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Abstrakt
Bakalatsk4d prace je zaméfena na realizaci rGznych technickych feSeni pro mikrovinnou
plazmovou aparaturu.

Teoreticka Cést je zaméfena na vakuum a vSeobecné pojmy, které s nim souvisi. Po-
zornost byla vénovana napiiklad definici tlaku, tlaku a stfedni volné draze, jednotkam tlaku
a jejich prevodu. V této Casti je uvedena také klasifikace vakua dle tlaku. Dal$i ¢asti prace se
zabyvaji ziskavanim vakua, v€etné popisu rotacni olejové a turbomolekularni vyvévy.

Soucasti prace je také popis plazmové mikrovinné aparatury CX 22, ktera byla béhem
realizace této prace vyuzivana. Popséna je vakuovd komora, systém cerpani plyni, systém
zavadéni plynt, dale mikrovinny zdroj, vyparnik kapalnych prekurzorii a michaci zatizeni.

V praktické ¢asti je uvedeno méteni fyzikalnich a technologickych veli¢in. Tato ¢ast
zahrnuje méfeni natékavosti aparatury a teploty substratu béhem plazmového procesu. V dalsi
c¢asti jsou popsana specidlni technickd feSeni, které navrhl autor prace. Mezi navrzend tech-
nicka feSeni prezentovana v této praci patii vakuova prichodka, systém vyhtivani potrubi
vyparniku, box vyparniku kapalnych prekurzora, ,,gas ring* a tabletovaci zatizeni.

Vakuova priichodka byla navrZzena pomoci 3D modelovani a slouZi pro pfipojeni de-
tek¢ni techniky. Vyhiivani potrubi vyparniku bylo zkonstruovéno za tcelem zvySeni kvality
plazmového procesu. Box vyparniku byl navrzen pro udrzeni Cistoty ovzdusi v laboratofi.
,»(Gas ring* byl rovnéz navrzen pomoci 3D modelovani a slouzi jako specidlné¢ uzptisobené
potrubi pro pfivedeni par prekurzoru do blizkosti substratu. Tabletovaci zatfizeni bylo zkon-
struovano pro unifikovanou piipravu tablet slisované praSkové celulozy. Dale bylo rovnéz
zkonstruovano z dostupnych vyvév vicestupiiové Cerpani, které napomahalo k dosahovani

niz$iho mezniho tlaku.
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Abstract
This thesis is focussed on the realisation of various technical solutions for microwave plasma
apparatus.

The theoretical part focuses on vacuum and general terms that are related. Attention
was paid for example to definition of pressure, to pressure and central free track, units of
measurement of pressure and their conversions. This part includes the classification of va-
cuum according to pressure. The next section of the dissertation is concerned with achieving
vacuum including a description of rotary oil and turbo molecular pump.

Part of the thesis includesa description of plasma microwave apparatus CX22 which
was used during realisation of this dissertation. There is also a description of vacuum cham-
ber, gas pump system, system of gas lead, microwave source, evaporator of liquid precursor
and mixing apparatus.

In the practical section a measurement of physical and technological quantity included.
This part covers the inflow of apparatus measurement and temperatures of substrate during
plasma process. In the next part there is a description of specific technical solutions suggested
by the dissertation author. Amongst suggested technical solutions in this paper there is va-
cuum isolator, heating system of evaporator pipe, box of an evaporator of liquid precursor,
“’gas ring’’ and tablet equipment.

Vacuum isolator was designed by 3D simulation and serves as a connection to detec-
tion technology. Heating of pipes of an evaporator were constructed to improve quality of the
plasma process. The box of an evaporator was suggested for maintaining fresh air in a lab.
A Gas ring was also designed by 3D simulation and serves as a specially adjusted pipe for
bringing vapour of precursor near the substrate. The tablet equipment was constructed for
unified preparation of compressed powder cellulosic tablets. Also from the available vacuum
pumps, multilevel pumping was constructed that helped achievement of reduced lowest pres-

sure.
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Vacuum, plasma, cellulosic, microwave discharge, vacuum pump
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UvVOD

Vyuziti a ziskavani vakua mé vyznam pro védu, techniku a v riznych odvétvich pri-
myslu. Odvétvi, ktera pracuji s vakuem, jsou napiiklad fyzika pevnych latek, jaderna
fyzika, elektrotechnika, kosmicky vyzkum a rGzné dals$i. Dale je ho vyuzivano
v chemicko-technologickém primyslu. Je zdkladem mnoha technologickych procest,
mezi které patii naptiklad napafovani tenkych vrstev nebo ziskdvani velmi €istych latek.
Pouziva se napiiklad také v procesu impregnace, pfi némz dochdzi k povrchovému na-
sycovani riznymi slouceninami po odcerpani vzduchu. Ofilizace se zase vyuZzivala
v potravinaitském primyslu, podobné¢ jako vakuové vymrazovani k suseni potravin [1].

Velmi vyznamné je rovnéZ vyuZiti vakuové techniky v materidlovém inZe-
nyrstvi, kde se uplatiiuje naptiklad v PVD, PECVD a v aparaturach pro plazmovou mo-
difikaci, leptani ¢i polymerizaci. Vyvoj a rozvoj danych oblasti a oborii by bez vakua
nebyl mozny [2].

Ziskévani vakua je v nizkotlakych aparaturach pro vySe zminéné procesy stézej-
nim pfedpokladem a podminuje GspéSnost kazdého experimentu. Tlak plynu, ve kterém
dojde ke vzniku plazmového vyboje je jednim ze zakladnich parametri kazdého proce-
su. S tlakem souvisi i stifedni volnd drdha molekul pfitomného plynu, kterd rovnéz
ovliviiuje fyzikalné-chemické procesy probihajici v reaktoru [3].

Préave procesy plazmové modifikace se zabyvaji pracovnici KAFT PF JU a tyka

se jich 1 zaméfeni této prace.



1. TEORETICKA CAST

1.1 Vakuum - vSeobecné pojmy
Definice pojmu vakuum neni zcela jednoznacna a v riznych odvétvich lidské ¢innosti
muZe nabyvat rizné¢ho vyznamu.

V teoretické fyzice je mozné setkat se spojmem ,dokonal¢ vakuum®.
V idealizovaném piipad¢ se jednad o prostor, ktery neobsahuje zZadné Castice, a to ani
Castice jakozto nositele zafeni (napi. fotony). Ackoli vakuum definované v piedchozi
vété neobsahuje Zaddnou hmotu, mohou do ného zasahovat riizna fyzikalni pole. Za tzv.
prazdny prostor se pak povazuje prostor neobsahujici ani hmotu, ani zaddna fyzikalni
pole [4].

Jak je patrné z nékterych soucasnych poznatkli moderni fyziky, dokonald vakua
jsou spiSe teoretickymi pojmy a ve skutecnosti se s nimi nelze setkat. V kazdém prosto-
ru se dle zaveri kvantové teorie vzdy nachazi néjaké ¢astice. Mohou za to tzv. kvanto-
vé-mechanické fluktuace, pfi nichZ dochazi k tvorbé parh ¢astic a anticastic, které zpra-
vidla doprovazi jejich opétovny zanik (anihilace) [5].

V technice je vakuum obecné povaZovano za tlak plynu, ktery je nizZsi neZ bézny
atmosféricky tlak v okoli. Za vakuum se povazuji zejména tlaky plynu vyrazné niZsi,
nez je tlak atmosféricky. Tzv. technické vakuum je i1 Gstfednim tématem této prace,
a proto bude-li v nésledujicim textu pouzivan pojem vakuum, bude ho uzito vyhradné

ve smyslu vakua technického [6].

1.1.1 Definice tlaku
Tlak je vyuZivanou fyzikalni veli¢inou jiZ od pradavna. Tlak je definovan pomoci sloz-
ky sily F, ktera ptisobi na plochu vyjadienou S. Tlak se oznacuje pismenem p.

Vztah vyjadiujici velikost tlaku:

F
P=7 [Pa] [7].
Tlak plynu z hlediska molekulové fyziky
Molekuly, které¢ plyn obsahuje, jsou v neustalém pohybu a nefizené naradzi na sténu
o né¢jakém obsahu S. Narazy téchto molekul jsou projevem ve formé tlakové sily F, kte-

rd na danou sténu o obsahu S plisobi. Rychlost a pocet téchto ndrazi je rovnéZz nestaly



a tak se tedy neda fici, Ze tlak je konstantni, ale pohybuje se okolo stiedni hodnoty tlaku
ps — v tomto piipadé hovotime o fluktuaci. Po vétSinou jsou odchylky tlaku p a p; malé,
jelikoZ plyn obsahuje velké mnoZzstvi molekul, tedy p = p;.

Hustotu molekul 1ze vyjadiit podilem poctu téchto molekul v nadobé o n&jakém objemu
V.

