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0. Kurzfassung

Das Galliumarsenid ist z.Z. aufgrund seiner strukturellen und elektrischen Eigenschaf-
ten der wichtigste Vertreter der III-V—-Verbindungshalbleiter. Die zukunftstrachtigsten
Eigenschaften von Galliumarsenid sind:

- Die hohe Elektronenbeweglichkeit' und Elektronengeschwindigkeit.

- Die direkte Aufnahme bzw. Erzeugung von Lichtsignalen.

Zur Zeit spielt Galliumarsenid eine gut ergénzende Rolle zum Silizium. Seine Anwen-
dung beschrankt sich hauptsichlich auf Bereiche, in denen die hohen Fertigungsko-
sten tragbar sind. GaAs-Bauelemente werden in Eingangsstufen von Hochfrequen-
zempfingern wie im Brennpunkt von Satellitenempfangsantennen und in Fernseh-
empfangern eingesetzt. Sie sind auBlerdem noch im Telefonnetz und im Kabelfernsehen
im Einsatz. Das wichtigste Anwendungsgebiet von GaAs-Dioden ist die optische Nach-
richteniibertragung. Eine weitere Anwendung von Galliumarsenid als Grundmaterial
fir Digitalrechner scheitert noch an den hohen Fertigungskosten, der nicht konstanten
Produktqualitdt und dem niedrigen Integrationsgrad des GaAs—Chips.

Eine wichtige Voraussetzung fiir eine breitere Anwendung von Galliumarsenid in der
Zukunft ist ein groBtechnisches und marktfadhiges Verfahren zur industriellen Herstel-
lung von grofdimensionierten, kostenglinstigen GaAs-Einkristallen von hoher struktu-
rcller Perfektion und Reinheit. Die bisher eingesetzten Verfahren (horizontales Bridg-
man und LEC) kénnen die Anforderungen an die Kristallqualitdt nicht immer erfiillen.

Die bestmégliche Kristallqualitdt kann nach den bisherigen Erkenntnissen auf dem Ge-
bict der Festkorperforschung durch die Ziehung des Kristalls aus der Schmelze nach der
(‘zochralski-Methode erreicht werden. Dazu hat wesentlich die Erprobung der Heif-
Wand-Czochralski Technik zur Ziichtung von GaAs-Einkristallen niedriger Verset-
zungsdichte (EPD =102 - 10° cm™?) und hoher Reinheit mit Hilfe einer labormafBstabli-
chen Gremmelmaier—Apparatur im IFF des Forschungszentrums Jiilich beigetragen.
Dabei wird die Aufrechterhaltung der Stochiometrie in der Schmelze und im Kristall
durch die Anwesenheit einer As-Gleichgewichtsatmosphére erzielt, die das Abdamp-
fen des Arsens aus der GaAs-Schmelze stindig ausgleicht. Die B,O3—Schmelze, die als
As-Dampfsperre beim LEC-Verfahren wirkt, entfallt. Zur Aufrechterhaltung des erfor-
derlichen As-Dampfdruckes mufl der gesamte Kristallzuchtraum (Rezipient) dber die
zum Aufbau dieses Druckes erforderliche Temperatur der As-Quelle beheizt werden.
Die Gleichgewichtsbedingungen fiir reines Arsen iiber einer stchiometrischen GaAs—
Schmelze wurden experimentell bei p(As) = 2,0 bar und T(As) = 653 °C bestimmt.

Angesichts einer industriellen Anwendung des HWC—-Verfahrens ist die systematische
Durchfithrung einer Reihe von Forschungs— und Entwicklungsschritten erforderlich:



— Die Einsatzfihigkeit des HWC—-Verfahrens soll fiir die Herstellung von grofdimen-
sionierten GaAs—Einkristallen (Durchmesser 3 Zoll), die gleichzeitig eine moglichst
niedrige Versetzungsdichte (EPD < 10? - 10® cm™2) und eine hohe Reinheit aufwei-
sen, untersucht werden. Ferner sollte der Einflu der Parameter des Kristallzucht-
prozesses auf die physikalischen Eigenschaften der Kristalle behandelt werden. Ins-
besondere ist der Einflul des As—Dampfdruckes auf die Stéchiometrie der Schmelze
bzw. des Kristalls und dadurch die Abhéngigkeit der Kristalleigenschaften von der
Stéchiometrie zu untersuchen. Dazu sollte eine geeignete Kristallzichapparatur als
Versuchsanlage entwickelt werden.

— Entwicklung einer Produktionsanlage in industriellen MaBstiben.

Die technische Realisierung einer GaAs—Kristallzichapparatur setzt die Losung einer
Vielfalt von technischen Problemen voraus, die durch die herrschenden Bedingungen
(korrosive As—Atmosphare, hohe Betriebstemperatur 700 °C) entstehen. Zusammen-
fassend sind folgende grundsitzlichen Fragen zu kliren:

— Korrosionsbesténdiger und hochwarmfester Werkstoff fiir den Rezipient und seine
Komponenten.

— Geeignete Dichtungen, so daB der Rezipient eine ausreichende Dichtheit aufweist.

Die erwiinschte integrale Leckrate liegt bei 10~5 — 10~6 mbarlit_

— Druckfestigkeit des Rezipienten bei 700 °C fiir einen inneren Uberdruck von mind.
p = 3 bar.

— Genaue Einstellung des erforderlichen As~Dampfdruckes iiber die Temperatur der
As—-Quelle. Die Steuerung des As-Ofens soll nach dem durch ein geeignetes Druck-
meBsystem erfaBten As-Dampfdruck im Rezipient erfolgen.

— Beherrschung der verschiedenen Temperaturfelder, die zur optimalen Prozeffithrung
erforderlich sind. Die Temperatur der Rezipientwand soll bei 700 °C liegen. Paral-
lel muf eine zur unzuldssigen Werkstoffermiindung und Uberlastung der Heizkreise
fiihrende Uberhitzung des Rezipienten vermieden werden. Dazu ist die Entwicklung
eines geeigneten TemperaturmeBsystems sowie des entsprechenden Regelsystems zur
optimalen Steuerung der Heizkreise in Abhéngigkeit vom ProzeBablauf erforderlich.

— Hub- und Drehvorrichtung der Ziehwelle. Diese soll einen méglichst erschiitterungs-
freien Lauf des wachsenden Kristalls gewzhrleisten.

— Einwandfreie Optik zur Uberwachung des Ziehvorganges.

— Ausreichende Sicherheitsmafnahmen zum Schutz vor einem As—Austreten aus dem
Rezipient, z.B. bei einem Ausfall der Dichtungen.

~ Handhabung und Zugénglichkeit.

VI



Von entscheidender Bedeutung fiir die erstellte Versuchsapparatur war die Auswahl
eines geeigneten Werkstoffs fiir den Rezipient. Aufgrund des Mangels an geeigneten
metallischen Werkstoffen in der Zeit der Anlageerstellung fiel die Entscheidung fiir
das bei der Gremmelmaier-Apparatur eingesetzte Quarzglas. Das Quarzglas erfiillt
ausreichend wichtige Anforderungen der GaAs-Kristallziichtung:

— Arsen— und Hochtemperaturbestindigkeit,
— Reinheit,

— gute optische Durchlissigkeit im infraroten Spektralbereich.

Bei einem vollsténdig durch Abschmelzen verschlossenen Quarzglas-Rezipient kann auf
hochtemperaturempfindliche und korrosionsanfillige Durchfiihrungen und Dichtungen
verzichtet werden. Dadurch kann eine hohe Dichtheit erreicht werden. Metallische
Teile, die sich innerhalb des Kristallzuchtraums befinden, werden zum Arsenschutz
ebenfalls in Quarzglas eingeschmolzen. Gleichzeitig miissen die Nachteile des Quarz-
glases — Bruchgefahr, problematische Handhabung — im Kauf genommen werden.

Die Zusammenstellung der erstellten HWC-Quarzglasapparatur wird in Abb. I darge-
stellt. Das Prinzip der Apparatur basiert auf der labormafBstiblichen Gremmelmaier—
Apparatur, die im IFF fiir GaAs-Zuchtversuche im Einsatz ist.

Die Gréfie dieser Apparatur wurde durch die Kristallabmessungen (Durchmesser 3 Zoll,
Lénge 400 mm) bedingt. Fiir den Quarzglas—Rezipient ergibt sich eine gesamte Linge
von ca. 2 m. Er besteht aus zwei rohrférmigen Teilen, die vor jedem Versuch nach Be-
endigung aller Vorbereitungen im eingespannten Zustand zusammengeschmolzen wer-
den. In der eingespannten Lage bleibt der Rezipient bis zu seiner Offnung nach der
Beendigung des Zuchtprozesses, um den gewachsenen Kristall zu entfernen und die Ap-
paratur neu zu beladen. Fiir das Einspannen, Zusammenschmelzen und Auftrennen
der beiden groBen Rezipientteile ist eine vertikale Glasdrehmaschine erforderlich, die
das Grundgestell der Anlage darstellt.

Durch eine im IGV des Forschungszentrums Jiilich entwickelte magnetische Zieh— und
Drehvorrichtung erfolgt die beriihrungslose schwingungsarme Lagerung der Ziehwelle.
Die Ziehwelle besteht aus dem magnetisch angekoppelten Rotor und die an ihm an-
geschlossene Kristallhalterung mit dem wachsenden Kristall. Der Rotor wird zum
Arsenschutz in einer Quarzglashiille eingeschmolzen. Die berithrungslose Lagerung der
Ziehwelle bewirkt einen reibungsfreien Lauf, so daB das Kristallwachstum stérende
Erschiitterungen und Schwingungen weitgehend vermieden werden. Dariiberhinaus
ermdglicht dieses Magnetlagersystem iiber die Ermittlung der Gewichtsinderung des
wachsenden Kristalls die automatische Regelung des Durchmesserverlaufs.

Zur Halterung und Justierung des Stators der magnetischen Lagerung dient eine spe-

zielle Tragervorrichtung. Diese wird an einem vertikal bewegbaren Maschinensupport
der vertikalen Glasdrehmaschine angeschlossen. Der fein einstellbare Vorschub des
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Maschinensupports bewirkt die vertikale Bewegung des Lagerstators und damit den
erforderlichen Hub der angekoppelten Ziehwelle.

In dem Ringspalt zwischen Lagerstator und Rezipientwand liegt ein speziell entwickel-
tes Heiz— und Kiihlsystem zur Aufrechterhaltung der Betriebsbedingungen im gesam-
ten 1 m langen Dom-Bereich der Apparatur — oberhalb der Rohr-Ubergangsstelle des
Rezipienten. Dieses System erfiillt folgende Anforderungen:

— Temperierung des gesamten Dom-Bereiches der Apparatur auf die HWC-Betriebs-
temperatur von 700 °C wihrend des Kristallzuchtprozesses.

— Aufnehmen der gesamten nach auflen iibertragenen Wérme zum Schutz vor einer
Uberhitzung der Statorelemente und zum Vermeiden eines Temperaturdrifts der Re-
gelungselemente der magnetischen Lagerung. Die Regelungselemente der magneti-
schen Lagerung wurden fiir den Bereich von 15 — 25 °C optimiert.

— Radialer Aufbau des gesamten Heiz— und Kiihlsystems des Domes innerhalb eines
12 mm breiten Ringspaltes.

— Das Heiz— und Kiihlsystem besteht aus nicht magnetisierbaren Materialien, um eine
Stérung der iiber den Ringspalt wirkenden Magnetfelder zu vermeiden.

Die Zusammenstellung des erstellten Heiz— und Kiihlsystems des Domes wird in Abb. IT
dargestellt. Das System besteht aus einem Widerstandsheizer, einer Isolationsschicht
und einem wassergekiihlten Auflenmantel.

Das Heizelement besteht aus einem Edelstahlrohr, in dessen mantelfliche Nuten ange-
arbeitet werden. In den Nuten werden Miniatur-Heizleiter eingelétet. Die Heizleiter
werden auf den Heizmantel bifilar angeordnet, so dafl sich die bei ihnen aufgrund des
durchfliefenden Stromes erzeugten Magnetfelder gegenseitig aufheben.

Zur Reduzierung des nach aufien radial {ibertragenen Wirmestromes wird eine Hoch-
temperaturisolation aus einem Al,03/S10,~Gemisch eingesetzt. Der nicht vermeidbare
nach auflen gerichtete Warmestrom wird durch einen wasserdurchstromten Kiihlmantel
aufgefangen. Dazu wurden zwei Variationen entwickelt:

— Version |. Die Kiithlung besteht aus bifilar angeordneten Kiihlkan&len, deren Verlauf
einem zweigingigen Gewinde dhnlich ist.

— Version |l. Sie besteht aus axial verlaufenden Kiithlkanalen, die gleichmifig um den
Umfang des Kiihlrohres verteilt werden.

Die GaAs—Schmelze befindet sich in einem diinnwandigen pBN (pyrolytisches Borni-
trit)-Tiegel, der seinerseits innerhalb eines dickwandigen Graphit-Tiegels eingesetzt
wird. Die Schmelze wird durch eine das Quarzglasrohr umgebende Hochfrequenzspule
beheizt, wobei der ruhende Graphittiegel als Suszeptor dient.
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Die Sichtheizung sorgt zum erforderlichen Aufheizen des Sichtrohres, so daB eine Kon-
densation von GaAs im Sichtrohr vermieden wird. Dadurch wird die fiir die Beobach-
tung des Impfvorganges und des Kristallwachstums erforderliche Sicht erreicht.

Am unteren Teil des Rezipienten befindet sich die As—Quelle mit reinem Arsen zum
Aufbau des erforderlichen As-Gleichgewichtsdampfdruckes. Sie wird von einem sich
auBerhalb des Rezipienten befindenden Ofen separat beheizt.

Unter Beriicksichtigung der eventuellen Bruchempfindlichkeit des Quarzglases sowie der
groferen einzusetzenden As-Mengen wurden verstirkte Sicherheitsmafinahmen unter-
nommen. In dem separaten und abgeschlossenen Versuchsraum wird die Apparatur
von einer zweistufigen Schutzvorrichtung umgeben. Jede Stufe der Schutzvorrichtung
wird separat gekiihlt und ist mit einer Absaugvorrichtung ausgeriistet. Sie dienen
gleichzeitig als Warmesenke zur Aufrechterhaltung der Raumtemperatur im Versuchs-
raum, um einen Temperaturdrift der Regelungselektronik der magnetischen Lagerung
zu vermeiden.

Zur optimalen Prozeffithrung und zur Auslegung der erforderlichen Heizkreise wurde
eine Warmebilanz der Apparatur erstellt. Dabei wurden die Erwarmung der Rezi-
pientwand infolge der abgegebenen Wirme des GaAs-Tiegels und die erforderlichen
Heizleistungen der Tiegelheizung, des As—Ofens, der Sichtheizung und der Domheizung
berechnet. Die Ermittlung der mittleren Erwarmung der Rezipientwand wurde fiir die
Anordnung der Abb. III durchgefiihrt. Dabei wird nur das zylindrische Rezipient—
Unterteil beriicksichtigt. Dazu wurde es in fiinf Segmete unterteilt. Als Randbedin-
gungen wurden eine Tiegeltemperatur von Tt = 1300 °C und eine Umgebungstem-
peratur von Ty = 25 °C angesetzt. Im Rezipient wurde ein Arsendampfgemisch von
Asy:Asy = 1:1 angenommen. Der Arsendampidruck betrug pas = 2 bar. Das Absorpti-
onsvermégen des Quarzglases fiir die auftreffende Warmestrahlung des Tiegels wurde
im Bereich zwischen A = 0,25 — 0,50 variiert.

Die berechnete Erwarmung der Rezipientwand wird in Tabelle I dargestellt. Mit Ty ...
Ts werden die Temperaturen der Segmente 1 ... 5 und mit Qr die abgegebene Warme-
leistung bzw. die erforderliche Heizleistung des Tiegels im stationiren Zustand be-
zeichnet. Danach miissen zur Aufrechterhaltung der Betriebsbedingungen im Rezipient
Zusatzheizungen und/oder Isolationen eingesetzt werden.
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Abb. IIT; Anordnung zur Wirmebilanz der HW C-Quarzglasapparatur.
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A | T1/°C | T2/°C | T3/°C | T4/°C | Ts/°C | QT/W

0,25 | 697 327 312 181 120 12972
0,30 741 337 320 205 137 12810
0,35 781 347 327 227 153 12646
0,40 [ 818 357 333 247 168 12479
0,45 852 367 340 267 181 12311
0,50 | 884 378 346 285 194 12141

Tabelle I: Erwdrmung der Rezipientwand und Heizleistung des Tiegels fiir verschiedene
Werte der Absorption des Quarzglases fiir die auftreffende Strahlung.

Die Funktionsfihigkeit der gesamten Anlage wurde unter reelen Bedingungen in zwei
Schritten festgestellt:

— LEC-Versuch,
— HWC-Versuch.

Im ersten Schritt wurde der Versuch als reiner LEC~Versuch mit einer B,Oz~Abdeckung
und Schutzgas ohne As—-Atmosphire durchgefiihrt. Die in diesem Versuch eingesetzten
Heiz— und Kiihlsysteme arbeiteten einwandfrei. Die Temperatur der Stator-Elektronik
konnte durch die kombinierten Kiihlsysteme so kontrolliert werden, dafl ein einwand-
freier Betrieb des Rotors méglich war.

Es wurde polykristallines Material von 45 mm Lange und 30 mm Durchmesser herge-
stellt. Der Grund dafiir liegt darin, daf# die B;O3—Schicht keine vollkommene Sperre
fiir Ga— bzw. As-Molekiile darstellt und GaAs sich an kalten Stellen wie beispielsweise
am Impfling niederschlagen kann. Dieses polykristalline GaAs kann dann die Quelle
fiir unkontrollierte Nukleation des wachsenden Kristalls darstellen.

Im zweiten Schritt wurde die komplette Anlage einschliefilich As-Ofen und Domhei-
zung als Hei~Wand—Czochralski-Anlage getestet. Auch in diesem Versuch arbeiteten
alle Komponenten einwandfrei. Alle Heiz— und Kiihlsysteme erfiillten die thermischen
Anforderungen des HWC—Verfahrens. Die magnetische Zieh— un Drehvorrichtung lief
beim heilen Dom-Bereich einwandfrei.

Es wurde ein Kristall von 67 mm Linge und 11 mm Durchmesser hergestellt, s. Abb.
IV. Eine Durchmesservergréfferung durch Absenken der Leistung der HF-Heizung war
nicht moglich, da damit gleichzeitig die Schmelze vom Rand her einfror. Offensichtlich
waren die Wéarmeverluste oberhalb der Schmelze aufgrund einer nicht ausreichenden
Erhaltung der erforderlichen thermischen Betriebsbedingungen in diesem Rezipient—
Bereich zu grof.
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Abb. IV: Nach dem HWC-Verfahren hergestellter GaAs-Einkristall.

Die gute strukturelle Qualitit des Kristalls belegt die Gammadiffraktometer-Messung,
s. Abb. V. Die Halbwertsbreite der Rockingkurven von 18" - 20" bei einer Auflésung
von 10" demonstriert die hohe strukturelle Perfektion des Kristalls.

Die Erprobung der Apparatur wies auf die ersten Verbesserungen im Hinblick auf einen
optimalen Betrieb der Anlage und eine optimale Prozefifihrung der Kristallzucht hin:

~ Isolierung bzw. Beheizung des Rezipienten-Bereiches oberhalb des Tiegels. Da-
durch soll eine Reduzierung der Warmeverluste des Tiegels bzw. eine Erhéhung
der Temperatur der Rezipientwand in diesem Bereich auf die erforderliche Betrieb-
stemperatur von 700 °C erreicht werden, vgl. Warmebilanz. Dariiberhinaus wird
durch diese Mafinahme eine Durchmesservergroflerung des Kristalls bei absinkender
HF-Leistung begiinstigt.

