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Tiivistelma

Tutkielmassa kisiteltiin metalli-ionisuihkujen tuottamiseen ECR-ionildhteilld
(Electron Cyclotrone Resonance) kaytettdvid menetelmid ja perehdyttiin erityi-
sesti korkean lampdétilan uunien toimintaan ja kehittamiseen. Korkean lampo-
tilan uuneja tarvitaan huonosti sulavien materiaalien hoyrystamiseen niin, ettad
kyseisestd materiaalista voidaan tuottaa tarpeellinen méara varauksellisia ione-
ja esimerkiksi ydinfysiikan tutkimuksia varten. Tama on tarpeellista, silld tu-
levaisuuden kokeet vaativat uusien ionien kdyttdd uusien mittausten toteutta-
miseksi. TyOssd kehitettiin uusi resistiivinen uuni, joka on ominaisuuksiltaan
merkittdvdsti parempi, kuin laboratoriossamme aiemmin kdytetty uuni. Uu-
den uunin maksimikayttolampoétila on noin 2300 K vanhan uunin kyetessa noin
1700 K lampotilaan. Tama mahdollistaa esimerkiksi titaani-ionisuihkun kaytta-
misen ydinfysiikan kokeissa.



Abstract

This T hesis discusses the methods for production of metal ion beams with ECR
(Electron Cyclotrone Resonance) ion sources and the usage and developement
of high temperature ovens was studied. High temperature ovens in nuclear
physics are needed for producing new high yield ion beams to create new ele-
ments. This is inevitable because in the future new ions are needed to do so and
some materials require very high temperature to be vaporized sufficiently. The
Thesis also covers the developement and testing of a new resistive high tem-
perature oven, which is significantly more versatile than our pre-existing oven.
The operating temperature of the new oven is 2300 K while the old oven can
only handle 1700 K. This makes it possible for example to produce ion beams
from pure titanium.
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1 Johdanto

Metalli-ionisuihkuja tarvitaan muun muassa ydin- ja materiaalifysiikan tutki-
muksessa. Ydinfysiikka tarvitsee yha raskaampia kiihdytettyjd ioneja esimer-
kiksi uusien superraskaiden alkuaineiden valmistamiseen ja tutkimukseen.
Néiden uusien ytimien tuottamista varten tarvitaan uusia reaktioita, joita ei
valttdimattd ole mahdollista saada aikaan nykyisilld ionisuihkuilla. Metalli-io-
nien tuottamisen hankaluutena suoraan optimaalisesta olomuodosta, puhtaas-
ta metallindytteestd, on yleensd metallien korkea sulamislampdtila. Jotta me-
tallista saataisiin tuotettua kiihdytettdviad ioneja, on metallihdyryn paineen ol-
tava tarpeeksi suuri, mihin vaaditaan yleensa korkea lampétila.

Metalli-ionien tuotantoon on kehitetty useita menetelmid. Ndihin kuuluvat si-
sdiset ja ulkoiset uunit, kaasumaiset yhdisteet, sputterointi, MIVOC-menetel-
maé (Metal Ions from VOlatile Compounds) ja laserhoyrystaminen. Tamén tut-
kimuksen kohteena oli kehittéd ja testata uusi resistiivisesti lammitettdva uuni
Jyviaskylén yliopiston fysiikan laitoksella kdytossa olleen uunin tilalle. Vanhan
uunin suurin mahdollinen lampétila on noin 1700K, ja tavoitteena oli saavut-
taa vdhintddn titaanin sulattamiseen tarvittava lampétila 2000 K ainakin viikon
ajaksi, jonka tyypillinen ydinfysiikan koe kestdd. Metallien keskindiset reak-
tiot korkeissa lampétiloissa aiheuttavat ongelmia kuten haurastumista ja kiin-
nijuuttumista. Tédstd syystd materiaaleihin ja niiden vilisiin reaktioihin pitda
perehtya hyvin jo suunnitteluvaiheessa.



2 Lammonsiirtoprosessit

Lammonsiirtymiselld on merkittdva rooli kehitettdessd korkean lampotilan hoy-
rystysuuneja, koska siihen liittyvét siteily- ja johtumishdviot on syytd mini-
moida sekd samalla sdilyttdd operoinnin kannalta kdytdnnollinen koko. Kos-
ka ydinfysiikan kokeet kestavét tavallisesti viikon, on uuniin mahduttava tar-
peeksi hoyrystettdvdd ainetta, ettei koetta tarvitse keskeyttdd tdydennyksen
vuoksi. Tyypillinen kulutus on 0,1 — 5mg/h riippuen intensiteettivaatimuk-
sista.

Lampoenergia siirtyy kolmella tavalla: sdteilemadlld, johtumalla ja konvektiol-
la. Tamédn tyon yhteydessd nédistd kahdella ensimmadiselld on suurempi mer-
kitys ja niitd kasitellddn tarkemmin konvektion ollessa tyhjion vuoksi olema-
tonta. Konvektioprosessi tarkoittaa lammon siirtymistd liikkuvan véliaineen
mukana ja se kisitellddn, vaikkei sitd pddse viliaineen puuttumisen takia ta-
pahtumaan. Lisdksi sdteilysuojausta kasitelldén, silld sen avulla uunin suori-
tuskykyéd voidaan parantaa heijastamalla suuri osa lamposéteilystd takaisin
resistiiviseen kalvoon.

2.1 Siteily

Lampositeily on energiaa, jota nollasta poikkeavassa lampotilassa oleva aine
emittoi. Tdmé emissio vélittdd energiaa sihkdmagneettisen séteilyn muodos-
sa. Pdinvastoin kuin johtuminen tai konvektio, siteily ei vaadi véliainetta vaan
se toimii tehokkaimmin viliaineen puuttuessa. Kun lampdséteily osuu viliai-
neeseen, se joko heijastuu, absorboituu tai menee lapi. Tétd siteilyn vuorovai-
kutusta kappaleen pinnan kanssa voidaan kuvata sateilyn tasapainoyhtalol-
1a[7]

G = Giret + Grabs + G- (1)

Yhtdlossd esiintyvd G, ([G] =W/m?) on aallonpituudesta riippuva kokonais-
sdteilytys, johon ei sisdlly kulmariippuvuutta. Yhtédlon oikealla puolella esiin-
tyvdt G ref, Ghabs ja G OvVat véliaineesta heijastuvan sateilyn, siihen absor-
boituvan séteilyn ja ldpindkyvén aineen osuudet séteilytyksesta.

Jotta sidteilyd voitaisiin tarkastella edelld kuvatulla tavalla, on ensin maari-
teltava siteilevdn kappaleen emissio E ([E]=W/m?) ja sitten siteilyd vastaa-
nottavan kappaleen siteilytys G. Ilman alaindekseja ilmoitettuihin suureisiin
sisdltyvidt kaikki suuntakulmat ja aallonpituudet \. Lampdsiteily tapahtuu



infrapuna-alueella, mutta korkean lampdétilan kohteet séteileviat merkittavas-
ti my0s ndkyvéan valon ja ultraviolettialueen aallonpituuksilla, kuten mustan
kappaleen sdteilya esittdvassa kuvassa 1 on esitetty. Sateilemalld siirtyva lam-
po aiheuttaa esimerkiksi kuumissa metallikappaleissa merkittdvia havioita 1ah-
tien 700 °C:sta, jolloin kappale alkaa yleensd hohtaa ndkyvéa valoa. Emittoi-
tuvan energian madra riippuu pinnan ominaisuuksista ja niihin perehdytdan
seuraavassa kappaleessa. Mitd Mustan kappaleen séteilylld voidaan approk-
simoida ldmpdoséteilyn intensiteettid 1, ,(\, 7") allonpituuden A ja lampétilan
funktiona. Mustan kappaleen spektrille (kuva 1) voidaan kayttdd seuraavaa
muotoa: [7]

2hc?
25 - (exp(/\:;T) — 1) .

L\ T) = (2)

Yhtilostd (2) on huomioitava, ettei se esitd siteilyn energi-ajakaumaa vaan
energiatiheytti: [I, ,(\, T')] = 1. Sijoittamalla vakiot ja haluttu aallonpituusa-
lue yhtdloon saadaan kuvassa 1 ndhtavat kayrat eri lampéotiloille.

Nakyvéan valon alue on merkitty kuvassa 1 aallonpituuksien A = 0,4 — 0,7 um
kohdalle. Pyrometrin avulla voidaan arvioida kappaleen lampdétila. Sen kayt-
to perustuu mitattavan kappaleen virin vertaamiseen tunnetussa lampotilassa
olevan toisen kappaleen vérin kanssa. Menetelmé on kuitenkin hyvin virheal-
tis ja epdtarkka, joten sitd ei juuri kédyteta.

2.1.1 Emissio, absorptio ja heijastuminen

Lampositeilyn maksimikokonaisemission Fj, ([E,]=W/m?) mé&érittelee Stefa-
nin-Boltzmannin laki mustan kappaleen siteilysta [20],

By =0T}, 3)

missd o = 5,6704 - 10_8m¥‘{<4 on Stefan-Boltzmannin vakio ja 7 on kappaleen
pintalampédtila.

Fysikaalisesta pinnasta tulevaan siteilyemissioon liittyvét aina tietyt aallon-
pituus- ja suuntajakaumat, jotka yhdistetddn kokonaisemissiivisyydeksi €, g,
joka on avaruuskulman, lampétilan ja aallonpituuden funktio. Tdma yhdista-
minen tehdddn siksi, ettei tasaisesta pinnasta ldhteva sateily ole kulman suh-
teen vakio eli isotrooppista. Tédstd seuraa, ettd kokonaisemissiivisyys on maa-
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Kuva 1: Mustan kappaleen séteilyn intensiteettijakauma kolmella eri Iimpéti-
lalla. Limpétilat on valittu kokeissa esiintyneiden ldmpétilojen kanssa samaan
mittakaavaan.



Taulukko 1: Joidenkin kokeisiin liittyvien alkuaineiden emissiivisyyksid ko-
keissa esiintyvilld limpétiloilla ja pinnan koostumuksilla.[7]

Alkuaine e | Lampdtila [K] Pinta

Al 0,05 300 kiillotettu
0,82 300 hapettunut

Cu 0,04 600 kiillotettu
0,50 600 hapettunut

Mo 0,06 600 kiillotettu
0,25 600 tyOstetty, karhea

Ta 0,11 1200 kiillotettu

riteltidvissd reaalisen intensiteetin /, . ja vastaavan mustan kappaleen siteilyn
intensiteetin I ;, avulla seuraavasti: [7]

Ie(N,0,0,T)
NG, T) = . 4
6/\,9( ) 7¢7 ) [)\,b()\;T) ( )
Samoin voidaan mééritelld aallonpituudesta riippumaton emissiivisyys eli suun-
taisemissiivisyys €(0, ¢, T'), joka on yhtdlon (4) keskiarvo aallonpituuden suh-
teen: 1.(0.6.7)
0.6.T)= 12"/ 5
69( 7¢7 ) Ib(T) ( )
Edellisten péaittelyiden ja Stefan-Boltzmannin lain (3) kautta voidaan todeta,
ettd emissiivisyys todelliselle pinnalle on siitd ldahtevan emission ja vastaavassa

lampéotilassa olevan mustan kappaleen emissioiden suhde:

B(T)
Ey(T)

(6)

€

Taman avulla voidaan kirjoittaa mustan kappaleen siteilylaista tarkempi muo-
to, jossa otetaan huomioon pinnan materiaalin ominaisuudet:

Eroq = AecT?, ()

missd A on pinta-ala ja € pinnan emissiivisyys. Joidenkin alkuaineiden emis-
siivisyyksid 16ytyy taulukosta 1.



Lampdositeilyn vuo tarkoittaa sitd energiaa, joka siirtyy sdteilevdan kappaleen
pinnalta ympaéristoon aikayksikossd. Laimpositeilyn vuon yhtdldé muistuttaa-
kin ldheisesti mustan kappaleen sédteilylakia pienin muutoksin:

q = eo(Te — T;mp). (8)

Lamposateilyn vuo ¢° [W/m?] riippuu emissiivisyyden lisdksi ympériston lam-
potilasta Tymp, joka on yleensd paljon siteilevian kappaleen lampdétilaa pienem-
pi kun séteily on merkittdva lampovuon ldhde. Yhtdlostd (8) saadaan lampo-
virta g kertomalla pinta-alalla, jolloin saadaan yht&lon (7) eksakti muoto

q= A q// = AGU(Té - T;lmp>' (9)

Edellinen yht&lo voidaan kirjoittaa yksinkertaisemmassa muodossa maaéritte-
lemélld lampdoséteilyn lammonsiirtokerroin h,.:

he = €0(Ts + Tymp)(T5 + Timp) (10)

dr = hrA(TS_Tymp)> (11)

jossa sateilemalld siirtyva lampo on lampotilaeron suhteen linearisoitu, mutta
kerroin h, on voimakkaasti lampétilariippuvainen.

Sateilyenergian absorboitumisnopeus eli aallonpituudesta riippumaton sétei-
lytys saadaan integroimalla ensin aallonpituudesta riippuvaa termia G kaik-
kien aallonpituuksien yli,

G = [ GA(N)dA. (12)
/

Kun tunnetaan aineelle ominainen séteilyn absortoitumiskerroin eli absorbti-
viteetti a (0 < a < 1), saadaan

Gabs = aG. (13)

Jos a < 1 ja pinta on lapindkymditon, osa sateilytyksestd voi heijastua siitd, ja
jos se on puoliksi lapindkyvd, osa siteilystd voi mennd kappaleen lapi.

Jokaisella aineella on oma aallonpituudesta, pinnasta ja pinnan rakenteesta
riippuva heijastuvuus. Lamposateilyn heijastuvuus eli reflektiviteetti p maa-

ritelldan pallosymmetrisesti:
C:ref

p G ?

(14)



missd Gref on yhtdlossd (1) esiintyva heijastuneen siteilytyksen osuus. Yleen-
sd riittad oletus siitd, ettd pinta on tasainen. Myo6s pinnan kiiltdvyys ja mah-
dollinen pdallystyminen sekd epdpuhtaudet vaikuttavat heijastumiseen. Ylei-
simmille materiaaleille ainakin emissiivisyyden arvot 16ytyvét taulukoista [7].
Lapindkyville aineelle on vastaavasti méaritelty ldpédisykerroin transmissiivi-
suus 7.