Vztah vyjadiujici hustotu molekul Ny:

N
NV = 7) [N] = m_3
8],

Na zéklad¢ vztahu hustoty molekul v plynu je vyvozena tato rovnice urcujici jeho veli-

kost:
p= §NV. mo. Vi

Kde my vyjadiuje hmotnost molekuly a vy jejich rychlost.
[7], [8].
V technické praxi se rozliSuje ne€kolik riiznych tlaku, které jsou piehledné uve-

deny na nésledujicim obrazku 1 [9]:

dife:ence tlaku dynamicky tlak - p,,
Ap=pl1-p2 celkowy tlak - p..
staticky tlak - p.
pFetlakI
podﬂakl
absolutni tlak - p_,.
barometricky tlak - p,,
absolutni tlakova nula

absolutni vakuum p = 0

normalni barometricky tlak: p,,= 101 325 Pa

Obrazek 1: Graficky pfehled rtiznych tlaka v technické praxi [10].

Podtlak- Je to tlak mensi nezli barometricky.

Pretlak- Je tlak zase opakem podtlaku. Pietlakem je vztah kladného rozdilu tlaku name-

feného a tlaku bézného barometrického.



Atmosféricky nebo-li barometricky tlak— Planeta Zem¢ je zahalena v atmosféte, coz je
vzduchovy obal, ktery patfi do gravitacniho pole. Toto pole obsahuje jednotlivé mole-
kuly plynti, ze kterych je vzduch sloZen a tim vznika pravé tento atmosféricky ¢i baro-

metricky tlak.

Meérny tlak— Vétsinou k nému dochazi pii styku dvou pevnych téles. Z diivodu nedo-
konalosti styku danych sty¢nych ploch neni tlakova sila rozprostfena spojit€¢ a mérny

tlak tedy vyjadien primérem tlaku v této stykové ploSe.

Absolutni tlak- Tento tlak ma vztaZzeny pocatek k nulovému tlaku a nikdy jeho hodnota
nemuze byt zaporna.

Dalsi pojmy, jako napft. kapilarni nebo hydrostaticky tlak jsou spojeny zejména
s chovanim kapalin a vzhledem k zaméteni prace nejsou v textu podrobné rozebirany

[11].

1.1.2 Tlak a stfedni volna draha

Stfedni volna dréha je takovy pojem, ktery popisuje, jakou vzdalenost molekula urazi
mezi dvéma srazkami. Aby hodnota stiedni volné drahy byla vypocitana pokud mozno
co nejptesnéji, je jeji hodnota vypoctena statisticky jako median hodnot z jednotlivych
méfeni.

Pohyb téchto molekul ovliviluje mimo jiné jejich samotné mnozstvi v daném ob-
jemu. Cim je stfedni volna draha vétsi, tim je mensi podet molekul v jednotce objemu
atim 1 vétSi vzdalenost molekul. Molekula se pohybuje tak dlouho, nez se srazi
s molekulou jinou. Ze studii vypliva skutecnost, ze tento pohyb je obecné parabolicky,
avSak skutecna doba pohybu mezi dvéma srazkami je pfi béZznych podminkéch tak krat-
k4, Ze pohyb povaZovan za piimkovy [12].

Nize uvedeny vztah plati pro vypocet stiedni volné drahy. V uvedenemém vzta-
hu je d primér molekuly, n je koncentrace molekul, k£ je Boltzmannova konstanta, 7 je

termodynamické teplota a p je tlak.

1 kT
st = =
V2nd?.n  /2rd?.p
. 0,665
Pro teplotu vzduchu 20°C plati, Ze: lgv(cm) = D [13].
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p [Pa] Ly [em]
101 315 0,0000065
200 0,0033
150 0,0044
100 0,0066

75 0,0088

50 0,013

25 0,026

Tabulka 1: Stfedni volna draha molekul plynu pro vzduch pfi teploté 25°C [13].

1.1.3 Jednotky tlaku a jejich prevody

Jednotkou tlaku je Torr. Torr je historickou jednou tlaku a nepatii do evropské soustavy
SL
Jeden milimetr sloupce rtuti je roven hydrostatickému tlaku, ktery je roven jed-
nomu Torru.
1 mm Hg = 1 [Torr]
Ptevod jednotek Torr na Pascal
1 Torr = 133,322 [Pa]
Ptevod jednotek barr na Pascal
1 barr = 100 000 [Pa]
Prevod jednotek milibarr na Pascal
1 milibarr = 100 [Pa]
[14], [15].

1.1.4 Klasifikace vakua podle tlaku
Stav systému, ktery obsahuje pary nebo plyny a jejich tlak je mensi nez bézny atmosfé-
ricky tlak, potom se hovoti o vakuu. Velmi vysoké nebo jen vysoké vakuum, je takovy

stav, kdy je tlak znaén€ niz$i nez bézny atmosféricky tlak [16].
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Vakuum mutZeme z praktického hlediska rozdélit do téchto kategorii:

Rozdéleni p [Pa]
vakuum dokonalé 0
vakuum extrémné vysokeé <0,0000000001
vakuum ultravysoké 0,0000000001-0,0000001
vakuum vysoké 0,0000001-0,01
vakuum jemné 0,1-100
vakuum hrubé 100-10000
tlak atmosféricky 101315
(pouze tlak okolniho vzduchu)

Tabulka 2: Rozd¢€leni vakua [17].

Pro pfedstavu lze uvést par zajimavych fakt. Nejvyssi dosazené vakuum se bli-
7ilo hodnot& 107! Pa v pozemské laboratofi. Ve vesmirném prostoru vakuum dosahuje
hodnoty 107" Pa a v uréitych pripadech i mén&. Vesmirny prostor je dale znam spise
z pohledu obsahu poctu castic, které se nachazeji v jeho urCitém objemu. Tlak na po-
vrchu mésice je vystaven 4.10° &astic v 1 cm® objemu, pii tlaku cca 10” Pa. Meziplane-
tarni prostor obsahuje pfiblizng 10 ¢astic v 1 cm® objemu a v mezihvézdném prostoru je
to jiz pouze jedna &astice. V mezigalaktickém prostoru je to dokonce 10 &astic na
krychlovy centimetr. Tlak se tam tedy blizi dokonalému vakuu.

Naopak nejvyssich dosahovanych tlaki statickou dlouhodobou silou, bylo umélou

metodou, kdy se na vzorek piisobilo tlakem o hodnoté 5. 10° Pa[18].

1.2 Ziskavani vakua

Ziskavani vakua je dnes feSeno za pomoci riznych druhti vyvév. Zadna z vyvév neni
schopna z béZzného atmosférického tlaku dosahnout jiz ziskanych hodnot fadové
1072 Pa. Pro ziskavani téchto nizkych, meznich tlakil je potieba pouzit kombinaci néko-
lika zafizeni, které pracuji v rozdilnych intervalech tlaku. Tato kombinace né€kolika za-
fizeni za€ina Cerpanim par a plynii za béZného atmosférického tlaku z aparatury. Dalsi
¢ast zafizeni, které pracuje na odliSném zpiisobu cerpani molekul par nebo plynu je

schopno dale zna¢né snizit tlak v ¢erpaném prostoru [19].
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Pies vSechnu snahu a vhodnou volbu materialu a tésnéni, bude neustale urcité
mnozstvi plynu vnikat do aparatury. Neni tedy mozné zastavit proces Cerpani a je potie-

ba neustale od¢erpavat plyn z cerpaného prostoru aparatury [20].

1.2.1 Rotacni olejova vyvéva
Rotac¢ni olejova vyveéva spada do sekce rotacnich vyvév, kde je pohyb pistu nahrazen
rotacnim pohybem konstruk¢nich prvka, které mohou mit rizny tvar. Podobné jako
u pistové vyvévy spociva princip ¢innosti v expanzi plynu z ¢erpané¢ho prostoru na bazi
zvétSovani objemu.
Rota¢ni vyveévy se rozde€luji do Ctyt kategorii a to dle druhu tésnicich latek:
e Rotacni olejové vyvévy
e Rotacni rtutové vyveévy
e Suché rotacni vyvévy
e Vodokruzné vyvévy
U rotac¢ni olejové vyveévy plni olej roli tésnici latky, maziva a zarove i chladiva.
U vyvévy rotacni je celd fada vyuzivanych segmentl a tvarQ lopatek, avSak nejcastéji se
pouzivaji vyvévy se statorovym Soupatkem a excentrickymi lopatkami v rotoru.
Funkce této vyvévy je velice podobnd jako u rtutovych rotacnich vyvév a to
znamena, Ze klesa jeji Cerpaci rychlost s rostoucim vakuem. To znaci nebezpeci mozné-
ho vniku par oleji do Cerpaného prostoru aparatury. Dosahovany mezni tlak u té€chto

vyvév jsou Fadové jednotky Pa a Gerpaci rychlost asi 260 1-s™ [12].

Vyvéva se statorovym Soupatkem
Vyvéva se statorovym Soupatkem ma velice podobny princip, jako je u vyvévy
s excentrickymi lopatkami. Tato vyvéva vyuziva misto lopatek Soupétko.

Sestava vyvévy je slozena z valcového rotoru (1), ktery se excentricky otaci
kolem statorové dutiny (2). Statorovéa dutina je pozicovana ve stfedu statorové komory
a tim je rotor béhem chodu ve styku se sténou statoru (3). Stator je obrobenou ¢asti, na
kterou se kladou velké naroky na piesnost. Do tohoto otvoru s pfesnymi rozméry zapa-
da Soupatko (4), které¢ klade odpor viii sténé, protoze je z druhé strany tlaceno pruzinou
(5). Diky tomu je prostor rozdélen na dvé €asti, a sice na vystupni (7) a vstupni (6). Za
provozu, kdy rotor koné otaivy pohyb, se vstupni prostor zvétSuje a plyn se vhani do
vyvévy. Béhem toho se ve stejnou chvili plyn vytlacuje z vyvévy ven, jelikoz se vy-

stupni prostor zmensuje [21].
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Obrazek 2: Vyvéva se statorovym Soupatkem [12].