~ Anwendung der Wiagetechnik in Verbindung mit der eingesetzten magnetischen Lage-
rung zur automatischen Regelung des Durchmesserverlaufs des wachsenden Kristalls.
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Abb. V: Transmissions-Rockingkurven des HWC-Einkristalls.

— Zweizonen-Heizsystem des Dom-Bereiches zur Homogenisierung der auftretenen axi-
alen Temperaturgradienten der Domheizung,.

— Zusammenschmelzen des Rezipienten bei fixiertem Heiz— und Kiithlsystem des Domes
zur Vereinfachung des Ein- und Ausbaus der Apparatur. Dazu mufl der gesamte
Dom-Bereich kiirzer und mit einem kleinerem Durchmesser ausgefiihrt werden.

— Doppelwandige innere Sicherheitskapsel zu einer homogenen Abkiihlung dieses Be-
reiches.

— Auskleidung der inneren Rezipientwand im Bereich oberhalb des Tiegels als Schutz
vor einem eventuellen Quarzglasbruch durch GaAs-Spritzer infolge eines schnellen
Erstarrens der Schmelze.

— Automatisierung der Prozeffithrung in Verbindung mit einem geeigneten Regel- und
Steuersystem der verschiedenen Heizkreise.

Die Spezifikation der sich z.Z. im Endstadium der Entwicklung befindenden GaAs—
Produktionsanlage lautet:
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Kristalldurchmesser 3"

Kristallinge 300 mm
Temperatur des

Tiegelheizers Ty = 1300 °C
Betriebsdruck p = 2 bar

Rezipientwandtemperatur Tw = 700 °C.

Die Schliisselrolle zur technischen Realisierung dieser Apparatur spielt die Auswahl ei-
" nes geeigneten metallischen Werkstoffs fiir den inneren Rezipient und die zugehorigen
Komponenten. Dieser Werkstoff muff eine ausreichende As-Resistenz, Hochwarmfe-
stigkeit bei 700 °C und eine gute Verarbeitbarkeit (u.a. Eignung zum Schweiflen)
aufweisen. Die bisherigen Untersuchungen haben gezeigt, daB kein metallischer Werk-
stoff diese Anforderungen erfiillen kann. Die einzige Moglichkeit besteht z.Z. in einer
Beschichtung von hochwarmfesten Stéhlen (z.B. Inconel 718) mit As-schiitzenden Ma-
terialien. Als Schutzschichten werden Titan oder Boroxid (B;Os) verwendet.

Um eine hohe Dichtheit des Rezipienten zu erreichen, wird an vielen Stellen eine hy-
droviskose Dichtung mit geschmolzenem Boroxid verwendet. Das Boroxid ist bei Be-
triebstemperatur zéhfliissig und weist eine Sperrwirkung gegen As-Dampf auf.

Dazu wurden folgende Komponenten speziell fiir die Anlage entwickelt:

- hydroviskose Dichtung fiir die Trennstellen des Rezipienten,
— mechanische Hub- und Drehvorrichtung,
- gasdichte Hochtemperatur-Stromdurchfithrung fiir den Tiegelheizer,

- Hochtemperaturventil zum Absperren des Rezipienten.

Eine Warmebilanz wurde zur Bestimmung der verschiedenen Heiz— und Kiihlsysteme
sowie zur Untersuchung eines eventuellen Einsatzes von Strahlungsschilden im Rezipi-
ent durchgefiihrt.

Dariiberhinaus muf die Anlage eine einfache Handhabung und eine hohe Sicherheit
aufweisen. Sie mufl leicht demontierbar und ohne grofien Aufwand wieder verwendbar
sein.

Basierend auf dem bisherigen Stand der Entwicklung im ZBB des Forschungszentrums
Jillich wurde der Entwurf eines Prototyps einer HWC-Metallapparatur erstellt, s.
Abb. VI. Die Anlage besteht aus einem inneren beheizten Rezipient und einem fuBeren
wassergekiihlten Sicherheitsbehalter.

Der Rezipient hat zwei Trennstellen, wodurch er in den Rezipient—Mittelteil und die
beiden Dichtdeckel geteilt wird. Die beiden Deckel sollen zusammen mit den Rezipi-
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entflanschen den Rezipient abdichten. Dazu wird eine hydroviskose Dichtung mit ge-
schmolzenem Boroxid eingesetzt. Der Einsatz der BoOz-Dichtung setzt ein bei mind.
500 °C oxidationsbestéindiges Material fiir den Rezipienten voraus, da zur Montage
bzw. Demontage die Trennstellen des Rezipienten bei gedffnetem Sicherheitsbehélter
(Anwesenheit des atmosphérischen Sauerstoffs) iiber die B,O3—Schmelztemperatur von
450 °C beheizt werden miissen.

Die Entfernung des Kristalls und die Beschickung mit einer neuen GaAs—-Charge erfolgt
durch die obere Trennstelle des Rezipienten. Dazu soll die entsprechende Trennstelle
des Sicherheitsbehalters geéffnet werden. Um die zur Durchfiihrung dieser Arbeiten er-
forderliche Zuginglichkeit zu gewahrleisten, wird der Teil der Apparatur unterhalb der
gedffneten Trennstelle durch ein Hubgestell in der Basis der Apparatur entsprechend
abgesenkt. Der Teil der Apparatur oberhalb der gedffneten Trennstelle bleibt dabei
in seiner Lage fixiert. Der obere Deckel des Rezipienten und des Sicherheitsbehalters
werden aus diesem Grund an der Raumdecke gehalten.

Die untere Trennstelle des Rezipienten wird nur fiir eventuelle Wartungs— bzw. Reini-
gungsarbeiten im unteren Rezipientteil gedffnet.

Am oberen Deckel des Rezipienten wird die As—Quelle durch ein Verbindungsrohrstiick
angeschlossen. Sie wird auBerhalb des Rezipienten angebracht und separat geheizt.
Dadurch erfolgt eine Entkoppelung von den thermischen Verhdltnissen im Rezipient,
was fiir eine genaue Regelung der As—Quelle entscheidend ist. Auflerdem kann nach
der Beendigung des Ziehvorganges durch separates Abkiihlen der As-Quelle, wihrend
im Rezipient noch die Betriebstemperatur herrscht, eine Kondensierung des gesamten
gasférmigen Arsens in der As-Quelle erreicht werden.

Das Druckmefsystem zur Erfassung des As-Dampfdruckes wird am Rezipient ange-
schlossen. Die MeBsignale dieses Systems dienen zur Regelung des As—-Ofens.

Zur optischen Uberwachung des Ziehvorganges kann ein beheizbares Schauglas oder
ein Quarzglasstab, der méglichst nah zur warmestrahlenden GaAs—Schmelze gefiihrt
wird, eingesetzt werden.

Im Rezipient-Oberteil befindet sich eine mechanische, gasdichte Hochtemperatur—Zieh~
und Drehvorrichtung. Sie wird mit geschmolzenem Boroxid abgedichtet. Das Rezi-
pient-Oberteil wird durch eine ummantelte Heizung auf Betriebstemperatur (700 °C)
beheizt. Die Antriebselemente der Wellen der mechanischen Vorrichtung befinden sich
auBerhalb des heiflen Bereiches, oberhalb der Apparatur.

In der unteren Hilfte des Rezipient—Mittelteils ruht der GaAs—Schmelztiegel. Er wird
von einem Ohmschen-Graphitheizer ummantelt. Der Heizer wird an den Graphitelek-
toden von drei speziell entwickelten, gasdichten Hochtemperatur—Stromdurchfiihrun-
gen angeschlossen, die durch den unteren Deckel in den Rezipient eindringen.
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Durch die Auslegung des unteren Deckels des Rezipienten wird ein eventueller Einsatz
einer Hub— und Drehvorrichtung des Schmelztiegels erméglicht.

Um eine Uberhitzung des Rezipienten zu vermeiden und die Wirmeverluste durch die
Wiérmestrahlung des Tiegels und des Tiegelheizers zu vermindern, werden im Rezipient
und insbesondere in der Umgebung des Tiegels Strahlungsschilde eingebracht.

Am unteren Deckel des Rezipienten wird die Rohrleitung zur Evakuierungsvorrichtung
angeschlossen. In dieser Rohrleitung wird das Hochtemperaturventil eingebaut, das
den Rezipient nach ausreichendem Spiilen mit Innertgas und Evakuieren hermetisch
sperrt. Das Ventil wird mit Boroxid abgedichtet. Die Rohrleitung bis zum Ventil und
das Ventil miissen auf Betriebstemperatur beheizt werden, da sie mit dem gasférmigen
Arsen in Kontakt kommen. Als zusitzliche Sicherheit wird ein Absperrventil an einer
kalten Stelle vor dem Eingang zur Vakuumpumpe eingebaut.

Zur Aufrechterhaltung der geforderten thermischen Verhaltnisse im Rezipient sind ins-
gesamt mindestens zwdlf getrennte Heizkreise erforderlich. Dazu muff die Anlage mit
einem geeigneten Regel- und Steuersystem versehen werden.

Der wassergekiihlte Sicherheitsbehélter umschliefit den Rezipient mit allen As—beriihr-
ten Komponenten. Im Zwischenraum, in dem eine Inertgasatmosphire herrscht, sol-
len eventuell austretende Arsenddmpfe abgefangen werden. Durch diese Inertgasat-
mosphire kann zusitzlich der Uberdruck des Rezipienten zur Erhohung seiner Dicht-
heit standig ausgeglichen werden. Die Wasserkithlung des Sicherheitsbehilters dient
zur Abfuhr der Warmeverluste sowie zur Erhaltung von definierten Temperaturverhalt-
nissen in der Umgebung des Rezipienten.

Die Apparatur soll aus Sicherheitsgriinden in einem geschlossenen Raum, der mit einem
Abzug ausgeriistet ist, unter leichtem Unterdruck betrieben werden.

Aufgrund der Vorarbeiten, die in dieser Arbeit dargestellt werden, kénnen nun fol-
gende weitere Entwicklungsschritte zur Fertigung einer metallischen Kristallziehappa-
ratur vorgenommen werden:

~ As—Korrosionstests von beschichteten hochwarmfesten metallischen Werkstoffen. Ins-
besondere soll die Besténdigkeit von vertikal angeordneten B;03—-beschichteten Pro-
ben untersucht werden.

~ Optimierung der thermischen Verhaltnisse im Rezipient. Dazu soll eine neue ver-
besserte Computer—Simulation durchgefiihrt werden. Anschliefend sollen die ther-
mischen Verhéltnisse des Rezipienten bei realistischen Bedingungen mit Hilfe eines
vorhandenen Testbehilters in Originalgréfie experimentell untersucht werden.

— Fertigung und Erprobung der konstruierten Priifvorrichtung fiir eine hydroviskose
Dichtung der Trennstellen des Rezipienten.

XVl



— Dauertest der endgiiltigen Version der entwickelten mechanischen Zieh—und Drehvor-

richtung. Dazu soll die Notwendigkeit einer Hub~ und Drehvorrichtung des Schmelz-
tiegels liberpriift werden.

— Fertigung und Erprobung der endgiiltigen Stromdurchfiihrung des Tiegelheizers.

— Entwicklung eines gasdichten und korrosionsfesten Druckmefisystems zur Erfassung
des As-Dampfdruckes im Rezipient.

— Entwicklung eines optischen Systems zur Uberwachung des Ziehvorgangs.
— Bau eines Anlage-Prototyps nach dem erstellten Entwurf.

— Erprobung der Anlage in GaAs-Kristallzuchtversuchen.
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1. Einleitung

Einer der Hauptparameter des Fortschritts der Gesellschaft ist in unserer Zeit die rasche
Entwicklung der Technologie auf den Gebieten der Mikro—, Leistungs— und Optoelek-
tronik, die direkt mit einer Erhéhung der volkswirtschaftlichen Produktivitit durch
Automatisierung von Arbeits— und Informationsprozessen verbunden ist. Diese Ent-
wicklung ist stets abhéngig von neuen Erkenntnissen der Festkérperforschung und der
Ingenieurwissenschaft bezogen auf neue Herstellungsmethoden und Eigenschaften von
Halbleiterwerkstoffen.

Das wichtigste Halbleitermaterial ist zur Zeit das Silizium, es ist das Ausgangsmaterial
fir 90 % aller elektronischen Bauelemente. Die iiberragende Rolle des Siliziums in
der Mikroelektronik den anderen Halbleiterwerkstoffen gegeniiber basiert auf dem na-
hezu unbegrenzten natiirlichen Vorrat, dem einfachen chemischen Charakter, der guten
Dotierbarkeit, der hohen Integrationsdichte seiner Schaltkreise, der kostengiinstigen
Produktion und der hohen Fertigungsqualitit.

Neben dem Silizium wird das Galliumarsenid, der wichtigste Vertreter der III-V-
Halbleiterverbindungen, seit Jahren als vielversprechender Halbleiter und zukiinftiger
Konkurrent von Silizium behandelt. Die hervorragenden Eigenschaften von Galliumar-
senid sind die hohe Elektronenbeweglichkeit und die direkte Aufnahme bzw. Erzeugung
von Lichtsignalen.

Zur Zeit spielt Galliumarsenid noch eine erginzende Rolle neben dem Silizium. Seine
Anwendung beschrankt sich hauptséchlich auf Bereiche, in denen die hohen Fertigungs-
kosten tragbar sind. Bauteile aus Galliumarsenid werden schon fiir bestimmte Funktio-
nen in Computern, Fernsehempfingern und bei der optoelektronischen Dateniibertra-
gung durch Lichtfasernetze im grofien Mafle eingesetzt. Lichtemittierende Dioden und
Diodenlaser aus Galliumarsenid werden in Bildschirmen und CD-Abspielgeréten ver-
wendet. Galliumarsenid-Halbleiter finden schon als Detektoren in Satellitenempfangs-
antennen grofle Anwendung. Glasfasernetze der optischen Informationsiibertragung
auf InP- und GaAs—Basis breiten sich iiber das Telefonnetz, das Kabelfernsehen und
transkontinentale Ubertragungsstrecken aus. Eine weitere Anwendung von Galliumar-
senid als Grundmaterial fiir Digitalrechner scheitert noch an den hohen Fertigungsko-
sten, der nicht konstanten Produktqualitit und dem niedrigeren Integrationsgrad des
Galliumarsenid-Chips.

Eine wichtige Voraussetzung fiir eine breitere Anwendung des Galliumarsenids in der
Zukunft ist ein groBtechnisches Verfahren zur industriellen Herstellung von kostengiin-
stigen und grofidimensionierten Einkristallen hoher Qualitdt. Die bisherigen Erfah-
rungen auf dem Gebiet der Festkorperforschung haben gezeigt, dal die bestmégliche
Kristallqualitdt durch das Ziehen des Kristalls aus der Schmelze nach Czochralski er-
reicht werden kann. Grofie Bemithungen werden in den letzten Jabren in Richtung
einer grofidimensionierten Produktionsanlage zur Herstellung von Galliumarsenid—Ein-



kristallen — nach dem Prinzip der ByO3—freien Czochralski-Methode — geleistet. Eine
Reihe von technisch schwierigen Problemen treten aufgrund der korrosiven Arsen-
atmosphére und der hohen Betriebstemperatur auf, die zur Aufrechterhaltung der
Stochiometrie in der Schmelze und im Kristall erforderlich sind.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine GaAs-Kristallzuchtapparatur aus Quarzglas nach
dem Prinzip der "heiflen Wand” erstellt. Die Ziichtung der Kristalle sollte nach
der Czochralski-Methode unter As—Atmosphire erfolgen. Danach wurde sie Heifi-
Wand-~Czochralski-Apparatur (HWC-Apparatur) benannt. Diese Apparatur dient
hauptsachlich als wissenschaftliche Versuchsanlage. Damit soll die Einsatzfihigkeit
des ByOz—freien Czochralski-Verfahrens fiir die industrielle Herstellung von GaAs-
Einkristallen untersucht werden. Es sollen die Bedingungen festgestellt werden, bei
denen optimale Kristalle bezogen auf Abmessungen und physikalische Eigenschaften
entstehen. Dies wire ein wesentlicher Beitrag zur Verbesserung der Wettbewerbschan-
cen von Galliumarsenid in der Computer— und Nachrichtentechnik.

Die Verwirklichung der Apparatur basiert auf einer kleinen labormafstiblichen ” Grem-
melmajer—Apparatur”, die im IFF fiir GaAs-Ziichtungsversuche im Einsatz ist. Die
erstellte Apparatur ist so groB dimensioniert, da$ sie die Ziichtung von Kristallen im
industriellen Mafistdben zulaft.

Bei ihrer Entwicklung und Konstruktion sollten diverse mechanische, thermische und
sicherheitstechnische Probleme geldst werden. Die Beherrschung der Temperatur an
den beheizten Wanden der Apparatur sowie die Steuerung des As-Dampfdruckes iiber
die Temperatur innerhalb des Rezipienten sind von grofer Bedeutung fiir die opti-
male Ziichtung der Kristalle. Dazu wurde eine Wirmebilanz der erstellten HWC-
Quarzglasapparatur durchgefiihrt. Die Verwendung des As—Gases bedingt eine Reihe
von Sicherheitsmafinahmen, die fiir den sicheren Betrieb der Anlage erforderlich waren.
Alle einzelnen Komponenten wurden vor der Inbetriebnahme systematisch getestet und
teilweise optimiert. AnschlieBend wurden Kristallziichtungs—Versuche durchgefiihrt,
um die Funktionsfahigkeit der gesamten Anlage zu tiberpriifen.

Gleichzeitig wird im Forschungszentrum Jiilich eine HWC-Metallapparatur als indu-
strielle Produktionsanlage zur Herstellung von GaAs-Einkristallen entwickelt. Diese
Anlage mufl neben ihrer perfekten Funktion eine einfache Handhabung und eine hohe
Sicherheit aufweisen. Aufgrund der ungiinstigen Betriebsbedingungen, die den Einsatz
von konventioneller Technologie oft verhindern, muBten die meisten Anlagekomponen-
ten neu entwickelt werden. Die Auswahl eines korrosionsbestindigen und hochwarm-
festen metallischen Werkstoffes fiir den Rezipient und die verschiedenen Komponenten
spielt eine Schliisselrolle zur technischen Realisierung der Anlage. Basierend auf dieser
langwierigen Entwicklung wurde ein Entwurf eines Anlage-Prototyps erstellt. Dazu
wurden die wichtigen Komponenten dieser Anlage detailliert behandelt.



2. GaAs-Einkristallziichtung

2.1. Wichtige Eigenschaften des Galliumarsenids und deren Anwendungs-
gebiete

2.1.1. Halbleiter—Charakter

Das Galliumarsenid ist aufgrund seiner kristallographischen und elektrischen Eigen-
schaften der wichtigste Vertreter der III-V-Verbindungshalbleiter. In Tabelle 2.1 wird
ein Vergleich der charakteristischen Materialgréfen des Galliumarsenids mit einigen
III-V-Verbindungen sowie auch mit Silizium und Germanium gezeigt.

Werkstoff | Energie- | Elektronen— | Locher— Spezifischer elek—
Licke beweglich- | beweglich— | trischer Wider—
| keit keit stand bei reiner

n 7 Eigenleitung
p
eV m?*V-1s7! | m?V-isTt | Om

AIP 3,00

GaP 2,25 0,045 0,002

AlSb 1,52 0,140 - 0,020

GaAs 1,43 0,850 0,045 108

InP 1,25 0,600 0,016

GaSb 0,70 0,500 0,085

InAs 0,33 2,300 0,010

InSb 0,11 8,000 0,075 5-10°°

Si 1,10 0,135 0,048 2-108

Ge 0,70 0,390 0,190 0,5

Tabelle 2.1: Kennwerte fiir III-V-Verbindungen bei Raumtemperatur (300 K) im Ver-
gleich mit Silizium und Germanium (K. Nitzsche 1986).

