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Inventia se refera la o instalatie cu camera de reactie nucleara modulara, sistem
micrometric de schimbare a probelor si racire cu azot lichid a suportului pentru probe,
destinata detectiei si profilarii hidrogenului prin metode de tip IBA (Analiza cu Fascicule de
loni - lon Beam Analysis) [1, 2, 3] in diverse materiale utilizate in domenii ale fizicii nucleare
si materialelor.

Instalatia se foloseste la profilarea hidrogenului in diferite materiale. Hidrogenul se
gaseste practic oriunde, dar, cel mai important, se regaseste in aproape toate materialele,
avand efecte dramatice asupra proprietatilor electrice [4], chimice si mecanice ale acestora.
De exemplu, prezenta hidrogenului in ofel creste friabilitatea acestuia; friabilitatea datorata
hidrogenului se produce prin patrunderea si fixarea acestuia in refeaua metalica, fapt ce
conduce la modificarea si aparitia unor imperfectiuni ale retelei ce provoaca fisurarea sau
amplifica defectele deja existente in structura.

Un domeniu important de aplicare a inventiei este fuziunea nucleara, importanta
domeniului fiind exprimata in obiectivele programului european de fuziune. Un aspect extrem
de important in proiectarea reactoarelor de fuziune este reprezentat de selectia si studiul
materialelor convenabile pentru dezvoltarea unor astfel de facilitati. Metoda NRA (Analiza
prin Reactii Nucleare - Nuclear Reactions Analysis) [5, 6] este 0 metoda nucleara ce permite
obtinerea concentratiei versus distributia Tn adancime a elementelor chimice din filme subiiri
solide.

Doua exemple de reaciii nucleare de rezonanta tipice pentru profilarea hidrogenului
sunt urmatoarele [7, 8, 9]:

"H(™N, ay)'?C, pentru rezonanta la 6.385 MeV

'H("F, ay)'®O, pentru rezonanta la 6.44 MeV

Filmele subtiri preparate prezinta o distribufie non-uniforma a hidrogenului in
adancime, in sensul ca aceasta descreste cu adancimea. O pierdere de hidrogen, cu toate
ca este in proportie mult mai mica, este de asemenea indusa de bombardamentul probei cu
ioni. Filmele mai prezinta si o usoara pierdere de carbon, dupa cum arata spectrometria cu
protoni retroimprastiati, datorata "calirii" probelor in vid Tnalt. Profilarea in adancime a
hidrogenului in probele "calite" reprezinta un indiciu al cantitatii carbonului la interfata
film-substrat.

In scopul profilarii hidrogenului se folosesc pe scaré largd camere de reactie de uz
general, fara posibilitati de racire a probelor analizate. Aceste camere asigura o precizie
medie a rezultatelor obtinute, comparativ cu cele ce se obtin utilizand instalatia prezentata.
De asemenea, majoritatea camerelor de reactie de uz general nu au suport multiplu pentru
probe, necesitdnd deschiderea acestora dupa fiecare proba analizata, pentru Tnlocuirea
probei. Mai mult, suportul pentru probe in aceste camere este de cele mai multe ori fix,
nepermitand ajustarea fina a pozitiei probei in raport cu fascicolul incident de ioni.

In momentul de fat& autorii nu au cunostintd de existenta unor camere de reactie
dedicate pentru detectia si profilarea hidrogenului, cu suport multi-proba mobil si racit la
temperaturi apropiate de cea a azotului lichid.