Vyvéva s excentrickymi lopatkami v rotoru

Tato vyvéva pracuje za pomoci excentrického rotoru umisténého ve valcovém statoru,
¢imz se stava velice u¢innou. Na excentrickém rotoru jsou umistény lopatky, které jsou
pruzinou pfitlaCovany ke sténam statoru. Statorova komora je rozdélena na ti1 ¢asti po-
moci lopatek. Tyto komory se oznacuji jako vystupni, vstupni a mezilopatkova ¢ast. Za
chodu vyvévy ve smeru hodinovych rucicek se vystupni ¢ast zmensuje a vstupni zvétSu-

je [12], [18].

vystup vslup

Obrazek 3: Rotacni olejova vyvéva s excentrickymi lopatkami [12].

Princip ¢innosti je zaloZen na excentricky umisténém rotoru (2). Ten je uloZen
ve valcovém statoru (1), jenZ je osazen lopatkami (3). Tyto lopatky déli komoru na ti
¢asti a jsou pfitlacovany ke sténé€ statoru pruzinou (4). Tato komora je osazena vystupni
a vstupni casti (5)., mezi t€émito Castmi se nachazi posledni ¢ast zvana mezilopatkova
(7). Tyto ¢asti lze vidét na obrazku 3, kde je znazornéno odcerpani plynu z ¢erpaného

prostoru.
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vznik4 mezi rotorem a statorem. DalSi nevyhodou je u téchto vyvév hlu¢nost. Moznost
feSeni hlucnosti je déle feSeno rtiznymi boxy nebo specidlnimi piipravky pro odvedeni

vibraci [12].

1.2.2 Turbomolekularni vyvéva

komponovany obdobné jako u parnich turbin, kde jsou na jedné hiideli v n¢kolika stup-
nich. Parametr mezer, ktery je pomérn¢ velky, misty az 1 mm mezi lopatkami dovoluje
vyvinuti az 1-10° ot'min™". Dnes jiz u novych konstrukei maji tyto vyv&vy motor uloZe-
ny ve vakuu [22].

Od plochy lopatek ziskavaji molekuly narazem slozku rychlosti, kterou ziskaly
od otacejicich se lopatek a kosinovym zakonem odrazu molekul od mista ndrazu na lo-
patce. Pro vyuziti spravné funkce turbomolekularni vyveévy je zapotiebi prvotni vyvévy,
ktera ptredCerpa odcerpavany prostor. Toto piedCerpani je pro uziti turbomolekularni
vyvévy velice dilezité, bez n€hoz by spravna funkce nebyla mozna.

Tato vyvéva ma své kvality a to tfeba, ze stator vyveévy i cely motor 1ze dobie
ochlazovat. I pfesto, ze rotor mize byt tepelné¢ namahan tfenim lopatek o indukované
proudy v motoru, udrzi si pii vhodném chlazeni pracovni teplotu [18].

Turbomolekularni vyvéva se na prvni pohled jevi, jako parni turbnina nebo tur-
bokompresor, ktery svym konstrukénim provedenim pfipomind. Lopatky osazené na
rotoru a statoru jsou naklonéné tak, aby mély maximalni u¢innost. Prochazejici moleku-
ly par a plyni jsou vhanény za ucinku podtlaku lopatek do vstupniho otvoru vyvévy
a dopadaji na lopatky rotoru, které se otaceji vysokou rychlosti. Molekuly plynu se déle
pti te¢nych srdzkach s lopatkami rotoru obohacuji o dalsi slozku rychlosti a jsou neseny

ven ve sméru vystupu z turbomolekularni vyvévy [12], [22].
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Obrazek 4: Svisla turbomolekularni vyvéva [23]

Na obréazku 4 je mozné vidét télo statoru (1), lopatky které jsou na statoru umis-
tény (2), pohybujici se rotor (3), lopatky které jsou na rotoru umistény (4), hiidel
s vinutim kotvy nakratko (5), elektromotor (6), vinuti statoru (8), loZiska htidele rotoru
(9), elektromotor pracujici v primarnim vakuu namontovany na ¢asti statoru (10), chla-

dici trubice (11), ptivod chladici vody (12) [23].

1.2.3 Ostatni typy vyvév
Vzhledem k riznorodé moznosti vyuziti se lisi jejich konstrukce a vykon. Ostatni typy
vyveév je mozno rozdélit na dvé hlavni skupiny.

Prvni skupinou jsou tvofeny vyveévy z fad transportnich, které odvadi molekuly
plynu z ¢erpaného prostoru aparatury. Do druhé skupiny spadaji sorpéni vyvévy, které
molekuly plynu z Cerpanych prostor neodvadi, nybrz je na sebe vaZou riznymi pro-
sttedky uvnitt vyvevy.

Transportni vyveévy z prvni skupiny jsou vZdy mechanické a postup cerpani mo-
lekul plynu spoc¢iva v tom, Ze obsahuji pohyblivé ¢asti uvnitt, na rozdil od vyvév sorpc-
nich, které jsou statické. Vstup a vystup je u transportnich vyveév nedilnou soucasti, za-
tim co u sorpcnich vyvév je pouze vstup a vystup nikoli. Plyn u sorpéni vyvevy ziistava

vazan uvnitf, tedy nikam neodchazi [12].

adsorpéni kryokondenzatni, kryosorpéni, getrova
, . .| pistove membranovd, Sprenglerova, Toeplerova
vyvevy .| mechanické - — ———
transportni rotadni rotacni olejova, rotadni rtut'ovd, Rootsova
hybnostni vodni, diftzni, molekularni, iontova

Tabulka 3: Rozdéleni vyvév [24]
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Strucny pi‘ehled dalSich typi vyvév:

Pistové vyvévy

Touto vyvévou lze dosdhnout tlaku okolo 100Pa. Vyhodou je pomérné vysoka Cerpaci
rychlost a kontinuita procesu. Vynika dlouhou Zivotnosti, spolehlivosti a nenaroc¢nosti.

Uplatnéni byva v provozech potravinaiského a chemického primyslu.

Ejektorové vyvévy

Ejektorova vyvéva pracuje na principu strhavani molekul plynu ¢i par ve sméru toku
jiné hmoty, zejména kapaliny nebo pary a tim jsou unaSeny z Cerpaného prostoru. Dalsi
Casti, ktera je pro ejektorovou vyvévu nedilnou, je takzvana Lavalova Dyza, ktera by se
dala ptedstavit, jako trubice, ktera je z obou stran kuzelovita se zmensujicim se polomé-

rem doprostied.

Rootsovy vyvévy

Rootsova vyvéva vznikla zejména vzhledem k pozadavku na zvySeni Cerpacich rychlos-
ti u mechanickych vyvév. Z Cerpan¢ho prostoru se pary a plyny unasi pomoci dvou
rychle rotujicich, do sebe zapadajicich &asti. Sifka térbiny mezi statorem a rotorem je
velice mald. Pro vyuziti svych vlastnosti pracuji ve vysokych otackéch.

Difuzni vyvévy

Difuzni vyvévy pracuji na principu interakce mezi Cerpanym plynem a plynem ve vy-
véve. Molekuly ¢erpaného plynu vniknou hluboko do proudu par a pravdépodobnost

jejich navratu do aparatury je tim padem pomé&rné nizka.

Sublimacni vyvévy

Sublimacéni vyvévy pracuji na principu chemisorpce na povrchu kovu. Aparatura je
opatfena vrstvickou kovu, ktery mé velkou afinitu k plynim nebo param, které chceme
cerpat. Princip obdobny jako u kryogennich vyvév, vazba vSak vznika chemicky, niko-
liv fyzikalné.

RozpraSovaci vyvévy

Rozprasovaci vyvévy pracuji na principu nandSeni vrstev materidlu katody. Pro tyto
potfeby se vyuziva aktivni titanova vrstva. V dasledku ohiivani katody vznika v misté
dopadu iontl rozpraSovani. lonty a elektrony vznikaji v elektrickém vyboji, ktery je

vytvoren v silném elektrickém poli, ktery byva podporovan 1 polem magnetickym.
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Kryosorpcni vyvévy

Jejich hlavnim znakem je odliSnost v tom, Ze Cerpany material neopousti vyvévu, ale
vaze se uvniti vycerpavaného prostoru. V jejich struktufe jsou dutiny, které jsou po od-
Cerpavani zaplnény Cerpanym plynem nebo parami. V piipadé téchto vyvév je nutné
zabezpecit vymenu tepla mezi sorpnim prostfedim obsahujicim zeolity a chladicim

prostfedim. Z téchto diivodi je zfejmé, Ze Cerpaci kapacita je omezena.