Koska kaikelle pintaan osuneelle séteilylle on tapahduttava jokin mainituista
pintailmidistd, voidaan tasapainoyhtdlon (1) perusteella todeta, ettd yleisesti
puolildpdiseville aineelle pédtee seuraava tasapainorelaatio, jonka avulla voi-
daan laskea mahdollisesti puuttuvat kertoimet:

prt+ay+7y =1 (15)
Vastaavasti aallonpituudesta riippumattomille ominaisuuksille pétee
pHa+71=1 (16)

Jos véliaine on ldpindkymaétontd, 7 = 0 eikd transmissiota tapahdu.

Yleensd kdytannon laskuissa ei ole tarpeen kayttaa reflektiviteettid, kuten yh-
talossd (1) tehdddn, vaan se voidaan ilmoittaa pelkdstddan emission ja absorp-
tion avulla. Ndin voidaan yksinkertaistaa laskuja tapauksissa, joissa pinta tai
kappale ei pddsta sdteilyd lavitseen.

2.1.2 Lammonvaihto

Lammonvaihto suljettujen pintojen muodostamassa ontelossa eli sulkeumassa
pintojen vililld riippuu voimakkaasti pintojen geometrioista ja sdteilyominai-
suuksista. Geometrioiden mielivaltaisuuden vuoksi on maéériteltdva pintojen
védlinen suuntatekijd F;;. Suuntatekijd kertoo pinnalta ¢ pinnalle j saapuvan
sdteilyn osuudesta verrattuna kaikkeen pinnalta ¢ ldhtevadadn sateilyyn kuten
kuvassa 2 on esitetty. Suljetulle ontelolle voidaan kuitenkin todeta, ettd suun-
tatekijat summautuvat ykkoseksi. Tdmé on perusteltua, silld kaikki pinnasta i
lahteva siteily saapuu samalle pinnalle:

N
Y Fi=1 (17)
7=1
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Kuva 2: Suuntatekijdintegraalin lihtokohdat. [7]

Yleisessd N-pintaisessa tapauksessa on voimassa suuntatekijan maaritelma [7]
pintojen normaalien ja pintojen keskipisteet yhdistdvin sdteen R sekd pinto-
jenja sdteen vélisten kulmien 6; ja f; funktiona suuntatekijdintegraalin lauseke,
jolla lasketaan kappaleiden vilisen sdteilynvaihdon suuntatekija F;; avaruus-
kulman suhteen (kuva 2)

Qimsj 1 cos(0;)cos(0;)
F. = —— dA.
ARy // =D dA;dA;, (18)
iJ
jossa cos(6;)dA;/R* = dwj; on differentiaalinen avaruuskulma-alkio. Tama

avaruuskulma on se kulma, jossa pinta-ala-alkiot nikevét pinnan j. Kulman
6; kosini kertoo, kuinka paljon pinnan j kddntdminen vaikuttaa sen vastaanot-
tamaan sdteilyannokseen ja efektiiviseen pinta-alaan. Kun integraali sijoituk-
sineen lasketaan auki, saadaan relaatio pintojen suuntatekijoiden vélille:

Toisin sanoen pinta-alojen suhde on sama kuin pintojen suuntatekijéiden suh-
de, kuten voisi paitelld myos tilanteen fysiikasta.



On huomattava, ettd suoralle tai kuperalle pinnalle 7 suuntatekijan molemmat
indeksit ovat samat eli j = i. Kuperalle pinnalle suuntatekijd pinnan itsensa
suhteen eli Fj; eroaa nollasta, silld kaksi suoran tai kuperan pinnan pistetta
eivit née toisiaan eli niiden viéliin piirretty suora kulkee joko pintaa pitkin tai
sen sisdpuolelta. Koveran pinnan tapauksessa sen sijaan mitka tahansa kaksi
pistettd voidaan yhdistda suoralla viivalla ilman, ettd viiva menee kappaleen
pintaa pitkin tai sen ldpi, joten tdllaisen pinnan suuntatekija itsensd suhteen
eroaa nollasta. Tastd esimerkkind on pallokuoren sisdpuoli, jolle F;; = 1, koska
kaikki pinnasta ldhteva séteily myos saapuu samalle pinnalle. [7]

Kappaleen pintaan saapunut lamposéteily voi poistua siitd heijastumalla ja
emittoitumalla. Ldmpd voi siirtyd johtumalla esimerkiksi kappaleen toiselle
puolelle, josta se jalleen emittoituu, mutta yleensa jokainen pinta on syyta ka-
sitelld erillisend tapauksena. Asioita voidaan kuitenkin yksinkertaistaa oletta-
malla pinnat mustiksi kappaleiksi, jolloin heijastumista ei tapahdu ja kaikki
energia poistuu kappaleesta emittoitumalla ja absorboituu saapuessaan kap-
paleen pinnalle. T&lloin saadaan séteilylaista (7) johdettua kahden pinnan va-
linen lampovirta

qij = AiEjO-(TZL - T;l)- (20)

Musta kappale on vain idealisaatio ja vaikka se kuvaa systeemid hyvin joissain
tapauksissa, se ei kuitenkaan ole riittdva. Sen takia onkin kdytettdva harmaan
kappaleen oletusta, jolloin pintojen vélilld sallitaan heijastumisia. Lisdksi har-
maa kappale sisdltdd oletuksen kappaleiden siteilytyksen ja muiden ominai-
suuksien riippumattomuudesta sdteilyn aallonpituuden suhteen. Talloin on
my0s vaadittava, ettei pintojen sisélld ole lampdotilagradienttia ja radiositeetti
on ajan suhteen vakio. Tdssd yhteydessd pinnalta ¢ lahteva lampovuo on

¢ = Ai(Ji — Gy), (21)
ja koska radiositeetin .J; maaritelméstd seuraa
Ji = E;i + piGi, (22)

voidaan kokonaissiirtyma ilmaista emission ja absorboituneen siteilytyksen
avulla:
¢ = Ai(Ei + Gi(p = 1)). (23)
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Edelleen on kuitenkin muistettava emission ja séteilytyksen erillisyys yhtdlon
(23) suhteen, silld se ei sisdlla radiositeettia. Kun otetaan lisdksi huomioon, et-
td sulkeumassa p; = 1 — o = 1 — ¢;, ldpindkymaéttomalle harmaalle pinnalle
saadaan yhtaloon (6) sijoittamalla emissiivisyyden ja sateilytyksen avulla ra-
diositeetiksi

Ji = € By + (1 — €;)G,. (24)

Ratkaisemalla G; ja sijoittamalla se yhtdloon (21) tulee kokonaislampévuoksi
¢; pinnalla i

.
Qi:Ai(Ji_m>‘

1—61‘

(25)

Tasta padstadn pintojen véliseen lampovirtaan kdyttamalla yhtaloa (18), josta
seuraa yhtalo (19). Néistd seuraa, ettd pinnoilta j pinnalle ¢ saapuva kokonais-
sdteilytys on

N N
AGy =Y FyAidi =Y FjAT, (26)
7=1 7j=1

josta supistamalla pinta-ala ja ottamalla huomioon yht&lo (21) saadaan

N N
i=1 i=1

Tama tulos saattaa yhteen pinnan ¢ lammonvaihdon komponenttien ¢;; kans-
sa, missd ¢;; on pintojen valinen lampdvirta. Yhdistamalla (25) ja (27) saadaan

N

q; =
j=1

Ji — J;
—_ 28
(AiFy)~! 29
Termi (A, F;;)~ " voidaan tulkita sdteilyn avaruus- tai geometriaresistanssina.[7]

2.1.3 Séteilysuojaus

Kahden pinnan muodostama sulkeuma on oleellisesti onkalo, jossa lampo-
energiaa siirtyy vain pinnalta toiselle, eikd sitd hdvid mihinkddn. Tallaisessa
tapauksessa ¢; = —¢2 = ¢12 ja se voidaan kirjoittaa yleisessd tapauksessa seu-

raavasti: . .
. o o J(Tl - T2) 29
qi2 = 1 = —q2 = T—e1 1 T—eg ( )
€1 A A1 Fyo €2A>
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Sateilysuojauksesta puhuttaessa kisitellddn tdssda yhdeydessd kahden pitkdn
sisdkkdisen samankeskisen sylinterin tapausta, jossa yhtdlon (29) lampovuo
g2 muuttuu muotoon

o AT} - T5)
G2 =

14 l-esirm + 1 + loegrg’
€1 €31 T3 | €32 €2 T2

(30)

jossa 71 on sisemman sylinterin sdde ja r, ulomman sylinterin sdde ja 73 sa-
teilysuojan sdde kun [r]=m. Lisédksi €3; on siteilysuojan pinnan 1 puoleisen
osan emissiivisyys ja €s » pinnan 2 puoleinen emissiivisyys kuten kuvassa 3 on
merkitty. Kuvassa on valittu lampovirtojen merkit siten, ettd positiivinen virta
kohdistuu systeemiin ja negatiivinen siitd ympéristoon.

Sateilysuoja~

1 2
q, > Gy > 4y, > -q, >
83 1/ \
’ €
3,2
A1,T1,.€1 A3,T3 A2,T2,€2

Kuva 3: Kaavakuva kahden &ddrettoémén séteilysuojalla erotetun pinnan lam-
monvaihdosta.

Jos séteilysuojauksia lisdtdan, on lampovuo kddntden verrannollinen suojaker-
rosten madradan, jos sekd ulkokuori ettd suojaus ovat samaa materiaalia, ja nii-
den emissiivisyydet toistensa suhteen ovat samat eli kaikki pinnat ovat sa-
manlaisia eli €37 = €3,. Kirkas ja tasainen pinta on ideaalisin, koska silld on
pienin emissiivisyys. Pinnan heijastavuus on otettu huomioon yhtéloiden (23)
ja (24) avulla. Seuraava yhtilo ja kuva 4 kuvaavat pintojen vilisen lampovuon
kayttaytymisen suojakerrosten méaaran /N funktiona:

1
1+ N

(CI12)N = (Q12)0> (31)
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Kuva 4: Siteilysuojakerrosten méidrdn vaikutus niiden lédpi siirtyvddn lam-
poon.

missd (qi2)o on suojaamaton tilanne ja g2 on kokonaislampovirta pinnalta 1
pinnalle 2 kun sdteilysuojat otetaan huomioon. Edellinen yht&lo ei kuitenkaan
ole realistinen, silld limpdvuo vdhenee séteilysuojusten lammetessd kun sys-
teemi hakeutuu tasapainotilaan. Matalissa lampotiloissa sateilyn kautta siir-
tyvé energia on hyvin pieni. Todellinen séteilysuoja ei myodskéén ole ideaali-
nen, silld siind tapahtuu johtumista fyysisen kontaktin takia. Esimerkiksi ta-
maén tutkimuksen testeissd kdytetyssa resistiivisessa uunissa oleva siteilysuo-
ja on valmistettu molybdeenikalvosta, joka on kdéritty rullalle useaksi kerrok-
seksi. Kalvot koskettavat toisiaan ja mahdollistavat lammon johtumisen. Tata
johtumista pyritddn pienentdméddn iskemailld kalvoon paljon pienid kuoppia,
jolloin pinta ei ole aivan tasainen ja kontaktipinta-ala pienenee huomattavasti.

2.2 Johtuminen

Lampdenergian siirtyminen johtumalla voidaan kiinteiden aineiden tapauk-
sessa yhdistdd atomien ja molekyylien kidehilan vérdhtelyihin, joiden kautta
energia siirtyy energeettisemmiltd alueilta vihemmaén energeettisille alueille.
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Alhaisilla lampétiloilla eli energioilla tdma liike on péddasiassa translaatiota,
mutta korkeammilla energioilla tulevat kysymykseen rotaatio- ja vibraatioti-
lat. Kiinteissd aineissa tdmad liike on kidevéardhtelyd, silld atomit eivit paase
lilkkkumaan vapaasti hilassa. Lisdksi johteilla elektroninen lammonsiirto voi
olla merkittdvdd. Limmonjohtumista kuvaa Fourier'n laki [7] yksiulotteisessa
tapauksessa ilman aikariippuvuutta:

" - Qkond,x _ —k’aT(m)

= 32
qkond,a: A ox ) ( )
jolloin lampdovirta g ([¢]=W) on
" T, — 1T, AT
q= A : qkond,x - kA : i l - kAT (33)

Yhtélossd esiintyvdat muuttujat ovat johtumiskerroin k£ [W/m- K], kappaleen
poikkipinta-ala A, pituus [ ja mittauspisteiden vélinen lampotilaero AT =
Ty, — T¢. Johtumiskertoimen arvo on aina lampétilariippuva. Materiaalin huo-
no lammonjohtavuus on usein kytkoksissda matalaan sdhkdnjohtavuuteen, jo-
ka aiheuttaa puolestaan lampenemistd johtimissa, kun niissd kulkee sahkovir-
ta. Ajasta riippuva lammonjohtuminen eli lammon diffuusio on prosessi, jota
voidaan kuvata yhdistamalld jatkuvuusyhtalo ja yhtalo (32) ajasta riippuvaksi
osittaisdifferentiaaliyhtaloksi eli diffuusioyhtaloksi:

oT(z,t) . o, oT. o ,0T. 0, 0T
=g+ —(h—)+ (k=) + = (k— 4

missd ¢ on lammongeneroitumistermi ja & paikkariippuva yleinen lammonjoh-
tumiskerroin. Yleensd lammonjohtumiskerroin voidaan siirtda laskuissa osit-
taisderivaattojen ulkopuolelle ja kdyttda yksinkertaistettua muotoa
] 10T

v+ 4

E «aot’ (35)

jolloin lammonjohtumiskerroin % oletetaan vakioksi paikan suhteen. Yhtdlos-
sd esiintyvat myos terminen diffuusiokerroin a = %, jossa p on aineen tiheys
ja ¢, sen lampokapasiteetti. Todellisuudessa lammdonjohtumiskerroin riippuu
myos lampdtilasta. Kuvassa 5 on esitetty joillekin materiaaleille lampdtilariip-
puvat johtavuuskertoimet, joita kdytetddn myos lampotilasimulaatioissa.
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Lisdksi Wiedemannin-Frantzin laki [11] antaa metallien séhkoénjohtavuuden o
ja elektronisen lammonjohtavuuden k. vilille riippuvuuden

2
E _T (k_B> T, (36)

Os 3\ e

jossa kg on Boltzmannin vakio ja joka on voimassa, kun lampétila on ldhel-
1& huoneen lampétilaa tai sen yldpuolella. Yhtdlon (36) avulla voidaan jol-
lakin tarkkuudella arvioida materiaalin sdhkonjohtavuuden kayttaytymistd,
kun tiedetddn sen lammonjohtavuus kokeellisesti.
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Lammonjohtumiskerroin k [W/m K]
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Kuva 5: Taulukosta [7] sijoitetut limpdétilariippuvat Jimmoénjohtavuuskertoi-

met.
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2.3 Konvektio

Konvektio aiheutuu atomien ja molekyylien satunnaisliikkeen liséksi nesteen
tai kaasun makroskooppisesta liikkeestd. Kuljetuksen kautta siirtymista kut-
sutaan advektioksi ja satunnaisliikkeen osuutta diffuusioksi. Kun suuri méaara
molekyyleja lilkkkuu makroskooppisena massana lampdatilakentdssd, tapahtuu
lampoenergian siirtymistd aineeseen. Ldhelld aineiden rajapintaa satunnais-
liikkeen merkitys on suurin samalla kun nopeus- ja lampdétilaerot ovat pie-
nimmadt, pdinvastoin kaukana rajapinnasta makroskooppinen siirtyminen on
merkitsevintd kun nopeus- ja lampétilaerot ovat suurimmat. Konvektio voi-
daan myos luokitella virtauksen luonteen mukaan vapaaseen ja pakotettuun
virtaukseen sekd kiehumiseen ja kondensaatioon, joihin liittyy aina faasimuu-
tos. Konvektiivista lampovuota kuvaa Newtonin jadhtymisyhtalo [7]

¢ =T, - Tw), (37)

missd h on lampimén véliaineen konvektiivinen lamménsiirtokerroin ja sen

yksikkd on —Y—. Metalli-ionien tuotannossa vallitsevien tyhjidolosuhteiden

vuoksi konvektiota ei tarvitse ottaa huomioon havioitd aiheuttavana tekijana.