Der spezifische elektrische Widerstand von semiisolierendem GaAs liegt bei 10° —
108 Q-cm. Eine gewiinschte Leitfahigkeit wird durch Dotierung von bestimmten Fremd-
stoffen erzeugt, deren Atome eine unterschiedliche Elektronenkonfiguration als die
Atome des Kristalls haben und oberhalb einer bestimmten Temperatur Elektronen
. abgeben (Donatoren) oder von benachbarten Atomen aufnehmen (Akzeptoren). Das
Galliumarsenid zeigt einen negativen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Wider-
stands im Temperaturbereich der Eigenleitung. Dies ist das ausschlaggebende Charak-
teristikum fiir einen Halbleiter.

Die zukunftstrichtigsten Eigenschaften des Galliumarsenids sind seine hohe Elektro-
nenbeweglichkeit und die direkte Erzeugung oder Aufnahme von Lichtwellen.
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2.1.2. Elektronische Eigenschaften

Im Vergleich mit Silizium besitzt das Galliumarsenid eine hohere Elektronenbeweglich-
keit und Elektronengeschwindigkeit, wie es auch aus Abb. 2.1 ersichtlich wird.
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Abb. 2.1: Mittlere Elektronengeschwindigkeit von GaAs und Silizium als Funktion der
Feldstarke (M. Brodsky 1990).

Die mittleren Elektronengeschwindigkeiten sind bei Feldstarken von weniger als 4000
Volt pro Zentimeter in Galliumarsenid mehr als fiinfmal so hoch wie in Silizium. Daraus
ergeben sich 4 bis Tmal geringere Schaltzeiten. AuBerdem verbrauchen Schaltkreise aus
Galliumarsenid 10 bis 30mal weniger Leistung als die aus Silizium.

Aufgrund dieser Besonderheiten ist das Galliumarsenid sehr gut geeignet fiir Hochfre-
quenzbauelemente. Von grofier Bedeutung sind die GaAs-MESFETs (Metal Semicon-
ductor Field Effect Transistors). Zur Zeit werden GaAs-Bauelemente hauptséchlich
in Eingangsstufen von Hochfrequenzempfingern eingesetzt, die schnell und rauscharm
sein miissen. Die hohe Elektronenbeweglichkeit bewirkt auch eine starke Reduzierung
des Rauschpegels bei hohen Frequenzen.

GaAs-Detektoren werden in der Eingangsstufe im Brennpunkt von Satellitenempfangs-
antennen eingesetzt. Dadurch werden die ultrahochfrequenten Wellen — bis zu etwa
zwolf Gigahertz — verzerrungsfrei in elektrische Signale umgesetzt. Dabei werden die
schwachen Eingangssignale auch rauschfrei verstérkt.



Rauscharme GaAs-Eingangsverstirker werden seit einiger Zeit auch bei Fernsehem-
pfinger eingebaut. Dadurch werden schirfere Bilder in schlechter Empfangslage gelie-
fert. Beim Kabelfernsehen werden auch Bauelemente mit geringem Rauschen einge-
setzt.

Durch GaAs-Bauelemente wird die Empfindlichkeit bei Richtfunkempfingern gestei-
gert (M. Brodsky 1990).

Von groler Bedeutung sind fiir die zukiinftige Mikroelektronik GaAs-FETs mit Ka-
nallangen kleiner als 1 gm. Sie sind aufgrund ihrer kiirzeren Schaltzeiten und gerin-
geren Leistungsaufnahme der Schliissel fiir die sehr schnell integrierten Schaltkreise.
Durch integrierte Schaltkreise auf semiisolierendem Substratmaterial aus Galliumarse-
nid werden Datenraten gréBer als 10 Gbits pro Sekunde erreicht, die mit Silizium nicht
realisierbar sind. Solche GaAs-Elemente werden schon in speziellen Digitalschaltun-
gen von Grofirechnern und Supercomputern eingesetzt, wobei die hohen Kosten von
monolitischen GaAs-Schaltungen tragbar sind.

Eine weitere Anwendung von konventionellen Digitalrechnern zum Lasten von Sili-
zium wird durch die problematische und teure Fertigung von monolitischen GaAs—
Schaltkreisen verhindert. Schwierigkeiten entstehen bei der Herstellung von hochrei-
nem undotierten semiisolierenden GaAs-Substratmaterial aufgrund der wahrend der
Synthese und der Einkristallziichtung aufgenommenen Verunreinigungen.

Der Verbindungs—Charakter des GaAs verhindert eine vollstindige Aktivierung von
Dotierungen oder die Behebung von Fehlstellen durch Tempern, da das stochiome-
triebestimmende Arsen verdampft. Aus diesem Grund erhilt man keine konstanten
Schaltkreiseigenschaften hiufig innerhalb eines Chips, was — zusammen mit anderen
Faktoren — den erreichbaren Integrationsgrad begrenzt. Auf Silizium-Chips von einem
Quadratzentimeter kénnen mebr als eine Million Transistoren untergebracht werden,
wihrend auf den neuesten GaAs-Chips nur einige Tausend.

Die Wirtschaftlichkeit von GaAs wird auch durch die geringere Grofie der Kristallschei-
ben ~ erreichbarer Durchmesser sieben bis zehn Zentimeter — reduziert. Der Durch-

messer der derzeit verwendeten Silizium-Scheiben ist zwolf bis zwanzig Zentimeter
grof (M. Brodsky 1990).

Ein wichtiger Sonderfall der Mikrowellenbauelemente wird durch den sogenannten
Gunn-Effekt bedingt. Beim Anlegen eines Gleichfeldes hoher Feldstdrke im GaAs
werden Elektronen mit Lichtgeschwindigkeit emittiert (Stromoszillationen sehr hoher
Frequenz). Der Effekt wird zur Realisierung von Mikrowellenoszillatoren und ultra-
schnellen Schaltelementen — bis im GHz~Bereich — verwendet (H.F. Hadamovsky 1985).



2.1.3. Optoelektronische Eigenschaften

Der grofte Anwendungsbereich von Galliumarsenid basiert auf seinen optoelektroni-
schen Eigenschaften. Bei der Rekombination von Elektronen mit Defektelektronen
wird elektrische Energie in Licht — Aussendung von Photonen — umgewandelt. Dieser
physikalische Effekt ist als Elektrolumineszenz oder Lasereffekt bekannt. Die Art der
emittierten Strahlung hingt von der Art des Band-zu-Band-Ubergangs, s. Abb. 2.2.
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Abb. 2.2: Rekombination bei direktem und indirektem Ubergang (H.F. Hadamovsky
1985).

I' minimaler Bandabstand bei gleichem Wellenzahlvektor

Bei direktem Bandiibergang, der ohne Impulsinderung erfolgt (das Minimum des Lei-
stungsbands befindet sich iiber dem Maximum des Valenzbands), wird die gesamte
Rekombinationsenergie in Lichtquanten umgesetzt. Die Strahlung hat kohdrenten Cha-
rakter. Das Galliumarsenid hat einen direkten Bandiibergang.

Bei einem indirekten Bandiibergang mit Impulsinderung wird dagegen eine inkohéarente
Strahlung abgegeben, ein Teil der Energie wird in Warme in Form von Phononen
umgewandelt. Silizium hat einen indirekten Bandiibergang.

Die Wellenlinge der emittierten Strahlung hingt von dem Abstand zwischen Leitungs-
und Valenzband (Breite der verbotenen Zone) ab. Reines Galliumarsenid emittiert eine
Strahlung im nicht sichtbaren Infrarotgebiet, weil der Abstand gerade einer Photonen-



energie unterhalb des sichtbaren Bereichs entspricht. Durch Einbringen von geeigneten
Elementen in der Verbindung Galliumarsenid (wie z.B. Aluminium, Indium und Phos-
phor) kann der Bandabstand groBer oder kleiner werden und dadurch die Wellenldnge
der Strahlung weiter ins Infrarot oder aber in den sichtbaren Bereich hinein verscho-
ben werden, z.B. vergrofiert sich der Bandabstand durch teilweise Substitution des Ga

durch Al

Eine iibliche Anwendung dieser physikalischen Eigenschaften ist die lichtemittierende
Diode. Lichtemittierende Dioden aus Aluminium-Galliumarsenid oder Galliumarse-
nid-Phosphid sind aus vielen elektronischen Gerdten fiir MeB- und Steuerzwecke als
blinkende rote bzw. gelbe Punkte bekannt. Sie werden in einer Menge von mehreren
zehn Millionen jahrlich produziert.

Fiir die Erzeugung von Laserstrahlungen wird im Prinzip eine pn—GaAs-Struktur in
Flufirichtung mit einer kritischen hohen Stromdichte (50000 A-cm~2) betrieben. Die
erzeugende Strahlung ist von héherer Kohdrenz als bei lichtemittierenden Dioden. In
Abb. 2.3 wird das Prinzip einer Laserdiode schematisch dargestellt.

Das wichtigste Anwendungsgebiet der Galliumarsenid-Dioden ist die optische Nach-
richtentibertragung. Man kann mit Lichtwellen in Glasfasern gréfiere Datenraten iiber
groflere Entfernungen transportieren als in konventionellen elektrischen Metallkabeln.
Dabei spielt die Laser-Diode auf der einen Seite der Glasfaserleitung fiir den Fernver-
kehr die Rolle des elektrooptischen Wandlers. Fiir den Nahverkehr werden auch einfa-
che GaAs-Infrarot—Emitterdioden verwendet. Glasfasernetze verbinden schon digitale
und andere Systeme tiber transkontinentale Strecken. Sie sind noch im Telefonnetz und
im Kabelfernsehen im Einsatz. Dafiir sind Indium—Galliumarsenid-Phosphid-Laser be-
sonders geeignet. Sie emittieren bei einer Wellenlédnge — 1,3 oder 1,5 pm — bei der die
Glasfasern die kleinsten Absorptionsverluste zeigen. Laser auf Galliumarsenid Substrat
werden in der letzten Zeit in Strichcode-Lasergeraten erfolgreich getestet. Besonders
erfolgreich werden Aluminium—Galliumarsenid-Laser in Compakt-Disk—-Gerédten und
in Computerspeichereinheiten mit optischen Platten eingesetzt.

Vielversprechend fiir die Zukunft ist die Anwendung des Galliumarsenids als optoelek-
tronischer Umwandler (Lichtdetektor oder Photodiode) in hochintegrierten elektroni-
schen Schaltkreisen aus Galliumarsenid. Das Zusammenbringen von Laserdetektoren
mit Transistoren aus Galliumarsenid auf einem GaAs—Chip wird die Datentransferra-
ten erheblich erh6hen, wihrend die verbrauchte Energie in noch vertriglichen Niveaus
gehalten wird. Eine solche Entwicklung ist mit Silizium unméglich (M. Brodsky 1990).

Hochreines oder Cr-dotiertes Galliumarsenid eignet sich aufgrund seines hohen Bre-
chungsindexes und seiner hohen Durchldssigkeit fiir Strahlung im Bereich von 8 bis
12 pm Wellenldnge fiir Linsen und Fenster fiir Hochleistungs-CO,-Laser sowie fiir
andere Infrarot—Optik—Anwendungen (M. Seifert 1985).
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Abb. 2.3: Funktionsprinzip einer Laserdiode (H.F. Hadamovsky 1985).

Solarzellen auf der Basis einkristallinen Galliumarsenids haben bisher den grofiten Wir-
kungsgrad von etwa 22 % und zeigen eine relativ niedrige Temperaturempfindlichkeit,
deren Wirkungsgradabfall erst weit oberhalb von 100 °C beginnt (W. Krug 1988).

2.1.4. Thermische und mechanische Eigenschaften

Sowohl fiir die Auslegung einer Kristallzuchtapparatur als auch fiir die Kristallziichtung
selbst sind die thermischen und mechanischen Eigenschaften von GaAs zu beriicksich-
tigen (s. Tabelle 2.2).



Schmelzpunkt Ty, =1511 K

spez. Wiarmekapazitat cp = 0,434 J/g’K
Dichte der fliissigen Phase pL = 5,72 g/cm?®
Dichte der festen Phase ps = 5,316 g/cm3
Warmeleitfahigkeit A=0,08 W/em K

theor. kritische Schubspannung | 7. = 5-10”7 dyn/cm?

Tabelle 2.2: Thermische und mechanische Eigenschaften von GaAs.

2.2. Methoden der GaAs—Einkristallziichtung

Die grofte Bedeutung bei der groBtechnischen Herstellung von Halbleiter—Kristallen
haben sowohl aufgrund ihrer verfahrenstechnischen Entwicklung und sowie als auch
nach der erreichbaren Quantitit die Ziichtungsmethoden aus der Schmelze. GaAs-
Einkristalle werden zur Zeit hauptsichlich aus der Schmelze geziichtet. Bei der Kri-
stallisation aus der Schmelze besitzt das kristallisierende Material in der Nahrphase —
der Schmelze — eine mit dem Kristall vergleichbare Dichte. Infolgedessen befinden sich
auch die Krifte und Wechselwirkungen zwischen den entsprechenden Komponenten in
der Schmelze und im Kristall in einem miteinander vergleichbaren Zustand (K.-Th.

Wilke 1973).

Zur Einkristallherstellung aus der Schmelze wurde eine Vielzahl von Verfahren ent-
wickelt. Die verschiedenen Verfahren ergaben sich aus den besonderen Forderungen,
die an die Halbleiterkristalle gestellt werden miissen (R. Anders 1985). Die wichtigsten
Forderungen sind:

1. Die Reinheit des Kristallmaterials:

Die extrem hohe Reinheit des Kristalls setzt die Verwendung von einem Ausgangsmate-
rial der entsprechenden Reinheit voraus. Wihrend der Kristallziichtung, die bei hohen
Temperaturen (1240 °C) durchgefiihrt wird, diirfen keine Verunreinigungen durch die
Ofenanordnung, die umgebende, vor Oxidation schiitzende Atmosphére und vor allem
durch das Tiegelmaterial eingebracht werden (U. Wiese 1987).

2. Die Verteilung der Dotierung iiber den Kristall:

Durch den Zusatz von geringen Mengen von Dotierungselementen in dem hochreinen
Ausgangsmaterial werden bestimmte elektrische Eigenschaften im Kristall erzeugt. Es
wird eine homogene engtolerierte Konzentrationsverteilung der Dotierungselemente im
Kristall angestrebt.

3. Anforderungen an die strukturelle Perfektion der Kristalle:
Die geforderte hohe strukturelle Perfektion der Kristalle wird von Kleinwinkelkorngren-
zen und Versetzungslinien gestort. Es werden Kristalle angestrebt, die von Kleinwin-



kelkorngrenzen frei sind und eine moglichst geringe Versetzungsdichte haben. Verset-
zungen bilden sich hauptsachlich infolge der im Impfling bereits vorhandenen Defekte
und von thermischen Spannungen aufgrund von axialen und radialen Temperaturgra-

dienten im Kristall bei der Kristallziichtung (W. Uelhoff 1987).

Bei der Einkristallziichtung von Galliumarsenid treten eine Reihe von zusétzlichen Pro-
blemen aufgrund des nicht vernachlissigharen Dampidruckes des Arsens auf. Das Gal-
liumarsenid dissoziert bei seinem Schmelzpunkt — der Dissoziationsprozef findet schon
ab niedrigeren Temperaturen kontinuierlich statt — unter betréchtlicher Verdampfung
seiner fliichtigen Komponente des Arsens. Wenn das Abdampfen des Arsens nicht
verhindert wiirde, dann wiirde die Schmelze rasch an Arsen verarmen.

Bisher stand in der Fachliteratur, daB der Arsengleichgewichtsdampfdruck iiber einer
GaAs-Schmelze beim Schmelzpunkt von 1238 °C etwa 0,9 bar betrigt. Reines Arsen
weist den gleichen Dampfdruck bei 618 © auf (M. Seifert 1985).

Neue Erkenntnisse in der Galliumarsenid-Forschung weisen anhand des in Abb. 2.4
geschilderten Gallium-Arsen Zustandsdiagrammes auf einen héheren Arsengleichge-
wichtsdampfdruck hin.

Das Zustandsdiagramm wurde unter Beriicksichtigung von experimentell ermittelten
Parametern im IFF des Forschungszentrums Jiilich erstellt. Die schmale GaAs-Solidus—
Phase wurde durch eine vergréferte Skala déutlicher dargestellt. Der kongruente Punkt
liegt leicht auf der arsenreichen Seite des Diagramms. Bei genau stéchiometrischer
GaAs—Schmelze — 50 Atom—% Arsen — entspricht dies einem Arsengleichgewichtsdampf-
druck von 2,0 bar. Bei reinem Arsen entsteht der gleiche Dampfdruck bei 653 °C (H.
Wenzl 1990).

Unter Beriicksichtigung der erwihnten, speziellen Bedingungen der GaAs—Einkristall-
ziichtung wurden die im folgenden beschriebenen Ziichtungsverfahren entwickelt.

2.2.1. Bridgman—Methode

Nach der von Bridgman entwickelten Methode befindet sich die Schmelze, aus der der
Kristall hergestellt werden soll, in einem vertikalen Rohr oder horizontalen Boot. Die
Erstarrung beginnt an einem Ende der Schmelze und die Erstarrungsgrenze bewegt
sich allméhlich durch den Aufbau eines Temperaturgradienten in Richtung niedrigerer
Temperaturen bis zum anderen Ende der Schmelze hin.

Nach diesem Prinzip sind zwei Variationen entwickelt worden. Das horizontale und das
vertikale Bridgman—Verfahren. Fiir die industrielle Herstellung von GaAs-Einkristallen
wird hauptséchlich die horizontale Version angewendet. In Abb. 2.5 wird eine horizon-
tale Bridgman—Apparatur fiir die Ziichtung von Galliumarsenid dargestellt.

10



1/ K P(As)/atm T/°C
1 001 o1 12 510 [ 100
1600 - ' ' W [
] ~ 1200
1400 - i
j —~ 1000
1200 —\/ \
1) I\ \l- 800
1000 - i
] - 600
800 -
] - 400
600 - [
] - 200
400 I
L) L L] I L) L) L) I ¥ L] L] l 1] T L l L4 L ¥ i
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 y

I 5 I 1 1 1 5
bx10 o\t.xm‘ s=1-2x

s-1 Berthrung horiz. Tang.: Kongruenter Pkt.

Abb. 2.4: Zustandsdiagramm fiir Gallium—Arsen und As-Dampfisobaren (H. Wenzl
1990).