Kryogenni vyvévy

Tyto vyvévy pracuji na principu vyuziti kondenzace plynd a par na povrsich o teploté
kapalného vodiku nebo helia, tedy teplotam blizicim se absolutni nule. Na takto vysoce
podchlazeném povrchu kondenzuje prakticky kazdy plyn nebo para, nebot’ maji teplotu
vy$$i nez je teplota kondenzacni stény. Je to nejperspektivnéjsi metoda ziskavani niz-

kych tlaké [19].

1.2.4 Vicestupnové ¢erpani

Ve vakuové technice maji zvlastni vyznam dvé veli€iny. Jedna se o Cerpaci rychlost
a dosazitelny mezni tlak. Cerpaci rychlost je diileZitym parametrem pro dosaZeni poza-
dovaného tlaku za urcity Cas. Mezni tlak je nejnizsi tlak, ktery je Cerpaci soustava
schopna vyvinout, pokud na tento tikon dostane dostate¢né mnoZzstvi casu.

Pro dosahovani vys$si Cerpaci rychlosti a niz§tho mezniho tlaku se v nékterych
ptipadech vyuziva takzvané vicestupiiové Cerpani. Vicestupiiové Cerpani je zaloZeno na
pripojeni vice vyveév k vakuové komoie (recipientu). Vzhledem ke skute¢nosti, Ze mik-
rovlnna plazmova aparatura CX 22 operuje pii tlacich v fadech desitek Pa, je tento text
zamé&fen zejména na rotacni olejové vyvévy, které se k tomuto tcelu na pracovisti vyu-
Zivaji.

Vicestupiiové Cerpani za pouziti rotacnich olejovych vyvév miize byt realizova-
no ve dvou zakladnich konfiguracich. Prvni takova konfigurace zahrnuje sériové zapo-
jeni vyvév. Druhou konfiguraci je paralelni zapojeni vyvév.

Pti sériovém zapojeni Cerpa plyn z recipientu nejprve vyvéva ¢€.1, na jejiz vytlak
je pfipojena vyvéva €.2, kterd plyn vystupujici z prvni vyvévy nasava a tlaci ho ku pte-
du. Na obrazku 5 je naznaceno zapojeni dvou rotacnich olejovych vyvév do série. Toto

zapojeni je v dob¢ psani této prace vyuzivano u aparatury CX 22. Sériové zapojeni je
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vyhodné zejména z hlediska dosaZeni niz§iho mezniho tlaku. Z hlediska dosazeni vyssi

¢erpaci rychlosti, neni toto zapojeni pfinosem.

ipi Rotacni olejova Rotaéni olejova Vytlak
Recipient >

vyvéva l. vyvéva Il.

Obrazek 5: Sériové zapojeni vyvev

v

Pti paralelnim zapojeni vyvéev, Cerpaji vSechny vyvévy Cerpany prostor soubézné
a obvykle se dosahuje celkové vyssi Cerpaci rychlosti. Mezni tlak je ddn meznim tlakem

vyveévy s nejniz§im meznim tlakem v soustave.

Rotacéni olejova

vyvéva l. Vytlak
Recipient ——»

Rotacni olejova

vyvéva Il

Obrazek 6: Paralelni zapojeni vyvév

Vicestupiiové Cerpani ma veliky vyznam zejména v aparaturdch a zafizenich
pracujicich s velmi nizkymi tlaky (10” Pa). Sem patfi napiiklad PVD aparatury pro na-
praSovani tenkych vrstev nebo elektronové mikroskopy. Pro dosahovani takovych tlaka
se Casto vyuziva sériové zapojeni dvou odlisSnych typt vyvév. Vyvéva pfipojena
k Cerpanému prostoru se nazyva turbomolekularni. K této vyvéveé je sériové piipojena
rotacni olejova vyvéva. Nejprve je nutno dosdhnout tlaku vhodného pro provoz turbo-
molekularni vyvévy. Jednd se o tlaky na nejvySe v fadech desitek Pa. K tomuto tcelu
slouzi rotacni olejova vyvéva. Prichodu plynu skrze turbomolekularni vyvévu do vy-
vévy rotacni nic nebrani, ani v pfipadé Ze turbomolekuldrni vyvéva neni uvedena do
chodu. Po zapnuti turbomolekularni vyvévy dojde krapidnimu poklesu tlaku

v Cerpaném prostoru (o n¢kolik fada). Toto zapojeni je zndzornéno na obrazku 7.
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Recipient

Turbomolekuldrni
vyveéva

Rotacni olejovd Vytlak
vyvéva

Obrazek 7: Spojeni turbomolekularni a rota¢ni olejové vyvévy v PVD aparatuie

1.3 Mikrovinna plazmova aparatura CX 22
Technicka feSeni prezentovana v této praci, byla realizovana pro nizkotlakou plazmo-
vou aparaturu CX 22. Aparatura je navrZena s ohledem na moZznosti potfebnych tprav,
které vyzkum obndsi. Prostfednictvim systému vakuové tésnych piirub, kterymi je reci-
pient opatfen, je mozné instalovat rliznd technickd, méfici a podpirna zatizeni. Cely
tento systém je mozné dle potieby upravovat a programovat.

Nizkotlakéd aparatura pracuje s mikrovinnym plazmovym vybojem, jehoZz vznik
a vlastnosti jsou popsany v kapitole 1.3.4. Pouziti tohoto vyboje je vzhledem k upraveni
aparatury Siroké a umoznuje tak oSetfit rizné druhy substratii. Na obrazku 8 je pohled

na aparaturu CX 22
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Obrazek 8: Piistroje a soucasti nizkotlaké plazmové aparatury CX 22

Na obrazku 8 je mozné vidét recipient (1), rotacni olejovou vyvévu Lavat (2),
rota¢ni olejovou vyvévu Adoxen (3), dotykovy terminal (4), manualni zafizeni (5), mik-
rovlnny zdroj (6), budici hlavu mikrovinného zdroje (7), vyparnik kapalnych prekurzo-
ru (8), elektronicky fizeny pritokomér (9), reguldtor michaciho zatizeni (10), zdroj pro
napajeni topnych pasa (11), tlakové lahve s procesnimi plyny (12), obsluzna jednotka

pridavného zafizeni (13).

1.3.1 Vakuova komora

Vakuova komora je prostor, ze kterého je cilenym zplisobem odvadén plyn. Tento plyn
je odvadén systémem Cerpani pro dosahovani nizkych tlakti. Komora je v tomto piipadé
ve tvaru kvadru o objemu 56,5 litrt, kterd je z jedné strany osazena dveimi s tésnénim.
Na obrazku 9 je pohled do vakuové komory, kterd je v dané chvili vybavena zafizenim

,,(as ring* a michacim zafizenim.
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Obrazek 9: Pohled do vakuové komory

Recipient je vybaven systémem vakuové tésnych pfirub a prichodek, k nimz je
mozné instalovat potfebnd technickd zatfizeni. Recipient je dale vybaven vakuometrem

pro mé&feni tlaku uvnitt vakuové komory.

1.3.2 Systém Cerpani plyni

K dosahovani nizkych tlakti ve vakuové komote se vyuziva dvojice sériové zapojenych
rotacnich olejovych vyvév a k nim pfipojeny deskovy ventil. Tento deskovy ventil je od
vyrobce VAT a umoznuje regulaci pritoku plynu z recipientu do Cerpaciho systému.
Tento ventil je schopny velice citlivé ménit polohu, a to v rozmezi 0 — 1000 kroki. Sé-
riové zapojeni vyvév bylo zhotoveno za ucelem ziskani niz§iho mezniho tlaku, nez
u pivodniho paralelniho zapojeni. Toto feSeni nyni umoziuje dosaZeni potfebného pra-

covniho tlaku ve vakuové komote, ktery je pro vyboj mikrovinného zdroje nezbytny.
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Obrazek 10: Systém cerpani sérioveé pracujicich vyveév

Na obrazku 10 Ize vidét rotacni olejovou vyvévu Lavat (1), rotacni olejova vy-

veéva Adixen (2), regulacni deskovy ventil VAT (3).

1.3.3 Systém zavadéni plynu

Procesni plyny, kter¢ jsou piivadény do vakuové komory, jsou vedeny pfes systém ven-
tili a hmotnostnich pritokoméra. Tyto pritokoméry umoziiuji méteni a regulaci prito-
ki procesnich plynii vpousténych do aparatury.

Mezi nejcastéji vyuzivané procesni plyny patii vzduch, kyslik, dusik a argon,
unc¢hoZ se vyuziva jeho inertnosti. Tyto plyny jsou uchovavany v tlakovych lahvich,
které jsou piipojeny k aparatufe.

Pro napusténi vakuové komory na hodnotu béZzného atmosférického tlaku se
uziva rychlého napusténi vzduchu ptes umistény elektricky ventil. Napusténi vyse popi-
sované vakuové komory trva timto zpisobem do 35tisekund. Pfi praci se vzorky nebo
ptipravky nachylnymi na ,,rozfoukani se voli pomalého napusténi za pomoci jehlového

ventilu. Toto napusténi trva déle, a sice pfiblizné 4 minuty.

