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La désorption de |la vapeur d’'eau

“» Pourquoi la vapeur d’eau ?

Energie de désorption importante

= Fort moment dipolaire,
liaison hydrogene 10 a 30 kcal/mol
15 a 25 kcal/mol

4,18 kd/mol =1 kcal/mol = 0.01 ev/at

(métaux)

= | e temps de séjour

Formule de Frenkel

20 < E < 25 kcal/mol

T="Ty" g 80s<t<5jours a20°C

Augmentation du temps de pompage

T= température T, 10™s

R= Cste gaz parfait E< 20 kcal/mol pompage facile

E> 26 kcal/mol (t=28 jours) reste sur la surface



La désorption de la vapeur d'eau

» Représentation schématique la vapeur d’eau sur une surface

Molécules physisorbees
Liaisons faibles

(Liaison hydrogéne (~7 Kcal/mol)) Facilement pompées

------
-----------------

M | , | h . b ’ 23 a 29 kcal/mol Joly et al. [REF. 2]
OleCUIes CNIMISOrbees Faible chimisorption {
20 a 21 kcal/mol Chun et al. [REF. 3]
\

Forte chlmlsorptlon Dissociation de la molécule d’eau
liaison groupe OH 40 a 57 kcal/mol Joly et al. [REF. 2]

Dependance des sites d'adsorption, donc de I'état et de la nature de la surface
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La désorption de la vapeur d’eau: L'étuvage in situ

Comment désorber efficacement la vapeur d’eau

mp Gain d'un facteur 10 a 100 voir 1000 sur le taux de dégazage
mp Gain de temps et d’argent

L’étuvage in situ des installations

L’enceinte sous vide est portée a une température de 100°c a 350 °c

Le choix de la température

En prenant E= 25 kcal/mol , pour T=150°C temps de s€jour=0,8 s

pour T=100°C temps de s€jour=44 s

Une température de 100°C peut suffire, mais plus la température est importante,
plus le temps d’'étuvage peut étre raccourci et son efficacité amélioré




P | o désorption de la vapeur d’eau: L'étuvage in situ

Le choix de la température

- La température max est limitée principalement par la nature
des matériaux et de l'instrumentations utilisés sur I'enceinte

Exemple de I'aluminium, du viton, des matériaux a faible
tension vapeur saturante, des connecteurs, des
translateurs, des hublots...

- Les contraintes mécaniques, de positionnement

évaluation de l'efficacité d'un étuvage

Hypothése Un étuvage est considéré comme efficace quand 90% de la vapeur
d’eau sont éliminés



P | o désorption de la vapeur d’eau: L'étuvage in situ

évaluation de l'efficacité d’'un étuvage

Calcul approximatif du taux de couverture 6 de vapeur d’eau sur la surface

Par simplification, nous prenons I'isotherme de Langmuir, avec une énergie de
désorption constante de 25 Kcal/mol:

~ B+ A-P s

m= masse d’'une molécule k= constante de Boltzmann

ny= nombre de molécules par unité de surface pour
une monocouche

T = temps de séjour

. —~ 15 rd 2
Pour une surface parfaite, pour un arrangement Ny~ 1 ’:_3-10 molécules/cm
optimum des molécules d’eau a revoir

calcul de la pression a obtenir a une température d’étuvage donnée et pour 6=0,1

T=100°C P=10-° mbar
p__ B8 SSFDLC e T=120°C P=6.10 mbar
A-(1-0) T=150°C P=6.10-8 mbar
T=180°C P=5.10"" mbar

T=200°C P=1.5.10-° mbar




La désorption de la vapeur d’eau: L'étuvage in situ

évaluation de l'efficacité d’'un étuvage

L’obtention de ces pressions est fonction du temps d’étuvage et donc
de la capacité effective de pompage de votre installation

Difficulté de calculer le temps de dégazage car dépend de
nombreux facteurs: les conditions initiales (nettoyage,
humidite,..), systeme de pompage, conductances