2.4 Limmon siirtyminen

Kun késitelldan monimutkaisempia fysikaalisia systeemejd, lammon siirtymi-
nen ei ole koskaan rajoitettu vain yhteen prosessiin. Lisédksi fysikaaliset sys-
teemit ovat yleensd epdstabiileja, jolloin on tarkasteltava ajasta riippuvia eli
transientteja lammonsiirtoyhtdloitd. Ajasta riippumattomassa tapauksessa on
helpointa kéayttda termisen resistanssin kasitettd, josta saadaan helposti halu-
tut lampétilat eri pinnoilla.

2.4.1 Terminen resistanssi

Termiselld resistanssilla kuvataan véliaineen vaikutusta energian siirtymiseen.
Terminen resistanssi on analoginen sdahkoisen resistanssin kanssa, silld siitd
voidaan samaan tapaan muodostaa piirejd ja kytkenttjd kappaleen geomet-
rian mukaan. Viliaineen vaikutuksen lisdksi on otettava huomioon kontakti-
resistanssi, joka aiheutuu kahden eri aineen vilisen rajapinnan muodostamas-
ta esteestd lammon siirtymiselle. Kontaktiresistanssi riippuu kontaktipintojen
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tasaisuudesta ja se on erityisen tdrked elektroniikan komponenttien jadhdytyk-
sen kannalta. Terminen resistanssi mddritelldan prosesseittain yhtdloryhmassa

Johtuminen Riond = 75

1
hcA
1

Konvektio Ryony =

Satelly Rrad = (38)

A
missd resistanssien laskemisessa kdytetddn konvektiivisesta lammonsiirtoker-
toimesta % alaindeksillistd merkintda .., jolla se erotetaan sdteilyyn liittyvasta
siirtokertoimesta £, joka maédritellddn yhtdlossa (10).

Termisten resistanssien avulla voidaan maéaéritelld esimerkiksi transientin ldm-
monsiirtymisen tunnuslukuja, joiden perusteella laimmonsiirto-ongelman rat-
kaisemiseen kdytettivd menetelmd madrdytyy.

2.4.2 Transientti lammaonsiirto

Ajasta riippuvaa lammonsiirtoa tarkasteltaessa voidaan kayttdd kapasitiivista
metodia, jossa oletetaan, ettd kiintedssd kappaleessa lampétila on paikan suh-
teen ldhes vakio eli lampétilan gradientti on ldhelld nollaa. Koska lampoa kui-
tenkin siirtyy ei-triviaalissa tapauksessa, Fourier'n lain (32) perusteella lam-
monjohtavuuskertoimen olisi ldhestyttdva ddretontd mikd ei pidd paikkaan-
sa. Vaikka kyseinen ehto ei koskaan pida tarkasti paikkaansa, sen voimassao-
loa voidaan kuitenkin approksimoida, jos kappaleessa johtavuuden terminen
resistanssi on pieni verrattuna konvektiiviseen tai radiatiiviseen resistanssiin
kappaleen pinnalla. Ndiden oletusten myota ei voida kasitelld transienttia lam-
monsiirtymistd lampoyhtédloiden kautta, vaan niitd on késiteltdva energian séi-
lymisen avulla. Varastoituneen energian aikaderivaatta E,,, voidaan kuvan 6
mukaisessa tilanteessa ilmaista energiatasapainoyhtalona

Esis + Egen - Eulos = Evara (39)

jossa Esis on kappaleeseen menevin lampdenergian aikaderivaatta, Egen kap-
paleessa generoituvan lampoenergian aikaderivaatta ja Ey0, kappaleesta pois-
tuvan lampoenergian aikaderivaatta. Kuvan tapauksessa vain kappaleen toi-
sella puolella on vapaa ymparisto ja toisella reunalla on joko eristetty tai eristé-
miton kiinted rajapinta. Systeemiin meneva energiavirta Eg, on siis néin ollen
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johtumalla siirtyvan lampoenergian aikaderivaatta, joka eristetyssa tapaukses-
sa on 0.

Eg,en
T
E,
—H
L
R —

Kuva 6: Toisesta reunastaan eristetyssd kappaleessa tapahtuvat energian muu-
tokset.

Nadin siis seindmalle, jonka toinen pinta on eristetty ja toiseen pintaan vaikut-
taa konvektiivinen lammonsiirto konvektiokertoimella £ ja ympaériston lam-
potilalla 7', energian tasapainoyhtalo (39) supistuu muotoon

Evar = _Eulos (40)
tai 5T
chpE = —hAs(Ts — Tw), (41)

silld kappaleessa ei generoidu lampoenergiaa eli Egen = 0 ja eristyksen takia
energiaa ei siirry muuten, kuin ympaériston vuorovaikutuksen kautta ja eriste-
oT(z) _ 0.

tystd pinnasta saadaan reunaehto, jossa =~

Kapasitanssimetodin kaytto vaatii systeemiltd hyvin maariteltyd lampdotilaa
ainakin yhdelld reunalla, sekd tunnetun ympariston lampdétilan. Sen kdytet-
tdavyyden kannalta tirked systeemin tunnusluku on Biot'n luku Bi, joka laske-
taan reunaehdoissa madritellyistd lampdotiloista tai tunnetuista termisistd re-
sistansseista (yht&lo (38)). Biot'n luvun mééaritelma [7]

Tl - T2 o Rkond . hLC

= = = By 42
T2 - Too Rkonv k ! ( )
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kertoo siitd, mika prosessi on hallitsevassa asemassa kyseiselld pinnalla. Yhta-
16ssd esiintyva Lc on systeemin karakteristinen pituus

Lo =V/Ag, (43)

joka tarkoittaa kappaleen ulkopinta-alan Ag suhdetta sen tilavuuteen V ja sallii
mutkikkaidenkin kappaleiden ominaisuuksien laskemisen pienemmalld vai-
valla. Kapasitanssimetodin kayttoa ajatellen Biot'n luku on tarked kriteeri: sen
suuruudesta voidaan péaételld, voidaanko menetelméd kayttda vai aiheuttaako
se suuren virheen. Se kertoo lampétilajakauman kdyttaytymisestd ajan funk-
tiona siten, ettd pienilld (Bi << 1) arvoilla kappaleen sisdinen lampdotilagra-
dientti on pieni ja jakauma on siis tasainen, jolloin kapasitanssimetodi on kayt-
tokelpoinen. Esimerksi epdsddnnollisen muotoisen kappaleen lampdétilan kiyt-
taytymistd on helppo ennustaa, jos sen pinta-alaa ja tilavuutta voidaan koh-
tuullisesti arvioida sen fysikaalisten ja geometristen ominaisuuksien avulla.
Kun konvektiota ei tyhjidolosuhteissa ilmene, voidaan lampdétilan aikakayt-
taytymiselle kirjoittaa seuraavat differentiaaliyhtdlot, joiden ratkaisemisessa
kédytettiin simulaatio-ohjelmaa ja joiden tuloksia kdytettiin uunin kehittdmi-
sessd:

0"A+ Ey — (Qlony + Q) A = pcV — (44)

A+ Ey— [MT —Ty) +eo(T* —THA = pcV— (45)
joka on epélineaarinen ja epdhomogeeninen differentiaaliyhtalo ja jota ei voi
ratkaista eksaktisti integroimalla. Likimddrdisen ratkaisun voi kuitenkin saada
ratkaisemalla yhtdlo diskreetisti aika-askelittain. Eksaktin ratkaisun voi saada
lamposateilyd sisdltavassa tapauksessa, kun systeemiin tuleva lampovuo, lam-
mon generoituminen sekd konvektio ovat olemattomia. Tédlloin saadaan tyh-
jiossd sdteilevaan kappaleeseen liittyva differentiaaliyhtilo, jolle on olemassa
ratkaisu. [7] On huomattavaa, ettd yhtdlon (44) tapauksessa on kyse pintail-
miostd ja siind on kaytetty kapasitanssimenetelmén oletuksia.
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3 Sahkomagnetismi

Sahkdmagnetismia on tdssd tyodssad kasiteltdva, silld samanaikaisesti resistiivi-
sen uunin kehittdmisen kanssa kehitettiin myds induktiivista mikrouunia sa-
maan tarkoitukseen. Induktiouunissa energia siirtyy kuumennettavaan upok-
kaaseen tdysin induktiivisesti ja aiheuttaa upokkaan kuumenemisen. Johtimen
resistanssi ja sen riippuvuus lampétilasta ovat oleellisia seké resistiivisen ettd
induktiivisen uunin tapauksessa.

3.1 Resistanssin lampétilariippuvuus

Johtimen resistanssi méaéritellddn sen ominaisresistiivisyyden p avulla seuraa-

vasti: l
p .
R=C_" 46
=, (46)
missd p ([p] = [2m]) on materiaalin ominaisresistiivisyys, ! johtimen pituus

metreind ja A sen pinta-ala. Erdiden alkuaineiden resistiivisyyksid ja resistans-
sin lampéotilariippuvuuden kertoimia 16ytyy taulukosta 2. Esitettavit alkuai-
neet on valittu siksi, ettd niitd on kdytetty uunien tarkeiden osien valmistuk-
sessa.

Taulukko 2: Joidenkin alkuaineiden sdéhkoénjohtavuusominaisuuksia.

Alkuaine p [Q2m] a [1/K]
Cu 1,68¢ —8 0,0068
Ta 13,5e — 8 0,0038
Mo 71,8 —8 0,0046

Ominaisvastuksen eli resistiivisyyden lisdksi sdhkon liikkuvuutta voidaan ka-
sitelld sen kdanteisluvun eli konduktanssin o = % avulla. Esitystavaksi on aina
syyta valita informatiivisempi muoto.

Sahkoisen resistanssin eli vastuksen lampétilariippuvuus on aineen ominai-
suus ja riippuu sen rakenteesta. Koska kaikilla materiaaleilla suprajohteita lu-
kuun ottamatta on sdhkoinen resistanssi, on maééritelty erikseen johteille ja
eristeille tyypilliset piirteet eli johteilla on matala ominaisresistanssi ja eristeil-
14 korkea. Suuret lampoétilat saattavat tuoda ylldttavid ongelmia, silld aineiden
kiderakenne muuttuu lampotilan kasvaessa. Tama johtaa siihen, ettd esimer-
kiksi monet keraamit, kuten alumiinioksidi (Al;O3), menettdvat resistiiviset
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Taulukko 3: Joidenkin keraamien sulamispisteitd 1Ty, ja resistiivisyyksid eri

lampotiloissa sekd lampotilat Ty, joissa kappaleista poistuvan kaasun héyryn-

paine on 10° Pa. [17]

Materiaali | T, [K] Resistiivisyys [(dm] 7i [K]
Al,O4 2323 1103K 108 2036

2148 K 22

710, 2993 613K 2,1-10% 2021

973K 2,3-10°

2273K 0,59
MgO 3073  1073K 3-10% 1500
1873K 10*

ominaisuutensa ldhes kokonaan. Alumiinioksidin ja joidenkin muiden keraa-
mien resistiivisyyden lampétilariippuvuutta on esitelty taulukossa 3. [17] Me-
tallien resistiiviset ominaisuudet eivit hdvid korkeissa lampdotiloissa.

Resistanssin lampétilariippuvuutta voidaan arvioida lyhyilla lampétilavéleil-
1a sen potenssisarjakehitelmén kahdella ensimmadiselld termilla:

R = Ry [l +a(sT)], (47)

vaikka todellisuudessa pidempien lampdétilavilien ollessa kyseessa olisi syytd
kayttda n. kertaluvun potenssisarjaa [1]

R(T) = Ry(1+aT + pT* + ...). (48)

Kuvassa 7 on laskettu yhtdlon (47) avulla kahdelle eri metallitangolle resis-
tanssin kdyttaytyminen lampdétilan funktiona lampétila-alueella 0 — 2200 K.
Kuvasta voidaan ndhda resistiivisyyksien vaihtelun tantaalin ja kuparin vilil-
1a. Tehtyjen kokeiden yhteydessd laskettiin myos uunin kokonaisresistanssia
lampdotilan funktiona ja niistd muodostettiin sirontakuvio.

Lampétilariippuvuuden lineaarisuus péatee vain matalilla, alle 1100 K 1ampo-
tiloilla eikd taulukoissa yleensa ole annettu korkeampien kertalukujen kertoi-
mia. [1] Taulukossa 2 on annettu joitakin esimerkkeja resistanssin lampétila-
riippuvuuskertoimista.
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Kuva 7: Halkaisijaltaan 10 mm metallitangon resistanssin limpétilariippuvuus
lampétilan funktiona pituusyksikkod kohden.

3.2 Resonanssipiirit

Resonanssipiirid kdsitellddn tdssa tutkielmassa, silld kehitettdvan resistiivisen
mikrouunin kanssa kehitettiin rinnan myos induktiivista uunia. Induktiivi-
sen uunin toiminta perustuu sdhkdmagneettiseen keskindisinduktioon ja re-
sonanssiin. Induktiivista uunia voidaan pelkistetysti kuvata resonanssipiiring,
jossa on resistorin kanssa sarjaan kytketty kelan ja kondensaattorin rinnan-
kytkentd. T4lloin tietylld resonanssitaajuudella, joka on riippuvainen kaikkien
kolmen komponentin ominaisuuksista, voidaan keskindisinduktanssin avulla
siirtdd sahkovirran energia kelasta kelan sisélld olevaan metalliin.