1.3.4 Mikrovinny zdroj
Zdroj mikrovinného zateni vyrobila firma Radan, s.r.o. a nabizi nastaveni mikrovinného
vykonu od 100 do 850 W. Tato regulace je feSena zménou tzv. §itky pulzu od 10 do

100 ps. Toto elektromagnetické vinéni je generovano o konvenéni frekvenci 2,45 GHz.
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1.3.5 Vyparnik kapalnych prekurzora
Vyparnik kapalnych prekurzorti byl zkonstruovan pro moznost vpousténi par prekurzo-
ru do recipientu. Toto vpousténi par prekurzoru je zapotiebi regulovat.

Konstrukce vyparniku byla navrzena z nerezové oceli, ktera plni funkci rozebira-
telné nadobky opatfené t€snénim. Rozebiratelnost umoznuje dolévani a kontrolu obsahu
vyparniku. Nadobka uchovava prekurzor a je opatfena vstupem a vystupem Sestimilime-
trové nerezové trubicky. Vstupni trubicka slouzi k tzv. probubldvani kapalného prekur-
zor. Samotna nadobka je vybavena topnymi pasy, které umoziuji ohfev. Topnymi pasy
je vybaveno i potrubi vedouci od nadobky, aby nedochazelo ke kondenzaci par v tomto

potrubi. Na obrazku 11 lze vidét aktualni konfiguraci vyparniku.

> --'f:';

A Sam _'

Obrazek 11: Vyparnik pfipojeny ke stabilizovanému zdroji

1.3.6 Michaci zarizeni
Zatizeni pro michani, které je ve vakuové komote, lze pouzit pro michani sypkych nebo
praskovych materialt. Jeji funkci je, aby se michany material v co nejvétsi mife rovno-
mérné oSettil v plazmovém vyboji.

Lopatky jsou nastaveny tak, aby svirali nad dnem nadobky thel 45°. Stavitelné
Srouby na okraji nddobky umoznuji vyrovnani do vodorovné polohy a nastaveni svislé

vzdalenosti dna michaciho zatizeni ode dna recipientu.
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Obrazek 12: Michaci zafizeni
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2  PRAKTICKA CAST

2.1 Méreni fyzikalnich a technologickych veli¢in

2.1.1 Natékavost aparatury

Pro kazdy plazmovy proces je nezbytné nastavit a dlouhodobé udrzet Zadouci tlak ve
vakuové komote. Vakuova komora je sloZena z fady k sobé vazanych segmentl. Tyto
segmenty jsou utésnény pomoci tésnéni a rychlospojek, které pfitlacuji t€snéné plochy
a tésnéni k sobé. Na fad¢ mist tak vznikaji drobné netésnosti, kterymi mize vnikat do
vakuové komory okolni vzduch v disledku rozdilnych tlaku. Ur€ité mnozstvi drobnych
netésnosti je ptitomno na kazdé vakuové aparature. Aby bylo mozné testovat, zda pocet
a velikost netésnosti nenarost, byla zavedena veliCina, kterd se nazyva natékavost. Pro

natékavost plati vztah:

_ 795(®-po)V
1333t

v v

po uplynuti zvoleného ¢asového intervalu, V je objem vakuové komory a ¢ je doba, kte-
ra uplynula od vypnuti Cerpaciho systému. Za Casovy interval se voli obvykle 100 s
[20].

Méfeni natékavosti bylo provedeno na aparature CX 22. Namétené hodnoty jsou

v tabulce 3.
Objem vakuové komory V 56 dm’
Nejnizsi dosazeny tlak pg 20 Pa
Tlak naméteny po uplynuti ¢asového interva-
45,3 Pa
lup
Zvoleny Casovy interval 100 s
Natékavost 8,4. 10° Pa-m’-s”

Tabulka 3: Naméfené hodnoty natékavosti

2.1.2 Méreni teploty substratu
Mikrovinna plazmova aparatura mtize byt pouZzita pro oSetfeni nejriiznéjSich substrat.
Tyto substraty se li§i chemickym sloZenim, svou formou (pevné predméty, praskové

materidly, sypké materialy) potazmo i svymi fyzikélnimi vlastnostmi.
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Pro uspés$nost plazmového procesu je rozhodujici ziskani zddoucich vlastnosti
oSetfenych materialii. Pfedné je vSak nutné zamezit degradaci oSetfovaného materiala
béhem plazmového procesu. Tato degradace je zplisobena hned nékolika faktory. Mezi
tyto faktory patii UV zéfeni vznikajici ve vyboji, proud aktivnich ¢astic, které dopadaji
na substrat a mohou a s nim reagovat a v neposledni fad¢ zvySena teplota substratu. Aby
mohl ve vakuové komote vzniknout plazmovy vyboj, je nutné do vakua predat urcité
mnozstvi energie. Tato energie mimo jiné zapfi¢ifiuje ionizaci molekul pfitomného ply-
nu a také ohfev substratu.

Degradace substratu se projevuje strukturalnimi povrchovymi a v nékterych pii-
padech 1 objemovymi zménami. Tyto zmény jsou dobie pozorovatelné¢ elektronovym
mikroskopem. Jelikoz je tato degradace u vétSiny plazmovych procesti nezadouci, je
zcela nezbytné se ji vyhnout.

Vzhledem k tomu, Ze na degradaci substratu mé zna¢ny vliv jeho nadmérné za-
hfivani, je velmi uzitecné mit piedstavu o teplotach uvnitt plazmového reaktoru béhem
procesu. Pro tyto ucely byl navrzen jednoduchy experiment.

Tento experiment byl zaloZen na umisténi ¢idla teploty digitalniho teploméru do
prostoru vakuové komory, v némz se obvykle nachazi oSetfovany substrat. Pfivodni
kabel k teplotnimu ¢idlu byl veden skrze jednoduchou vakuovou priichodku, kterd byla
jednorazové vyhotovena pro tento ucel. Teplotni ¢idlo bylo dale opatfeno hlinikovym
akumulatorem tepla pro zvyseni presnosti méfeni. Do hlinikového akumulatoru byl vy-
tvofen patfi€ny otvor pro zasunuti teplotniho ¢idla. Pro zajisténi co nejlepSiho pfestupu
tepla mezi akumulatorem a ¢idlem byl meziprostor vyplnén elektricky nevodivou teplo-
vodivou pastou pouzivanou v osobnich pocitacich.

Jelikoz kazdy substrat ma jiné teplotni vlastnosti, byly pro tento experiment pouZity
tf1 rizn€ upravené akumulatory tepla. Jeden akumulator tepla byl pokryt odraznou f6lii,
druhy poérovitym ¢ernym materidlem a tfeti ztistal nepokryt.

Teplota byla odecitana periodicky kazdych 15 sekund po dobu 15ti minut. Naméte-

né hodnoty byly zaznamenéavany a pro celé minuty jsou uvedeny v tabulce 4.
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Teplota substratu [°C]
Akumulator tepla
Doba oSetfeni ' Akumulator tepla
‘ Hlinikovy akumulé- pokryty cernym
[min] pokryty odraznou ] )
tor tepla porovitym materia-
folii
lem

0 24 24 24

1 53,9 65,7 48,4
2 43,8 65,3 56,5
3 48 69,5 50,3
4 48,1 72,3 50,2
5 48,1 69,35 57,6
6 48 66,5 54,9
7 55,3 72,5 65,3
8 65,5 71,1 76,9
9 66 72,5 78,5
10 69 77,1 79,4
11 70,3 81,3 77,4
12 74,4 81,5 73,7
13 74,5 81,6 76,3
14 74 82 76,6
15 75 82,1 76,3

Tabulka 4: Namé&fené teploty riznych akumulétori tepla v zavislosti na dob¢ oSetieni

Z hodnot uvedenych v tabulce 4 byl sestrojen graf 1 v zavislosti teploty tepelného
akumulatoru na dob¢ oSetfeni. Z hodnot v tabulce a potazmo i v grafu je patrny urcity
trend. Teplota prudce vzristé jiz v prib&éhu prvni minuty oSetfeni. Po prudkém naristu
se teplota zvySuje spiSe pozvolné€ a s uréitymi vykyvy se ustaluje okolo hodnoty 80 °C.
To plati s drobnymi odchylkami pro vSechny tfi typy tepelnych akumulatora. Tyto vy-
kyvy jsou pravdépodobné dany nedokonalosti méteni a elektromagnetickym rusenim od
budiciho zdroje. V této souvislosti bylo nutné pouZit teplovodivou pastu z elektricky

nevodivého materidlu pro spojeni mezi teplotnim ¢idlem a elektricky vodivym akumu-
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latorem tepla. Pouziti teplovodivé pasty s ptidavkem castic kovu vedlo k vyraznému

ruSeni signalu a znacné komplikovalo a zneptesiiovalo méeteni.
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= Akumulator tepla pokryty odraznou félii

Akumulator tepla pokryty cernym poérovitym materiadlem

Graf 1: Zavislost teploty substratu na dobé¢ oSeteni béhem plazmového procesu

Z grafu 1 je patrné, Ze barva ani struktura povrchu tepelného akumulatoru nema-
ji vétsi vliv na vyslednou teplotu. Naproti o¢ekavani dosahl tepelny akumulator pokryty
odraznou folii nejvyssi teploty po 15 minutach oSetfeni. To miiZze byt zptisobeno kom-
plikovanymi fyzikalnimi dé&ji uvniti mikrovinného plazmového reaktoru. Na zdkladé
naméfenych hodnot je mozné predpokladat, Ze teplota libovolného substratu se bude
pohybovat ne vysoko nad hranici 80 °C 1 pro dels§i doby oSetieni. Jedna se vSak pouze
o predpoklad, ponévadz pro delsi doby oSetieni nebyly hodnoty teplot méteny.