2

Il n’est donc pas suffisant d'indiquer la durée et la température d’étuvage

[l est plus judicieux d’indiquer la température d'étuvage et la pression
minimum obtenu a cette température

|

Difficulté de la mesure de cette pression
Jauge type Penning + cable 250°c max

7
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La technologie d’'un étuvage in situ

L’utilisation de cordons chauffants

m Suivant les températures 150 a 300 W.m""

St vere ssée

Tresse de profecton

m®» un bon contact thermique

Ame chafante Siralee

m Nature de l'isolant  attentions aux poussiéres
Silicone, soie de verre (fibres de Verre)

mm Ne pas les croiser (pour éviter les court-circuit)

Cordons
m® Ne pas les enrouler directement sur des soufflets, sur chauffants
les céramiques
Mauvais transfert thermique , création de points chauds

Feuille métallique mince 0,1 mm
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La technologie d’'un étuvage in situ

Une bonne isolation extérieur

m» Reéduit la puissance a fournir
L Protection de l'instrumentation extérieure

- Homogénéisation de la température sur toutes les surfaces

de I'enceinte

Utilisation de feuilles d’aluminium, si nécessaire des couvertures ou
des rubans isolants + les feuilles alu

La montée en température

m» Une bonne fixation des thermocouples pour un bon contact (ruban adhésif haute
température, bridage mécanique,....) aux endroits les plus sensibles.

m» La montée en température avec un régulateur doit étre de I'ordre 1°C/min

Exemples des hublots 2 a 5 °C/min



La technologie d’'un étuvage in situ

Attention au vide limite du systeme de

Pompage turbo moléculaire

pompage

m En regle générale, utilisation de pompes
turbo moléculaires (PTM)

my Connaissance de son vide limite
( dépend de nombreux
parametres)

m |l peut étre nécessaire d’étuver la PTM (<
120°C- voir données du constructeur) + la
connectique entre la PTM et I'enceinte

L\:‘ . ""'*-.-.'."-.‘ ‘ 5 | | ‘.‘: ' . . o ; 7 ‘ ¥
Etuver toutes les surfaces de I'enceinte Etuvage d’un banc d’essai au LAL

= Quelque % de surfaces non étuvées ou étuvées a trop
basse température limite I'efficacité de I'étuvage

10



La technologie d’'un étuvage in situ

Les autres technologies

m Jaquettes d’étuvage pour matériels standards "
(vannes, brides, pompes ioniques, pompes
turbo ...)

i Jaquette sur mesure ou étuve Jaquettes d'étuvage

CoUt important, valable pour des géométries
complexes avec des démontages fréquents

m» Les lampes d’étuvage UHV

Elégant mais va dépendre de la géométrie
de I installation

Infra-rouge 1200 W  halogéne 500 W

Photos étuve coupleurs LAL

11




La technologie d’'un étuvage in situ

Systéme d’étuvage de faible épaisseur

m®  Application pour les Chambres d’aimant, d’onduleur sur les accélérateurs (faible
perméabilité magnétique, résistance aux rayonnement)

Isolant (téflon, mica
m» flexible et fin environ 0.25 mm silicone, polyimide,.

m® Nécessité d’avoir un bon contact thermique
Colle acrylique, époxy, laminage, vulcanisation,... //

Densité de puissance maximum,
rechauffeurs polyimide

METHODE % e Réchauffeur laminaire
DE MONTAGE 3 -
Epoxy n15 — 7 ===y A

Bande thermo- -\ ~
rétractable BM3 y<\ LY -

za-.rcf:s.fll LtjcurglElsnl:-ﬁ . K

Bande élastique n“20 Ae( "..- . o, .

