanih posod /3/. Predhodno smo jo do-
datno segrevali na zraku 10 ur pri400°C in jo nato ¢rpali
pri temperaturi 150 °C nekaj ur. Po zavaritvi Cu-cevi
smo z SRG izmerili %e dosti niZzjo wvrednost
Qout(295K)=2,6:10-14 mbar | Hz/(cm2s), pri éemer je bil
akumulirani totalni tlak med meritvijo v obmoéju 105
mbar. Rezultat nekajdnevne meritve je prikazan na sliki
2.
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Slika 2: Nekajdnevni diagram narascanja tlaka v
posodi, merfen z SRG (naravnan na dusik) in
izracunan povprecni prirastek. Dodan je Se
potek temperature v klimatizirani sobi,

Ob vgradnji novega spektrometra UMS1 (za meritev v
LUV ima dodan ojacevalnik ionskega toka, t.i. channel-
tron) smo na posodo namesto bakrene cevke za
érpanje in kasnejso locitev od érpalke namestili kovin-
ski ventil. 5 tem smo dobili moznost, da smo po pred-
hodnem preverjanju tesnosti in segrevanju na povisani
temperaturi lahko postopek nabiranja  ponavijali,
Sestavo akumuliranih plinov pa smo lahko izmerili z
drugim kvadrupolnim spektrometrom (QMS2), vgra-
jenim na osnovnem érpalnem  sistemu.  Shema
vakuumskega sistema s turbomolekularno érpalko
(TM) je na sliki 3.
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Slika 3: Shema vakuumskega sistema, na kalerem
smo opravili merifve s QMS1 in QMS2
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3 Rezultati

Fo vgradnji QMS1 smo posodo znova prikljucili na
vakuumski rpalni sistern in jo preko noéi enakomerno
segrevali pri 180 °C. Podobno kot pri prejSnjem crpanju
s Cu-cevko, je imela povezava med posodo in érpalko
majhno prevodnost, tokrat omejeno predvsem s
prevodnostjo kotnega ventila. Pred vklopom spekiro-
metra smo skusali izmeriti prispevek razplinjevanja
posode k celotnemu tlaku, izmerjenem s QMS2 nad
¢rpalko. Pri zaprtem ali odprtem ventilu je bil totalni tlak
p=3-108 mbar. To je bila za sistem, ki ni bil v celoti
pregret, tudi spodnja meja tlaka. Ob vklopu QMS1 se
je tlak v posodi pri odprtem ventilu in po zacetnem
izbruhu plinov ustalil pri pe=1-10% mbar. Ob predpo-
stavki, da je bila hitrost razplinjevanja posode enaka
kot pred vgradnjo QMS1 in ventila, puscanje pa tudi
nizje od merljivega, sledi, da je "prizgan” masni spek-
trometer glavni vir plinov. Hitrost razplinjevanja spek-
trometra Qomst lahko izmerimo: a) dinamiéno preko
kontnega tlaka, ¢e imamo dobro oceno za érpalno
hitrost 5, ali b) preko hitrosti narascanja tlaka pri
zaprtem ventilu. V nasem primeru smo imeli moznost
uporabiti obe metodi. V trenutku, ko smo ventil Vi
zaprli, |e tlak v sistemu pricel narascati, slika 4. V
dvajsetih minutah je narascal skoraj linearno s hitrostjo,
ki je ustrezala Qgms1 = 1-107 mbar | /5. 1z konénega
tlaka pk in Qomst sledi groba ocenaza S =01 I/sin
¢asovna konstanta V/S = 120 s. Po odprtju smo merili
se hitrost padanja tlaka, slika 5. Prikazan je potek tlaka
po dveh akumulacijah, tik pred nabiranjem (slika 4) in
takoj po njem, iz ¢esar smo dolocili casovno konstanto:
1=86 sint=91 s, kar je ustrezalo crpalni hitrosti S =
0,13 1/s.
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Slika 4: Naragcanje tlaka v posodi po zaprtju ventila
V1, ki ga fe povzrocdal in hkrati meril QMS1.

Masprotno od merilnikov totalnega tlaka lahko s QMS
spremljamo tudi sestavo plinov. 1z diagrama na sliki 4
je razvidno, da vroca katoda producira predvsem CO
in COz. Delez vodika je znaten, vendar ga ne moremo
pripisati le prispevku sten, pac pa tudi drugih delov,
predvsem indirektno gretih elektrod. Vodik se vede
vseeno drugace od drugih plinov. Navidezno zmanj-
sanje razplinjevanja je lahko posledica nastajanja
metana, éesar pa zal nismo opazovali. Hitrgjse crpanje
vodika, ki smo ga opazili po odprtju ventila, pa lahko
pripisemo vedji prevodnosti povezave in krajsi casovni
konstanti. Ko smo sestavo akumuliranega plina dologili
e s QMS2, smo dobili dobro ujemanje z meritvijo s
QMS1. V zacetku je bil delez vodika ved)i kot na koncu.
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Slika 5: Potek tlaka v posodi po odpriju ventila V1.
Merili smo tik pred nabiranjemn (shika 4) in
takoj po njem.