Z vyse uveden¢ho je mozné si udélat zakladni predstavu o tom, které substraty
budou odolné vici tepelné degradaci v mikrovinném plazmovém reaktoru, a které niko-
li. Pro zakladni piehled jsou v tabulce 5 uvedeny teploty tani nékterych substrati, které

jsou Castym predmeétem vyzkumu v oblasti plazmovych Gprav.
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Substrat Teplota tani [°C]
Polyethylen 130

Celuloza 260-270

PCL 60

PVA 220-267

Chitosan 59-64

Uhlikové nanotrubice 3642

Tabulka 5: Tabulka teplot tani u vybranych substrati

Z ptedchozi tabulky je zjevné, Ze nckteré druhy substrath mohou byt
v mikrovinném plazmovém reaktoru tepelné¢ degradovany. Z uvedenych to plati
v pfipad€ Polymeru PCL, ze kterého se vyrabi nanovldkna a chitosanu, ktery se hojné

vyuziva v biomedicinskych aplikaci.
2.2 Specialni technicka reSeni

2.2.1 Vakuova pruchodka pro detekéni techniku

Vyvoj vakuové aparatury CX22 a sméfovani provadéného vyzkumu vedl k potiebé in-
stalovat do aparatury rizna zafizeni z oblasti detekcni techniky. Tento pozadavek vy-
vstal zejména v souvislosti s pldnovanym vyzkumem NH funkcionalizace. Pivodni
myslenkou bylo pomoci dostupné detekcni techniky méfit koncentraci amoniaku ve
vakuové komote béhem plazmového procesu. Od tohoto vyzkumu se pozdéji upustilo,
avSak 1 vramci vyzkumu funkcionalizace celulozy silanovymi skupinami, pretrvala
potieba instalovat do aparatury vySe zminéna zatizeni.

Ze zminénych divodl bylo nezbytné vakuovou komoru aparatury CX22, ktera
je vyrobena z nerezové oceli, opattit vakuové té€snou prichodkou pro elektrické vodice.
Tato priichodka kromé vakuové tésnosti musi byt rovnéz elektrickym izolantem. Jako
vhodny material pro vyrobu takové prichodky se jevil néktery z termoplastii, jako na-
ptiklad polyamid nebo ABS (akrylobutadienstyren), ktery se mimo jiné pouziva v 3D

tiskarnach.
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Pro vlastni vyrobu této prichodky bylo mozné vyuzit riznych technologickych
postupt. Vedle konvenéniho obrabéni bylo mozné prichodku vyrobit rovnéz na zming-
né 3D tiskarne. Tento postup se avSak neosvédcil z diivodu nizké rozmérové presnosti
a struktute vytiskl. Proto pro vyrobu prichodky bylo zvoleno obrabéni a jako material
polyamid, ktery vynikéd z hlediska elektroizola¢nich vlastnosti i vlastnosti mechanic-

kych.

Obrazek 13: Pivodni ocelova vakuova zaslepka

Pted vlastni vyrobou bylo vSak nutné, aby autor prace vyhotovil technicky vy-
kres prichodky. Tento vykres byl vytvoien v programu SolidWorks 2015 a autor vysel
7 jiz existujici ocelové vakuové zaslepky. Cast technického vykresu je vyobrazena na

obrazku 14.
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Obrazek 14: Technicky vykres vakuové zaslepky

Vyhotovena vakuova priachodka byla opatiena otvory pro elektrické vodice, tyto
otvory byly vyvrtany pomoci nastroje s vhodnym primérem. Otvory byly osazeny me¢-
dénymi elektrickymi vodi¢i pro pfipojeni libovolného elektrického zafizeni (vetné
elektrické detekcni techniky). Do prichodky bylo vytvofeno Sest otvorl pro stejny po-
¢et vodici. Tento pocet vodict by mél postaCovat pro piipojeni minimalné dvou riz-
nych senzort ¢i libovolného jiného elektrického zatizeni. Elektrické vodice z médi byly
v otvorech utésnény pomoci epoxidového lepidla. Toto spojeni je pro Gcely aparatury
CX22 a tlaky pouzivané ve vakuové komote vyhovujici. Schematicky nakres prichodky

opattené vodici je na obrazku 15.
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Obrazek 15: Schematicky nékres prichodky s vodici v fezu

2.2.2 Vyhrivani vyparniku

Pivodni konstrukce vyparniku zahrnovala pouze vyhtfivani vlastni nddobky za ucelem
odpateni kapalného prekurzoru. Pary prekurzoru, které odejdou z prostoru nadobky,
pokracuji vlivem podtlaku ve vakuové komote potrubim. Toto potrubi je tvofeno Sesti-

milimetrovou trubi¢kou, regulovatelnym jehlovym ventilem a sadou rychlospojek.

Obrazek 16: Vyparnik pred instalaci topnych past
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Pary prekurzoru postupujici potrubim o nizsi teploté, nez je teplota v nadobce
maji z fyzikédlnich divodi tendenci kondenzovat na sténach potrubi. Tento jev je silné¢
nezéadouci, jelikoz zna¢né snizuje kvalitu plazmového procesu. Zkapalnény prekurzor
v potrubi mé vliv na kontinuitu prostupu par prekurzoru do vakuové komory, coz znac-
n¢ ovliviiuje procesni parametry.

Problém kondenzace par prekurzoru v potrubi je dobie feSitelny vyhiivanim to-
hoto potrubi na teplotu stejnou nebo vyssi nez je teplota v nddobce. Toto vyhtivani bylo
realizovano pomoci elektrickych topnych past. Potrubi vedouci od vyparniku
k vakuové komote je rozebiratelné a proto 1 vyhtivani potrubi muselo byt rozdéleno na
dvée ¢asti (pomoci dvou topnych pasti).

Pouzité topné pasy pracuji na principu ohmického ohievu. Tepelné ztraty zpiso-
bené priichodem elektrického proudu slouzi jako zadouci zdroj tepla. Topné pasy byly
piipojeny k regulovatelnému zdroji elektrického napéti. Tato regulace slouzi zaroven

1 k regulaci teploty potrubi.

~,

Obrazek 17: Testovani rozsahu vyhiivacich teplot na zkuSebni trubicce

Aby bylo mozné sledovat teplotu potrubi, bylo nutné mezi potrubi a topné pasy
umistit ¢idla digitalnich teploméri, které byly k tomuto ucelu potizeny. Na obrazku

18je mozné vidét konecnou vyparnik s instalovanymi topnymi pasy.
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Obrazek 18: Konec¢na tiprava vyparniku s instalovanymi topnymi pasy

2.2.3 Box vyparniku kapalnych prekurzori

Funkce vyparniku kapalnych prekurzorti je zalozena na vyhtivani nddobky vyparniku
pomoci topnych téles regulovanych vlastni fidici jednotkou s termostatem. Pti vyhtivani
vyparniku na vyssi teploty dochazi k uvoliiovani neptijemného zépachu, ktery je prav-
dépodobn¢ 1 zdravotné zavadny. Ztohoto divodu bylo pro dlouhodobou praci
s vyparnikem nezbytné izolovat zatizeni od atmosféry, kterou béhem provozu aparatury
dycha obsluha.

K tomuto ucelu bylo zapotiebi zhotovit neprodySny box, ve kterém by byl vy-
parnik umistén. Dal§im poZadavkem na takové zatizeni bylo, aby byl box pro vyparnik
napojen na centralni odsavani. V neposledni fad¢ bylo vhodné, aby byl box prihledny
a obsluha méla vizuélni ptehled o stavu zatizeni béhem jeho provozu.

Konstrukce boxu musela také zohlednovat konstrukci vlastniho vyparniku, ktera
je na nékolika mistech rozebiratelnd. Box musi byt také dobfe piistupny béhem vymény
a dopliiovani prekurzoru do vyparniku. Vlastni téleso boxu bylo zhotoveno ze zakoupe-
ného plastové nadoby.

Vyparnik dale obsahuje ptivod inertniho plynu prostfednictvim Sestimilimetrové
hadicky, pro kterou byl box opatfen tésnou priichodkou. Vzhledem ke skutecnosti, ze

téleso vyparniku miZze byt vyhiivano na relativné vysoké teploty a fyzicky dosed4 na
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dno boxu, muselo byt dno opatieno vhodnou podlozkou. Tato podlozka byla zhotovena
z teflonu (teplota tani cca 327 °C). Na obrazku 19 je vidét vyparnik ulozeny ve svém

boxu a pfipojeny k vakuové komote.

1

Obrazek 19: Na obrazku lze vidét box s vyparnikem pfipojeny k vakuové komote

Na obrazku 19 je mozné vidét vlastni box (1), dale hadice propojujici box a cent-
ralni odsavani (2), t€leso vyparniku sedici na teflonové podlozce (3), ptivodni hadicka
inertniho plynu pro probubldvani prekurzoru (4) a rozebiratelny spoj pro pfipojeni vy-

parniku k vakuové komote (5).