Als Rezipient wird eine zugeschmolzene Quarzampulle (Schiffchen) eingesetzt. An
einem Ende des Schiffchens befindet sich die GaAs-Schmelze mit einem vorgelegten
einkristallinen Keim. Am anderen Ende des Schiffchens liegt die zum Aufbau der
Dampfphase notwendige Arsenmenge vor. Zwei getrennte Ofen sorgen fiir das Erhit-
zen des Arsens, das Schmelzen des Galliumarsenids sowie fiir die Aufrechterhaltung
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des Gleichgewichtsdampfdruckes des Arsens. Wahrend des Prozesses sollen die Tem-
peraturen so eingelegt werden, daBl einerseits eine das Gleichgewicht storende Arsen-
kondensation verhindert wird und andererseits eine zu erheblich hohem Dampfdruck
fithrende Uberhitzung vermieden wird.
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Abb. 2.5: Horizontale Bridgman—Apparatur fir die Ziichtung von GaAs (nach Weis-
berg et. al. Gilman) (K.-Th. Wilke 1973).

a) Apparatur; b)Temperaturverlauf

1. Keramikschutzrohr, 2. Ofen I zur Erhitzung des As, 3. Arsen (Dampfdruck:
1,5...2 at), 4. Quarzklotz, 5. mittels 4. aufgebrochene Abschmelzung (das Offnen
von 5. erfolgt nach dem Einstellen des thermischen Gleichgewichts in den beiden Am-
pullenteilen), 6. Ofen II zum Schmelzen von GaAs, 7. Fenster, 8. Keimkristall, 9.
GaAs-Schmelze im Quarzschifichen, 10. Bewegungsrichtung der Ofen I und II, 11.
Quarzampulle, 12. Isolation

Bei der Kristallisation werden die Ofen mit Hilfe der Transportvorrichtung langsam
(1 bis 20 cm-h™1) so verschoben, daB die Schmelze allmihlich in einen Bereich nied-
rigerer Temperatur gelangt und gerichtet erstarrt. Diese Bewegung der Erstarrungs-
grenze kann auch durch getrennte Regelung der Temperatur in verschiedenen Zonen
des Ofens erfolgen, die den Temperaturgradient innerhalb des Ofens verschiebt. Die
Orientierung des Einkristalls wird durch den eingelegten Keimkristall bestimmt. Bei
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der Einkristallziichtung ist eine Bewegung des Schiffchens anstelle der Ofen unbedingt
zu vermeiden, da die unvermeidlichen Erschiitterungen den WachstumsprozeB negativ
beeinfluien.

Die nach dem horizontalen Bridgman—Verfahren geziichteten GaAs—Einkristalle kénnen
eine relativ niedrige Versetzungsdichte bei 5 - 10° cm™2 aufweisen (A.S. Jordan 1988).
Unvermeidbar ist jedoch der negative Einflu der Rohrwandung auf den Kristall. Die
Schmelze und der Kristall stehen an der Unterseite mit dem Material des Schiffchens
sténdig in Kontakt. Dies hat nicht nur eine Verunreinigung des Kristalls zur Folge, son-
dern ergibt auch Spannungen im Kristall, insbesondere wenn Kristall- und Gefifma-
terialien unterschiedliche Ausdehnungskoeffizienten besitzen. Dies fithrt zu einer Ver-
schlechterung der Perfektion der Kristalle (M. Seifert 1985). Ein weiterer Nachteil
dieses Verfahrens besteht darin, daf der Tiegel die ungiinstige D-Form des Kristalls
vorgibt. Dadurch wird die Wirtschaftlichkeit dieses Verfahrens reduziert.

Das vertikale Bridgman~-Verfahren befindet sich noch im Stadium der Entwicklung fiir
eine zukiinftige industrielle Anwendung in der GaAs-Einkristallziichtung. Dabei wird
die Schmelze in einem senkrecht angeordneten Rohr innerhalb eines Schmelzofens ein-
gebracht. Die Kristallisation findet statt, wenn der Schmelzofen nach oben verschoben
bzw. ein Temperaturgradient in Richtung niedrigerer Temperatur durch getrennte Re-
gelung innerhalb eines Mehrzonenofens von unten nach oben aufgebaut wird, wodurch
das untere Ende des Rohres in einen kilteren Bereich des Ofens gelangt (W.A. Gault
1986). Die Orientierung des Einkristalls wird durch einen am unteren Ende angeord-
neten Keimkristall bestimmt. Die Form und die GréBe des wachsenden Kristalls wird
durch die Rohrwandung vorgegeben. Wie beim horizontalen Bridgman~Verfahren fiihrt
auch hier der sténdige Kontakt der Schmelze und des Kristalls mit der Rohrwandung
zu Verunreinigungen und zur schlechten strukturellen Perfektion der Kristalle, woraus
sich die entscheidenden Nachteile des Verfahrens ergeben.

2.2.2. Czochralski-Methode

Bei der Czochralski Einkristallzich-Methode wird der wachsende Kristall aus der
Schmelze herausgezogen (J. Czochralski 1918).

Die nach der Czochralski-Methode entwickelten Einkristallziehverfahren sind zur Zeit
bei der Produktion von Halbleiterkristallen guter struktureller Perfektion von grofer
Bedeutung, nach dem der technische Stand der Ziichtungsapparaturen weitgehend op-
timiert und den speziellen Forderungen der Halbleitertechnik angepaBt wurde.

Bei der Czochralski-Methode, die in Abb. 2.6 schematisch dargestellt wird, wird in ei-
nem Tiegel eine bestimmte Menge des vorher gereinigten Halbleitermaterials geschmol-
zen. Der eventuell geforderte Fremdstoffgehalt im Kristall wird durch den Zusatz einer

genau bemessenen Menge des Dotierungsstoffes vor Beginn des Ziichtungsvorganges in
der Schmelze erreicht.
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Abb. 2.6: Schema der Czochralski-Ziichtungsmethode (K.-Th. Wilke 1973).

1. Halterung fiir den Keimkristall, 2. Keimkristall, 3. wachsender Kristall, 4. Tiegel
mit Schmelze

Ein diinner Impfkristall mit der gewiinschten Orientierung und mit einem Durchmes-
ser von wenigen Millimetern, der an einer stindig rotierenden Impfkristallhalterung
gehalten wird, wird dicht oberhalb der Schmelzoberfliche angeordnet und durch die
von der Schmelze und der Tiegelwandung abgestrahlten Warme auf eine Temperatur
etwas unter dem Schmelzpunkt aufgeheizt. )

Der aufgeheizte Impfkristall wird in die Schmelze solange eingetaucht, bis sich an der
Phasengrenze das thermische Gleichgewicht eingestellt hat. Dann wird der Impfling
mit wachsendem Kristall wieder aus der Schmelze herausgezogen.

Bei richtig eingestellter Temperatur der Schmelze wachst an dem Impfkristall konti-
nuierlich Material aus der Schmelze an. Die richtige Einstellung der Temperatur der
Schmelze kann durch einen um den rotierenden Impfkristall leicht angehobenen Menis-
kus der Schmelze erkannt werden. Bei zu hoher Temperatur schmilzt der Impfkristall

ab, und bei zu niedriger Temperatur verbreitert er sich bei seinem Eintauchen spontan
(R. Anders 1985).
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Nach der Feststellung eines orientierten Wachstums an den Impfkristall kann der
gewiinschte Durchmesser des Kristalls wahrend des Ziehens allm3hlich eingestellt wer-
den. Die Einstellung des Kristalldurchmessers erfolgt wihrend des Ziehens durch
Verdnderung der Temperatur der Schmelze oder der Ziehgeschwindigkeit des Kristalls.
Bei einer Erhchung der Temperatur der Schmelze oder einer Vergréfierung der Zieh-
geschwindigkeit nimmt der Durchmesser des Kristalls ab. Der Kristall rotiert stindig
bis zur Vollendung des Ziehvorganges. Unter Umstinden wird der Tiegel auch in Ro-
tation versetzt. Durch die Rotation des Kristalls und des Tiegels sollen Unsymmetrien

im Temperaturfeld der Schmelze ausgeglichen werden. Auflerdem wird teilweise eine
bessere Durchmischung der Schmelze erreicht (W. Uelhoff 1987).

Die Czochralski-Methode eignet sich insbesondere fiir die Herstellung von Halbleiter-
kristallen, bei denen eine hohe strukturelle Perfektion gefordert wird. Dabei steht der
gezogene Kristall im Gegensatz zum Bridgman—Verfahren nicht in Kontakt mit dem
Tiegelmaterial und daher werden keine Kraftwirkungen aufgrund von unterschiedlichen
Ausdehnungskoeffizienten von der Tiegelwandung auf den Kristall ausgeiibt. Thermi-
sche Spannungen bei der Czochralski-Methode treten nur aufgrund der Abkiihlungs-
bedingungen des Kristalls auf (R. Anders 1985).

Noch hohere strukturelle Perfektion wird erreicht, wenn beim Wachstum die Fort-
setzung im Kristall der im Impfkristall bereits vorhandenen Versetzungen vermieden
wird. Mit einem mdglichst diinnen Impfkristall wird ein diinner Kristallhals iiber eine
Lange von mehreren Zentimeter gezogen, wodurch die Versetzungen entlang der Glei-
tebenen aus dem Kristall herauswandern und so die Versetzungsdichte reduziert bzw.
eliminiert werden kann (B.C. und J.G. Grabmaier 1972). Erst nachdem der diinne
Kristallhals versetzungsfrei geworden ist, wird der gewiinschte Durchmesser des Kri-
stalls allmahlich durch Reduzieren der Ziehgeschwindigkeit oder Senken der Schmelze-
temperatur eingestellt (W. Uelhoff 1987). Beim Ziehen von GaAs-Einkristallen nach
der Czochralski-Methode mufl das die Stochiometrie in der Schmelze und im Kristall
storende Verdampfen des Arsens weitgehend verhindert werden. Dazu ergeben sich
zwei technisch realisierbare Méglichkeiten:

1. Das LEC (liquid encapsulation Czochralski)-Verfahren.
2. Das HWC (HeiB-Wand-Czochralski)-Verfahren.

2.2.2.1. LEC-Verfahren

Die gebrauchlichste Methode zur Ziichtung von GaAs-Einkristallen, die auch fiir indu-
strielle Herstellung angewendet wird, ist zur Zeit das LEC-Verfahren.

Beim LEC-Verfahren wird die Oberfliche der Schmelze der halbleitenden Verbindung
vollig von einer anderen Schmelze abgedeckt, die das Abdampfen der leicht fliichtigen
Komponente (z.B. des Arsens) verhindert. Auf dieser Anordnung lastet der Druck
eines Inertgases (z.B. Argon oder Stickstoff). Der Druck des Inertgases mufl deutlich
den Dampfdruck der leichtfliichtigen Komponente iibersteigen. In Abb. 2.7 wird das
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den Dampfdruck der leichtfliichtigen Komponente iibersteigen. In Abb. 2.7 wird das
Prinzip des LEC-Verfahrens schematisch dargestellt.
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Abb. 2.7: Prinzip der Liquid—Encapsulation-Methode.

Fir die Auswahl der Substanzen fiir die Schmelzschutzschicht gelten folgende Bedin-
gungen:

- ihre Dichte muB geringer sein als die der geschmolzenen halbleitenden Verbindung,
- ihr Dampfdruck muf} bei der Betriebstemperatur gering sein,

~ sie diirfen die halbleitende Verbindung nicht verunreinigen und mit ihr oder mit dem
Tiegel nicht reagieren,

— die halbleitende Verbindung muf in ihr unléslich sein (K.-Th. Wilke 1973).

Unter diesen Bedingungen eignet sich besonders als Schutzschicht geschmolzenes Boro-
xid (B,03). Es hat einen niedrigen Dampfdruck, der erst iiber 1150 °C merklich wird,
und ist chemisch sehr stabil. Es hat sich gezeigt, daf das Boroxid aufgrund seiner
guten Loslichkeit fir Metalloxide die dem Halbleitermaterial anhaftenden Oxidspuren
und auch andere Verunreinigungen in seiner Schmelze 16sen kann. Die glasklare B;O3-
Schmelze behindert nicht die Beobachtung des Ziehvorgangs. Das Boroxid wird durch
Behandlung mit heilem Wasser oder Methanol entfernt. Da das Boroxid hygroskopisch
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ist, muf es vor seinem Einsatz als Schmelzschutzschicht 24 h unter Vakuum bei 1000 °C
griindlich entwissert werden.

Der Ziehvorgang beginnt wie beim reguldren Czochralski-Verfahren nach Beobachtung
des Meniskus. Zuerst senkt man die Temperatur bis zum Erreichen des Solldurch-
messers ab. Dann wird sie iiber einen relativ langen Zeitraum konstant gehalten und
zum Schlufl wieder leicht erh6ht. Man hat schon mit dem LEC—Verfahren Einkristalle
mit einer Masse von mehreren Kilogramm und einem Durchmesser von 50 bis 100 mm
hergestellt.

Durch die Rotation von Kristall und Tiegel werden Asymmetrien des Temperaturfel-
des ausgeglichen. Das Absinken der Schmelzoberfliche im Tiegel kann durch einen
Tiegelhub kompensiert werden. Fiir die Heizung werden Graphitheizer verwendet.

Bei der Ziichtung von GaAs-Einkristallen mit dem LEC-Verfahren kann man den
Ziehvorgang mit optischen Verfahren schlecht steuern. Die unruhige Boroxidoberfliche
verhindert eine stabile Abbildung der Phasengrenze. Weitere Schwierigkeiten entstehen
aus der allméhlichen Eintriibung der Boroxidschmelze und dem Bedampfen der Rezi-
pientenfenster. Infolgedessen hat sich fiir GaAs international die Kristallwigetechnik
durchgesetzt.

Ein weiterer Nachteil entsteht beim LEC-Verfahren durch die wirmeisolierende Wir-
kung der Abdeckschmelze, die iblicherweise etwa 15 mm dick ist, und die Forderung
nach einem hinreichend hohen axialen Temperaturgradienten, um das Kristallwachs-
tum zu ermdglichen. Das GaAs mufl oberhalb der Boroxidschicht soweit abgekiihlt
sein, daB es nicht in nennenswertem Mafle dissoziert. Dies hat die Bildung eines axialen
Temperaturgradienten von etwa 200 K cm™ zur Folge. Aufgrund dieser sprunghaften
Temperaturdnderung ergeben sich Kristallspannungen beim Wachstum, die eine mini-
male Versetzungsdichte von 2-10* cm™2, durchschnittlich von 5-10* cm™2, verursachen.
Der Einsatz von versetzungsfreien Keimen in Verbindung mit der Diinnhalstechnik
oder die Anderung der Dicke der Boroxidschicht haben nicht zu einer wesentlichen
Verbesserung der Kristallperfektion gefiihrt (M. Seifert 1985).

2.2.2.2. Heif3—=Wand—-Czochralski—~Verfahren

Bei diesem Verfahren wird die Aufrechterhaltung der Stéchiometrie in der Schmelze
und im Kristall durch die Anwesenheit einer As-Gleichgewichtsatmosphire erzielt, die
das Abdampfen des Arsens aus der Schmelze stindig ausgleicht. Unter dem Arsen-
dampfdruck befinden sich Schmelze und As-Atmosphire im Gleichgewichtszustand,
wobei genau soviele Arsenatome — in Form von As; und As, — aus der GaAs—Schmelze
verdampfen, wie gleichzeitig von ihr aus der Dampfphase aufgenommen wird (R. Grem-
melmaier 1956).

Die Einstellung des erforderlichen As-Gleichgewichtsdampfdrucks bis p(As) = 2 bar
erfolgt durch das genaue Aufheizen wihrend der Kristallziichtung von reinem Arsen

17



auf die Gleichgewichtstemperatur. Die Aufrechterhaltung dieses As-Druckes erfordert
zusitzlich das Aufheizen des gesamten Rezipienten auf eine Temperatur, die mindestens
so hoch wie die Temperatur der As—Quelle ist. Die daraus bedingte hohe Betriebstem-
peratur im Rezipient und die starke Aggressivitdt der As—Dampfe verursachen erhebli-

che Schwierigkeiten bei der technischen Realisierung von Kristallziehapparaturen nach
dem HWC-Verfahren (H. Wenzl 1991).

Die einfachste Losung bietet eine von Gremmelmaier entwickelte Quarzglasapparatur.
Das Quarzglas weist eine ausreichende Resistenz gegeniiber As-Dampfen auf. In ei-
ner fortentwickelten Version dieses Prinzips wird eine GaAs—Kristallziehapparatur, s.
Abb. 2.8, im IFF des Forschungszentrums Jiilich betrieben.
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Abb. 2.8: Schema der im IFF des Forschungszentrums Jiilich betriebenen kleinen GaAs—
Kristallziehapparatur.
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Nach diesem Konzept wird ein abgeschmolzenes Quarzglasrohr als Rezipient verwendet.
Dadurch wird auf Durchfithrungen und Dichtungen, die besonders arsenempfindlich
sein kénnten, ganz verzichtet. Metallische Teile werden zum Arsenschutz in Quarzglas
ebenfalls eingeschmolzen.

Die GaAs-Schmelze befindet sich in einem diinnwandigen pBN (pyrolytischer Borni-
trit)-Tiegel, der seinerseits innerhalb eines dickwandigeren Graphittiegels eingesetzt
wird. Der pBN-Tiegel soll die Aufnahme der GaAs-Schmelze vor allem von Koh-
lenstoff sowie von anderen Verunreinigungen aus dem Graphittiegel verhindern. Die
Schmelze wird durch eine das Quarzglasrohr umgebende Hochfrequenzspule beheizt.
Der Graphittiegel dient dabei als Suszeptor.

Am unteren Teil des Rezipienten befindet sich die As—Quelle mit reinem Arsen, die dem
Aufbau des geforderten As—Gleichgewichtsdampfdrucks dient. Sie wird von einem sich
auferhalb des Quarzglasrohres befindenden Ofen separat beheizt. Dadurch kann der
erforderliche As-Gleichgewichtsdampfdruck mittels der in der As—Quelle herrschenden
Temperatur eingestellt werden.

Die Sichtheizung wiarmt einen Teil der Wandung des Rezipienten oberhalb des Tiegels
so weit auf, daBl es dort nicht zur GaAs-Kondensation kommt. Dadurch wird die
fiir die Beobachtung des Impfvorganges und des Kristallwachstums erforderliche Sicht
ermoglicht.

Durch Rotation und vertikale Verschiebung von Magneten, die auBerhalb des Rezipi-
enten stehen, werden die Rotations— und Ziehbewegungen auf dem Impfkristallhalter,
der mit einem im Quarzglas eingeschmolzenen Eisenkern, Rotor, verbunden ist, iber-
tragen. Der moglichst erschittterungsfreie Lauf dieser Vorrichtung ist von mafigebender
Bedeutung fiir die strukturelle Kristallperfektion.

Uber der Sichtheizung befindet sich eine rohrférmige Heizung zum Aufheizen des ge-
samten oberen Teils des Rezipienten auf ca. 700 °C. Es ist von ausschlaggebender
Bedeutung fiir die richtige Einstellung des stochiometrischen As-Gleichgewichtsdampf-
druckes, dal die As—Quelle mit der entsprechenden Temperatur die relativ kilteste
Stelle wahrend des Ziehvorganges im gesamten Rezipient bleibt. AuBerdem mu$f insbe-
sondere im oberen Teil des Rezipienten eine As-Kondensation aufgrund von unzulissig
tiefen Temperaturen vermieden werden. Das in dem engen Spalt zwischen Rotor und
Rezipientwand kondensierte Arsen kénnte aufgrund eines dadurch behinderten Laufes
des Rotors unzulissige Spannungen in der Wandung zur Folge haben und damit zum
Bruch der Quarzglaswand fithren.

Mit der beschriebenen Apparatur wurden zahlreiche GaAs—Kristallziichtungsversuche
im IFF des Forschungszentrums Jiilich durchgefiihrt. Dabei wurden im ersten Schritt
in Blasenbildungsexperimenten unter B,O3—Abdeckung (Poster DGKK~Jahrestagung
1990) als Gleichgewichtsbedingungen p(As) = 2,0 bar und T(As) = 653 °C ermittelt.
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Unter diesen Bedingungen wurden Einkristalle mit < 111 >- und < 100 >-Orien-
tierung hergestellt. Diese Einkristalle wiesen eine hohe strukturelle Perfektion auf,
wobei die EPD von 10? - 10® cm™2 variierte. Der hohe spezifische Widerstand, 10° bis
10° Q-cm, und die hohe Reinheit bei nur geringen Verunreinigungen durch Si und B
sowie Cr, Fe, Zn, Ag und Te, bewiesen den semiisolierenden Charakter des hergestellten
Galliumarsenids.