Resonanssipiiri on tyypillisesti sellainen virtapiiri, jossa vaihtojannite on kyt-
ketty kondensaattorin ja kelan yli. Tdllaiselle kuvan 8 mukaiselle piirille voi-
daan tasavirtapiirin resistanssin sijaan maééritelld impedanssi Z ([Z] = (), jol-
la on ohmisen impedanssin Zz = R lisdksi kapasitiivinen komponentti Zo =
—i(wC) ! ja induktiivinen komponentti Z;, = iwL, missd L on induktanssija C
kapasitanssi.[9]
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Kuva 8: Yksinkertaisen LC-resonanssipiirin piirikaavio.

Rinnan kytketyt impedanssit voidaan yhdistéa siten, ettd
11\ iwL
Zic=\|-+— =— 49
Le (ZC+ZL) 1—2LC “9)
ja edelleen kytkettynd sarjaan vastuksen kanssa

R(1+ w?LC) + iwL

Ztotal - ZLC + ZR = 1+ 2LO )

(50)

missd 7 on imaginddriyksikko. LC-rinnakkaisresonanssipiirin impedanssi las-
kee resonanssitaajuuden wy = 1/ V/LC 14helld nollaa kohti [1]. Yleisesti tallai-
nen piiri on kaistanpddstosuodin, jossa piirin LC-osan yli mitatun jannitteen
maksimi on resonanssitaajuuden wy kohdalla. Kaistanpaddstosuotimen tehtdva
on vaimentaa suotimen yli mitattavasta signaalista kaikki muut paitsi halutut
taajuudet. Ideaalisen suotimen vaimennuskdyran (kuva 9) muodosta voidaan
laskea pddstokaista dw. Huipun leveydestd voidaan laskea laatutekija (), joka
kertoo piirin energianvarastointikyvyn ja ohmisten havididen suhteesta:

_wo  wol 1
T TR TR
Laatutekijd ilmaisee suotimen valikoivuutta ja suuri arvo kertoo hyvin kapeas-
ta padstokaistasta. Tatd voidaan kayttdd hyvéaksi esimerkiksi radiovastaanot-
timissa, joissa on véalttimatontd vastaanottaa jokin taajuuskaista ja suodattaa
yliméaraiset taajuudet pois. Resonanssitaajuutta voidaan nostaa kapasitanssia
pienentdmalld ja laskea sitd nostamalla.

(51)

Kaistanleveyden dw médritelmdna kdytetddn myos niiden taajuuksien valistd
aluetta, jossa ulostulojannitteen 1, suhde sisdédanmenojannitteeseen V; (yhtdlo
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(53)) on % ~ 0,707 eli
1 wWo

dw=—==— ~0,707. 52
V2 QT 2
Suotimen paastokdyra kulmataajuuden funktiona lasketaan sisdédanmenojan-
nitteen ja resonaattorin yli mitatun jannitteen suhteena, kun V; on jannite-
lahteestd tuleva signaali ja V5 on resonaattorin yli mitattu ulostulojannite. Ta-
savirtapiirille tdméd ulostulojdnnite ei olisi mielenkiintoinen, silld resonaatto-
ri on vaihtovirtakomponentti. Seuraavan yhtélon avulla voidaan laskea RLC-
kaistanpdastosuotimen taajuusvastekdyra 1dhto- ja tulojannitteiden suhteena:

V2 VAYe, wlL

il = ) 53
V1| |Ztotal| VW2L? 4+ R2(1 + w2LC)? (53)

Kuvassa 9 on sijoitettu yhtdloon (53) kulmataajuudet vililtd w = {0,10*} ja
asetettu C' = 1mH, L = 1 uHja R = 1(). Ndistd saadaan resonanssikulmataa-
juudeksi wy = 1/vLC = 32-10° s~ ja kaistanleveydeksi dw = w2RC = 103 s
Taajuuksina nditd vastaavat lukemat ovat f, = 5kHzja § f = 160 Hz. Varsinai-
nen tulos |15/V;| on selkeyden vuoksi normitettu pddstojannitteen maksimiar-
volla.

3.3 Sdhkomagneettinen induktio

Resistiivisen uunin kanssa rinnakkain kehitetty induktiivinen uuni toimii kes-
kindisinduktiolla. Siind uuni muodostuu resonanssipiiristd, jossa on kdamin
kanssa rinnan kytketty kondensaattoreita, joilla sdddelldan resonanssitaajuut-
ta. Lisdksi laitteistoon kuuluu ohjauselektroniikkaa, jonka avulla sdddetdén re-
sonaattoriin syotettdvan signaalin taajuutta ja amplitudia. Metallin sulatus ta-
pahtuu siten, ettd induktiokddmin sisdlld on putkimainen ontto metallinen as-
tia, jota sanotaan upokkaaksi. Upokas sijaitsee kuvan 10 mukaisesti kelan kes-
kelld ja se on toisesta pddstdadn kiinnitetty uunin muuhun runkoon niin, et-
td sen keskiakseli on mahdollisimman ldhelld kddmin keskiakselia eikd padase
koskettamaan induktiokelaan.

K&damin avulla upokkaaseen indusoidaan voimakkaita pintavirtoja niin, ettd se
kuumenee ja sen sisélld oleva materiaali sulaa. Magneettikenttd muuttaa kaa-
missd suuntaansa virran muutoksen madraamalld tavalla. Yleensd uuneissa
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kaytettavat taajuudet ovat muutamasta kilohertsistd megahertseihin [17]. Tas-
sd kappaleessa késitellddn lyhyesti induktiokuumennuksen fysikaaliset peri-
aatteet

Kun johdin on muuttuvassa magneettikentdssd, sithen muodostuu lahdejan-
nite V' [5]

vz]{E-dZZ/VXEdS:—%, (54)
S

missd ¢ on magneettivuon tiheys. Magneettivuon tiheydelle ja magneettiken-
tdn voimakkuudelle B on N-kierroksiselle kddmille voimassa

B = /L()NI
6 = / B-ds. (55)
S
Yhdistamalld yhtdlot (54) ja (55) voidaan ldhdejdnnite laskea sylinteriméisessa
metallikappaleessa, jonka pituus on [ ja sdde r ja joka on suoran solenoidin

sisdlld kuvan 10 osoittamalla tavalla, kun siind kulkee virta /(t¢), seuraavalla
tavalla:

V=-=[B dS=—AuN—. (56)

On myos otettava huomioon, ettei lampoenergiaksi muuttuvan siahkoétehon
Joule-lampenemista kasittelevan yhtdlon
U2
2

P=RI=— (57)
resistanssi ole sama kuin tasavirralle, vaan se méaritellddn pintaimpedanssina
tunkeutumissyvyyden avulla yht&loillad (58) ja (59). Resistiivisten hdvididen li-
sdksi tehohukkaa aiheuttaa hysteresis-ilmio, jota esiintyy kaikilla magneetti-
silla materiaaleilla, ja se muodostaa noin 10% kokonaishavioista.[5]

Magneettisesti lineaarisille materiaaleille voidaan méérittdd pintaimpedanssi

142
oo

missd o on materiaalin johtavuus ja ¢ tunkeutumissyvyys, joka lineaariselle

materiaalille on
5= /i.[lo] (59)
oW

7 —

[15], (58)
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Pintavirrat kulkevat tdssa kerroksessa, joka vastaa tunkeutumissyvyyttd. Ndin
voidaan laskea pintaimpedanssi ja lammitysteho. Tunkeutumissyvyyteen vai-
kuttavat siis kuumennettavan materiaalin johtavuus, magneettinen permeabi-
liteetti sekd solenoidivirran taajuus. Tastd esimerkkind kuvassa 11 molybdee-
nin tunkeutumissyvyys taajuuden funktiona. Pintaresistanssi on luonnollises-
ti pintaimpedanssin reaaliosa. Molybdeenin permittiivisyys p on noin yksi ja
sen johtavuus o = 19, 25-. Kuvasta 11 voidaan myos todeta, ettd korkeilla taa-
juuksilla tunkeutumissyvyys jdda hyvin pieneksi, jolloin pintaimpedanssi kas-
vaa. Matalilla taajuuksilla taas tunkeutumissyvyys kasvaa rajusti; tdsta syysta
kuvaaja alkaa vasta 1000 Hz kohdalta.
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Kuva 9: Pdédstosuotimen ominaiskuvaaja, johon on piirretty syotetyn signaalin
Vi ja suodatetun signaalin V, amplitudien suhde.

Kuva 10: Kehitteilld olevan induktiivisen uunin kela, jonka sisalld upokas si-
jaitsee.
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Kuva 11: Pyérrevirtojen tunkeutumissyvyys molybdeenissa vélilld 1 kHz—
5 MHz.
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4  Metalli-ionisuihkujen tuottaminen

ECR-ionildhteilld voidaan ionisoida ainoastaan kaasumaisessa olomuodossa
olevia aineita. Tdma tarkoittaa sitd, ettd huoneenlampétilassa kiinted aine on
hoyrystettava jollain menetelmélld ennen ionisaatiota. Monissa tapauksissa
uuni on kayttokelpoisin menetelma metallien hoyrystamiseksi ja ndin metalli-
ionien tuottamiseksi.

Taman tyon tarkoituksena oli kehittda kyseistd tekniikkaa korkeampien ope-
raatiolampétilojen aikaansaamiseksi, mikd mahdollistaa uusien huonosti hoy-
rystyvien metallien kdyttamisen ydinfysiikan kokeissa.

Tyossé kehitettiin niinsanottu kalvouuni, joka mahdollistaa jopa 2000°C 1dm-
potilan kdayton hoyrystamisessd. Uunin suunnittelussa kaytettiin hyvéksi se-
kd lampotilajakauman ettd materiaalien ominaisuuksien simulointeja. Uunia
testattiin testipenkissé ja joissakin tapauksissa ECR-ionildhteelld. Mittauksis-
sa kaytetty testipenkki koostui alumiinisesta testikammiosta, tyhjiopumpusta,
paineantureista ja tehonldhteestd. Kammion kokoonpanon periaate voidaan
ndhdé kuvasta 12. Kammioon asennettiin myos lapindkyva laippa, jotta uunin
kaytosta testien aikana voidaan tarkkailla visuaalisesti. Testikammion sdhko-
kytkennit tehtiin niin, ettd positiivinen napa virtaldhteessa kytkettiin uunin
kupariseen keskitankoon ja negatiivinen yhdessd maadoituksen kanssa kam-
mion runkoon. Lampétilan mittaus suoritettiin laipan ldpi viedyilld termo-
parin langoilla, joiden yhteenkiedotut pait asetettiin uunin upokkaan sisélle.
Lankojen ilmanpaineen puoleisten padiden jannite mitattiin yleismittarilla ja se
tulkittiin lampétilaksi C-tyypin termoparin taulukon avulla.

Muista menetelmistd kiinteiden aineiden hoyrystamiseksi MIVOC ja sputte-

Pumppausvéylad

& Uit Ikkuna

Lampdpari

Kuva 12: Kaaviokuva testikammiosta. Kuvaan on merkitty uunin lisdksi mui-
den laippojen funktio.
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rointi ovat yleisimmin kédytetyt. Laser-hoyrystystd kdytetdan harvoin laitteis-
ton korkean hinnan vuoksi. Uunien kehittdmisen motivaatio on niiden avulla
aikaansaatavien ionisuihkujen laatu ja yksinkertainen toiminta. Lisdksi uunien
avulla voidaan pédasta eroon monista myrkyllisista tai hankalasti késiteltavista
MIVOC-yhdisteista.

4,1 Ioniliahde

Ionildhteet ovat hiukkassuihkujen tuottamiseen tarkoitettuja laitteita. Eri tyyp-
pisid ionildhteitd on lukuisia ja tdssd tyossa kdytettiin Jyvaskyldan yliopiston
tysiikan laitoksen 14 GHz ECR-ionildhdettd, jolla voidaan tuottaa ionisuihkuja
lahes kaikista alkuaineista. Lisdksi sen ominaisuuksiin kuuluu pieni materiaa-
linkulutus ja kyky tuottaa keskeytyksettd pitkidkin ionisuihkuja vakaasti.

ECR-ionildhteessd ionit ovat vangittuina magneettiseen pulloon plasmakam-
miossa, jossa niitd kithdytetdan mikroaaltojen avulla. Elektronit kiertdvat mag-
neettipullossa syklotronitaajuudella, joka riippuu magneettikentdn voimak-
kuudesta. T4lloin on oltava olemassa magneettisia ns. ECR-pintoja, jossa elekt-
ronit ja kammioon ohjatut mikroaallot ovat resonanssissa ja B = Bgcr. Tutki-
muksessa kéytetty ionildhde toimii 14 GHz taajuudella. Kuvassa 13 on esitetty
kaavakuva ionildhteen plasmakammion toiminnallisesta rakenteesta. Yleensd
magneettisen pullon muodostamiseen kdytetddn solenoideja aksiaalisen ken-
tdn muodostamiseen ja radiaalisen kentdn muodostamiseen multipoliraken-
netta, jolloin plasmakammion keskelle jad magneettikentdn minimi muodos-
taen niin sanotun B-min-rakenteen. Yksinkertaisimmillaan magneettinen pul-
lo koostuu pelkéstddan solenoideista, mutta tdmaé ei ole tehokasta. Korkeiden
varausasteiden tuottamiseksi ECR-ionildhde tarvitsee toimiakseen mahdolli-
simman hyvin tyhjion, kdytetyssi laitteistossa vahintddn 10~" mbar, joka myos
on siirtolinjojen paine. Yleensa ionisoitavan materiaalin lisdksi ionildhteessa
kaytetddan seoskaasuna jotain muuta kaasua kuten happea tai typped jadhdyt-
tamédn plasmaa, silld tyhjidolosuhteiden lisdksi tarked ECR:n toiminnan kan-
nalta on plasman elektronitiheys seké ionien "vanginta-aika"plasmassa. Lisak-
si seoskaasuja voidaan kdyttda ionildhteen spektrin kalibroimiseen, sillé yleis-
ten alkuaineiden piikit ovat hyvin tunnistettavia harvinaisempien ionien jou-
kosta. [18]
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mikro- Kkaasunsyotto, esim. O,
aallot injektio
plasmakammio
v
o
BCR| virtakelat
o
Bmax
|~
ekstraktio K?P_}?_mhku
v

Kuva 13: ECR-ionildhteen periaatekuva.
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4.2 Resistiivinen uuni

Vanhemmat resistiiviset uunit ovat yleensa ionildhteen ulkopuolella sijaitsevia
kookkaita laitteita, joista hoyrystynyt materiaali kulkeutuu plasmakammioon
putkea pitkin. Nama laitteet eivat myoskdadn kykene kovin korkeisiin lampo-
tiloihin, joten tehokkaammille korkean lampétilan uuneille on tarvetta uusien
metalli-ionisuihkujen tuottamiseksi.