Analiza hidrogenului este dificila, sau chiar imposibila, pentru majoritatea tehnicilor
de caracterizare uzuale. Analiza prin raze X sau microscopie electronica functioneaza pentru
majoritatea elementelor din tabelul lui Mendeleev, dar hidrogenul raméane in afara domeniului
acestor doua tehnici. in principiu SIMS (Spectrometrie de Masa cu loni Secundari-Secondary
lon Mass Spectrometry) poate analiza elemente din intreg Tabelul Periodic, dar analiza
cantitativa a hidrogenului ramane adesea foarte dificila. Din aceasta cauza, tehnicile IBA sunt
deosebit de importante, intrucat cuantificarea hidrogenului utilizdnd aceste tehnici se
caracterizeaza printr-o mare sensibilitate.
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Problema tehnica pe care o rezolva inventia este racirea probelor la o temperatura
apropriata de cea a azotului lichid cu posibilitatea masurarii mai multor probe intr-un ciclu
complet de masurare.

Asadar, obiectivul inventiei este de a creste acuratetea masuratorilor de profilare a
hidrogenului, prin metode IBA, ricind proba in timpul analizei. in sprijinul acestei metode de
masurare a fost utila construirea unei camere de reactie cu suport multi-proba racit cu azot
lichid. Difuzia hidrogenului este limitata daca probele contindnd hidrogen sunt mentinute la
temperaturi joase in timpul masuratorilor. Astfel, chiar daca iniial fasciculul de ioni incident
pe proba provoaca difuzia locala a hidrogenului sau a altor elemente usoare, atomii difuzati
sunt rapid inghetati.

Instalatia pentru profilarea hidrogenului, conform inventiei, este alcatuita dintr-o
camera de reactie modulara, vidata, in care sunt aduse niste probe pentru analiza cantitativa
a hidrogenului si supuse unui fascicul de ioni, un mecanism de reglaj al pozitiei probelor ce
inglobeaza un burduf ultraflexibil, un sistem de racire a probelor ce cuprinde un rezervor cu
azot lichid si un cap rece aflat in interiorul rezervorului care se prelungeste in exterior cu o
tija din cupru electrolitic ce se afla in contact termic, prin presare, cu probele din camera de
reactie. Camera de reactie modulara este de forma cubica, prevazuta cu doua intrari
diametral opuse, doua intrari perpendiculare pe celelalte intrari si o intrare excentrica perpen-
diculara pe planul format de cele patru intrari, iar mecanismul de reglaj al pozitiei probelor
este prevazut cu un surub micrometric pentru aducerea probelor, pe rand, in fata fasciculului
de ioni, cu o precizie de 5 microni, centrarea probelor impreuna cu tija de racire facandu-se
cu ajutorul unei piese de teflon.

Inventia prezintd urmatoarele avantaje:

- prin racire, se asigura stabilitatea parametrilor tintelor analizate prin atenuarea
migrarii hidrogenului si a altor elemente usoare din {inta din cauza supraincalzirii locale
datorate fascicolului incident pe suprafata acesteia, mai ales atunci cand se utilizeaza
fascicole de ioni grei la energii mari;

- prin mecanismul de reglaj, se poate opera masuratoarea a maxim cinci probe
consecutiv. In cazul in care s-ar lucra cu o singura prob&, dupd masuratoare (circa 1 ord),
pentru a fi inlocuitd, ar trebui ca proba sé fie l&sata sa se incalzeasca (cateva ore). In acest
scop, ar trebui evacuat azotul lichid din rezervor si lasat tot ansamblul sa atinga temperatura
camerei. Dupa incalzire trebuie introdus gaz (azot sau argon pur) in camera dupa care se
procedeaza la schimbarea probei. Daca proba, tija, capul rece si intreg interiorul rezervorului
de azot lichid nu s-ar incalzi la temperatura camerei, pe aceste componente s-ar condensa
vaporii si impuritatile (hidrocarburi, etc.) din atmosfera, ceea ce ar ingreuna procesul de
vidare si ar duce la contaminarea probelor. Prin posibilitatea schimbarii probelor in vid acest
dezavantaj major este inlaturat si productivitatea creste, fiind necesar un singur ciclu de
récire-incalzire la 5 probe, cu imbunatatirea corespunzétoare a randamentului. In general,
intr-o zi de lucru obisnuita nu se analizeaza mai mult de 5 probe, de aceea s-a optat pentru
un suport care sa acomodeze 5 probe la un ciclu de masurare.