Vzroka za poudarjeno sproscanje CO sta lahko dva: 1)
Zze med segrevanjem posode smo imeli na razpolago
majhno érpalno hitrost, 2) namenoma pa elektrod tudi
nismo dodatno razplinili, saj bi bil uéinek pri danih
razmerah skromen. S slike 4 razberemo, da glavni
prispevek k narascanju totalnega tlaka izvira iz vroce
katode. Prispevek vodika od sten posode (slika 2) na
istem merilu ne bi bil opazen, saj je vec velikostnih
razredov manjsi od prispevka merilnika. Posredno se
je to pokazalo iz konénega tlaka, ki ga je izmeril QMS2
pri zaprtem ali odprtem ventilu. Ce bi pred vgradnjo
QMS1 na posodo prikljucili érpalko s hitrostjo 3=1 I/s,
bi icealni merilnik tlaka v posodi pokazal p=1-10-10
mbar. Da bi dosegli enak tlak s prikljucenim QMS31, bi
morali uporabiti ¢rpalko, ki ima 5=1000 I/s. Od tod
izvira prakti¢en nasvet, da je za doseganje najnizjega
tlaka v sistemu, ki ga narekuje npr. nanos ciste plasti
ali preiskava, najbolje merilnik z vro¢o katodo ugasniti.

VAKUUMIST 20/3-4{2000)

Problem doseganja in merjenja UHV in EHV tako nile
v dobri zasnovi posode, temved tudi v nacinu meritve,
saj je vpliv merilnika z nizanjem tlaka vse bolj pomem-
ben. V nasem primeru je res tudi to, da bi v sistemu s
Erpalko, ki bi dosegala UVV, lahko vrodi del spek-
trometra razplinili bistveno bolje, vendar bi tudi preo-
stalo razplinjevanje Se vedno mocno vplivalo na konéni
tlak v posodi /6/.

4 Sklep

Preizkus prednosti UVV-posode s tanko steno v primer-
javi s klasiéno zasnovano posodo smo nadaljevali s
prikljuéitvijo novega kvadrupolnega masnega spek-
trometra, po zasnovi namenjenega za vgradnjo v UVV,
Na predhodno dobro razplinjenem vakuumskem
sisternu smo prikazali, da je prispevek vroce katode na
totalni tlak in sestavo plinov lahko bistven. V 12 | -posodi
s povrsino 3500 cm? smo ozadje vodika pred vgradnjo
spektrometra znizali pod Q=1-10""% mbar | Hz/s, kar je
bilo zanemarljivo glede na hitrost razplinjevanja spek-
trometra s prizgano vroCo katodo, ki je bila enaka
Qams1=1-107 mbar I/s. V posodi, ki smo jo érpali z
majhno érpalno hitrostjo priblizno 0,1 I/s, je bil v preo-
stali atmosferi ogljikov monoksid blizu 70% totalnega
tlaka.

Zahvala: Predstavljeni rezultati so nastali pri projektu,
ki ga je financiralo MZT.

Literatura:

1/ J.R.J. Bennett, R.J. Elsey, Vacuum, 43 (1992),1. 35

20 J.K. Fremerey, JV.5. Japan, 37 (1894) 118

/3l V. Nemaniz, J. Setina, JVST, A18 [2000), 1789

{4 V. Nemanic, Vakuumist, 19 (1959) 2 4

/5 M. Bernardini in sodelavel, JVST A16 (1948), 1, 188

6/ J.A. Bennett, R.J. Elsey, Vacuum, 44 (1883), 5-7, 647

Tecaj vakuumske tehnike v tovarni Iskra Kondenzatorji v Semicu 10. in 11. oktobra 2000

Med redne aktivnosti DVTS sodi prirejanje izobrazevalnih tecajev s podroc¢ja vakuumske tehnike. V letu 2000
je bil tak tecaj organiziran namensko za tovarno Iskra Kondenzatorji v Semicu. Dejavnost tovarne je desetletja
povezana z vakuumom, Gre za dve kljuéni tehnologiji: naparevanje aluminija na polimerne folije in vakuumsko
susanje, kiji slediimpregnacija kondenzatorskih zvitkov. Kljub izkusnjam, ki so jih pridobili skozi desetletja dela,
|e ob zaostrenih zahtevah pri zagotavijanju kakovosti in ob menjavi generacij vodstvo spoznalo potrebo po
dodatnem izobrazevanju zaposlenih tudi na specialnem tehniénem podrodju. Sest predavateljev: dr. J.
Gasperi¢, dr. J. Kovag, dr. M. Mozeti¢, dr. V. Nemani¢, mag. A. Pregeljin mag. J. Setina nas je pripravilo tematska
predavanja iz podroéij, ki se dotikajo problematike kljuénih tehnologij tovarne.

Tecaja se je udelezilo okoli 30 zaposlenih, ki so svoj interes pokazali s polnostevilno prisotnostjo in vpraganji
po koncu predavan). Ta so se vrstila kljub lepemu vremenu na Martinovo soboto, ki je v Beli Krajini, sploh pa
ob vinski letini, kakréna je bila leta 2000, velik praznik.
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