Obrazek 20: Uzplsobeni boxu pro snadné vyjimani vyparniku
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Box pro vyparnik byl otestovan v ostrém provozu, pficemz byla ovéfena jeho
funk¢nost. Obsluha neni nadéle diky pfitomnosti boxu vystavena nepfijemnému zapa-

chu vznikajiciho pfi vyhtivani vyparniku.

2.2.4 ,,Gas ring“ pro privod prekurzor

V ramci experimentl s hydrofobizaci praskové celuldzy vyvstal pozadavek na piivedeni
par kapalného prekurzoru HMDSO (hexametyldisiloxanu) do blizkosti substratu. Tento
pozadavek souvisi s nizkou difundovatelnosti par HMDSO v prostiedi plazmového vy-
boje. Z tohoto diivodu neni mozné pfivést pary prekurzoru ptimo piirubou na sténé¢ va-
kuové komory.

Z vyse uvedenych divodi bylo nutné navrhnout zatizeni, které umozni ptivést
pary prekurzoru pozadovanym zptisobem do blizkosti substratu. Takové zafizeni musi
splilovat v prostfedi mikrovlnného plazmového vyboje hned n€kolik pozadavkil. Prvnim
z téchto pozadavku je zachovani propustnosti aktivnich ¢astic z vyboje skrze toto zafi-
zeni k substratu. Proto nemuze byt pouzita konstrukce tohoto zafizeni pouzivana
v jinych typech plazmovych vybojii (zejména v radiofrekvenénim vyboji). Toto zatizeni

se nazyva ,,sprcha* a svou plochou zakryva substrat.

PLAZMA

__}Ek/g_

L Aktivni castice z plazmatu

L Pary prekurzoru

B>
Lidly L

Obrazek 21: Schematické zndzornéni pohybu ¢astic béhem plazmového procesu

Pro pouziti v mikrovinném vyboji, pfi zachovani pozadavku na propustnost ak-
tivnich ¢astic k substratu bylo navrZeno zafizeni, které se v technické praxi nazyva ,,gas

ring® (obrazek 21).
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Jedna se vlastné o trubi¢ku z vhodného materialu, kterd je na konci stocena do
tvaru prstence. Vhodnym materialem je zejména nerezova ocel, piipadné¢ hlinik, ktery
byl pouzit i pro vyrobu prvniho prototypu. Prstenec je opatfen n¢kolika otvory se zvét-
Sujicim se priimérem ve sméru od pfivodu prekurzoru. ZvétSovani priméru otvort bylo

zvoleno s ohledem na rovnomé&rny pritok par prekurzoru po celém obvodu prstence.

Obrazek 22: Pohled na otvory v prstenci zafizeni ,,gas ring”

Na obrazku 22 je pohled na prstenec s otvory zafizeni ,,gas ring‘‘. Spojeni mezi
pfivodem a vlastnim prstencem bylo u prototypu realizovano pomoci Sroubovych spo-
jek pro Sestimilimetrové trubicky od firmy Swagelok. Toto feSeni je rozebiratelné a pfti
vyrobé prototypu bylo zvoleno pro svou jednoduchost. Pfivodni trubi¢ka mize byt jed-
noduse nahrazena jinou o jiné délce, coz umoznuje jednoduse meénit svislou vzdalenost
pfivodu par prekurzoru a pfiruby na sténé reaktoru. To ma svlij vyznam zejména pfii
zmeéné provadéného vyzkumu.

Rovnomérny vyfuk skrze zvétsujici se otvory prstence byl testovan a ovéfen po-

zorovanim pii piipojeni stlaceného vzduchu na ptivod zatizeni.
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Obrazek 23: Zatizeni ,,gas ring* uvnitf recipientu

Pro néslednou zakazkovou vyrobu tohoto zatizeni z pozadované nerezové oceli
nakreslil autor prace technicky vykres, ktery je v pfiloze a vyobrazen na obrazku 24.

Vykres byl vytvoten v programu SolidWorks 2015.
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Obrazek 24: Technicky vykres zafizeni ,,gas ring”

2.2.5 Tabletovaci zarizeni
Pro rychlé a jednoduché vyhodnoceni efektivity plazmové funkcionalizace byla zvolena
metoda ,,sedici kapky,,. Metoda ,,sedici kapky,,, neboli kapkova metoda je zalozena na
usazeni kapky testovaci kapaliny na zkoumany povrch substratu. Kapka se zpravidla
usazuje pipetou. Nasledné je v kolmém smeéru pozorovan kontaktni thel usazené kapky,
ktery svird s pevnym povrchem substratu. Jako testovaci kapalina byla zvolena destilo-
vand voda obarvend organickym barvivem Acid Orange 7 a olej SAE 40. Vzhledem
k tomu, Ze pro experimenty byla zvolena celuldza ve formé& prasku, bylo nutné ji upravit
tak, aby vznikl pevny celistvy povrch. To je mozZné realizovat napiiklad slisovanim
prasku do formy tablety. Tento poZadavek vedl k prvnim pokusim a mySlence vyrobit
piipravek, ktery by zhotovil vzorek celulozy ve formé tablety.

Prvnim takovym jednoduchym piipravkem byla injek¢ni stfikacka, ktera byla
upravena tak, aby zhotovila tabletu. Uprava spoéivala zejména v sefiznuti t&lesa injeké-
ni stfikacky tak, aby vzniklou hranu bylo mozné postavit na podlozku a stla¢enim pistku

slisovat celul6zu. Tento jednoduchy ptipravek vSak neumoznoval nastavit silu ptisobici
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na pistek u vSech vzorkl stejné. A sice z divodu, ze pistek byl stlaovan manudlné
a odhad stlacované sily byl pouze subjektivni. Mira stlaeni celuldzy byla odhadnuta na
zéakladé prvotniho a kone¢ného objemu celuldzy, ktery byl odecten z rysek na injekéni

stiikacce. Mira stlaceni u jednotlivych tablet byla tudiZ rozdilna.

Obrazek 25: Metoda ,,sedici kapky* usazena na tableté celulozy

Pro konstruktivni vyzkum bylo nezbytné navrhnout zatizeni, které by tyto nedo-
statky neobsahovalo, a tudiz by vSechny tablety byly slisovany za stejnych podminek.
Na zéklad¢ zminénych pozadavkl autor prace navrhl a nechal na zakézku zrealizovat
tabletovaci zafizeni. Navrh vychazel zpozadavku na snadné vyjimani tablety
z rozebiratelného trubkového piipravku (objimka), ktery zachoval ostrou hranu tablety.
Dal8im pozadavkem bylo, aby objimka byla v priibéhu lisovani i po jeho dokonceni
pevné spjata s podlozkou. Pozadavkem bylo déle také, aby lisovaci tlak byl pro vSechny

tablety vytvorené v zafizeni, konstantni. Navrh objimky je nejlépe vidét na obrazku 26.

Obrazek 26: Objimka tabletovaciho zafizeni
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Na dal$im obrazku 27 je vidét vylisovana tableta v objimce, ktera byla jiz vyjmuta

z podlozky.

Obrazek 27: Objimka s vylisovanou tabletou uvnitf

Vlastni mechanismus lisovani je zaloZen na skuteCnosti, Ze pist tabletovaciho zafi-
zeni je zatizen zavazim o konstantni hmotnosti 20 kg. Praimér objimky je 25 mm, tudiz
lisovaci tlak ¢ini 400 kPa. Kromé¢ lisovaciho tlaku byla pro v§echny vzorky rovnéz uni-
fikovana hmotnost lisované celuldzy, kterd pro kazdou tabletu Cini pfesné 1 g. Vzhle-
dem k tomu, ze hustota praskové celuldzy je velmi nizkd, bylo nutné do laboratote poii-
dit velmi pfesnou véhu. Pofizena vaha vazi s piesnosti 1.10™* g, coz umoziuje celuldozu
davkovat s pozadovanou piesnosti. Doba lisovani byla pro v§echny vzorky stanovena na
dobu 1 minuty. Po vylisovani tablety se nechavé tableta urcitou dobu relaxovat, aby se
tableta tvarové ustdlila. Parametry zvolené pro lisovani jsou shrnuty v nésledujicim
vyctu:

1. obsah praskové celulozy v jedné tableté je presné 1 g,

2. lisovaci tlak ptisobici na tabletu je 400 kPa,

3. lisovaci doba piisobici na tabletu je pfesné 1 minuta,

4

po uvolnéni tlaku se necha tableta relaxovat minimalné 1 minutu.

42



Obrazek 28: Tabletovaci zafizeni

Na obrazku 28 je zobrazeno umisténi objimky pro lisovani praskové celulozy s pistkem,

ktery v tuto chvili neni aktivni.

Obrazek 29: Tabletovaci zafizeni v pracovni poloze
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Na obrazku 29 je jiz pistek v pracovni pozici a uvnitf objimky se listuje praskova celu-
16za do tvaru tablety. Popis mechanismu:
1. box — obsahujici zavazi pro lisovani o konstantni hmotnosti,
ovladani pistu- tento dil uvede pist do ¢innosti,
télo lisu — hlavni ¢ast, ktera soudrzné poji vSechny segmenty,

podstavec — zdkladni deska pro cely mechanismus,

wok w

objimka— rozebiratelny pracovni prostor pro lisovani celulozy.