Se da in continuare un exemplu de realizare a inventiei in legatura cu figurile 1-3,
care reprezinta:

- fig. 1, sectiune prin instalatia pentru profilarea hidrogenului conform inventiei;

- fig. 2, vedere isometrica a instalatiei;

- fig. 3, sectiune prin camera de reactie modulara.

Instalatia pentru profilarea hidrogenului, conform inventiei, este alcatuita dintr-o
camera 1 de reactie modulara, vidata, in care sunt aduse niste probe 9 pentru analiza canti-
tativa a hidrogenului si supuse unui fascicul 10 de ioni, un mecanism 3 de reglaj al pozitiei
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probelor 9 ce inglobeaza un burduf 4 ultraflexibil, un sistem de racire a probelor 9 ce
cuprinde un rezervor 5 cu azot 6 lichid si un cap 7 rece aflat in interiorul rezervorului 5 care
se prelungeste in exterior cu o tija 8 din cupru electrolitic ce se afla in contact termic, prin
presare, cu probele 9 din camera 1 de reactie.

Camera de reactie propriu zisa, a carei sectiune este prezentata in fig. 1, este o
constructie cubica din duraluminiu 1. Forma cubica a fost aleasa pentru modularitate, pentru
ca elementele ce se ataseaza sau se vor putea atasa in viitor, in functie de necesitati, sa fie
practic nelimitate (flanse oarbe, reduciii, tronsoane, etc.). Datorita formei, modernizarea sau
modificarile se vor putea face mult mai usor. Camera este prevazuta cu doua flanse de
intrare DN 63 ISO opuse. Prin cea din partea dreapta camera este conectata la extensia
experimentala prin intermediul unui tronson DN 63 ISO izolat din punct de vedere electric si
o reductie excentricad DN 160 ISO - DN 63 ISO. in partea stanga este montat un detector.

Vidarea se face printr-o flansa de intrare DN 100 ISO aflata in partea din spate 2. In
partea din fata este prevazuta o flansa de intrare DN 100 ISO, prin care se pot alinia sau
schimba probele. Valoarea vidului este 10”7 mbar. Vidarea preliminara se face cu ajutorul
unei pompe uscate, fara ulei, iar vidul inalt se obtine cu o pompa turbomoleculara cu viteza
de aspiratie de aproximativ 450 I/s pentru N,.

In partea superioara este montat un mecanism de reglare cu surub a pozitiei probelor
3, mecanism ce inglobeaza un burduf (silfon) ultraflexibil din ofel inoxidabil 4. Deasupra
mecanismului de reglaj este montata un rezervor cu azot lichid 5 (vas Dewar) din otel
inoxidabil cu capacitatea de aproximativ 5 litri. In interiorul rezervorului cu azot se afla capul
rece 7 (din cupru electrolitic), in contact permanent cu azotul lichid 6. In prelungirea capului
rece (in contact permanent cu acesta) este montata o tija din cupru electrolitic 8, pe care
sunt fixate cinci probe 9. Dimensiunile maxime ale unei probe sunt de 10x10x1 mm?. Pentru
un bun contact termic cu tija de racire, fixarea acestora se face prin presare. Probele sunt
racite la temperatura azotului lichid datorita contactului direct cu tija, respectiv capul de racire
si azotul lichid. Cu ajutorul mecanismului de reglaj cele cinci probe sunt aduse, pe rand, in
fata fasciculului 10 cu o precizie de 5 microni.

Centrarea tijei de racire, respectiv a probelor, se face cu ajutorul unor piese din teflon
care sustine tija de racire, fara a avea contact termic cu elementele de sustinere/centrare din
camera de reactie 11.