AuBerdem bietet diese Anlage die Moglichkeit, wihrend des Versuchs iiber die Ande-
rung der As—Quellentemperatur die Stéchiometrie der Schmelze bzw. des Kristalls zu
variieren und dadurch die Abhéngigkeit der Kristalleigenschaften von der Stéchiometrie
zu untersuchen.
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3. Entwicklung einer Kristallziehapparatur aus Quarzglas zur
Herstellung von grofidimensionierten und hochqualitati-
ven GaAs—Einkristallen

3.1. Zielsetzung

Mit dem zunehmenden Einsatz von Galliumarsenid in der Mikro—, und Optoelektronik
steigt das Interesse an einem industriellen und marktfihigen Verfahren zur Ziichtung
von grofidimensionierten GaAs—Einkristallen von hoher struktureller Perfektion und
Reinheit. Die bisher eingesetzten Verfahren (horizontales Bridgman und LEC) kénnen
die Anforderungen an die Kristallqualitét nicht immer erfiillen. Die erfolgreiche Er-
probung der Heifl~Wand~Czochralski-Technik im IFF des Forschungszentrums Jiilich
Offnet z.Z. einen Weg zur Realisierung eines groBtechnischen Verfahrens fiir die Her-
stellung von hochqualifizierten GaAs-Einkristallen.

Zu diesem Zweck ist die systematische Durchfiihrung und analytische Untersuchung
einer ganzen Reihe von Entwicklungsschritten erforderlich.

Zuerst soll die Herstellung von grofidimensionierten GaAs—Einkristallen — Durchmesser
2 — 3 Zoll — mit der erwiinschten Qualitit nach dem HWC—-Verfahren und basierend auf
den mit der kleineren Anlage gemachten Erkenntnissen erprobt werden. Dazu gehért
die Erfiilllung eines vollstindigen Versuchsprogramms, das die Untersuchung der Para-
meter beinhaltet, die zur kontrollierten VergréBerung bzw. Variation des Durchmessers
zur maximalen Verminderung der Versetzungsdichte und zur Erhéhung der Reinheit
der Kristalle beitragen.

Ferner sollte der Einflul dieser Parameter auf die physikalischen Eigenschaften der
Kristalle behandelt werden, insbesondere der EinfluB des As-Dampfdruckes auf die
Stochiometrie der Schmelze bzw. des Kristalls und dadurch auf die Kristalleigenschaf-
ten. ;

Der Nachweis der Herstellung von technisch verwendbaren GaAs-Einkristallen nach
diesem Konzept wird einen entscheidenden Schritt zur industriellen Anwendung des

HWC-Verfahrens leisten.

Angesichts dieses Zieles war die Entwicklung einer geeigneten Versuchsanlage erforder-
lich. Die technische Realisierung dieser Anlage setzte die Lésung einer Vielfalt von tech-
nischen Problemen voraus, die durch die herrschenden Bedingungen (As—Atmosphire,
Betriebstemperatur 700 °C) entstehen. Zu diesem Zweck wurde ein neues technisches
Konzept entwickelt. Eine wichtige Rolle spielt dabei eine vom IGV des Forschungs-
zentrums Jilich entwickelte magnetisch gelagerte Dreh— und Ziehvorrichtung. Die-
ses System kann durch berithrungslose Lagerung die Ziehwelle reibungsfrei bewegen,
was durch einen erschiitterungsfreien Lauf eine héhere Kristallperfektion erméglicht.
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Dariiberhinaus bietet das-System die Méglichkeit, iiber elektronische Gewichts— und
Drehmomentmessungen den aktuellen Kristalldurchmesser anzugeben.

3.2. Basis—Probleme

Wegen der besonders ungiinstigen Bedingungen, die bei der GaAs—Kristallzucht herr-
schen, entsteht eine Vielfalt von Basis—-Problemen mechanischer, thermischer und che-
mischer Natur, ohne deren Losung die technische Realisierung einer Anlage nicht
moglich scheint. Hauptquellen dieser Probleme sind die starke chemische Aggressivitit
sowie die Toxizitdt der As-Dampfe und deren Verbindungen und die hohe Betriebstem-
peratur, die beim HWC-Verfahren erforderlich ist. Die verschiedenen Bereiche einer
HWC-Apparatur werden mit Temperaturen von 650 — 1400 °C belastet.

Zusammenfassend sind folgende grundsatzliche Fragen zu kliren:

— HeiBe As—Dampfe weisen eine starke Aggressivitit gegen konventionelle metallische Werk-
stoffe auf. In zahlreichen Korrosionstests unter reiner As—Atmosphire wurde die
Anfilligkeit (Ungeeignetheit) — unzulissig groBe Korrosionsschichten — der getesteten
konventionellen metallischen Werkstoffen gezeigt. Eine ausreichende As-Resistenz
wiesen nur manche superlegierte Stihle oder nichteisenhaltige Metalle mit beschrank-
ten Verarbeitungsmoglichkeiten auf. Bis zur Erstellung des Konzeptes dieser Appa-
ratur war kein metallischer Werkstoff bekannt, der die gestellten Anforderungen an
As- und Temperaturbestindigkeit, Verarbeitbarkeit erfiillen kénnte.

~ Der Kristallzuchtraum, der durch den Rezipient begrenzt wird, muB ausreichend dicht
sein. Die gewiinschte Leckrate liegt bei etwa 10~% — 10~ mberlit | Einerseits muf das
Austreten des aggressiven und toxischen, insbesondere in Verbindung mit Sauerstoff
gesundheitsgefdhrdenden Arsendampfes, und andererseits das Eintreten von storen-
den Verunreinigungen in den Zuchtraum vermieden werden. AuBerdem wiirde der
sténdige, unkontrollierte Verlust von Arsen aus dem Rezipient die Gleichgewichtsbe-
dingungen storen. Es macht der Einsatz von hochtemperaturbestindigen Dichtun-
gen, die fiir mindestens einen Ziehvorgang arsenbestindig sind, fiir alle Flanschen und
einzelnen Durchfiihrungen erforderlich. Die Erprobung von verschiedenen Metall-

und Graphitdichtungen haben bisher keine ausreichenden Ergebnisse gebracht.

— Druckfestigkeit des Rezipienten. Der Rezipient muf} bei Betriebstemperatur von 700 °C
eine ausreichende Druckfestigkeit fiir einen inneren Uberdruck von mind. p = 3 bar
aufweisen.

— Genaue Einstellung des stéchiometrischen As-Dampfdruckes. Zum Aufbau der fiir die
Erhaltung der Stdchiometrie der Schmelze erforderlichen As-Atmosphire (p(As) =
2,0 bar) muB die As—Quelle stindig genau auf die Gleichgewichtstemperatur von
653 °C separat beheizt werden. Die As-Quelle soll von den thermischen Verhiltnissen
im Rezipient méglichst entkoppelt sein. Die Steuerung der Temperatur der As—Quelle
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soll nach dem durch ein geeignetes DruckmeBsystem erfafiten As-Druck im Rezipient
erfolgen.

— Beherrschung der verschiedenen Temperaturfelder, die zur optimalen ProzeBfiihrung er-
forderlich sind. An keiner Stelle der Apparatur darf die Gleichgewichtstemperatur
von 653 °C zur Aufrechterhaltung der erwiinschten Stéchiometrie unterschritten wer-
den. Wiinschenswert ist fiir die Rezipientwinde eine Temperatur von 700 °C. Par-
allel mu8 eine zur unzulissigen Werkstoffermiidung und Uberlastung der Heizkreise
fiihrende Uberhitzung des Rezipienten vermieden werden. Dazu ist die Entwicklung
eines geeigneten TemperaturmeBsystems iiber die gesamte Apparatur sowie des ent-
sprechenden Regelsystems zur moglichst besseren Steuerung des Ziehvorgangs und
zum optimalen Betrieb der Apparatur erforderlich.

— Fiir den Einsatz der magnetischen Zieh— und Drehvorrichtung bei der HWC—-Apparatur
ist ein spezielles Heiz— und Kiihlsystem erforderlich. Dieses System soll sowohl fiir die
Temperierung der inneren Rezipientwandung auf 700 °C als auch des auBenliegen-
den Lagerstators der magnetischen Zieh— und Drehvorrichtung auf Raumtemperatur
(20 % 5 °C) sorgen. Der Lagerstator mufl vor einer Uberhitzung geschiitzt werden.
Dariiberhinaus ist eine Temperaturdrift der Regelungselemente der magnetischen
Lagerung, die oberhalb von 25 °C verstirkt auftritt, zu vermeiden. Die Entwick-
lung dieses Systems wird durch die Platzeinschrénkungen, die durch die magnetische
Lagerung gegeben sind, erschwert.

— Zur Uberwachung des Ziehvorganges ist ein beheizbares optisches System notwendig.
Die einwandfreie Beobachtung der Schmelzoberfliche und des herauswachsenden Kri-
stalls ist von entscheidender Bedeutung fiir die Durchfiihrung des gesamten Ziich-
tungsvorganges. Durch ausreichendes Beheizen muf} eine Beschlagung des optischen
Systems durch Galliumarsenid weitgehend vermieden werden.

~ Zusatzliche SicherheitsmaBnahmen sollen vor einem As—Austreten aus dem Reziepien-
ten, z.B. bei einem Ausfall der Dichtungen, schiitzen. Die austretenden As—Dampfe
miissen vollstdndig abgefangen werden, um eine Vergiftung der Umwelt zu verhin-
dern. Spezielle Schutzvorrichtungen und Abziige sind nach den sicherheitstechni-
schen Vorschriften zu entwickeln.

— Handhabung und Zugénglichkeit der Anlage. Hierzu gehéren das Konzipieren der Mon-
tage bzw. Demontage der Anlage, das Entfernen des Kristalls und das Nachfiillen
des Tiegels sowie einfache Reinigungs— und Wartungsarbeiten.

3.3. Technisches Konzept

Von entscheidender Bedeutung fiir das Konzept der neuen Anlage war die Auswahl
eines geeigneten Werkstoffs fiir den Rezipient. Aufgrund des Mangels an geeigneten
metallischen Werkstoffen in der Zeit der Konzepterstellung fiel die Entscheidung fiir
das bei der kleineren HWC-Anlage eingesetzte Quarzglas. Im Handel vorhandenes
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Quarzglas erfiillt ausreichend einige wichtige Anforderungen der GaAs—Kristallziich-
tung:

— Arsen— und Hochtemperaturbestandigkeit,
— Reinheit, geringer Spurengehalt,
- gute optische Durchlissigkeit im infraroten Spektralbereich,

- Verfiigharkeit an grofdimensionierten Prizisions—Halbzeugen.

AuBerdem wird beim Quarzglas-Rezipient auf hochtemperaturempfindliche und kor-
rosionsanféllige Durchfithrungen und Dichtungen ganz verzichtet. Dadurch kann im
evakuierten Zustand beim abgeschmolzenen Rezipient eine hohe Dichtheit erreicht wer-
den. Metallische Teile, die sich innerhalb des Kristallzuchtraums befinden, werden zum
Arsenschutz ebenfalls in Quarzglas eingeschmolzen.

Parallel mufiten die Nachteile des Einsatzes von Quarzglas — Bruchgefahr, problemati-
sche Handhabung — im Kauf genommen werden.

Die Gréfle der neuen Apparatur wurde durch die Kristallabmessungen — Durchmesser
3 Zoll, Lénge 400 mm — bedingt. Fiir den Quarzglas-Rezipient ergibt sich eine gesamte
Lénge von ca. 2 m. Er besteht aus zwei rohrformigen Teilen, die vor jedem Versuch
nach Beendigung aller Vorbereitungen im eingespannten Zustand zusammengeschmol-
zen werden miissen. In der eingespannten Lage bleibt der Rezipient bis zu seiner
Offnung nach der Beendigung des Zuchtprozesses, um den gewachsenen Kristall zu ent-
fernen und die Apparatur neu zu beladen. Fiir das Einspannen, Zusammenschmelzen
und Auftrennen der beiden grofien Rezipientteile ist eine vertikale Glasdrehmaschine
erforderlich, die gleichzeitig das Grundgestell der Anlage darstellt.

Diese Maschine ist mit einem vertikal bewegbaren Maschinensupport versehen. An
diesem Support wird eine spezielle Tragervorrichtung zur Halterung und Justierung
der magnetischen Lagerung angeschlossen. Der fein einstellbare Vorschub des Maschi-
nensupports bewirkt die vertikale Bewegung der Lagerstatoren und damit den erfor-

derlichen Hub der Ziehwelle.

In dem engen Spalt zwischen Lagerstator und Auflenwand des Rezipienten liegt das
Heiz— und Kiihlsystem fiir die Temperierung des oberen Teils des Rezipienten (Dom)
und zum Warmeschutz der Lagerstatoren.

Durch die bei der Ziehwelle angewandte Magnetlagertechnik kénnte eine Hub- und
Drehbewegung des Schmelztiegels erfolgen. Dazu wurde eine Computersimulation
durchgefithrt. Danach kann die bestmégliche Temperatursymmetrie im Schmelztiegel
und insbesondere unmittelbar unter dem wachsenden Kristall durch eine gleichzeitige,
gegenldufige Rotation von Kristall und Tiegel erreicht werden. Andererseits macht
die Simulation deutlich, dafl es in diesem Falle in der Schmelze zur Ausbildung einer
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Taylor-Proudman-Zelle (J.R. Carruthers 1968) kommt, bei der sich typischerweise die
Konvektion hauptsichlich auf den Bereich unterhalb des Kristalls beschrinkt. Bei ru-
hendem Tiegel ergibt sich nach der Simulationsrechnung eine Ausbreitung der Konvek-
tion im gesamten Tiegelbereich (M. Michelcic 1984). Zunichst wurde deshalb auf eine
Tiegelrotation verzichtet, da dadurch keine grundlegenden Nachteile auftreten sollten,
dies aber die Anlage wesentlich vereinfacht.

Die iibrigen Komponenten der Apparatur sind im Prizip dhnlich wie bei der kleinen
Anlage, Kap. 2.2.2.2. Sie unterscheiden sich hauptséchlich in den gréBeren Abmessun-
gen.

In Abbildung 3.1 wird das Prinzip der neuen HWC-Apparatur schematisch dargestellt.

Unter Beriicksichtigung der eventuellen Bruchempfindlichkeit des Quarzglases sowie der
groferen einzusetzenden As-Mengen wurden verstirkte SicherheitsmaBnahmen unter-
nommen. In dem separaten und abgeschlossenen Versuchsraum wird die Apparatur
von einer zweistufigen Schutzvorrichtung umgeben. Jede Stufe der Schutzvorrichtung
wird separat gekiihlt und ist mit einer Absaugvorrichtung ausgeriistet. Das toxische,
staubformige As;O3, das sich im Fall eines Quarzglasbruchs durch die austretenden
As—Gase in Verbindung mit Sauerstoff bildet, wird dann hauptsichlich von der Ab-
saugvorrichtung entfernt oder an die gekiithlten Winde der ersten Schutzvorrichtung
abgelagert. As,Oz-Staubreste werden von der zweiten Stufe vollstindig abgefangen,
ohne daf sich der As;03~Staub in dem Versuchsraum ausbreitet.

Die gesamte Anlage, ohne die Mefi- und Steuereinrichtungen, wird in der beiliegenden
mafstdblichen Zusammenstellung (Abbildung 3.2) dargestellt.

Die verschiedenen Komponenten sowie der Ein— und Ausbau der Anlage werden in den

folgenden Unterpunkten detailiert behandelt.

3.4. Aufbau und Funktion der Anlagen—Komponenten

3.4.1. Vertikale Glasdrehmaschine

Das Grundgestell der Anlage ist eine vertikale Glasdrehmaschine (s. Zusammenstel-
lung, Abb. 3.2), die von der Firma H. Arnold in Weilburg an der Lahn gebaut wurde.

3.4.1.1. Technische Daten
Die Gesamthéhe der Glasdrehmaschine betragt 4500 mm, die Standfliche 1800 mm X

2450 mm und die Aufstellfliche (ohne Steuereinrichtung) 2400 mm x 2600 mm. Die
gesamte Maschine wiegt etwa 9000 Kp. :
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Der maximale Abstand zwischen den Backen des oberen und des unteren Spannfut-
ters betragt 2660 mm. Die zur Bearbeitung der Glasteile erforderliche Drehung erfolgt
durch eine motorisch angetriebene Spindel. Die Drehzahl der Arbeitsspindel ist ein-
stellbar und kann zwischen 4 und 80 Umdrehungen pro Minute variieren.

Der Vorschub des oberen Arbeitskopfes erfolgt durch einen motorischen Antrieb, der
des unteren Arbeitskopfes durch einen Handradantrieb.

Im mittleren Bereich der Maschine befinden sich zwei fahrbare Supports, der groBere
(Breite = 600 mm x Tiefe = 600 mm) Haupt—, und der kleinere (Breite = 136 mm x
Tiefe = 600 mm) Hilfssupport. Beide Supports sind zum Anschluf fiir zu tragende Teile
mit T-Nuten versehen. Der Hauptsupport kann durch einen motorischen Vorschuban-
trieb sowohl in Vorschub als auch in Eilgangbewegung versetzt werden. Eine Schlep-
peinrichtung erméglicht im gegebenen Fall das Mitnehmen des Hilfssupports. Die Ge-
schwindigkeit des langsamen Vorschubs des oberen Arbeitskopfes oder des Hauptsup-
ports kann durch den Kugelgewindespindel-Antrieb mit einer Genauigkeit von 0,01
mm/h eingestellt werden. Sie kann zwischen 1,00 und 100,56 mm/h variieren. Im
Eilgang betragt die Geschwindigkeit des Hauptsupports 996 mm/min.

Die Fahrwege auf der Drehmaschine betragen maximal 1900 mm.

Die Einstellung der Bewegungen erfolgt durch Regelelektroniken in den zwei Steuer-
einheiten der Maschine.

Das Untergestell ist mit Nivellierschuben ausgeriistet, so dafi die Maschine mit einer
Wasserwaage (0,01/100) justiert werden kann.

3.4.1.2. Funktion

In das Spannfutter der Glasdrehmaschine werden die beiden Teile des Rezipienten in
vertikaler Anordnung eingespannt. Die fahrbaren Spannfutter erméglichen die belie-
bige Variation der Spannweite zur Aufnahme von verschieden groBen Rezipienten bis
zu einer Linge von 2,6 m. Aufilerdem besteht die Mdglichkeit, die beiden eingespann-
ten Rezipientteile separat zu bewegen, so dafi die Versuchsvorbereitungen wesentlich
erleichtert werden.

An den T-Nuten des Hauptsupports wird der Tréiger der magnetischen Lagerung ange-
schlossen. Durch den einstellbaren Vorschub des Hauptsupports erfolgt der fiir das Kri-
stallziehen erforderliche Hub der magnetisch gelagerten Ziehwelle. Das feine Getriebe
des Vorschubantriebes erméglicht einen (0,01 mm/h) genaueinstellbaren, kontinuierli-
chen und erschiitterungsfreien Hub, der von grofier Bedeutung fiir die Erzielung einer
hohen Kristallperfektion ist. Durch den Eilgang (996 mm/min) des Vorschubantriebs
kann der Hauptsupport in eine schnellere Bewegung versetzt werden, die zur schnellen
Positionierung der magnetischen Lagerung dient.
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An dem kleineren Hilfssupport wird der Ringbrenner zum Zusammenschmelzen der
beiden Rezipientteile angeschlossen. Die Diisen des Ringbrenners werden durch die Be-
wegung des Hilfssupports genau auf die Verschmelzlinie, die die beiden zu verschmel-
zenden Flachen bilden, positioniert. Um die zum Zusammenschmelzen erforderliche
Hitze gleichméfig zu verteilen, werden die beiden Rezipientteile in Drehung durch die
Arbeitsspindel versetzt.