NN Probleme de densité de puissance
W o pour des T>180 °C

RECHAUFFEUR:
POLYIMIDE 0.05 mum
ADHESIF 0.03 mm

WATT/CM: DE SURFACE EFFECTIVE

PUISSANCE MAX. RECOMMANDEE:

-200 -150 -100 -50 O S50 100 150 200°C
TEMPERATURE DE L'ELEMENT CHAUFFE

Exemple: A 50°C, la naximale pour un réechauffeur
monté avec du PSA Vicm-Z. 1 2

Probléme de I'adhésif (données Minco) Société Minco, Rica, ..




La technologie d’'un étuvage in situ

Systéme d’étuvage de faible épaisseur

Le systeme développé par le CERN [Ref. 4] C. Rathjen et al

Température > 200°C  épaisseur 0.3 mm sur des longueurs de plusieurs metres

Résistance aux rayonnements (5 Mgray) [Ref. 5] S. Blanchard et al

'mp 2 Bandes de polyimide (Kapton) 60 um avec a
chaque face un dépét de 5 um de kapton non
polymérisé

mm Eléments chauffants bande d’inox de 50 um
et de 5mm de large

m Couche d’isolant identique a la premiére étape

'm® 1 Bande Kapton 50 pm dont une face avec un
dépbt d’aluminium

Distribution de la température (a droite) et vitesse de convection
(a gauche) sur un quadripéle MQW pour 523 W/m

13
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Comment minimiser I'adsorption d’eau aprés une remise a la PA

Le taux de dégazage et donc le temps de pompage sont fonction
du temps et de la pression d’exposition a la vapeur d’eau

Pression de va peur d’eau a la
P.ma20°C eta 50% HR

Le taux de dégazage q,=q, .t

4 Boked, 310 0.12 60 =
5 Baked, 310 1.2x107 60 =
6 Baked, 310 8.0x10™" 60 -

= Une remise a 'air équivaut a perdre
le bénéfice de son étuvage o~1
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=  Avec P,=10-3mbar H,0O, une partie
de I'étuvage est perdueq~0.72

10?
Time (minutes)

Taux de dégazage de I'inox en fonction du temps t, (min) et
de la pression P, (Torr) d’exposition a la vapeur d’eau

14
Ref.[ 6] M. Li and H. F. Dylla
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Comment minimiser I'adsorption d’eau aprés une remise a la PA

LeS entrées d’aZOte ENTREE Ligne d’introduction

AZOTE
= Bouteille d’azote HP (99,996%) - 1
Pour une P, d’azote, P,,5~10" mbar — | V1
V2

Enceinte
UHV
<
H ]
=<
m» Dewar d’azote liquide (<3 ppm mole H,0) - PPP I@I

Pureté plus importante mais un approvisionnement
compliqué et un colt important

Chun et al. [REF. 3]

Attention a la P,5 dans la ligne d'introduction, un
pompage Turbo moléculaire (PTM) est nécessaire

Systéeme de remise a la P, complexe

Etuvage de la ligne d’introduction

enting system. Two prefilters (a) 90 um,

Flltre é parthUIeS ®) [ _u , (d) 2 pm, (e) 0.5 um; and (f) a
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Comment minimiser I'adsorption d’eau aprés une remise a la PA

Une entrée d’azote est nécessaire mais son efficacité est bien sur

fonction du temps d’ouverture a la P, de l'installation.

L’ ordre de grandeur

m Application de la 2¢™¢ |oi de Fick: (approximations: cas

du solide semi infini, P,,,, nulle dans I'enceinte, coeff. de
diffusion constant,..)

3I0H EH MEAFR

PERES:

P(x,t)= 0-(1—

Coeff. de diffusion de H20 dans l'air a 25°C D= 2,56.10° m?/s

Minimiser si possible la durée d’ intervention T oo 1am 1omn REF.[7] J. R.Chen

—0— outgassing rate, gq,,

L C’est aussi diminuer les poussiéeres, les hydrocarbures,...

[ ) Protection des ouvertures avec du papier alu
dés que possible.