2.2.6 Vicestupnové cerpani

Vramci vyzkumu s funkcionalizaci praskové celulézy se vyzkumny tym potykal
s celou fadou problémi. Jednim z téchto problému je obtizné Cerpani vakuové komory
na pozadovany tlak, je-li v komofe pfitomno urcit¢é mnoZzstvi praskové celuldzy. To je
zpusobeno vlhkosti celuldzy, ktera se béhem vakuovani postupné vysuSuje. Odpafena
vlhkost ovSem navySuje tlak v recipientu. Z tohoto diivodu bylo uvazovano nad zptso-
by, kterymi by bylo mozné Cerpaci charakteristiky Cerpaci soustavy zlepsit. K tomu byla

vyuzita nepotiebna rota¢ni olejova vyvéva Adixen z nepouzivané PVD aparatury.

2.2.6.1 Paralelni zapojeni vyvév

V prvni fazi bylo uvazovano o paralelnim zapojeni stavajici velké rotacni olejo-
vé vyvévy od firmy Lavat a mensi vyvévy Adixen. Paralelni zapojeni bylo zvoleno
zejména s ohledem na dostupnost komponentil na pracovisti. Toto zapojeni bylo reali-
zovano za pomoci nerezového potrubi z vyfazené¢ho optického pfiistroje. Toto potrubi
ovSem navysSovalo celkovy objem Cerpaného prostoru, coz se jevilo, jako urCitd nevy-
hoda takového teSeni. Paralelni zapojeni vyvév pouZivané u aparatury CX 22 ptechod-

nou dobu je na obrazku 30.
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Obrazek 30: Paralelni zapojeni vyvévy Lavat a Adixen

Popis: Rotacni olejova vyvéva Lavat (1), potrubi pro paralelni spojeni vyvév (2),
recipient (3), rotacni olejova vyvéva Adixen (4). Paralelni zapojeni vyveév u aparatury
CX 22 vykazovalo nasledujici aspekty:

e Mezni tlak soustavy zistal na stejné hodnoté, jako u stavajiciho zapojeni

e Cerpaci rychlost soustavy se zvysila jen nepatrné, jelikoZ pivodni vyvéva Lavat
ma podstatné vyssi Cerpaci rychlost, nez nové pfipojend vyveéva Adixen. Navic
¢erpaci soustava musela cerpat objem potrubi potfebného pro paralelni zapojeni

Vyvev.

e Spousténi Cerpaci soustavy bylo nenaro¢né. Obé vyvévy mohly byt spustény

kdykoliv a v libovolném potadi.
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e Regula¢ni motylkovy ventil VAT piediazeny vyvéveé Lavat reguloval pouze tuto
vyvévu a bylo ho nutné ptesunout pted celou Cerpaci soustavu.

Paralelni zapojeni vyvév popisované vyse se neosvédcilo. Mezni tlak se nezménil

a Cerpaci rychlost vzrostla jen nepatrné. Z téchto divodd bylo pfikroceno

k sériovému zapojeni obou vyveév.

2.2.6.2  Sériové zapojeni vyvév

Prvni stupen v sériovém zapojeni predstavuje vykonnéjsi vyvéva Lavat. K této vyvéve
je jako druhy stupen pfipojena méné vykonna vyvéva Adixen s niz§im meznim tlakem.
Navic odpadla potfeba nerezového potrubi, které v pfedchozim ptipad€ navysovalo cel-
kovy objem cerpaného prostoru. Sériové zapojeni rotacnich olejovych vyvév Lavat

a Adixen je na obrazku 31.

Obrazek 31: Sériové zapojeni vyvévy Lavat a Adixen

Sériové zapojeni vyveév u aparatury CX 22 vykazovalo nasledujici aspekty:

e Mezni tlak soustavy se oproti ptivodnimu zapojeni snizil na hodnotu mezniho
tlaku vyvévy Adixen.

o Cerpaci rychlost soustavy se nezménila a je déna erpaci rychlosti vyvévy La-
vat.

e Spousténi Cerpaci soustavy je ndroné a pii nespravném zachdzeni by mohlo

vést k poskozeni nékterého ze segmentt Cerpaci soustavy.
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o Pfi spousténi je nezbytné volit spravné potadi spousténych vyvév. Jako
prvni je nutné spustit vyvévu Adixen,ktera piedstavuje druhy stupen cer-
paci soustavy. Teprve poté je mozné spustit vyvévu Lavat (prvni stupen
cerpaci soustavy). V opaéném piipad¢ by vyvéva Lavat neméla kam dale
predavat Cerpany plyn z ¢erpané¢ho prostoru a mohlo by dojit k jejimu
nevratnému poskozeni.

o Pratok cerpaného plynu soustavou vyvév musi byt regulovan tak, aby
z pocatku nedoslo k prudkému nartistu objemu ¢erpaného plynu sousta-
vou (druhy stupen Cerpaci soustavy, tedy vyvéva Adixen, musi byt scho-
pen odcerpavat objem plynu, ktery se na jeho vstup dostava z vystupu
prvniho stupné). Z tohoto diivodu je Cerpani spousténo s uzavienym re-
gula¢nim ventilem VAT. Dalsi otevirani ventilu musi byt pozvolné.

o Urcitym nedostatkem tohoto zapojeni miize byt nesladénost obou vyvév
v nékterych fazich Cerpani, které se projevuje vibracemi a prokluzem
fement Lavat.

e Regula¢ni motylkovy ventil VAT prediazeny vyveévé Lavat nebylo nutné rein-
stalovat, jelikoZ 1 v tomto zapojeni reguluje celou Cerpaci soustavu.
I ptes vyse uvedené nedostatky predstavuje sériové zapojeni vyveév u aparatury CX
22 znaéné vylepseni. Cerpani je efektivni, rychlé a s niz§im meznim tlakem. P¥i sé-
riovém zapojeni mize dale dochazet k vyssimu odvodu olejovych par do centralniho
odsavani. Vzhledem k témto obavam byl na vytlak druhého stupné Cerpaci soustavy
zafazen odlucova¢ olejovych par. Tento odlu¢ova¢ umoznuje sledovat mnoZzstvi
ztraceného oleje, ktery dale nepropousti do centralniho odsavani. Odlucovac oleje je

na obrazku 32.

Obrazek 32: Odlucovac olejovych par
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Z.avér

e Autor prace v ramci vypracovani nastudoval odbornou literaturu tykajici se va-
kua, vakuové techniky a souvisejicich odbornych pojma.

e Didle se autor prace seznamil se zakladnimi laboratornimi postupy a odbornym
pracovistém na PF JU a osvojil si zdkladni zasady préace v laboratofi.

e Autor prace se seznamil s mikrovinnou plazmovou aparaturou CX 22 a soucasti
prace je 1 popis funkce a principu ¢innosti.

e V praktické ¢asti byly naméfeny potiebné parametry, z nichZz byla vypoctena
natékavost aparatury CX 22.

e Byla zkoumana teplota ti'i riznych substratii béhem plazmového procesu. Name-
fené teploty jsou uvedeny v praktické ¢asti, pfi¢emz nejvyssi dosahované teploty
se po 15 minutach ustalily zhruba na hodnoté 80 °C.

e V3D modelovacim programu SolidWorks 2015 byla navrZzena vakuova pri-
chodka pro detekéni techniku. Tato prichodka byla vyrobena a jeji té€snost byla
ozkouSena pii ostrém provozu aparatury.

e Potrubi vedouci od vyparniku kapalnych prekurzort bylo opatieno topnymi pa-
sy, aby bylo zamezeno kondenzaci prekurzoru v tomto potrubi. K tomuto ucelu
byla aparatura vybavena dvéma stabilizovanymi zdroji a dvéma digitalnimi tep-
lomé&ry pro regulaci a méteni teploty potrubi.

e Vyparnik kapalnych prekurzort byl od okoli izolovan prihlednym boxem pfipo-
jenym na centralni odsavani a uzpiisobeny, aby bylo mozn¢é vyparnik snadno vy-
jimat a dopliiovat do ného prekurzor.

e Pfivod par prekurzoru k substratu uvnitt vakuové komory je realizovan pomoci
zafizeni ,,gas ring®. Toto zafizeni bylo navrZeno v 3D modelovacim programu
SolidWorks 2015 a bylo nasledné zkonstruovano. Funk¢nost zatizeni byla ové-
fena pfi ostrém provozu.

e Pro unifikovanou tvorbu lisovanych tablet praskové celuldozy bylo navrzeno
a zkonstruovano tabletovaci zafizeni. Navrh zafizeni zohlednuje zakladni poza-
davky, a sice konstantni tlak pfi lisovani, snadnou rozebiraletnost pii méteni
,,kapkovou metodou* a v neposledni fadé vhodnost pro umisténi do aparatury.

e Systém cerpani plynt aparatury CX 22 byl optimalizovéan pro dosazeni nizs$iho
mezniho tlaku. Tato optimalizace spociva v sériovém zapojeni dvou rotacnich
olejovych vyvév. Funkénost tohoto feSeni byla otestovana pfi ostrém provozu
aparatury, pficemz bylo ovéfeno, ze dochazi k dosahovani niz§iho mezniho tla-
ku.
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