= =5
/ \ \ j Alumiinioksidinen
\

Tantaalinen uuni

ldmpdsuoja

| _— Alumiinioksidinen

uuninsuojus

\ N T Upokas

4,30cm - e

Néyte

Alumiinioksidinen
upokkaanpidike

\

\ 5

= =
L— 1,90¢m —J

Kuumennuslanka

Tantaalinen ulkokuori

Kuva 14: Poikkileikkauskuva kdytossd olevasta uunista.

Nykyaikainen resistiivinen uuni sijaitsee ionildhteen sisélld ja sen rakenne on
mahdollisimman yksinkertainen toimintavarmuuden lisddmiseksi. Esimerkki-
nd tallaisesta uunista kasitelldan kdytossa olevaa uunia, jonka toimintalampo-
tila on rajoittunut materiaalivalintojen takia. Yksityiskohtainen kuva hehku-
langalla lampenevistd uunista on kuvassa 14. Varsinainen hoyrystettivd ma-
teriaali asetetaan upokkaaseen, joka on kdytdnnossd metallitanko, johon on
pitkittdissuunnassa porattu reikd tai keraamista valmistettu putki. Resistiivi-
sen uunin kriittisid osia ovat upokkaan lisdksi limmityselementti ja sen mate-
riaali, muoto ja tyyppi. Resistiivisen uunin lampoelementti voi olla joko hyvin
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ohut kalvo tai hehkulanka. Koska vaaditut lampétilat ovat korkeita, on valt-
tamatontd valita lampoelementin materiaali niin, ettd se kestdd mahdollisim-
man korkeaa lampotilaa eivatkd sen ominaisuudet muutu. Kuvassa 14 esite-
tyn uunin tapauksessa toimintaldmpétilaa rajoittaa alumiinioksidin resistans-
sin hdvidminen korkeissa lampétiloissa taulukon 3 kuvaamalla tavalla. Vaik-
ka materiaalin valinta perustuu fysikaalisesti lampétilaan, siihen vaikuttavat
yleensd myos taloudelliset seikat sekd reagoivuus hoyrystettdvien materiaa-
lien kanssa. Muiden osien kuin lammityselementin resistiivisen lampenemi-
sen yhteydessd on otettava huomioon etenkin sahkon kulkureitilld olevien lii-
tosten kontaktipinta-ala ja kontaktin pysyvyys myos materiaalien laajetessa.
Kayttokelpoisia liitdntdtapoja ovat esimerkiksi putkien sovitukset sisdkkdin
ja erilaiset kierteet. Kokoonpanon kokonaisresistanssin lampdétilariippuvuutta
on mahdoton ennustaa, jos osat padsevat lammetessdan liikkumaan toistensa
suhteen.

Koska hyvéa sdhkonjohde johtaa yleensa hyvin myo6s lampodd, on simulaatioi-
den avulla tutkittava lampétilat lammolle herkkien tiivisteiden ja matalam-
man sulamispisteen omaavien aineiden rajapinnoissa.

Lisdksi on otettava huomioon lammonjohtumisesta ja lamposéteilystd aiheu-
tuvat hadviot etenkin korkeissa lampétiloissa, silld tyhjickammion ympaériston
lampétila, eli yhtdlossa (8) esiintyvé Tymp voidaan olettaa samaksi kuin huo-
neen lampétila eli noin 300 K. Sateilyhdvioitd voidaan vdhentdd suunnittele-
malla tarpeeksi tehokas sateilysuojaus esimerkiksi molybdeenikalvosta, jonka
reflektiviteetti p) infrapuna-aallonpituuksilla on 0, 93 [8] ja kokonaisemissiivi-
syys € = 0,25 [7]. Talldin suurin osa sateilytehosta heijastuu takaisin lammi-
tyskalvoon ja kokonaislampdvuo ymparistoon pienenee.

4.3 Induktiivinen uuni

Induktiouunissa upokkaan pintaan indusoidaan korkeataajuuksisella vaihto-
jannitteelld pintavirtoja. Kdytettdvian kelan kokoa rajoittaa ionildhteen injek-
tiopdan koko, joten rakenne on pidettdva yksinkertaisena ja varsinainen elekt-
roniikka on sijoitettava ionildhteen ulkopuolelle. Uunin LRC-piirin lisdksi lai-
te vaatii tehonldhteen ja signaaligeneraattorin. Yleensd suurin ongelma on véa-
rahtelypiirin komponenttien ominaisuuksien optimointi halutulle resonanssi-
taajuudelle, joten helpoin, mutta samalla kallein tapa on kadyttda kaupallista
signaalildhdettd, jotka yleensd osaavat itse hakea resonanssitaajuudet.
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Jyviaskylan yliopiston fysiikan laitoksella kehitettdvan induktiouunin resonans-
sitaajuus on noin 160 — 200 kHz, ja koska kelan induktanssi muuttuu taajuu-
den ja lampétilan funktiona, on kaistanleveyttd tai Q-arvoa vaikea mdarit-
tad. [19] Induktiivisen uunin rakenne eroaa elektroniikan lisdksi resistiivisesta
oleellisesti lamp0oeristyksen ja materiaalivalintojen suhteen. Oleellisesti upo-
kas on ainoa lampeneva osa, josta lampd voi johtua uunin runkoon ja sateilld
kelaan. Koska kela on tyypillisesti kuparia, joka kestdad kdytossa korkeintaan
800 K lampédtilan, on siihen jdrjestettdva jadhdytys. Parhaiten kelan jadhdytta-
minen onnistuu valmistamalla se putkesta, jonka sisilld kiertdad vettd. Upok-
kaasta johtuvan lampovirran minimoiminen onnistuu helposti minimoimalla
sen kosketuspinta-ala uunin runkoon. Toisin kuin resistiivisessd uunissa, kaik-
ki virta kulkee erillisid johtimia pitkin, eikd upokas itse ole jannitteessd. Tama
mahdollistaa myo6s lampoparin asentamisen uunin rakenteisiin. Kelan ympa-
rilld on fysiikan laitoksella kehitetyssd uunissa kuparinen suojus, joka diamag-
neettisena aineena vidhentdd magneettikentdn voimakkuutta. Ndin suurempi
osa energiasta menee upokkaaseen, kun induktiokuumennus ei kohdistu ym-
paroiviin ferromagneettisiin rakenteisiin. Kuvasta 10 ndhddan induktiouunin
kela ja sen sisélld oleva upokas. Signaali kulkee kelaan koaksiaalikaapelia pit-
kin varren toisessa pddssd olevasta ohjauselektroniikkapiiristd, joka sisdltda
signaaligeneraattorin sekd kddmin kanssa rinnankytketyt kondensaattorit.

On kuitenkin syytd ottaa huomioon, ettd yleensa todelliset olosuhteet eria-
vat huomattavasti ideaalisista, jolloin sdhkomagnetismia késittelevassa kap-
paleessa esitettyjen yhtdloiden kaltaiset laskut monimutkaistuvat huomatta-
vasti. Tamén takia on syytd simuloida magneettikenttid ja indusoituneita vir-
toja numeerisesti, silld tietokoneen kyky ratkaista nditd yhtdléitd on suuri apu
tuotekehityksessa.

44 MIVOC

MIVOC-menetelmilld voidaan tuottaa hoyrystyvistd metalliyhdisteistd ioni-
suihkuja suhteellisen helposti. Esimerkkejd yhdisteistd 16ytyy taulukosta 4 ja
mainituista lahteista. Metalli-ionien tuottaminen tapahtuu yksinkertaisesti lait-
tamalla néyte erilliseen MIVOC-kammioon, joka on yhdistetty ionildhteeseen
kuvan 15 mukaisesti ja antamalla hoyrystyvidn kaasun kulkeutua plasmaan,
jossa molekyylit pilkkoutuvat ja ionisoituvat. On tarkedsd, ettd ionisoitava al-
kuaine on raskain atomi yhdisteessd korkealaatuisen suihkun tuottamisek-
si pienelld materiaalikulutuksella. Yhdisteen valinnassa on kiinnitettava huo-
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Taulukko 4: Joitakin esimerkkejd MIVOC-yhdisteistd. [2][3]
Ioni | MIVOC-yhdiste
Fe | Fe(CsHs),
6ANi 64Ni(CsHs)o
Os Os(CsHs)2
Si SiH,

miota sen rakenteeseen, jotta yhdisteessd olevien muiden aineiden aiheuttama
kontaminaatio plasmassa olisi mahdollisimman pieni. Mys kaasun kulkeutu-
minen MIVOC-kammiosta plasmaan on suunniteltava tarkasti, silld paine-ero
kammioiden vaélilld sekd putkiston geometria ovat tdrkeitd tekijoitd siirtolin-
jan tehokkuuden takaamiseksi. Siirtolinjan tehokkuudesta kertoo sen konduk-
tanssi

_Q

P2 —p1’
missd () on kaasunsyottonopeus, p; on ionildhteen paine ja p, MIVOC-kam-
miossa olevalle kaasulle ominainen saturaatiopaine[14]. Jyvaskylan yliopiston
tysiikan laitoksen laitteiston yhteydessa saturaatiopaineen minimiarvona voi-
daan kayttdd 10~° mbar [12].

C

(60)

L ECR ion
lon gas source
MIVOC- 1 st
chamber stage
2nd
stage
Volatile ON/OFF
compound valve

Kuva 15: Periaatekuva MIVOC-kammion liittdmisesta ECR-
ionildhteeseen.[12]
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Taulukko 5: Joidenkin aineiden sputterointituottoja. [6]

Aine | Sputterointitulo | Aine | Sputterointitulo

Ag 3,4 Ge 1,2

Al 1,2 Hf 0,8
Au 2,8 Ir 1,2

Be 0,8 Mg 1,4

C 0,2 Mn 1,3

Co 1,4 Mo 0,9

Cr 1,3 Nb 0,6
Cu 2,3 Ni 1,5

Fe 1,3 Os 0,9

4.5 Sputterointi

Sputterointia kdytetddn ionildhteissd silloin, kun halutaan ionisoida korkean
sulamispisteen materiaaleja. Ionisointi tapahtuu pommittamalla plasmakam-
mioon kiinnitettyd kohtiota plasman ioneilla, joita attraktoidaan kytkemalla
kohtio matalampaan potentiaaliin kuin kammio. Ionipommituksen kohtion
hilalle antama ylimédardinen energia irrottaa siitd atomeja, jotka ajautuvat plas-
maan ja ionisoituvat. Sputterointituottoon eli saatavien ionien mddrdan vai-
kuttavat esimerkiksi kohtion kiderakenne, kohtion jannite sekd sputteroivan
ytimen massa. Sputterointituoton kannalta riittdvad jannitettd ei voi kayttaa,
koska se aiheuttaisi liian suuren hdirion plasman olosuhteisiin heikentden io-
nildhteestd saatavan ionivirran maaraa [14]. ECR-ionildhteissé kdytetdan yleen-
sd seoskaasutekniikkaa maksimaalisen sputterointituoton aikaansaamiseksi [13].
Joitakin sputterointituottoja on esitelty taulukossa 5. Sputteroinnin etuna voi-
daan pitdd sen riippumattomuutta lampdétilasta, joka on uunien tapauksessa
hyvinkin oleellinen tekija.

4.6 Laserablaatio

Laserablaatio tarkoittaa ionildhteessd olevan materiaalin kuumentamissa pai-
kallisesti laserin avulla jopa 10'! X intensiteetilld [4]. Menetelmd on teknisesti
toimiva ja mahdollistaa ionisuihkujen tuottamisen useimmista huoneenlam-
potilassa kiinteind esiintyvistd alkuaineista. Ionildhdeymparistossd menetel-
madn liittyvd kokemus on vihdistd ja menetelmén yleistymistd rajoittava teki-
ja on laitteiston korkea hinta. Metalli-ionien tuottaminen ablaatiolla on hyvin
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tarkasti sdddeltdvissd, silld ainetta voidaan hoyrystdd haluttaessa lyhyina puls-
seina. Lisdksi hoyrystys voidaan tehdd hyvin tarkasti, jolloin saadaan haluttu
madrd ioneja plasmaan juuri silloin, kun niité tarvitaan eikd materiaalia mene
hukkaan. Pieni kulutus on oleellista etenkin kalliiden isotooppien yhdeydessa.
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5 Materiaalien termisista ominaisuuksista

Jotta hoyrystysuuneilla voitaisiin saada aikaan metallihdyryd, on saavutettava
hoyrystymiselle riittava lampotila. Tama ei kuitenkaan yleenséd ole sama lam-
potila kuin sulamis- tai kiehumispiste, silld kaikilla aineilla on ddrellinen hoy-
rynpaine. Siten tarvitaan ainoastaan riittdvd lampotila, ettd materiaalia haih-
tuu tarpeeksi ionisuihkun tekoa varten. Lisdksi materiaalit reagoivat toisten
materiaalien kanssa helpommin korkeissa lampétiloista. Esimerkkeja téllaisis-
ta reaktiosta ovat volframin ja alumiinin seostuminen ja tantaalin sekd gadoli-
niumin seostuminen korkeissa lampdétiloissa. [17]

Eri alkuaineet kdyttaytyvat eri tavoin ja reaktioiden laatuun vaikuttavat esi-
merkiksi paine, molempien materiaalien kiderakenteet, lampdétila, sahkomag-
neettinen sdteily ja ympaériston kaasut. Esimerkiksi yttriumin tapauksessa reak-
tio hapen ja valon kanssa on jopa huoneenlampétilassa havaittava ja jo matalat
lampétilat aiheuttavat eksotermisen reaktion hapen kanssa eli metalli tuntuu
selkedsti lampimalta kasiteltdessd. Tastd syystd on kiinnitettava erityistd huo-
miota ndytteiden tekemiseen ja niiden késittelyyn seké ionildhteen olosuhtei-
siin. Ionildhteessd on perustilassa korkea tyhjio, jossa on ldhinné ilmakehésta
perdisin olevien kaasujen jddnteitd, joita kutsutaan jadnnoskaasuksi. Ndiden
kaasujen lisdksi ionildhteen plasmakammiion lisdtdan hyvin pieni méara niin-
sanottua puskurikaasua, joka on tyypillisesti typped tai happea, sekd ionisoi-
tavan alkuaineen atomeja sisdltdvdd kaasua. Monet alkuaineet, kuten titaani,
reagoivat tai liukenevat korkeissa lampétiloissa. Suurin osa metalleista on yh-
teensopivia keraamien kanssa. Alumiinioksidi (AlyO3) on yleisesti kdytossa
eristeend erilaisissa uuneissa, mutta sen haittapuolia ovat huono lammon- ja
sahkonjohtavuus sekd muuttuminen johtavaksi korkeissa lampaotiloissa. Eris-
tavyytensd vuoksi alumiinioksidi ei sovellu induktiouunien upokasmateriaa-
liksi.