Outgassing rate (Pams™)

Diminuer le taux d’humidité S P

10°

Humidity (ppm, MC)



S i La désorption de I'hydrogene

Nécessaire pour obtenir des pressions dans lTUHV XHV

Pourquoi I'hydrogene

m» Une quantité importante est dissoute dans les matériaux lors de leur élaboration

Concentration comprise pour I'inox  80< C, < 300 mbar.m3 (gaz)/m 3 (matiére)

m®» Dans 'UHV, la diffusion de cet hydrogéne est la seule source de gaz

Principalement deux manieres d'y remédier

—~_

Y | ¢

Créer une barriere de diffusion Diminution la quantité dissoute dans le
matériau

17



- La désorption de I'hydrogéne: Diminution de H2

modéle de diffusion H,
Ed

Le coefficient de diffusion de I’ hydrogéne D(T)=D,-e RT

= Application de la 2¢me |oi de Fick (cas du solide d’épaisseur L, D constant
par rapport a x, Concentration C, supposée constante,P,,, nulle a I'extérieur)

Temps nécessaire pour €liminer 98% H, pour une
épaisseur d’2mm d’inox avec C,=145 mbar.m3 m3

E,=54 kJ/mol D,~6.510" m?/s

220°C_ 342.ans 4900°C 11 min e
.. , , ] dC(x,t)
m  Application de la 1¢ loi de Fick  RlURIAbG) I

Avec L<< (D(T).)"2 ou FO=D(T).t/L2>0.05

Taux de dégazage obtenu a la Tempeérature T, aprés
un étuvage a la température T et un temps d 'étuvage
t

m» Limite du modéle Prendre en compte les conditions aux limites, les effets18
de recombinaison de H P,,(x=0,x=L)# 0



- La désorption de I'hydrogene: Diminution de H2

Par un étuvage in situ:

Application (inox): Pour L=2mm T=200°C q(H2)=10-"* mbar.l.s'.cm- {é\ 20:C
Pour L=4mm T=200°C q(H2)=10_14 mbar.l.s'.cm2 a 20°C t = 5 mO|S

t =41 jours

T=400°C

&
=
8
I
=
&

100

TEMF 3 EH HEURE

Quantité H, (mbar m3*/m3) dissoute pour une pression extérieure d’hydrogene P (mbar) pour I'inox

Loi de Sievert C.= 3000- e RT Egs = 11,1 kd/mol

19
Difficulté de déterminer cette pression a haute température Catalyse de l'inox sur I'eau (dissociation)



- La désorption de I'hydrogéne: Diminution de H2

Taux de dégazage limite a Ta due a I'hydrogéne dissous a T

A I'équilibre

C, Pour T=400°C P=10- bar Ta=20°C
g = D(Ta)T ,L=2mm

Dégazage limite H, g~ 10-'3 mbar.l/s/cm?

Ll Un étuvage in situ pour éliminer I'nydrogene du matériaux est peu
efficace, méme a des températures de 400°C pour I'inox.

pour le cuivre OFE, un étuvage in situ a 200 (20 h) suffit pour diminuer H,

Car la Concentration C, et |la température de déoxydation sont faibles
E~9 kcal/mol
Taux de dégazage H, q,~ 10-"* a 10-"> mbar.l/s/cm?

20



- La désorption de I'hydrogene: Diminution de H2

Par un étuvage haute température sous four sous vide

Température de 400°C a 1000°C pour I'inox

-- ————1=950°C

\L=10mm

Attention a la solubilité de

L’hydrogéne a haute température

|

En géneral, traitement Inox a
950°C pendant 2H a P=10-°* mbar
+ étuvage in situ

q(H,)~10-"*a 10-"mbar.l.s'.cm?2 21

FEESSION H2 FOUE
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La désorption de I'hydrogéne: Diminution de H2

Attention aux modifications structurales de I'inox

Peu de modification sur la dureté du métal, la surface
est enrichie en Fe (évaporation du Cr)

Augmentation de la rugosité R, d'un facteur 2 pour
I'inox 304L

A la remise a la pression atmosphérique, le matériau conserve la
« mémoire » de ce traitement haute température car le coefficient
de diffusion de I'’hydrogene est faible a la T° ambiante.