Die Glasdrehmaschine kann durch leichtes Umbauen auch fiir Kristallziichtungsversu-
che nach dem LEC-, vertikalen Bridgman— oder Zonenschmelz—Verfahren verwendet
werden.

3.4.2. Magnetisch gelagerte Zieh—~ und Drehvorrichtung

3.4.2.1.  Prinzip einer magnetischen Lagerung fiir die Kristallziichtung

Die im IGV des Forschungszentrums Jiilich entwickelte, magnetische Zieh— und Dreh-
vorrichtung zur Kristallziichtung erméglicht die beriihrungslose, schwingungsarme La-
gerung der Ziehwelle bei hohen Rezipienttemperaturen (750 °C), sowie auch die ge-
naue Bestimmung des aktuellen Kristalldurchmessers. Die Ziehwelle besteht aus dem
magnetisch angekoppelten Rotor und die an ihm angeschlossene Kristallhalterung mit
dem wachsenden Kristall. Die auf den Rotor der Ziehwelle auszuiibenden statischen La-
gerkrafte werden durch permanentmagnetische Felder und die dynamischen Lagerkrafte
durch zusammenwirkende permanent — und elektromagnetische Felder erzeugt und

werden ausschlieflich iiber den Ringspalt zwischen Rotor und Stator iibertragen (s.
Abb. 3.3).

In dem ringférmigen Spalt befindet sich die Rezipientwand mit dem erforderlichen
Heiz- und Kiihlsystem in hohlzylindrischer Form.

Der hohlzylindrische Stator steht auf der vertikalen Transportvorrichtung auBerhalb des
Rezipienten wéahrend der Rotor beriihrungslos im Rezipientinneren schwebt. Die fer-
romagnetischen Lagerelemente des Rotors bestehen aus geeigneten Materialien, deren
Curie-Punkt weit oberhalb der Rezipient-Betriebstemperatur (bei der HWC—-Appa-
ratur 700 °C) liegt, so daff temperaturbedingte Stérungen der Lagerung weitgehend
vermieden werden. Die Rezipientwandung sowie das Heiz— und Kiihlsystem miissen
aus nicht magnetisierbaren Materialien bestehen.

Die Drehbewegung des Rotors erfolgt durch einen ringférmigen Drehfeldstator, der im
Lagerstator eingebaut wird. Zur Ubertragung der Feldstirke des rotatorischen Antriebs

ist der Rotor mit einem geeigneten Antriebselement versehen.

Durch vertikalen Transport der Lagerstatoren wird der zum Kristallziehen erforderliche
Hub der Ziehwelle durch den an den Statoren magnetisch angekoppelten Rotor erzeugt.
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Abb. 3.3: Prinzip des beriithrungslosen Magnetlagers (K. Boden 1990).

In Abbildung 3.4 wird die Funktion einer magnetisch gelagerten Dreh- und Ziehvor-
richtung einer Hei~Wand-Czochralski-Kristallziehapparatur prinzipiell dargestellt.

Die beriihrungslose Lagerung der Ziehwelle bewirkt einen reibungsfreien Lauf, so daf§
storende Erschiitterungen und Schwingungen beim Kristallwachstum weitgehend ver-
mieden werden kénnen. Von besonderem Vorteil dieses Lagers ist die Moglichkeit
geringe Steifigkeit einzustellen. Daraus ergibt sich ein hoher Isoliergrad gegeniiber
dufleren Storungen (seismische Aufhéngung).

Der Einsatz der neuentwickelten Lagertechnik sollte die Nachteile der bisher bei der
Kristallziichtung verwendeten mit Reibung behafteten mechanischen und magnetischen
Systeme eliminieren. Durch Haft- und Gleitreibung oder durch motorische Antriebe
bedingte Schwingungen und Erschiitterungen des zu ziehenden Kristalls bewirken ofter
eine Verschlechterung der strukturellen Perfektion des Kristalls.

Magnetisch gelagerte Systeme haben den zusétzlichen Vorteil, daff temperatur- und
korrosionsempfindliche Durchfiihrungen und Dichtungen im Rezipient ganz entfallen.

Dariiberhinaus ermoglicht dieses Magnetlagersystem tiber die Ermittlung der Gewichts-
anderung des wachsenden Kristalls die automatische Regelung des Durchmesserver-
laufs. Die berithrungslose Lagerung der Ziehwelle erlaubt die Ubertragung der La-
gerkrifte ohne verzerrende Reibungseffekte auf die auflerhalb des Rezipienten ange-
ordnete KraftmeBeinrichtung. Die Gewichtssensoren sind zwischen den das Gewicht
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Abb. 3.4: Magnetisch gelagerte Dreh— und Ziehvorrichtung einer HeiB~Wand—Czoch-
ralski-Kristallziehapparatur (K. Boden 1990).

der Ziehwelle aufnehmenden Statoren und der Tragervorrichtung angebracht. Infolge
dessen kénnen sie das Gewicht bzw. die aktuelle Gewichtszunahme des wachsenden
Kristalls messen. Die gemessene Gewichtsinderung des Kristalls wird mit einer Soll-
Gewichtsinderung verglichen. Die Differenz wird in Form eines elektrischen Ausgangs-
signals der Kraftmefeinrichtung als Regelgrofle fiir einen automatischen Regelkreis
zum Verstellen der Heizleistung der Schmelze bzw. der Ziehgeschwindigkeit zugefiihrt.
Durch Verénderung dieser beiden Parameter wird der Kristalldurchmesser {iblicher-
weise eingestellt. Aufgrund der stérungsarmen Ubertragung der Lagerkrifte auf die
Lagerstatoren konnen zusatzlich die in der Phasengrenze zwischen Schmelze und Kri-
stall wirkende Drehmomente ermittelt werden. Sie kénnen als zusitzlicher Parameter

zur Bestimmung und automatischen Regelung des Durchmesserverlaufs der Kristalle
benutzt werden.
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Nach dem gleichen Prinzip kann eine Hub- und Drehbewegung des Schmelztiegels einer
HWC-KTristallziehapparatur erfolgen (K. Boden 1990).

3.4.2.2. Aufbau und Funktion

Die eingesetzte magnetisch gelagerte Zieh— und Drehvorrichtung wird in Abbildung 3.5
dargestellt.
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Abb. 3.5: Bei der erstellten HWC-Kristallziehapparatur eingesetzte magnetische Zieh—
und Drehvorrichtung (K. Boden 1986).

1. Permanentmagnet, 2. Rotor, 3. Ringspule, 4. ferromagnetischer Kern, 5. Regel-
gerat, 6. Positionssensoren, 7. Ringspalt, 8. Drehfeldstator, 9. Boden, 10. Deckel, 11.
Blechauflenmantel der Befestigungsrahmen, 12. Tragerplatte, 13. Tragervorrichtung,
14. KraftmeBzellen, 15. Justiereinrichtung, 16. Lagerelement, 17. Antriebselement des
Rotors
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Der sich am oberen Ende des Stators befindende ringférmige Permanentmagnet (1)
wirkt als Axialstabilisierungsmagnet. Er umfaft den magnetisierbaren Rotor (2) in
Arbeitsstellung. Durch axiale Verschicbung des Permanentmagneten wird der Rotor
in axiale Bewegung versetzt.

Unterhalb des Permanentmagneten befindet sich die Radialstabilisierungseinrichtung
zur berithrungslosen Fixierung des Rotors in der axialen Lage. Sie besteht aus vier
Ringspulen (3) - von denen sind in der Abbildung nur die beiden in der Zeichnungs-
ebene liegende dargestellt — mit ferromagnetischem Kern (4), die jeweils paarweise
mit einem Regelgerdt (5) und Feldplatten (Positionssensoren) (6) elektrisch verbun-
den werden. Der ringférmig ausgestaltete Elektromagnet umschlieBt den Rotor, wobei
dazwischen ein Ringspalt (7) besteht. Dieser Elektromagnet wird vom elektronischen
Regelgerdt mit Signalen beaufschlagt, die von diesem als Funktion der Signale der
Positionssensoren, welche auf die Abweichungen des magnetisierbaren Rotors von sei-
ner Sollage ansprechen, erzeugt werden, und die zur radialen Lagestabilisierung des
magnetisierbaren Rotors in die Elektromagnete der Radialstabilisierungseinrichtung
eingespeist werden. Die von den Sensoren an die Regelgerite geleiteten MeBsignale
werden dabei verstérkt, in jhrer Phase verschoben und als Ausgangssignale in Form
eines geregelten Gleichstroms an die Spulen abgegeben. Dadurch kann der Rotor auch
bei seiner axialen Verschiebung in der radialen Sollage bleiben, d.h. die Magnetkrafte
fithren ihn in axialer Richtung.

Die sich oberhalb und unterhalb des Radialstabilisierelektromagneten befindenden Per-
manentmagnete (1) bewirken auBer der axialen Stabilisierung eine radial gerichtete Vor-
magnetisierung im Ringspalt, die aufgrund der radialsymmetrischen Magnetisierung
der Permanentmagneten eine definierte stabile zentrische Achsenlage erzeugt. Weil
die auf den Rotor ausgeiibten magnetischen Feldkrifte proportional mit dem Produkt
aus Vormagnetisierungs— und Regelfeldstirke zunehmen, knnen durch hohe perma-
nente Vormagnetisierungsfeldstirke grofie dynamische Stabilisierungskrifte iiber grofe
Ringspalte bei kleiner elektromagnetisch erzeugten Regelfeldstirke erzeugt werden. Ein
wesentlicher Vorteil der permanenten Vormagnetisierung liegt darin, daB sie stérungs-
frei und ohne Leistungsaufwand funktioniert. Dadurch wurde ein Ringspalt zwischen
Stator und Rotor, der fiir das Lagerspiel sowie fiir die Rezipientwand mit Heiz~ und
Kiihlsystem erforderlich ist, mit einer Spaltbreite von 24 mm realisiert, wobei zur Er-

zeugung der diesen Spalt iiberbriickenden magnetischen Lagerkrifte bei stérungsfreiem
Betrieb nur 10 Watt erforderlich sind.

Eine weitere Anordnung, bestehend aus Axialstabilisierungsmagnet (1) und Radialsta-
bilisierungseinrichtung (3), die mit der obenliegenden identisch ist, befindet sich am
unteren Ende des Stators. Sie ist mit separaten Positionssensoren (6) und Regeleinhei-
ten (5) versehen.
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Zwischen beiden Radialstabilisierungseinrichtungen in der Mitte des Stators liegt der
ringférmige Drehfeldstator (8), der mit dem Rotor einen Ringspalt bildet. Der Dreh-
feldstator iibt auf den Rotor einen Drehmoment aus, das die rotatorische Bewegung
des Rotors um seine vertikale Achse bewirkt.

Alle Statorkomponenten werden auf einem Befestigungsrahmen, bestehend aus einer
Boden- (9) und Deckelplatte (10), die miteinander mit Stutzen verbunden sind, und
einem BlechauBenmantel (11) gehalten. Der Stator hat die Form eines Hohlzylinders
mit einem &duBeren Durchmesser von 302 mm und einem inneren Durchmesser von
122 mm. Seine gesamte Hohe betrdgt 540 mm.

Der Stator wird {iber eine hangende Lagerung mit der Trigerplatte (12) der Tragervor-
richtung der magnetischen Lagerung (13) verbunden. Diese hingende Lagerung besteht
aus den drei Kraftmefizellen (14) der KraftmeBeinrichtung zur Bestimmung der zeitli-
chen Anderung des Kristallgewichts, die jeweils mit ihrer Stirnseite an die Tragerplatte
(12) bzw. am Deckel (10) des Stators verschraubt werden. Die um 120° versetzten
Kraftmefzellen sind an den Spitzen eines gleichseitigen Dreiecks angeordnet, zur Kom-
pensation von Rotorunwuchten. An den Kraftmefizellen (14) hingt das Gewicht des
Stators und der an ihm angekoppelten Ziehwelle mit dem wachsenden Kristall. Die den
Lagerkraftanteilen proportionalen elektrischen Ausgangssignale der drei KraftmeBzel-
len werden addiert. Das Summensignal wird in einem Durchmesserregelkreis in einem
elektrischen Komparator mit einem Sollwert verglichen, der den gewiinschten Durch-
messerverlauf entspricht. Das Differenzsignal wird einem Regler zum Nachstellen des
Kristalldurchmessers nach der erwdhnten Weise zugeleitet (K. Boden 1986).

Die Trégervorrichtung (13) ist mit zwei Justiereinrichtungen (15) versehen, die die Ju-
stierung der Statorachse und damit der Ziehwelleachse nach der Rezipientachse ermégli-
chen. Zur axialen Verschiebung des Stators, die den angeforderten Hub des an dem
Stator magnetisch fixierten Rotors bewirkt, wird die Trigervorrichtung (13) an den
Maschinensupport der vertikalen Glasdrehmaschine angeschlossen.

Der magnetisierbare Rotor (2) hat eine zylindrische Form mit einem Durchmesser von
74 mm und einer GesamthShe von 500 mm. Er besteht aus Lager— (16) und Antriebs-
elementen (17). Bei den Lagerelementen wird das magnetisierbare Material Vacoflux
50, eine Legierung aus 50 % Fe und 50 % Co, eingesetzt. Die Curietemperatur die-
ses Materials bei etwa 950 °C erlaubt den einwandfreien Einsatz der magnetischen
Lagerung bei der Betriebstemperatur (700 °C) des HWC-Verfahrens. Die Antriebs-
komponente des Rotors besteht aus elektrisch leitendem Molybdan und aus Vacoflux
50.

Zum Schutz vor dem korrosiven Arsen wird der Rotor in einer Quarzglasschutzhiille
eingeschmolzen. Am unteren Ende dieser Schutzhiille wird die Kristallhalterung ange-
bracht.
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Die Rezipientwand sowie das Heiz— und Kiihlsystem, die sich im Ringspalt zwischen
Stator und Rotor befinden, miissen aus nicht magnetischen Materialien bestehen. Da
die Rezipientwand aus Quarzglas besteht, erfiillt sie diese Bedingung.

Eine weitere Bedingung fiir den einwandfreien Betrieb der magnetischen Lagerung ist
die ausreichende thermische Abschirmung des Stators durch Isolations— und Kiihlele-
mente im Ringspalt zwischen Stator und Rezipientwand. Dadurch soll eine Uberhit-
zung des Stators und eine Temperaturdrift der Regelungselemente, die fir den Tem-
peraturbereich von 15 — 25 °C optimiert wurden, vermieden werden (K. Boden 1991).

3.4.3. Trédgervorrichtung der magnetischen Lagerung

Die Tragervorrichtung dient zum Haltern und Justieren der magnetischen Lagerung.
Die verschiedenen Justiermoglichkeiten fiir den Stator in der Tragervorrichtung miissen
die Justierung der an dem Stator magnetisch angekoppelten Ziehwelle erméoglichen, so
dafl ein zentrischer, beriihrungsloser Lauf der Ziehwelle in dem sich zwischen ihr und
Rezipientwand bildenden Ringspalt gewahrleistet wird.

Aus dem insgesamt 24 mm betragenden Lagerspalt zwischen Stator und Rotor bleibt,
nach dessen Aufteilung in die Anteile fiir die Rotorschutzhiille, die Rezipientwand und
das Heiz/Kiihlsystem, fiir das Lagerspiel des Rotors ein geringfiigiger Ringspalt zwi-
schen Rezipientwand und Rotorschutzhiille zur Verfiigung. Die Breite dieses Ringspal-
tes hingt von den Toleranzen der zu verwendenden Quarzglasteile ab. Sie variiert von
1,5 bis 2,5 mm.

Damit der Rotor innerhalb dieses Ringspaltes beriihrungslos lauft bzw. ein Stofilen

des Rotors gegen die Rezipientwand vermieden wird, sind folgende Bedingungen zu
erfiillen:

a) Der Rotor, und damit auch die gesamte Ziehwelle, muf im vertikal eingespannten
Reziepientoberteil zentriert sein.

b) Die vertikalen Mittelachsen des Rotors und des hohlzylindrischen Rezipientober-
teils miissen innerhalb von Toleranzen, die kleiner als der verfiigbare Spalt sind,
tibereinstimmen.

Dabei ist zu beriicksichtigen, dafi die Position des durch den Stator magnetisch gela-
gerten Rotors innerhalb des Rezipienten durch die radiale und axiale Positionierung
des Stators relativ zur Rezipientwand bestimmt wird.

Um den Stator und damit die an ihm magnetisch angekoppelte Ziehwelle in axiale

Bewegung (Hub) zu versetzen, wird die Trigervorrichtung an den maschinell angetrie-
benen Hauptsupport der vertikalen Glasdrehmaschine angeschlossen.
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3.4.3.1. Aufbau und Funktion

Die Zusammenstellung der Tragervorrichtung wird in Abbildung 3.6 dargestellt. Die
Trégervorrichtung mit hingendem Stator wird in Abbildung 3.7 gezeigt. Der Stator (9),
s. Abb. 3.7, wird an seinem oberen Ende durch drei Schrauben an den KraftmeBzellen
(10) angeschlossen, die ihrerseits mit der Tragerplatte (1) verschraubt werden. Durch
diese Art von hidngender Lagerung wird eine stabile Halterung des Stators gewihrlei-
stet.

In der Trédgervorrichtung werden zwei verschiedene Mdglichkeiten fiir die Justierung
des Stators relativ zur zylindrischen Rezipientwand vorgesehen:

a) Verstellung des Neigungswinkels der Mittelachse des Stators zur Mittelachse des
Rezipienten durch eine héhenverstellbare Dreipunktauflage der Trigerplatte.

Die Tragerplatte (1) wird in die Tragervorrichtung eingehsngt. Sie liegt auf drei um
120° versetzten Hohenbolzen (2). Unter der gleichen Teilung sind an der Triger-
platte drei Senkungen vorgesehen, so daff sich eine ringformige Auflagefliche pro
Bolzen ergibt. Durch diese Dreipunktauflage der Tragerplatte wird einerseits das
sichere Halten als auch das Verindern des Neigungswinkels der Statorachse zur Re-
zipientachse erméglicht. Zur Verdnderung des Neigungswinkels werden die Héhen-
bolzen in vertikaler Richtung verstellt. Die Héhenverstellung der Bolzen (2) wird
durch drei in der Halte- und Justierplatte (3) eingebaute Auflagegerite (4) der Fa.
Lenze und Co. ermdéglicht, wobei die Genauigkeit der Héhenverstellung 0,1 mm
betragt. Die Betdtigung der Auflagegerite (4) erfolgt durch Drehen der an den
Seiten der Halte- und Justierplatte (3) montierten Sterngriffe (5). Die maximale,
einstellbare Hohendifferenz bei den Bolzen betrigt 10 mm, die fiir die zur Uber-
einstimmung der Statorachse mit der Rezipientachse erforderlichen, kleinen Win-
keldnderungen ausreicht.

b) Verschiebung des Stators in der horizontalen Ebene in x~y-Richtung durch Kom-
bination der Halte- und Justierplatte mit den Auflageplatten links und rechts.

In die Halte- und Justierplatte (3) sind Schraubenlécher in Lingsrichtung, in den
Auflageplatten (6) in Querrichtung ausgearbeitet, so dafl jede gewiinschte Posi-
tion in der horizontalen Ebene in einem bestimmten Bereich (20 mm in x-, und
20 mm in y-Richtung) eingestellt werden kann. Die gewiinschte Position wird
anschlieBend durch eine Schrauben-Mutter-Verbindung fixiert. Durch die Ver-
schiebung der Halte- und Justierplatte in der horizontalen Ebene kann der Stator
relativ zur Rezipientwand zentriert werden.