Joidenkin keraamisten materiaalien sulamispisteitd ja resistiivisyyksien lam-
potilakdyttaytymistd on esitelty taulukossa 3. Ndistd erityisesti resistiivisyy-
den muutoksiin ja kiehumispisteisiin on kiinnitettivd huomiota, silld keraa-
misista materiaaleista sublimoituu herkéasti materiaa tyhjiossa. Jos materiaalin,
kuten alumiini- tai zirkoniumoksidien (ZrO,) tapauksessa, ominaisresistiivi-
syys pienenee lampdétilan funktiona, on varmistettava ettei timén takia muo-
dostu oikosulkuja uunin rakenteen sisdlle. Tdssd yhdeydessa kuvien 17 ja 18
informaatio lampétilan vaihteluista on oleellinen. Kuvan 17 tarkempi tarkaste-
lu osoittaa, ettd keraamisen eristeen maksimilampétila jaa 1500 K alapuolelle,
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joten eriste ei muutu johtavaksi. Tdama on todettu myos mittaamalla eristeiden
johtavuutta, kun testauksen aikana etsittiin mahdollisia syitd toimintah&irioi-
hin ja erds vaihtoehto oli keraamisten eristeiden muuttuminen johtavaksi.

Hoyrystysuunin kehittamiseen on valittava oikeanlainen materiaali upokkaa-
seen ja mahdolliseen resistiiviseen elementtiin. Materiaalien valinta riippuu
hoyrystettavistd aineista ja sen reagointiominaisuuksista sekad halutusta lam-
potilasta. Upokkaan materiaalin on oltava yhteensopiva sulatettavan metallin
kanssa siten, etteiviat ne muodosta yhdisteitd tai seoksia korkeissakaan lampo-
tiloissa. Esimerkiksi ruostumattomasta terdksestd valmistettu upokas ja tina
muodostavat matalan sulamispisteen seoksen lampéotilassa 1270 K vaikka te-
raksen sulamispiste on noin 1670K ja tinan 504 K [17]. Metallien seostumisen
johdosta voi syntyd uusia kiderakenteita, joilla on mahdollisesti matalampi su-
lamispiste tai korkeampi reaktiivisuus muiden aineiden kanssa.

Molybdeenisti ja tantaalista valmistetut upokkaat ovat osoittautuneet toimi-
viksi, silld niilld on korkea sulamispiste, ja ne eivit juuri reagoi muiden materi-
aalien kanssa korkeissakaan lampotiloissa. Wolframilla on kaikista alkuaineis-
ta korkein sulamislampétila, ja se sopii joidenkin aineiden kanssa mutta sitd on
korkean hintansa ja huonon tyostettavyytensa vuoksi syyta kdyttaa harkiten.
Esimerkiksi yttriumin kanssa on suositeltavinta kdyttdd wolframi-upokasta
[17]. Hauraiden ja kalliiden metallien kdyttd on etenkin suurten upokkaiden
ongelma, silld niihin kuluu paljon materiaalia. Siksi on syytd suunnitella upo-
kas mahdollisimman pieneksi, jotta se on kdytannollinen mutta kuitenkin tar-
peeksi suureksi mahdollistaen pitkdn yhtendisen operaation. Hauraus on eten-
kin molybdeenin ongelma, silld se kiteytyy jo noin 1300 K lampédtilassa ja muut-
tuu hauraaksi lopullisesti. Myos yleisimmat eristeet alumiinioksidi tai boori-
nitridi (BN) sopivat yleisesti upokasmateriaaleiksi, vaikka niiden kdytossa on
omat ongelmansa kuten resistanssin muutokset korkeissa lampétiloissa (tau-
lukko 3) tai boori-nitridin tapauksessa havaittu typen hdyrystyminen tyh;jio-
kammioon. Alumiinioksidi ei valttamattd sovellu kaikkein korkeimpiin ldm-
potiloihin, silld se muuttuu johteeksi. Lisdksi testauksen aikana huomattiin,
ettd lampoparin suojana ollut Al,Os-eriste suli upokkaaseen kiinni uunin kor-
kean lampétilan (> 2300 K) vuoksi.

51 Lampdotilojen simulaatiot

Uunin suunnittelussa tiarkedssd osassa olivat myos simuloinnit Mirage-ohjel-
malla [16] sekd MatLabilla kirjoittamillani ohjelmilla. Simulointi helpotti so-
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pivien materiaalien valintaa seké jadhdytyksen ja niiden uunin osien dimen-
sioiden sovitusta, jotka oleellisesti vaikuttavat sahkon ja lammon siirtymiseen.
Etenkin rungon niiden dimensioiden optimointi, joista suurin osa lammaosta
ja sdhkostd virtaa, on tiarkedd. Kuva 16 kertoo kuparista ja terdksestd valmis-
tettujen tankojen sdteen vaikutuksesta lampohdvioihin. Kéyrissa on laskettu
yhteen resistanssista johtuva tehohdvio sekd lammon johtuminen tankoa pit-
kin, jolloin voidaan 16ytdad optimaalinen ldpimitta havididen minimoimiseksi.
Oletuksina on kaytetty virtaa 70 A, ympadriston lampotilaa 300 K, kuparitan-
gon kuuman pédan lampdétilaa 1023 K ja oletettu yksinkertaisuuden vuoksi re-
sistiivinen ldmpeneminen nollaksi muualla kuin lammityskalvossa, silld sen
osuus lammityksestd on mitdton. Matlab-simulaation tuloksista saatiin kupa-
ritangon lampenemisen ja lammon johtumisen summan minimiksi tangon sa-
teen suhteen noin 2 mm, joten uunin lopullista kokoonpanoa varten valittiin
kyseisen paksuinen kuparitanko.

Uunin kdyttaytymistd simuloitiin stabiilissa tilanteessa lammonjohtumisen suh-
teen kaksiulotteisessa aksiaalisymmetrisessd tapauksessa. Simulaatiot suori-
tettiin Mirage-ohjelmalla, jonka toiminta perustuu simuloitavan kappaleen dis-
kretisointiin ja jakamiseen kolmion muotoisiin alueisiin. Simulaatioiden avulla
arvioitiin myos séteilemaélld siirtyvédn energian osuutta uuniin sydtetyn tehon
funktiona ja havaittiin nelidllinen kdytos. Ndin saatiin tietoa uunissa vallitse-
vista olosuhteista ja mahdollisista toimintaa rajoittavista tekijoistd, kuten eri
materiaalien rajapinnoissa vallitsevista lampdétiloista ja ndin soveliaista ma-
teriaaleista kuhunkin komponenttiin. Lisdksi saatiin tietoa upokkaan ja kal-
von tasapainolampétilojen eroista ja niiden kdyttdytymisestad tehon funktiona.
Simuloimalla eri tehoilla syntyvaa lampotilajakaumaa sekd laskemalla upok-
kaan ja ulkokuoren vélinen sateilylampovuo voitiin pdatelld, ettei korkeam-
milla lampéotiloilla tapahdu suurta virhettd, vaikka sdteilemdlld tapahtuvaa
lammonsiirtoa uunin eri osien valilld ei voitu stationaarisessa tilanteessa si-
muloida. Séteilyhdviot uunin ulkopinnoilla mallinnettiin ohjelman sisdlla li-
sdamalla sopivat reunaehdot.

Lammonjohtumisen lisdksi simulaatiomallin reunaehtoina kaytettiin kupari-
sen johdintangon resistiivistd lampenemisté arvioituna yhtdlon 47 avulla. Seu-
raamalla virran ja jannitteen arvoja testien aikana voitiin havaita, ettd uunin
kokonaisresistanssi on hyvin pieni, mutta sen vaihtelut suhteellisesti suuria
(kuva 24), joten simulaatioilla tdta kdytostd ei voitaisi ennustaa. Lisédksi lopul-
liset, uunin uusinta versiota koskevat simulaatiot valmistuivat péddasiallisten
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mittausten tekemisen jdlkeen eikd nditd mittauksia voitu toimintahdirididen
vuoksi toistaa uunin uusimmalla versiolla.

Simulaatioissa edettiin vaiheittain yksinkertaisimmasta mahdollisesta raken-
teesta mahdollisimman tdydelliseen malliin. Kdytetyn ohjelman rajoituksista
johtuen kaytettiin kaksiulotteista aksiaalisymmetristd mallia, jossa osa epa-
symmetrisistd kohdista rakenteessa piti korvata lammonjohtumisen kannalta
samankaltaisilla symmetrisilld rakenteilla. Pddosa rakenteista kuitenkin suun-
niteltiin symmetrisiksi, joten mallista tuli hyvin toimiva. Alussa simulaatio ka-
sitti ainoastaan upokkaan lampétilaprofiilin sithen kohdistetussa lampodvuos-
sa. Talloin kasiteltiin kuparisen tangon kannalta huonointa mahdollista tilan-
netta, jossa kaikki lampo johtuu pois sitd pitkin ja havaittiin, ettei sen lampotila
nouse liian korkeaksi.

Myo6hemmissd simulaatioissa kéytettiin konepiirustuksen perusteella tehtyd
tarkkaa mallia ja reunaehtoja, joissa otettiin huomioon siteily sekd kdyttdolo-
suhteiden geometria soveltuvilta osin. Tarkat simulaatiot sisdlsivdt myos vir-
ransyottotangon keskitinkappaleet sekd vesijadhdytyksen. Vesijadhdytys uu-
nin pddssa toteutettiin asettamalla mallissa oikeaan kohtaan reunaehto vakio-
lampéotilasta. Vesijadhdytyksen tarkoitus on suojata tiivisteitd, jotka ovat kos-
ketuksissa kuparitangon kanssa ja joiden sulaminen johtaisi vuotoon tyh;jio-
kammiossa. Kuvista 17 ja 18 voidaan ndhdd muutos lampétilajakaumassa, kun
ulommaisen kuoren rakennetta muutettiin sihkonjohtavuuden parantamisek-
si. Koska sdhkonjohtavuutta parannettiin suurentamalla kontaktipinta-aloja,
uudemman uunin suorituskyky samalla teholla on huonompi. Simulaatioi-
ta varten on pyritty mallintamaan mahdollisimman tarkasti jokainen uunin
osa reunailmididen ja materiaalien yhtymékohtien tarkkuuden parantamisek-
si. Lisdksi jokaisen osan materiaali on merkitty kuvaan havainnollisuuden vuok-
si. Molempien kuvien alaosassa on nidhtdvissa keskitinpalat, joille on laskettu
niiden epasymmetrisyyden vuoksi ns. efektiivinen johtumispinta-ala, joka on
analoginen aiemmin esitellylle karakteristiselle pituudelle (yht&lo (43)). Aiem-
massa uunissa oli muutamia keskitinpaloja kuparitangossa estimésséa taipu-
mista, kun taas jalkimmadisessd versiossa keskitinpala mahdollistaa kokoami-
sen kun tanko pysyy paikallaan rungon keskelld. Sisdmitoiltaan suurempi uusi
runko varmistaa liséksi sen, ettei kuparitanko voi taipua niin, ettd se aiheut-
taisi oikosulun ulkokuoren kanssa.

Kaikkiaan simulaatioiden osuus uunin kaikkien kehitysvaiheiden suunnitte-
lussa oli oleellinen, silla muutoksia tehtdessa on tarkeda kiinnittdda huomiota
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mahdollisiin lampétiloihin, eri materiaalien kontaktipintoihin korkeissa lam-
potiloissa, sekd sdhkonjohtavuuden kayttaytymiseen materiaalien altistuessa
suurille lampdétilavaihteluille.
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Kuva 16: Kahdessa eri metallitangossa tapahtuvan resistiivisen limpenemi-
sen ja limmoénjohtumisen erotuksen kdyttdytyminen vakiosdhkévirralla tan-
gon séteen funktiona.
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Kuva 17: Kokeissa kdytetyn uunin simuloitu limpdétilajakauma, kun tantaali-
kalvoon kohdistuu 500 W ldmmitysteho.
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Kuva 18: Uunin uusimman kehitysversion simuloitu ldmpoétilajakauma, kun
tantaalikalvoon kohdistuu 500 W ldmmitysteho. Erona edelliseen versioon on
ldpimitaltaan suurempi terdsrunko ja hieman heikompi suorituskyky.
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6  Mittaukset

Téssd tyossd kehitin uutta hdyrystysuunia Jyvéskyldn yliopiston kiithdytinla-
boratorion tarpeisiin. Testeissd uunilla hdyrystettiin mm. titaania useiden pai-
vien ajan ilman ongelmia. Uunia operoitiin myos yli 2300 K lampdétilassa usei-
ta tunteja ongelmitta, mihin kuvan 23 perusteella pdastdan varsin matalalla
350 W teholla. Uunin rakennetta paranneltiin testien vélilld ongelmien ilmen-
tyessa.

6.1 Haasteet

Uunin suunnittelu ja testaus oli pitkd ongelmien ja niiden ratkaisemisen sar-
ja, jossa ldhes jokaisessa uunin osassa jouduttiin tekemddn muutoksia. Kehi-
tyksessd kdytettiin apuna tietokonesimulaatioita limmd&njohtumisen ja siteily-
havididen maarittamiseen. Lisdksi kiinnitettiin huomiota kriittisten osien, ku-
ten vakuumitiivisteiden, lampétilaan ja upokkaan sisdiseen lampotilaeroon.
Tulevaisuudessa uunia on tarkoitus kehittda siten, ettd resistiiviset haviot eri
osien liitoksissa olisivat pienemmaét. Taméd voidaan kédytettdvissd olevan lait-
teiston puitteissa saavuttaa luopumalla limmonjohtumisen minimoinnista se-
kd laajentamalla kontaktipintoja, jolloin osat eivit pddse lampolaajenemisen
takia lilkkumaan ja sdahkon kulku on esteettomampéd. Samalla voidaan valt-
tad osien hitsautuminen suurten virtojen kulkiessa pienen pinta-alan lapi.