Bibliografie

1. J. F. Ziegler, C. P. Wu, P. Williams, C. W. White, B. Terreault, B. M. U. Scherzer,
R. L. Schulte, E. J. Schneid, C. W. Magee, E. Ligeon, J. L.'"Ecuyer, W. A. Lanford, F. J.
Kuehne, E. A. Kamykowski, W.O. Hofer, A. Guivarc'h, Profiling hydrogen in materials using
ion beams Nuci. Inst. and Meth., 149, 1978, 19.

2. J. F. Ziegler, M. D. Ziegler, J. P. Biersack, The Stopping and Range of lons in
Matter, SRIM - Version 2008.04, www.SRIM.org

3. F. Rauch, D. Kuhn, W. Wagner, Hydrogen profiling using MEV ion beams,
International Journal of Radiation Applications and Instrumentation. Part D. Nuclear Tracks
and Radiation Measurements, 19, 1-4, 1991, 9309.

4.D. C. Ingram, A. W. McCormick, The effect of Mev ion irradiation on the hydrogen
content and resistivity of direct ion beam deposited diamondlike carbon Nuci. Inst. and Meth.
in Phys. Res., B 34, 1988, 68.

5. D. A. Liech, T. A. Tombrello, A technique for measuring hydrogen concentration
versus depth in solid samples Nuci. Inst. and Meth., 108, 1973, 67.



RO 132064 B1

6. W. A. Lanford, H. P. Trautvetter, J. F. Ziegler and J. Keller, New precision 1
technique for measuring the concentration versus depth of hydrogen in solids, J. Appl. Phys.

Lett., 28, 9, 1976, 566. 3
7.J.P.Thomas, M. Fallavier, J. Tousset, Hydrogen mobility under beam impact when
using the 1 H(15N, ay) 12C nuclear reaction for material analysis Nuci. Inst. and Meth., 187, 5
1981, 573.
8. L. Westerberg, L. E. Svensson, E. Karlsson, M. W. Richardson, K. Lundstrom, 7
Stable absolute calibration standards for hydrogen profile analysis using nuclear resonance
techniques Nuci. Inst. and Meth. in Phys. Res., B 9, 1985, 49. 9
9. M. Wilde, K. Fukutani, Hydrogen detection near surfaces and shallow interfaces
with resonant nuclear reaction analysis, Surface Science Reports, 69, 4, 2014, 196. 11



11

13

15

17

RO 132064 B1

Revendicari

1. Instalatie pentru profilarea hidrogenului caracterizata prin aceea ca este alcatuita
dintr-o camera (1) de reactie modulara, vidata, in care sunt aduse niste probe (9) pentru
analiza cantitativa a hidrogenului si supuse unui fascicul (10) de ioni, un mecanism (3) de
reglaj al pozitiei probelor (9) ce inglobeaza un burduf (4) ultraflexibil, un sistem de racire a
probelor (9) ce cuprinde un rezervor (5) cu azot lichid (6) si un cap (7) rece aflat in interiorul
rezervorului (5) care se prelungeste in exterior cu o tija (8) din cupru electrolitic ce se afla in
contact termic, prin presare, cu probele (9) din camera (1) de reactie.

2. Instalatie conform revendicarii 1, caracterizata prin aceea ca mentionata camera
(1) de reactie modulara este de forma cubica, prevazuta cu doua intrari (3') diametral opuse,
doua intrari (1') perpendiculare pe celelalte intrari (3") si o intrare (2') excentrica perpendi-
culara pe planul format de cele patru intrari.

3. Instalatie conform revendicarii 1, caracterizata prin aceea ca mecanismul (3) de
reglaj al pozitiei probelor (9) este prevazut cu un surub micrometric pentru aducerea
probelor, pe rand, in fata fasciculului (10) de ioni, cu o precizie de 5 microni, centrarea
probelor (9) impreuna cu tija (8) de racire facandu-se cu ajutorul unei piese (11) de teflon.
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