22



~ La désorption de I'hydrogéne: barriere de diffusion

Dépbt d’'un matériau de faible perméation a I’hydrogéne

Etuvage a l'air

Pour I'inox un étuvage a I'air a environ 450°c
pendant 48h /100h

Air bakeout
50% remaining

m» C’est bien une barriére a la diffusion

® Energie de diffusion plus importante

807% remaining

Q [Torrls'em™]

(L]
=]

Heating rate

5 K min'!

® Augmentation de I'épaisseur de I'oxyde

010"

100 200 X 500 600 700 800 ~X 10 de I’OXyde

Temperature [°C)

Désorption thermique d'inox 316 LN Surface enrichie en fer, Ra |dent|qug3
Ref[8]. P. Chiggiatto



~ La désorption de ’hydrogéne: barriere de diffusion

Etuvage a l'air

Taux de dégazage mesuré (identique a I'étuvage au four sous vide)

q(H,)~10-%a 10-"> mbar.l.s"1.cm-

= Exemple de Virgo: Chambre de L=8m ®=1,2 m

Etuvage a I'air 450°c pendant 32h suivie d’'un
étuvage in situ a 150°C de 7 jours

q(H,)~10-"* mbar.l.s"!.cm-2

Ref[ 9] Marin et all Ref[ 10] V. Brisson et all

taux tres faibles obtenus avec une réduction du co(t tres importante

24
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““La désorption de I'hnydrogene: barriére de diffusion

Dépot de TiN, ALO,, ZrO,,...

uncoated chamber !
s Ed = 44 kJimol;

TiN coated chamber| |
Ed =53 mfmolg

Exemple du dépbt de TIN > 1 um

"o
E
4]
0__.
o
2]
o
o
(=
k7]
0
o
3
= |
o)

Energie de diffusion plus importante
29 3.0 3.1 3.2 3.3 3.4

Ref[11] Saito et al. 1000/ T (K)
1 Pa.m.s' =103 mbar.l.s1.cm2

Cependant, généralement,les résultats expérimentaux donnent
des taux de dégazage plus important que prévu.

Hypothese avancée :Défaut dans le dépot
(dépb6t non continu di aux poussiéres)

C. Bellachioma, Ph.D thesis, Universita di Perugia

Ref[8]. P. Chiggiatto 25




La désorption de 'hydrogene: barriére active

le dépbt NEG (getter non évaporable) Ti-Zr-V

Une barriere active —— Action de pompage

e Température d’activation faible Ta=180°C

Native oxide layer ~Heating in vacuum : :
. Oxide dissolution -> activation Reactive metallic surface
No pumping

P. Chiggiato CERN 26
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‘La désorption de I'hydrogene: barriere active

le dépbt NEG sur Cu, Inox, Alu, ...

[molecules cm'z]
1014 1015

[ Vitesse sélective

—
(@)

m» Effet de saturation rapide

De I'ordre de la monocouches

—_
Ry
£
S
RY)
<0
=
el
Q
Q
a
v)
=)
£
a
£
S
a

™  Fonctionnement a des pressions faibles gw po gw
CO surface coverage [Torr 14 sz]
- Une dizaine d’activations est possible
(avant que les vitesses de pompage diminuent)
L

Cependant méme aprés saturation, le taux de dégazage reste faible

q(H,)~10-">mbar.l.s".cm-?