Yleisend haasteena riippumatta uunin kehitysversiosta on mainittava kaikkien
osien péallystyminen epdpuhtauksilla. Tama vaikuttaa osien véljyyden lisdksi
mahdollisesti niiden sdhkonjohtavuuteen sekd lampdosateilyn heijastumiseen
ja emittoitumiseen. Suurin pdallystyminen havaittiin itse upokkaan ulkopuo-
lella, joten on syyté olettaa metallihdyryn padédtyvian upokkaan suuaukolta hy-
vin suureen avaruuskulmaan. Tdma osaltaan lisdd uunin raaka-ainekulutusta,
silld kaikki metallihdyry ei talloin paddy lainkaan ionildhteen plasmaan. Myos
uunin sdteilysuojan pinnoittuminen vaikuttaa sen emissiivisyyteen ja edelleen
tehokkuuteen, kuten taulukosta 1 voidaan havaita.

Suurin ongelma kaikkien mittausten aikana oli lampo6parin toiminta, silld se
oli vapaasti kelluvaa mallia, jossa volframi- ja rheniumlankojen yhdet pdét oli
kierretty toistensa ympdri ja toiset pdét liimattu testikammion laipan ldpivien-
teihin. Talloin padiden ja yhtymdkohdan vilille syntyy sahkovirta, joka voidaan
mitata jannitteend ja tulkita lampotilaksi. Ongelman lampoparin asettelussa
muodosti lankojen asettelu kammion sisélla siten, etteivdt ne kosketa toisiaan
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tai kammion seindmid missddn vaiheessa. Tdllaisen kosketuksen tapahtuessa
saataisiin virheellisid lampotilan arvoja, koska seindmaén ja upokkaan valilla
on potentiaaliero. Lankojen asennon muuttaminen on mahdotonta rikkomat-
ta tyhjiotd, joten tima seikka oli mittauslaitteiston kehityksen alkuvaiheessa
suuressa osassa. Seindkosketuksen estdmiseksi termoparin lankoihin laitettiin
alumiinioksidirenkaita, jotka eristyksen lisdksi painollaan pitivét lankoja pai-
kallaan. Langat pujotettiin lisdksi kaksireikdiseen alumiinioksidiputkeen, joka
eristi ne toisistaan aivan lankojen solmukohtaan saakka ja lisdksi helpotti sen
asettelua upokkaaseen. Taman menettelyn haittapuolena oli se, ettei lampoti-
la saa ylittda 2300 K:d alumiinioksidin sulamisen estamiseksi. Eriste kuitenkin
suli joitakin kertoja, silld tuntemattomasta syystd termopari nédytti usein liian
pienid lampéotilan arvoja. Tdstd vaarasta johtuen rajoitettiin lampétila varsinai-
sissa kestotesteissd 2000 K lampétilaan.

6.1.1 Uunin rakenne

Ennen kuin hoyrystysuunilla padstiin tekemdén varsinaisia kokeita, se kavi la-
vitse joitakin kehitysvaiheita, joissa korjattiin toimimattomiksi osoittautuneita
ratkaisuja. Kuvassa 21 on kuvassa 12 esitettyyn testikammioon valmiiksi asen-
nettu uuni sekd termopari. Kuvassa on lisdksi tulppa, jonka reunat oli pyoris-
tettdva, koska se leikkasi my0s kuvassa nakyvia siivekkeitd poikki. Koska ky-
seisid siivekkeitd kdytetdaan kiristimdan kalvo suoraksi, sellaisen katkeaminen
asennuksen aikana aiheuttaa kalvon ruttautumisen ja oikosulkuriskin testin
aikana.

Hoyrystysuunin alkuperdisessd muodossa (kuva 19) kdytettiin uuniosan ulko-
kuoren ja sovittimen kiinnitykseen ruuveja, jotka havaittiin ensimmaisissa on-
nistuneissa mittauksissa huonoksi valinnaksi hitsautumisen takia. Tama kiin-
nityskohta muodostikin ongelmia koko uunin kehityskaaren ajan. Ruuvikiin-
nityksen tilalle suunniteltiin sovitepalaan tapit ja kuoreen vastaavat lovet, joi-
den avulla kuori pysyi paikallaan. Kuvasta 19 on huomattavissa, ettd osien ja
liitosten mddra kokonaisuudessaan on hyvin suuri. Tdméa nosti systeemin ko-
konaisresistanssia ja lisdsi mahdollisten heikkojen kohtien maaraa. Erityisesti
osien 3 ja 5 ollessa kiinni toisissaan ruuveilla voitiin havaita korkeiden lam-
potilojen vaikutukset kiinnityspinnoissa: kierteet hitsautuivat toisiinsa ja osat
3 ja 5 sekd upokas (osa 6) pdddyttiin korvaamaan kuvan 20 osan 5 mukaisella
pitkélld upokkaalla. Osan 17 ruuvikiinnitysta ei voitu korvata millddan muul-
la ratkaisulla, silld uunin paa taytyi olla keskitetty ja suora. Mychemmin tosin
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havaittiin, ettd kymmenien tuntien kdytto korkeissa lampétiloissa oli saanut
uunin varren (osa 16) taipumaan omasta painostaan. Taipuminen oli vdistama-
ton seuraus siitd, ettd koko uuni oli kiinnitetty vain laipan 19 kohdalta muun
rakenteen ollessa vapaasti testikammiossa ja ionildhteen sisalla.

Taulukko 6: Kuvan 20 uunin osat.

1 ulkokuori

3ja4 | osat, joiden viliin resistiivinen kalvo (8) kiristetdan

5 upokas

8 25um paksuinen tantaalikalvo

9 sovitin, jolla ulkokuori (1) on kiinni rungossa (15)

10 eristeend ja upokkaan (5) keskittdjand toimiva alumiinioksidiputki
13ab | molybdeenikalvosta kierretty séteilysuoja

15 terdksinen ulkokuori

Mittauksissa kédytettiin resistiivisen uunin toista versiota. Kuvassa 19 esilld ole-
vaa uunia tdytyi parannella ennen kuin mittauksista saatiin tuloksia. Kuvasta
20 on kokeissa kdytetyn uunin ionildhteeseen meneva péad, josta on syytd eritel-
14 upokas (osa 5) seké resistiivinen kalvo (osa 8). Upokas on valmistettu 5 mm
paksuisesta molybdeenitangosta sorvaamalla ja kalvo on 25 ym paksuista tan-
taalia. Sahkovirta kulkee upokkaan kautta ohueen kalvoon ja uunin ulkokuo-
reen. Itse upokasta lammittdvaan kalvoon kuluu noin puolet uunin kaytta-
maéstd tehosta, loppu teho menee hukkaan ulkokuoressa (osa 15), joka on val-
mistettu ruostumattomasta terdksestd, jonka ominaisresistanssi on suuri (tau-
lukko 2). Uunin kokonaisresistanssi riippuu lampdtilasta ja lampolaajenemi-
sen aiheuttamasta osien liikkumisesta toistensa suhteen. Kuvassa 24 voidaan
ndhda alkutilanteessa identtisten kokoonpanojen selkedsti erilaisesta kdyttay-
tymisestd mittauskohtaisesti. Mittausten tarkoituksena oli testata yksittdisen
kalvon kestavyyttd, joten oli valttdimatontd, ettei tyhjiotd rikota mittausten va-
lilla. Talldin uunin liikuttelu ei ollut mahdollista asennon parantamiseksi.

Upokas on kiinni kuparitangossa, jonka halkaisija on 6 mm, jolloin sen ja ulom-
man rungon valiin jaa tyhjda sopivasti tangon ymparille laitettavia eristepalo-
ja (eivdt ndy kuvassa) varten. Nama eristepalat ovat alumiinioksidirenkaan
puolikkaita, jotka tukevat tankoa ja pitdvat sen pois sdhkoisestd kontaktis-
ta terdsputken kanssa. Nama tukipalaset lisdttiin sen jdlkeen, kun havaittiin
kuparitangon taipuvan kuumuuden takia ja oikosulkevan uunin. Lisdsuun-
nittelua tarvitaan etenkin tdssd kohdassa, silld tankojen taipuminen vaikuttaa
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Kuva 19: Alkuperdisen piirustuksen mukainen resistiivinen uuni.

Kuva 20: CAD-piirustus mittauksissa kdytetystd uunista.
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Resistiivisen kalvon "siivekkeitg"

Termoparin langat
4

Kuva 21: Valokuva resistiivisestd uunista valmiina limmitykseen kuvan 12
mukaisessa tilanteessa. Kuvasta voidaan ndhdéa oikealla termoparin langat,
jotka meneviét upokkaaseen sekd resistiivisen kalvon kiristyksessd kdytettdvat
"siivekkeet".

upokkaan suuaukon sijaintiin ionildhteen sekd uunin piirustuksen keskiakse-
lin suhteen.

Johtumalla siirtyva lampo vaikuttaa erityisesti uunin kupariosiin ja tiivistei-
siin, silld ne eivét kestd korkeita lampdtiloja. Tamén voi ratkaista kytkemalla
vesijddhdytys uunin lampoherkkiin osiin tai lisddmalld uuniin kuristuksia tai
lampdoeristeitd. Kdytannossd lampoeristeiden lisddminen tarkoittaa myos sah-
koeristeitd, joten ne ovat poissa laskuista. Vesijadhdytys on yleensd kaytan-
nollisempi ratkaisu, silld se on yksinkertainen toteuttaa laboratoriossa valmii-
na olevien painevesiliitdntdjen ansiosta. Vesijadhdytystd suunniteltiin myos
kuparitangon koko pituudelle, mutta se havaittiin kdytdnnossd soveltumat-
tomaksi jadhdytysjdrjestelman koon takia sekd tarpeettomaksi simulaatioiden
nojalla.

Mittausten péddasiallisena tavoitteena on ollut uunin suorituskyvyn tasaisuu-
den mittaaminen siten, ettd sitd voi operoida ionildhteessd ilman lampotilamit-
tausta. Kdytannossa tima tarkoittaa useita lammityskertoja monilla eri kalvoil-
la testipenkissd lampdoparin kanssa. Lisdksi suoritettiin yksi testiajo ohennetul-
la 18 pm kalvolla, mutta testin tulokset olivat laihoja eika sitd testattu enempaa.

Resistiivisen uunin viimeisimmassa versiossa (kuva 22) sen terdksinen ulko-
kuori on vaihdettu ldpimitaltaan 19 mm terdsputkeen, joka oli kiinnitetty so-



51

U@?r C( %/% @? f) DINO)

\

A \
‘ T " T e S *&'t_::_::_:_]‘
L B /JI — A = 5y B

Kuva 22: Resistiivisen uunin viimeisimmaén kehitysversion piirustus.

vittimeen kolmella ruuvilla, jotka toimivat myos keskittimind. Sdhkéinen kon-
takti oli kuitenkin tédlloin liian huono ja sdhkovirta sulatti kiinnitysruuvit uriin-
sa. Taméan johdosta kokeiltiin kiinnittdd sovitin ja kuori toisiinsa kierteilld. Vas-
taavanlainen huono kontakti on luultavasti myos molybdeenikuoren ja sovit-
timen valillda mutta tdtd kontaktia on vaikeampi korjata. Aiemmin myos ky-
seinen osa oli ruuveilla kiinni, mutta ne eivét kestdneet kuumuutta tarpeeksi
hyvin. Tdlld uunin viimeisimmalld versiolla ei saatu aikaan mittaustuloksia,
silld tarvittavissa lampotiloissa uuni meni oikosulkuun. Samankaltaista kay-
tostd havaittiin myos uunin ensimmadisten versioiden yhteydessd, kun kupa-
ritankoa ei vield oltu keskitetty koko pituudeltaan. Viimeisimmaéssa versiossa
tastd ei kuitenkaan ollut kyse, silld tankoon oli suunnitteluvaiheessa asennettu
keskitin (kuva 22, osat 18 ja 19).

6.1.2 Kontaktiresistanssi

Uunin eri osien kiinnitysten toteutus vaikuttaa myos niiden kontaktiresistans-
siin. Kdyton kannalta oleellisinta on minimoida kontaktipintojen maara, sil-
14 kaikissa liitoksissa syntyy tehohdvioitd kontaktiresistanssin takia. Kuvasta
24 voidaan ndhdé, kuinka korkeammissa lampétiloissa lampolaajenemisen ai-
heuttama osien liikehdinté toistensa suhteen voi aiheuttaa suuria muutoksia
uunin kokonaisresistanssissa lammityskertojen vélilld. Tdima ilmenee mittaus-
pisteiden suuresta vaihteluvilistd yli 1000 K lampétiloissa. Kuvasta voidaan
havaita yhtdlon (47) mukainen kdytos pienilld lampétilavileilld, mutta koko
mittausviélille sitd ei voida soveltaa, silld suorasovituksen soveliaisuus olisi ky-
seenalainen.
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Kontaktiresistanssin vaihtelut aiheuttavat lievdd epatarkkuutta uunin saddet-
tavyydessd, mutta kuvan 23 pisteiden hajonnasta voidaan ndhdd maksimaa-
lisen hajonnan olevan £50 K. Tamé&n epdtarkkuuden suuruus on noin 40K ja
se ei juurikaan vaikuta uunin kéytettdvyyteen, silld ionildhdekdyton aikana
lampoparin vahingoittamista ei tarvitse varoa. Kontaktiresistanssin vaihtelut
vaikuttavat eniten uunin kayttoikdan, silld osien keskindinen liikehdintd voi
vaurioittaa lammityskalvoa.
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Kuva 23: Uunin mitattu limpétila tehon funktiona.
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Kuva 24: Uunin lasketut kokonaisresistanssit limpétilan funktiona. Pisteet on
laskettu samoista mittauksista kuin kuvan 23 pisteet.

6.2 Suoritetut kokeet

Lampdétilan tehoriippuvuutta resistiiviselld uunilla tutkittiin mittaamalla lam-
potilaa, kun tehoa nostettiin tasaisesti noin 50 W minimiarvosta kohti 450 W.
Tama skaala vastaa lampotila-aluetta 900-2000 K. Mittauksista syntyi lahes 300
mittauspisteen joukko, josta voidaan kohtuullisella tarkkuudella todeta uu-
nin lampétilan kdyttdytyminen tehon funktiona silloin kun lampétilaa ei voi-
da suoraan mitata. Limpdétila-alueen rajoittuminen johtuu tehonldhteen kapa-
siteetista ja siitd, ettei uuni kdyttaydy stabiilisti timan lampotilan yldapuolella.