Die Auflageplatten werden mit den Auflagetrigern (7) durch Schrauben verbun-
den. An das stirkere Ende der Auflagetriger (7) werden als Verbindung zum
Hauptsupport der vertikalen Glasdrehmaschine Halteplatten (8) stirnseitig an die
Auflagetriger angeschraubt. Die Halteplatten (8) werden an den T-Nuten des
Hauptsupports angeschlossen.
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3.4.3.2. Konstruktion

Die méglichst exakte Fithrung der Ziehwelle erfordert eine starre Ausfithrung der
Tragervorrichtung der magnetischen Lagerung. Bei der Konstruktion der Trigervor-
richtung wurde eine hohe Sicherheit verlangt, um einen Verzug im elastischen Bereich
des verwendeten Werkstoffes moglichst klein zu halten.

Samtliche Bauteile der Trigervorrichtung wurden aus AlIMg;3 (3.3535.08), wegen des ge-
ringeren Gewichtes, dreimal leichter als Stahl, und der guten Bearbeitbarkeit gefertigt.
Die bei der Konstruktion verlangte hohe Sicherheit wurde aufgrund der im Vergleich
mit Edelstahl geringeren zulissigen Festigkeitswerte des AlMgz durch groflere Quer-
schnitte, die in Form von Tragheits— und Widerstandsmomenten in die Berechnungen
eingehen, gewdhrleistet. Samtliche Verbindungen wurden bei der Konstruktion als
Schraubverbindungen ausgelegt. Auf SchweiBverbindungen wurde ganz verzichtet, da
das zum Schweien von AlMgs-Teilen erforderliche Vorheizen den Zusammenbau bei
den Abmessungen und dem Gewicht der Bauteile verkompliziert hitte.

Im folgenden werden die wichtigsten Punkte der Konstruktion der einzelnen Bauele-
mente der Trigervorrichtung erliutert. Zu der Konstruktion wurde eine ausfiihrliche
Berechnung durchgefiihrt (A. Hahn 1989).

a. Statorhalterung

Die an dem Stator angeschlossenen Kraftmefzellen werden an der 40 mm dicken Tréger-
platte durch eine Schraubverbindung, bestehend aus drei M8-Schrauben (11), ange-
schlossen. Das gesamte Gewicht der hdngenden, magnetischen Lagerung, etwa 80 kg,
wird durch die drei Schrauben aufgenommen. Sie werden auf Zug beansprucht. Die
pro Schraube wirkende Zugspannung betrigt:

Ozug = T,2N/mm® < 0z4gpu = 110N/mm?.

b. Halte- und Justierplatte

Die Auslegung der Halte- und Justierplatte (3) wurde durch die vorgesehenen Ju-
stiermdglichkeiten fiir den Stator bedingt. Insbesondere sollte die Montage der drei
Auflagegerite (4) zur Verstellung der Statorneigung erméglicht werden. Um die Aufla-
gegerate mit einem Flanschdurchmeser von 62 mm an den Plattenseiten zu befestigen,
mu$B die Halte- und Justierplatte eine Dicke von 70 mm erhalten. Bei dieser Dicke kann
die aufliegende Last der Tragerplatte mit hingender, magnetischer Lagerung von max.
100 Kp ohne weiteres getragen werden. Die genaue Einstellung der Stator-Neigung zur
Vertikale bedingte eine auf 0,1 mm genaue BemafBung — sowie die Verwendung von ent-
sprechenden Passungen — der Fithrungen an der Platte zur Montage der Auflagegerite.
Die Auflagegerite kénnen maximal 15000 N aufnehmen, wobei die Belastung durch die
Trégerplatte mit hingender, magnetischer Lagerung 1000 N betragt. Gleiche Genau-
igkeitsanforderungen wurden bei der Bearbeitung der Langlocher fiir die horizontale
Verschiebung des Stators gestellt.
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c. Auflageplatte links und rechts

Die zwei Auflageplatten (6) dienen in Verbindung mit der Halte- und Justierplatte
(3) zum Einstellen der horizontalen Verschiebung der magnetischen Lagerung. Des-
halb sind in den Auflageplatten offene Schraubenlécher quer zu denen der Halte- und
Justierplatte eingearbeitet. Die Auflageplatten werden mit den Auflagetrigern durch
Schrauben verbunden. Die Schraubenkdpfe miissen, um nicht zu hindern, in den Aufla-
geplatten versenkt werden. Deshalb wurde die Plattendicke auf 20 mm festgesetzt. Die
Auflageplatten werden durch das Gewicht der Tréagerplatte mit hingender, magneti-
scher Lagerung, der Halte- und Justierplatte und das Eigengewicht der Auflageplatten
statisch auf Druck beansprucht. Diese Beanspruchung wird gleichmafig auf der tra-
genden Fliache der Auflageplatten verteilt (Flichenpressung). Sie betrigt

op = 0,031 N/m.m2 < OPzulAlMgs = 65 N/mmz.

d. Auflagetrager

Die zwei Auflagetriger (7) sollen die Auflageplatten (6) mit der daraufliegenden Last
mit der Anschluflstelle der Trigervorrichtung an dem Hauptsupport starr verbinden.
Der Abstand von der Vorderkante der Tragervorrichtung bis zum Hauptsupport der
vertikalen Glasdrehmaschine betrigt 1080 mm. Das durch den langen Hebelarm ent-
stehende Biegemoment wird durch die Auflagetriger, die in ihrer Form dem Moment-
verlauf angepaBt sind, zur Anschlufistelle {ibertragen. Die beiden Auflagetriager bilden
ein Rechteck, wenn eine breite und eine schmale Seite aneinandergelegt werden.

Weil die gesamte Tragervorrichtung mit einer geringen konstanten Geschwindigkeit,
max. 100 mm/h, bewegt wird, reicht fiir die Konstruktion eine statische Festigkeits-
berechnung aus.

Die Auflagetrdger werden durch die zu tragende Last und das Eigengewicht auf Bie-
gung beansprucht. Die durch das an der Einspannstelle der Auflagetriger angreifende
Biegemoment hervorgerufene Biegezug— und Biegedruckspannung betragt

ObzZ/bD = 2,21 N/mm2 < ObZ/bDzul = 50N/mm2.

e. Halteplatte links und rechts

An das stdrkere Ende der Auflagetréiger (7) werden als Verbindung zum Hauptsup-
port der vertikalen Glasdrehmaschine Halteplatten (8) stirnseitig an die Auflagetriger
angeschraubt. Da die Schraubenképfe aus Hinderungsgriinden in den Halteplatten
versenkt werden miissen und auferdem die Platten einer hohen Belastung ausgesetzt
werden, wurde eine Dicke von 30 mm gewahlt. Um das Befestigen der Halteplatten
mit angeschraubten Auflagetrdgern am Maschinensupport zu vereinfachen, wurden die
Halteplatten mit seitlich offenen Langléchern konstruiert.

Die Halteplatte wird aufgrund der Belastung hauptsichlich auf Schub beansprucht,
wobei das Biegemoment der Auflagetrdger an den Halteplatten als Torsionsmoment
angreift. Die dadurch im Bereich der Langl6cher hervorgerufene, resultierende Schub-
spannung betragt
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Tres = T, TN/mm? < Ty = 80 N/mm?

Die durch die Schrauben, welche die Halteplatten mit den Auflagetragern verbin-
den, auf die Halteplatte wirkende maximale Flichenpressung wird durch die oberste
Schraube ausgeiibt. Sie betrigt

OPmax = 27,9N/mm? < opmy = 250 N/mm?.

f. Schraubenverbindung zwischen Auflagetrager und Halteplatten
Jeder Auflagetrager wird durch fiinf M10-Zylinderschrauben mit einer Halteplatte ver-
bunden. Die Schrauben werden durch die wirkenden Auflagekrafte und durch das am
Auflagetrager angreifende Biegemoment hauptséchlich auf Zug beansprucht. Die ma-
ximale Zugspannung entsteht jeweils in der oberen Schraube. Sie betragt

oz = 42,3N/mm? < oz, = 110 N/mm?.
g. Schraubenverbidung zwischen Halteplatten und Hauptsupport
Die Halteplatten werden durch vierzehn M10-Sechskantschrauben an den T-Nuten des
Hauptsupports der Glasdrehmaschine befestigt. Die Schrauben werden durch die offe-
nen Langldcher der Halteplatten in die T-Nutensteine, die in die T-Nuten des Haupt-
supports montiert sind, eingeschraubt und angezogen. Die Schrauben werden durch
die gesamte Belastung der Tragervorrichtung in Form von wirkenden Auflagekriften
und angreifendem Biegemoment hauptséchlich auf Zug beansprucht.

Die maximale Zugspannung tritt jeweils an der oberen Schraube auf. Sie betragt
oz = 19,6 N/mm? < 0z, = 110 N/mm?

(A. Hahn 1989).

3.4.4. Quarzglasteile

Aufgrund seiner Arsen—und Hochtemperaturbesténdigkeit, die bei der kleineren HWC-
Anlage schon iiberpriift ist, wurde Quarzglas als Werkstoff des Rezipienten ausgewahlt.
Dariiberhinaus wird der Rotor, der aus As—korrosionsempfindlichen Materialien be-
steht, in einer Quarzglasschutzhiille eingeschmolzen. Samtliche Quarzglasteile der Ap-
paratur, die teilweise als Halbzeuge geliefert werden und bei der ZAT-Glastechnik-
Werkstatt des Forschungszentrums Jiilich in der Endform bearbeitet werden, werden
bei der Firma Heraeus Quarzschmelze in Hanau hergestellt.
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3.4.4.1. HSQ-Quarzglas

Die verwendeten Quarzglasteile gehdren zu einer besonderen Sorte, die die Anforderun-
gen der Halbleiterherstellung erfiillen. Sie wird als HSQ-Quarzglas bezeichnet. HSQ-
Quarzglasteile unterscheiden sich, neben den anderen Eigenschaften von Quarzglas,
durch hohe Reinheit, Warmfestigkeit, Prizision und grofie Abmessungen.

Das amorphe HSQ-Quarzglas wird aus reinstem, kristallinen Siliziumoxid im elek-
trisch beheizten Tiegel erschmolzen. Der daraus abgezogene Quarzglas—-Rohrkérper
wird durch Warmumformung und damit verbundene Veredelungsschritte in Halbzeuge
umgewandelt. Die Halbzeuge fiir das Produkt Rohr sind schwere dickwandige Hohlzy-
linder, die in werkzeugfrei arbeitenden Ziehéfen quasi-kontinuierlich zu Rohren belie-
biger Abmessungen verarbeitet werden (Heraeus Quarzschmelze 1988).

Um die Formstabilitdt bei hohen Temperaturen von HSQ-Rohren zu erhéhen, wird
eine besondere Warmbehandlung angewendet. Die Stabilisierung beruht auf einer ge-
steuerten Ausbildung einer diinnen, gleichméBigen Cristobalitschicht auf der duBeren
Rohroberfliche beim ersten Hochheizen. Cristobalit ist eine stabile Hochtemperaturkri-
stallmodifikation des Si0,. Es hat einen Schmelzpunkt von 1720 °C. Die Ausbildung
der Cristobalitschicht ist bei diesen Rohren im Anlieferungszustand latent vorberei-
tet. Bei HSQ 800-Rohren ist die Auflenseite in einer Tiefe bis zu 20 gm mit Al,Os
dotiert. Die Kristallbildung setzt spontan ein, sobald ein Rohr im Ofen auf eine Tem-
peratur {iber 1150 °C gebracht wird. Eine Steigerung der Temperatur begiinstigt die
Ausbildung der Stabilisierungsschicht. Nach der schlagartigen Ausbildung der 20 pm
dicken tragenden Stabilisierungsschicht wichst die Cristobalitschicht wegen der hohen
Reinheit des nicht priaparierten Grundmaterials sehr langsam weiter. Trotz der Al,O3—~
Dotierung der Oberfliche, die wie auch andere Metalloxide die Entglasung unter Cristo-
balitbildung beschleunigt, liegt die Entglasungsrate selbst bei Gebrauchstemperaturen
von 1300 °C bei rund 100 pm pro 1000 h. Diese niedrige Entglasungsneigung ist ein
Indiz fiir eine lange Nutzungsdauer der Quarzglasteile.

AuBerdem wird die Formbestindigkeit von Quarzglasrohren bei hohen Gebrauchstem-
peraturen durch eine Verminderung des OH-Gehaltes im Quarzglas erhéht (Heraeus-
Quarzschmelze 1988).

Die beim Rezipient verwendeten Teile sind stabilisierte HSQ 800-Rohre.

Da der Rezipient bei jeder Kristallziichtung zusammengeschmolzen bzw. aufgetrennt
wird, kénnen im Quarzglas Spannungen entstehen. Die beiden Rezipientteile werden
vor jedem Einsatz, auch nach Empfehlung des Herstellers, zum Abbau von eventuell
vorhandenen Spannungen und zur Erhéhung der Formstabilitit in einem speziellen
Ofen getempert. Die Ofentemperatur liegt bei 1280 °C und die Verweilzeit variiert
zwischen 12 und 24 Stunden. Das lange Tempern der Rohre bei 1280 °C wirkt sich po-
sitiv auf die Ausbildung der stiitzenden Cristobalitschicht aus. Durch ein mehrmaliges
Drehen der Rohre (um jeweils 90°) im Ofen wird die Beibehaltung der runden Form
begiinstigt. '
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Im folgenden werden die wichtigen Eigenschaften des Quarzglases nach Angaben des
Herstellers — Heraeus Quarzschmelze — geschildert. Darunter werden die Eigenschaften,
die fiir den Einsatz des Quarzglases bei der GaAs-Einkristallziichtung wichtig sind,
erwahnt.

In der Tabelle 3.1 werden typische physikalische Werte und die Festigkeitswerte des
Quarzglases bei 20 °C dargestellt:

Dichte g/cm® | 2203 Druckfestigkeit | N/mm? | 1150
E-Modul (20 °C) N/mm? | 7,25-10% Zugfestigkeit N/mm? | 50
Poissonsche Zahl - 0.17 Biegefestigkeit N/mm? 67
Ausdehnungskoeffizient | 1/K ~ 0,5-10~¢ || Torsionsfestigkeit | N/mm? | 30

Tabelle 3.1: Typische, physikalische und Festigkeitswerte von Quarzglas (Heraeus
Quarzschmelze 1988).

Die Festigkeitswerte des Quarzglases sind temperaturabhingig. Dies wird durch den
Temperaturverlauf des Elastizitdtsmoduls, der in Abb. 3.8 gezeigt wird, ersichtlich.

2

78000

74000

Elastizitaetsmodul N/mm
1

000

! L — T T
-200 0 200

l v ¥ I ¥
400 600 800 1000 1200
Temperatur in °C

Abb. 3.8: Elastizitdtsmodul von Quarzglas in Abhingigkeit von der Temperatur (Her-
aeus Quarzschmelze 1988).

Einen dhnlichen Temperaturverlauf zeigt auch der Torsionsmodul. Die Festigkeitswerte
von Quarzglas werden sowohl bei fallender als auch bei steigender Temperatur groéfer,
wenn man von Zimmertemperatur ausgeht und eine Temperatur von 800 °C nicht
iberschreitet. Bei Festigkeitsangaben von Quarzglas muf, wie bei allen glasahnlichen
und keramischen Stoffen mit Schwankungen in den Festigkeitswerten von Stiick zu
Stiick gerechnet werden. Die Festigkeit eines Stiicks wird von der Oberflichengiite
und vom letzten Bearbeitungsschritt an der Oberfliche stark beeinfluBt. Aus diesem
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Grund wird empfohlen, bei allen Berechnungen einen Sicherheitsfaktor von mindestens
5, besser 10 bis 15 einzusetzen (Heraeus Quarzschmelze 1988).

Die Erweichungstemperatur von Quarzglas — etwa 1730 °C — liegt mehr als zweifach
héher als die Betriebstemperatur der HWC-Apparatur. Dabei ist das Quarzglas — nach
Angaben des Herstellers — bei der Erweichungstemperatur und selbst bei 1900 °C noch
so fest, dafl man starke Kréfte fiir seine Verformung anwenden muf.

Die thermische Ausdehnung von Quarzglas ist sehr niedrig und verleiht dem Material
eine gute Temperaturwechsel-Bestandigkeit. Der mittlere, lineare Ausdehnungskoeffi-
zient im Temperaturintervall von 0 bis 900 °C betragt cp_ggo = 0,48 - 107K~ (Heraeus
Quarzschmelze 1988).

Dadurch ergibt sich eine Lingeénderung des Rezipienten mit einer Linge von ca.
2010 mm aufgrund der Erwarmung von ca. AT = 700 K auf Betriebstemperatur

Al =1y a- AT = 0,675mm.

Die VergréBerung des Rohrdurchmessers von 90 mm im Einspannbereich der Spannfut-
tern aufgrund der Erwarmung auf Betriebstemperatur von ca. AT = 700 K errechnet
sich zu

Al =1y - oo - AT = 0,030 mm.
Aufgrund dieser geringfiigigen Ausdehnungen kann der Rezipient bei der hohen Betrieb-
stemperatur im eingespannten Zustand an der vertikalen Glasdrehmaschine gehalten

werden, ohne daB bedeutsame Spannung fiir die Festigkeit des Quarzglases entstehen.

Quarzglas weist eine relativ geringe Warmeleitfahigkeit auf.

t A
-263°C | 0,10
~223°C | 0,50

20°C| 1,38
100 °C | 1,47
200°C | 1,55
300°C | 1,67
400°C | 1,84
950 °C | 2,68

[abelle 3.2: Warmeleitfahigkeit von Quarzglas A in W/mK bei verschiedenen Tempe-

raturen (Heraeus Quarzschmelze 1988).
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Quarzglas hat auch eine gute, optische Durchlissigkeit in allen Wellenldngen-Bereichen.
Die Durchlissigkeit im Infrarotbereich (Warmestrahlung) ist von besonderer Bedeu-
tung fiir optische Temperaturmessungen sowie fiir die Erstellung von Wérmebilanzen.
Die optischen Eigenschaften von Quarzglas hangen sehr stark von seiner chemischen
Reinheit ab. Bereits geringe Verunreinigungen in der Gréfienordnung von 0,001 %
bewirken ein merkliches Absinken der Durchlissigkeit. In Abb. 3.9 wird die optische
Durchlissigkeit des HSQ-Quarzglases vom Ultraviolett— bis zu einer Wellenldnge von
3,2 um im Infrarotbereich gezeigt.
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Abb. 3.9: Optische Durchlissigkeit von HSQ-Quarzglas (Heraeus Quarzschmelze
1988).

Die Durchlissigkeit kann bis zu einer Wellenldnge von 2,6 pm im Infrarotbereich einen
Wert von 94 % erreichen, was eine pyrometrische Messung des Tiegels erméglicht.

Von groBer Bedeutung fiir die GaAs—Kristallziichtung und insbesondere fiir die Herstel-
lung von semiisolierendem Material ist die chemische Reinheit des verwendeten Quarz-
glases. Fremdelemente aus dem Spurengehalt im Quarzglas konnten in die Schmelze
als Verunreinigungen transportiert werden. In Tabelle 3.3 werden die geringen Spu-
rengehalte von typischen Fremdelementen im HSQ-Quarzglas dargestellt.

Der relativ hohe Al-Gehalt liegt an der Dotierung der AuBenseite von HSQ-Rohren in
einer Tiefe bis zu 20 gm mit Al,03.
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Symbol HWQ HSQ
100 ... 400 700/800
Al 10 ... 22 10 ... 22
As < 0,002 < 0,002
Au < 0,0001 < 0,0001
Ca 0,2..1 0,2...1
Cr < 0,06 < 0,06
Cu < 0,02 < 0,02
Fe 0,1...0,3 0,1..03
K 0,1..05 <0,1
1i 0,5... 1 <0,1
Mg 0,1...0,2 0,1...0,2
Na 0,1..0,2 <0,
Sb < 0,0002 < 0,0002

Tabelle 3.3: Typische Fremdelemente in Quarzglas — in Gewicht—ppm — (Heraeus Quarz-
schmelze 1988).