P. Chiggiato CERN
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~Les désorptions « dynamiques »

La désorption par bombardement électronique,photonique et ionique

Conditionnement des surfaces en fonction de la dose recue
Application sur les accélérateurs, les synchrotrons

Désorption par bombardement électronique Désorption par bombardement photonique

00 ev

(AS RECEIVED COPPER)

VARIATION OF THE PHOTON INDUCED DESORPTI!
THE NUMBER OF MOLECULES DESORBED
(BAKED COPPER)

1E+13 1E+14 1E+15 1E+16 1E+17 07
1E+12 1E+13 1E+14 1E+15 1E+16

TOTAL NUMBER OF DESORBED MOLECULES PER UNIT AREA (cm-2)

A-r 5 kev

TOTAL NUMBER OF DESORBED MOLECULES PER UNY 3 75 Kev
)

Ref[12] N. Hilleret

ce taux de désorption dépend de la nature du
bombardement , de son énergie, de son angle
incident, de la nature du matériaux et de ses
traitements thermiques

28



Les désorptions « dynamiques »

= En général, le taux de désorption est plus élevé par bombardement
ijonique.

=y les projectiles de masse plus importante vont pouvoir deposer une plus grande
énergie sur le matériaux

la désorption ionique par plasma froid (glow discharge)

Wire

P=10-3-10-2 mbar

F.Dyla

300,100 ch

Injection d’'un gaz neutre en flux continu

Une simple décharge en continu est en générale utilisée (plus

) . ) S gl (o
complexe mais possibilité d’'une décharge RF) chema de principe 29



-r_eS désorptions « dynamiques » Désorption par plasma froid

Les gaz utilises: Ar, O,, Ne, N,, He...
Principalement de 'Ar + 5a 10% O,

L

empl—ju cuivre O m» Plus efficace pour diminuer le carbone de la surface
Glow Discharge Cleaning

Réaction de I'oxygéne avec le carbone

Donne des composés volatiles CO, CO, ..
+ finalement passivation de la surface

™ Attention & I'implantation des ions

Dégazage important
Diminution de la durée de vie faisceau ~Z2

1IEl18 . 5 1E19 c r A 7 :
Dose (ions/cm”) mp  risque de depdt sur les materiaux isolants

HPS Surface Atom %o
Cu O N C 0O
“hem cleaned (old recipe)  22.4 225 110 416 16 Diminution de ce probléme en

maintenant a ~200°C 'enceinte
ou un étuvage apres traitement
- L Ou Plasma avec du gaz plus léger H, He

434 368 - 179 19
506 400 - 80 -

Pure Hy in test chamber 30

Ref.[13] E. Hoyt



r_eS désorptions « dynamiques » Désorption par plasma froid

L Ce traitement permet d’abaisser la teneur en carbone de la surface
cependant son incidente (impact) sur les taux de dégazage de la vapeur

d'eau semble reduit. Ref.[14, 15] K. Akaishi et all

Ref.[16] H F. Dylla and all
- Le taux de dégazage est limité par la désorption du gaz de

décharge implanté dans la surface des chambres

[ Ce traitement est surtout utilisé aussi comme un substitut aux décapages
par les acides. |l est efficace, peu polluant, de colt modeste mais limité a
des chambres simples.

31
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Conclusion

= | Un étuvage in situ a 150-200°C permet d’éliminer H,O et d’obtenir

des taux de degazage de I'ordre de 10-*? mbar.l.s"t.cm-2 (H,) et donc ce

traitement permet de descendre rapidement dans I'UHV (~10-° mbar avec un

rapport surface dégazante/ capacité de pompage effective raisonnable A/s=1000)
Chaque remise a la Patm, recontamination des surfaces en vapeur d’eau

= |Un étuvage Haute température (four sous vide ou air) ou certain dépot
permettent d’éliminer ou de bloquer I'hydrogene absorbé par les materiaux

Ce traitement + un étuvage in situ permet d'obtenir des taux de dégazage
treés faible de I'ordre de 10-4 mbar.l.s'.cm (H,) voir une décade inférieur.

Cela peut permet de descendre rapidement dans 'UHV-XHV (~10-"" mbar avec
un rapport A/s = 1000)

A Chaque remise a la Patm, le bénéfice de ce traitement est préserveé.

m | Attention aux dégazages dynamiques :La Désorption stimulée par électrons,
ions et photons est un phénomeéne parasite pour les accélérateurs mais a fort débit de

” 32
dose, elle conditionne les surfaces
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