Kuvassa 23 on tehon funktiona esitetty uunin lampétila kesalla 2007 suoritet-
tujen mittausten aikana. Testatulle uunille on ominaista lineaarinen kdytos al-
le 50 W tehoilla, jolloin lammonsiirto tapahtuu padasiassa johtumalla. Taméan
alueen yldpuolella uuni alkaa selvésti punertua ja kdytds muuttuu epilineaa-
riseksi.

Simulaatioiden avulla saatiin my0s taulukossa 7 olevat arvot eri tehoilla saa-
vutettaville upokkaan keskildampétiloille sekd lampositeilyn voiden! arvoja u-

1. Vuo'?, mon. gen. voiden. Samaan sanaryhméén kuuluu esimerkiksi suo (mon. gen. soita).
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Taulukko 7: Simulaatioiden tulosten perusteella lasketut ulkokuoren ja upok-
kaan keskildmpodtilat eri tehoilla ja nédistd saatavat limpovirrat 300 K lampoti-
lassa olevaan ympdristoon.

P, uuni [W] Tupokas Tkuori [K] Qrad [W] Qkond [W]
600 1860 1325 113 12
300 1400 1120 o8 8,6
200 1200 1010 38 7,3
100 940 850 19 4,8

pokkaasta 300 K ympaéristoon. Vertailun vuoksi taulukkoon on laskettu myos
lammonjohtumisvuot 300K lampétilaan kédyttden lampoétilana upokkaan pi-
tuusakselin keskelld vallitsevaa lampétilaa, jolloin sithen vaikuttaa myos kuo-
ren kautta johtuva lamp6. Simulaatioiden perusteella kalvon lammitykseen
kdytettavdstd energiasta 25 — 20% menee ympaéristoon ja hukkaenergian maa-
rd kasvaa kun lampétilaa nostetaan.

Sateilyn avulla siirtyvdn lampdenergian mdaradd arvioitiin lausekkeen (30) se-
kd upokkaan ja kalvon keskilampdétilan avulla. Keskilampétiloja kéytettiin, sil-
14 kalvon lampétilan ollessa ldhes homogeeninen upokkaan suuaukon ja poh-
jan vililla lampdtilaeroa oli yli sata astetta, kuten kuvasta 25 voidaan havaita.

Kéytetyn ohjelmiston asettamien rajoitusten vuoksi simuloinnissa kdytettiin
ajasta riippumatonta mallia, joten simulaation tulokset kertovat vain stabiilin
tilanteen. Kdytannossa systeemin lampotilajakauman stabiloituminen riippuu
lampéotilasta, jossa systeemi on lammitystehoa lisdttdessa. Testikammiolla suo-
ritettujen mittausten aikana kdytettiin varmuuden vuoksi 5 minuutin stabiloi-
tumisaikaa, vaikka korkeissa lampétiloissa systeemin reagointi tehon muutok-
seen on ldhes viliton johtuen séteilemalld siirtyvédn energian osuuden kasva-
misesta lampotilan myota.

Uunia testattiin JYFL 14 GHz ECR-ionildhteelld ja K130-syklotronilla useam-
paan otteeseen. Tahdan mennessa suihkuja on tehty kolmesta alkuaineesta: kul-
ta, titaani ja yttrium. Taulukko 8 ja kuva 26 kertovat ionisuihkujen mittaustu-
loksista.

Ensimmadisen kerran uunia testattiin ionildhteessd titaanilla. Kokeen aikana
lammitettiin uuni noin 1700 K ldmpdétilaa vastaavalla virralla. Taméa lampo-
tila on huomattavasti pienempi kuin titaanin sulamispiste, silld yleensd ma-
teriaalia alkaa hoyrystyd jo ennen sulamista. Ensimmadinen titaanikoe ei tuot-
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Taulukko 8: Ionildhteelld tehdyt ionisuihkut, tarvitut tehot ja materiaalinku-
lutus sekéd suihkujen intensiteettejd. Yttriumin kulutus puuttuu upokkaan tu-

houtumisen vuoksi.

Alkuaine | Varausaste | Limpdétila | Uunin teho | Kulutus | Intensiteetti
Au 22+ 1173K 90W 3,7mg/h 1 A
Ti 10+ 2000 K 350 W 1,9mg/h 4,2 uA
Y 21+ 1523 K 160 W 2,6 n A

tanut tuloksia, silld kokeen jdlkeen havaittiin, ettei titaania ollut hoyrystynyt
lainkaan. Kehitystyon jdlkeen titaani-ionisuihkua testattiin uudestaan ja paa-
dyttiin kehittdmaan suihkua Ti'*"-ionista, silld sen kohdalla ei ollut epédpuh-
tausioneja. Intensiteetiksi suihkulle saatiin 4, 2 #A. Tdma onnistunut titaani-io-
nisuihkutesti oli viimeinen ionildhteelld tehty koe, jossa kéytettiin toisen kehi-
tysversion mukaista uunia.

Ionildhteessd on aina pienid méaarid ilmakehdaan kuuluvia kaasuja sekd jaantei-
td edellisen ajojen kaasuista ja tdmé héiritsee etenkin uusien suihkujen tutki-
mista. Namé ongelmat kuitenkin ratkeavat yleensd helposti, jos suihkua voi-
daan testata syklotronilla, koska silld voidaan erotella ja tunnistaa eri ionit hy-
vin tarkasti.

Yttrium-suihku syntyi helposti, silld sen hoyrynpaine riitti suihkun muodosta-
miseen jo 1523 K1ampétilassa, vaikka sen sulamispiste on noin 1800 K. Yttrium-
suihkua tehtdessd on kiinnitettdvd huomiota seoskaasuun, silld yttrium rea-
goi jo muutamien satojen kelvinien ldmpdtilassa rajusti hapen kanssa. Reak-
tio aiheuttaa ongelmia myos huoneenldmmossa ja valolle altistettaessa voi-
daan huomata kappaleen hieman lampenevin itsestdan. Typen kanssa metalli
ei reagoi, joten se on turvallinen puskurikaasu. Lisdksi mittausten jdlkeen to-
dettiin ajon aikana tapahtunut palamisreaktio, jossa upokas oli sulanut ldhes
poikki. Kuvassa 28 on reaktiosta kédrsinyt molybdeenistd valmistettu upokas.
Uunin séteilysuojus (taulukko 6, osa 13) pinnoittui yttriumilla ja oli vaihdetta-
va. Ensimmdisen yttrium-ajon varsinainen suihku oli Y?'* ja sen intensiteetik-
si mitattiin 3, 154 A. Yttriumin alhaisempi varausaste 20+ sijoittuu ** Ar**-ionin
kanssa ldhekkiin ja 19+ N** :n kanssa. Ajon yhteydessd mitattu spektri on ku-
vassa 27 ja sithen on merkitty yttriumin varausasteiden piikkejd, sekd joitakin
tunnistettavia yleisid piikkeja. Kuvassa maksimi-intensiteetti on 15 pA.

Kultaionisuihkun aikaansaaminen ja havaitseminen oli testatuista ionisuih-
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kuista helpointa, silld kullalla on vain yksi isotooppi ja sen sulamispiste on
matala. Lisdksi suurin osa sen ionien varausasteista sijaitsee erilldan epapuh-
tauksista, kuten voidaan kuvasta 26 ndhda. Naiden tekijoiden vuoksi kullasta
saatiinkin tunnistettua taulukon 8 mukaisesti melkoinen joukko eri varausas-
teita. Ongelmalliseksi suihkun kannalta muodostui suuri materiaalinkulutus.
Kultaa kului ldhes 4mg/h, kun ajojen kannalta hyvéaksyttava méaara olisi kor-
keintaan puolet siitd. Kulutusta on tarkedd rajoittaa kaikkien materiaalien koh-
dalla, silld materiaalin lisddmisen ajaksi koe on keskeytettdva ja kdytetyn uu-
nin tapauksessa riskind on aina resistiivisen kalvon rikkoutuminen sen kulues-
sa kuumennuksen takia. Ajon jdlkeen havaittiin laajamittaista paallystymista
kullalla koko uunin sisdosissa, josta voidaan paételld upokkaan suuaukon ole-
van litkaa uunin sisdlld. Taméan vuoksi hoyrystynyttd materiaalia kulkeutuu
uunin kylmempiin sisdosiin ja ionildhteen seinille plasman sijaan.

Ionisuihkutestien lisdksi uuni oli ldhes jatkuvasti kiinni testikammiossa, jos-
sa lampdotilan kayttaytymistd tarkkailtiin sdhkotehon ja ajan funktiona. Teho—
lampotila-kdyrien tarkoituksena on saada esille uunin tyypillinen kédytos te-
hon funktiona, silld lampdétilaa ei voi mitata uunin ollessa ionildhteen sisalla.
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Kuva 25: Lampétilajakauman simulaatiokuvan suurennos upokkaan kohdal-
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Kuva 26: Kultaionien paikat 14 GHz ECR-ionildhteen spektrissd kun kiihdy-
tysjdnnitteend kdytettiin 5 kV. Kuvaan on merkitty korkein havaittu varausas-
te 40+, ilmakehén typen karakteristisen piikin kanssa samaan osuva piikKki,
sekd suihkuna kdytetty varausaste 22+.
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Kuva 27: Ionildhteelld yttrium-ajon yhteydessd mitattu spektri, johon on ana-
lysoitu tunnistettavien ionien piikkejd yttriumin varausasteiden lisdksi.

Kuva 28: Molybdeenistd valmistetut upokkaat tuhoutuivat yttrium-ajojen ai-
kana.
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7  Johtopditokset

Metalli-ionien tuotantoa korkean lampétilan uuneilla kehitettdessd on otetta-
va erityisen tarkasti huomioon ionisoitavan aineen reaktiivisuus upokkaan ja
mahdollisesti uunin muiden osien materiaalin kanssa. Useimmat metallit rea-
goivat yli 1700 K lampétiloissa ldhes kaiken kanssa. Keraamien kaytto on erds
ratkaisu, jos materiaalin eristyskyvyn ei tarvitse sdilyd korkeissa lampdtilois-
sa. My0s seoskaasun valinnassa kannattaa kiinnittdd huomiota aineen reaktii-
visuuteen. Esimerkiksi yttriumin kanssa ei sovi kdyttdd happea seoskaasuna,
silld se reagoi voimakkaasti jo 900 K lampétilassa ja hapettuu huoneenlampo-
tilassa valon vaikutuksesta.

Resistiivisen kalvon materiaalina tantaali on oivallinen, silld se ei kdytettdvissa
lampdotiloissa testiajanjaksojen aikana ndkyvésti kulu tai haurastu. Nykyisen
rakenteen huonona puolena voidaan pitdd sitd, ettei samaa lammityskalvoa
voida kayttdd kuin yhden ionisuihkun tuottamiseen, silld se on kiinni upok-
kaassa ja menee helposti pilalle liikuteltaessa. Vaihdettavan upokkaan kehit-
taminen on keskeinen kehityssuunta laitteen rungon lisdksi. Myos itse kalvon
kiinnitys saattaa aiheuttaa ongelmia, silld sen 10ystymisestd voi seurata kalvon
ruttautuminen, jolloin se saattaa pddstd koskettamaan séteilysuojia ja oikosul-
kea systeemin, jonka seurauksena uuni ei lampene.

Uunin kokoonpanosta on mainittava molybdeenistd tehtyjen osien haurastu-
minen kuumennettaessa. Tdmaé johtaa helposti erilaisiin murtumiin kaytet-
tdessd tiukkoja liitoksia tai ruuvikiinnityksid. Myos erilaiset saostumat uunin
sisdlld liitoskohdissa voivat jumiuttaa tai jopa hitsata osia kiinni toisiinsa, jol-
loin ne hajoavat irroitettaessa herkédsti. Haurastuminen havaittiin jo ensimmai-
sessd mittauksessa, silld upokas oli alunperin irrotettava, ja siind oli noin 2 mm
paksujalka, joka ei kestdnyt irrottamista vaan katkesi menetettydan kovuuten-
sa molybdeenin kiderakenteen muuttuessa.

Uunin ldammityksessd havaittiin myos selked suhde kédyttopaineen ja lampo-
tilan valilla. Lampdtilan noustessa uunin pinnoilta luonnollisesti haihtuu hel-
posti hoyrystyvaa materiaa, mikd nostaa painetta hetkellisesti. Tyypillinen kayt-
topaine testikammiossa oli > 107% mbar, josta paine nousi limmitysnopeudes-
ta riippuen jopa 10~* mbar saakka. Kéytdnnossa tyhjidolosuhteet olivat kuiten-
kin koko ajan hyviit, silld lampdtilan stabiloitumiseen kuluva aika oli matalilla
lampétiloilla noin 5 minuuttia, korkeilla lampétiloilla paljon vahemmaén. Tés-
td johtuen arvio kullakin teholla mitatuista lampétiloista on kohtuullisen tark-
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ka ja lisamittauksilla saadaan vieldkin tarkempi taulukko. Ionildhteessd uunin
lampétilaa ei pystytd mittaamaan, joten tarkan teho-lampotilakdyraston teke-
minen on ensiarvoista. Myos virta-lampotilakdyrda saatetaan tarvita, silld ioni-
lahteen yhteydessa kokoonpanon resistanssi on vieldkin pienempi, koska sdh-
kovirta kulkee koko ionildhteen lapi. Uunin jadhdytykseksi todettiin ionildh-
teessd ja testipenkissd riittdvan pelkdn kuparitangon jadhdyttaminen vedelld
sen ulkopuolelta.

Uunin kehittdmisen jatkuessa uusia testituloksia saadaan ja itse laitteen lo-
pullista muotoakin pohditaan. My0s vaihtoehtoisia ratkaisuja etenkin kalvon
kiinnityksen suhteen on kehitettdva luotettavuuden parantamiseksi. My6s siah-
konjohtavuutta kontakteissa olisi parannettava, silld ne kuumenevat herkasti,
jos virta joutuu kulkemaan vain pienen kontaktipinnan kautta. Lisdksi upok-
kaan kiinnitystd on syytd pohtia, silld muissa laboratorioissa [17] on kaytet-
ty kiinniruuvattavia upokkaita, mutta ndma ratkaisut ovat kalliimpia, silld ne
vaativat enemman tyostettdvid osia kalliimmista raaka-aineista kuten molyb-
deenista. Lisdksi ndma ratkaisut ovat keskittyneet hehkulangan avulla kuume-
neviin uuneihin, joten ne eivit sellaisenaan sovi kalvouuniin sovellettavaksi.
Upokkaan sijaintia uunin pituusakselin suunnassa ja sen suuaukon kokoa on
my0s syytd pohtia, silld ndma seikat vaikuttavat poistuvan hoyryn kulkeutu-
miseen ionildhteen sisalla.
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