Aufler der chemischen Reinheit wird der Einsatz des Quarzglases durch die As—Be-
standigkeit bei der hohen Betriebstemperatur begiinstigt, die auch zu der Reinheit der
GaAs-Schmelze entscheidend beitragt.

Quarzglas ist nicht hygroskopisch, es verwittert nicht. Dies bedeutet, daB das beim
Zusammenschmelzen des Rezipienten durch die Verbrennung des erforderlichen Gasge-
misches entstehende Wasser nicht vom Quarzglas gebunden wird.

Der OH-Gehalt von HSQ-Quarzglas liegt unter 30 ppm. Dieser Gehalt wird bei fortge-
setzter Temperung oder bei der Benutzung eines Rohres bei hoher Temperatur schnell
auf 5 ppm vermindert. An Luft kann dieser Gehalt kaum unterschritten werden. Dies
wird anhand des folgenden Beispieles verdeutlicht (Heraeus Quarzschmelze 1988).

Bei Glihung an Luft nimmt der OH-Gehalt eines HSQ-Rohres von beispielsweise
29 ppm auf 5 ppm ab, wihrend der Gehalt eines anderen HSQ-Rohres von unter
1 ppm auf denselben Endwert hin zunimmt, s. Abb. 3.10.

Der Rezipient der HWC-Apparatur wird auch an Luft aufgeheizt.

Der geringe OH-Gehalt im Quarzglas fordert die thermische Stabilitdt und die optische
Durchlédssigkeit im Infrarotbereich.
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Abb. 3.10: OH-Gehalt in HSQ-Rohren an Luft (Heraeus Quarzschmelze 1988).

Quarzglas weist eine relativ hohe Diffusionssperrwirkung gegen die meisten Stoffe auf, s.
Tab. 3.4. Dadurch wird das Eindringen von Verunreinigungen der dufileren Umgebung
in den Kristallzuchtraum wahrend des Betriebes verhindert.
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Natrium ~ 1075
Kalzium ~10-8
Aluminium | ~ 1018
Sauerstoff | ~ 10713

Tabelle 3.4: Diffusionskoeffizient von Metallionen und Sauerstoff in Quarzglas bei ca.
1100 °C, in cm?/s (Heraeus Quarzschmelze 1988).

3.4.4.2. Rezipient

Innerhalb des Rezipienten findet die Kristallziichtung statt. Vor jeder Kristallziichtung
miissen Vorbereitungen durchgefiihrt werden. Die inneren Rezipientwinde miissen che-
misch gereinigt werden. Der Rezipient mufl mit neuer GaAs—Charge, reinem Arsen
und Impfkristall beladen werden. Um die Durchfihrung dieser Prozedur zu ermégli-
chen, muf der Rezipient mit mindestens einer éffnung in einer danach abgestimmten
Hohe versehen werden. Bei metallischem Rezipient konnte diese Offnung eine 15sbare
Flanschverbindung sein. Die technische Realisierung von konventionellen Flanschver-
bindungen aus Quarzglas ist bei der hohen Betriebstemperatur mit Problemen verbun-
den. AuBerdem ist eine Anwendung von B;0z—abgedichteten Flanschverbindungen,
die bei Metallapparaturen vorgesehen werden, auszuschliefen, da B;03 das Quarzglas
stark angreift. Aus diesen Griinden besteht der Rezipient aus zwei getrennten Teilen,
die nach den fiir die Kristallzucht erforderlichen Vorbereitungen vakuumdicht zusam-
mengeschmolzen werden.

Das Rezipient—Oberteil, s. Abb. 3.11, besteht aus zwei im Durchmesser unterschiedli-
chen Quarzglasrohren, die iiber eine Ubergangsstelle miteinander verbunden sind.

Oberhalb der Ubergangsstelle bildet sich der "Dom”-Bereich, in dem sich die magne-
tisch gelagerte Ziehwelle befindet. Fiir den Dom wurde ein Quarzglasrohr mit einem
AuBendurchmesser von 90 mm und einer Wandstérke von 2,5 mm ausgewihlt. Der
innere Durchmesser dieses Rohres von 85 mm erlaubt bei zentrisch gelagertem Rotor
in dem sich zwischen aus Quarzglas bestehenden Rotorschutzhiille und innere Rohr-
wandung bildenden Ringspalt eine beriihrungslose rotatorische und translatorische Be-
wegung der Ziehwelle mit hingendem wachsenden Kristall (max. Durchmesser 3" bzw.
ca. 75 mm). Dieser Ringspalt variiert nach den angegebenen Toleranzen der verwen-
deten Quarzglasteile zwischen 1,5 und 2,5 mm. Der Einsatz eines grofieren Rohres fiir
den "Dom”-Bereich des Rezipienten, das einen breiteren Ringspalt fiir das Lagerspiel
der Ziehwelle bedeuten wiirde, wird durch den gesamten Lagerspalt der magnetischen
Lagerung von 24 mm beschrénkt, in dem noch das Heiz— und Kiihlsystem des Domes
eingebaut werden muf. Der in der Quarzglasschutzhiille eingeschmolzene Rotor hat
eine Lénge von 590 mm. Das obere Ende des Rezipienten bildet eine an das Rohr
angeschmolzene Quarzglaskuppel, die 990 mm oberhalb der Ubergangsstelle liegt. Da-
durch wird ein maximaler Hub der Ziehwelle von 400 mm erméglicht. Das Rohr wird
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iiber das Rezipientende um 200 mm hinausgefiihrt, um eine ausreichende Einspannlinge
im oberen Spannfutter der Glasdrehmaschine zu gewahrleisten. Im Einspannbereich
ist die Wandstarke zur Aufnahme der Spannkrifte verstarkt.

Die Geometrie des sich unterhalb der Ubergangsstelle des Rezipienten bildenden Berei-
ches wird hauptsachlich durch den Schmelztiegel vorgegeben. Fiir diesen Bereich wurde
ein Quarzglasrohr mit einem Auendurchmesser von 130 mm und eine Wandstéarke von
2,5 mm ausgewahlt. Der innere Durchmesser dieses Rohres von von 125 mm erlaubt
das Einschieben des Schmelztiegels mit einem Aulendurchmesser von 115 mm und ei-
ner Hohe von 110 mm. Das breitere Rohrteil des Rezipienten—Oberteils endet in der
Verbindungsstelle 450 mm unterhalb der Ubergangsstelle.

Seitlich wird an diesem Rohr unterhalb der Ubergangsstelle das Sichtrohr unter ei-
nem bestimmten Winkel zur Rohr— bzw. Tiegelachse an einer an der Rohrwandung
angearbeitenden Offnung angeschweiBt. Der Durchmesser sowie auch der Winkel des
Sichtrohres zur Tiegelachse miissen die Beobachtung der gesamten Schmelzenoberfliche
und des gesamten Kristalls auch bei absinkender Schmelzenoberfliche, aufgrund des
wachsenden Kristalls, erméglichen.

Das breitere Rohr des Rezipienten—Oberteils ist mit zwei zusdtzlichen rohrférmigen
Ansdtzen versehen. Durch diese Ansitze wird Stickstoff zum Druckausgleich in den
Rezipient wéhrend des Zusammenschmelzens der beiden Rohrteile eingeleitet. Nach
dem Zusammenschmelzen wird dadurch die As—Quelle mit reinem Arsen gefiillt. Zum
SchluB dienen diese Ansitze zum AnschluBl der Evakuiereinrichtung des Rezipienten.

Das Rezipient—Unterteil, s. Abb. 3.12, besteht aus einer Quarzglassaule, an der das
Anschlufirohrstiick zum Rezipient-Oberteil angesetzt ist. Die Quarzglassiule wird an
dem oberen Ende durch einen Deckel abgeschlossen. An diesem Deckel ist ein Glas-
rohrstiick mit einem Durchmesser von 30 mm angeschmolzen. In diesem Rohrstiick
wird der Tiegel mit einem passend angearbeitenden Zapfen eingesetzt, so daBl er auf
der Glassaule stabil sitzt. In der Mitte dieses Rohrstiickes wird ein oben geschlossenes
Kapillarglasrohrchen als Fithrung fiir ein Thermoelement zur Messung der Temperatur
im Schmelztiegel eingefithrt, das an einer in der Mitte des Deckels angearbeiteten Off-
nung zugeschmolzen wird. Die Linge des Kapillarrohrchens ist so ausgelegt, dafl dessen
Spitze und damit das Thermoelement bis in den Boden des Tiegels durchgefiihrt werden
kann.

Die Lange der Glassdule betrdgt 510 mm. Das Anschlufirohrstiick zum Rezipient—~
Oberteil mit einem AuBendurchmesser von 130 mm und einer Linge von 120 mm wird
250 mm iber dem unteren Ende der Glassaule angesetzt, so dafl beim Zusammensetzen
der beiden Rezipientteile die Tiegeloberkante 160 mm unterhalb der Ubergangsstelle
des Rezipient—-Oberteils reicht. Dieser Abstand ist fiir eine ausreichende Sicht durch
das Sichtrohr bei absinkender Schmelze in dem Tiegel erforderlich.
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Die Verbindungsstelle der beiden Rezipientteile liegt 180 mm unterhalb der Tiegelun-
terkante, so daB die beim Zusammenschmelzen entstehenden Verunreinigungen nicht
auf den mit GaAs gefiillten Tiegel fallen.

Beide Endflichen, die die Verbindungsstelle beider Rezipientteile bilden, miissen plan-
parallel, senkrecht zur Achse geschliffen werden.

Am unteren Ende des Rezipient~Unterteils befindet sich die As-Quelle. In dem ring-
férmigen Zischenraum wird das reine Arsen, als Granulat, verteilt. An dem runden
Ansatzstiick wird ein Kapillarréhrchen als Fithrung fiir ein Thermoelement eingelassen.
Dieses Thermoelement dient zur Uberwachung der dem Dampfdruck im Rezipienten
bestimmenden Temperatur des reinen Arsens und zur Regelung des As—Ofens. Die
As-Quelle liegt ca. 250 mm unterhalb der Tiegelunterkante. Durch diese Entfernung
und zwischengebaute Warmeschilder soll die Arsenquelle von der durch den Tiegel
abgestrahlten Wirme entkoppelt werden.

An dem unteren Stiick der Glassiule mit einer Linge von 250 mm wird das Rezipient—
Unterteil in dem unteren Spannfutter der Glasdrehmaschine eingespannt.

3.4.4.3. Rotor—Schutzhiille

Der gesamte Rotor der magnetischen Zieh- und Drehvorrichtung mu zum Schutz vor
dem korrosiven As-Dampf von einer Quarzglashiille dicht eingeschlossen werden, s.

Abb. 3.13.

Der zylinderférmige Rotor hat einen Durchmesser von 74 mm und eine Linge von
500 mm. Die Schutzhiille besteht aus einem hohlzylindrischen Quarzglasrohr mit ei-
nem Auflendurchmesser von 80 mm und einer Wandstérke von 2 mm, das mit zwei
Kuppeln aus Quarzglas, als Deckel und Boden, zusammengeschmolzen wird. Der in-
nere Durchmesser des Rohres erlaubt eine radiale Wirmeausdehnung des Rotors, ohne
daf eine Gefahr fiir das Glas besteht. Aufgrund des vorhandenen Ringspaltes zwischen
Rotor und Rohrwandung muf der Rotor im Rohr zentriert werden. Die Zentrierung
erfolgt durch einen nach oben gerichteten elipsenférmigen Ansatz in der unteren Kup-
pel, der an einer gleich gestalteten Bohrung im Boden des Rotors endet. Hiermit wird
gleichzeitig ein mogliches Verdrehen des Rotors gegeniiber der Schutzhiille verhindert.
Da der Rotor rechtwinkelig endet, miissen die zwischen Kuppeln und Endflichen des
Rotors entstehenden Hohlrdume mit Quarzwolle ausgefiillt werden, so daB eine sta-
bile Positionierung des Rotors in der Schutzhiille entsteht und gleichzeitig eine axiale
Wirmeausdehnung des Rotors ermdglicht wird.

Am unteren Ende der Rotorschutzhiille ist ein Quarzglasrohrstiick als Verbindungsstiick
zur Impfkristallhalterung angeschmolzen. Die Verbindung zur Halterung wird durch
drei Stifte hergestellt, die in drei in dem Verbindungstiick eingearbeitete Bohrungen
eingreifen.
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3.4.5. Impfkristallhalterung

Dieses Bauteil der Ziehwelle dient zum stabilen und zentrischen Haltern des Impkri-
stalls und damit auch des an ihm wachsenden Kristalls wihrend die gesamte Ziehwelle
in Hub- und Drehbewegung bis zur Beendigung des Kristallziehvorganges versetzt wird.
Die Impfkristallhalterung wird an dem Verbindungsstiick am unteren Ende der Rotor-
schutzhiille angeschlossen.

Da das Galliumarsenid ein sprédes, unter mechanischen Belastungen briichiges Material
ist, kann man den Impfkristall weder mit Gewinde noch mit Bohrungen versehen.

Der Aufbau der Impfkristallhalterung mufl gegen ein Durchrutschen des Impfkristalls
durch das Gewicht des an ihm wachsenden Kristalls sowie auch gegen ein Verdrehen des
Impfkristalls in der Halterung, aufgrund der auf ihn in entgegengesetzter Drehrichtung
wirkenden Reibungskréiften in der Schmelze gesichert werden.

Die Montage der Halterung an der Rotorschutzhiille und des Impfkristalls an der Hal-
terung findet nach dem Einschieben des Rotors in den Rezipient-Oberteil, oberhalb
der Ubergangsstelle, in einem fiir die Verwendung von Werkzeugen unzuginglichen
Ringspalt statt. Aus diesem Grund sollte die Konstruktion eine einfache Montage der
Halterung und des Impfkristalls mit einer Hand in den engen Spalt erméglichen. Dazu
sollten die Abmessungen des Bauteils moglichst klein gehalten werden.

3.4.5.1. Aufbau und Funktion

Die Halterung besteht aus einem Graphitteil, an dem ein Molybdingewindestiick, als
direkter Impfkristallhalter angeschlofien wird, s. Abb. 3.14.

In der oberen zentrischen Bohrung des Graphitteils (2), Durchmesser 24,5 mm, wird
die Verbindung mit der Rotorschutzhiille (1) hergestellt. In dieser Bohrung wird das
am unteren Ende der Rotorschutzhiille angesetzte, rohrférmige Verbindungsstiick (1)
versenkt und durch drei seitlich einschraubbare Haltestifte (3) zentrisch befestigt. Dazu
sind bei dem Graphitteil drei seitlich um 120° versetzte Gewindebohrungen und bei
dem Quarzglasstiick drei gleich verteilte Bohrungen vorgesehen. Dadurch kann der
Graphitteil durchrutsch~ und verdrehsicher an der Rotorschutzhiille befestigt werden.

In der unteren zentrischen Gewindebohrung des Graphitteils wird der Impfkristallhalter
aus Molybdan (4) eingeschraubt. An diesem Teil wird der Impfkristall (5), der mit einer
Kerbe versehen ist, durch einen 0,5 mm dicken Molybdindraht zentrisch befestigt.

Durch die Schraubverbindung des Molybdéanteils mit dem Graphitteil ist der Impfkri-
stall gegen ein Durchrutschen aufgrund des Kristallgewichtes gesichert. Damit diese
Schraubverbindung aufgrund der in der Schmelze erzeugten und auf den Kristall wir-
kenden Reibungskrifte nicht gelost wird, muB die Ziehwelle im Uhrzeigersinn gedreht
werden.
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Nach diesem Aufbau der Impfkristallhalterung kann der Graphitteil mit einer Hand an
dem Verbindungsstiick des in dem Rezipient-Oberteil gelagerten Rotors positioniert
und montiert werden und dann der Molybdanteil mit befestigtem Impfkristall daran
eingeschraubt werden.

3.4.5.2. Konstruktion

Da sich die Impfkristallhalterung in dem Kristallzuchtraum befindet, wird sie haupt-
sichlich aus Graphit (EK 90) gebaut. Der Graphit weist eine ausreichende Arsen— und
Temperaturbestindigkeit auf. AuBerdem reichen die Festigkeitswerte dieses Werkstof-
fes bei den auftretenden Belastungen durch das Gewicht der Halterung und des Kri-
stalls, insgesamt ca. 4,2 Kg, aus.



Weil beim Einschrauben und insbesondere beim Festziehen von Graphitschrauben von
kleinen Abmessungen (M5) das Gewinde brechen kann, wird das Verbindungsstiick des
Impfkristalls mit dem Graphitteil aus Molybdan gebaut (L. Thier 1990).

3.4.6. Ringbrenner und —halterung

3.4.6.1. Ringbrenner

Zum Zusammenschmelzen der beiden Rezipientteile wurde ein spezieller Brenner bei
der Fa. Arnold in Weilburg an der Lahn gebaut. Dieser Brenner sollte folgende Anfor-
derungen erfiillen:

- Gleichméflige und konzentrierte Aufheizung durch die Brennerflamme des gesamten
Umfangs der Verbindungsstelle der Anschlufirohrstiicke des Rezipienten mit einem

relativ groflen Durchmesser von 130 mm auf die erforderliche Schmelztemperatur bei
ca. 2500 - 2600 °C.

- Einschrénkung des Flammenwirkungsbereichs, so daB eine dadurch hervorgerufene
Erwarmung des Versuchsraums méglichst begrenzt wird bzw. eine ertrigliche Um-
gebungstemperatur fiir die anwesenden Glasbliser nicht iiberstiegen wird.

Zur gleichméfligen Verteilung der Flammeneinwirkung besteht der Brenner aus zwdlf
kleinen Diisen, die auf einen Halbkreis gleichmiBig verteilt sind. Die Verbindungsli-
nie der Diisen6ffnungen bildet einen Halbkreis mit einem Durchmesser von 135 mm.
Um die Verbindungsstelle gleichmifig aufzuheizen, mu der Rezipient wihrend des
Zusammenschmelzens mit etwa 50 Umdrehungen pro Minute gedreht werden.

Zur Einschrinkung des Flammenwirkungsbereichs wurden die Diisen so ausgelegt,
da die maximale Flammenbreite 10 mm betrigt. Der Ringbrenner wurde aus nicht

rostendem Edelstahl gebaut. Er ist zusdtzlich wassergekiihlt.

Das Brenngas besteht aus einem H, : O,~Gemisch (Knallgas) mit einem Mischungs-
verhéltnis von ca. Hy : 0y/2:1.

3.4.6.2. Aufbau und Funktion der Ringbrennerhalterung
Diese Halterung dient zum stabilen Haltern des Ringbrenners und zur genauen Po-
sitionierung der Ringbrennerdiisen an der kreisférmigen Verbindungsstelle der beiden

Rezipientteile.

Die Positionierung des Ringbrenners erfolgt durch zwei verstellbare Bewegungsméglich-
keiten der Halterung, s. Abb. 3.15:
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— In der Ebene der Verbindungsstelle der Rezipiententeile durch eine Gleitfiihrung des Ring-
brenners. Dadurch werden die Diisen nah (Abstand 10 — 20 mm) an die kreisférmige
Verbindungsstelle herangebracht. Der Fahrweg der Gleitfiihrung erméglicht die Ver-
stellung dieses Abstandes zum optimalen Zusammenschmelzen des Rezipienten sowie
auch die Entfernung des Ringbrenners aus seinem Arbeitsbereich nach Beendigung
des Zusammenschmelzens.

- In Richtung parallel zur Rezipientachse. Die Halterung wird an dem kleineren fahr-
baren Maschinensupport der vertikalen Glasdrehmaschine angeschlossen. Dadurch
werden die Diisen genau in der Hohe der Verbindungsstelle der Rezipientteile ge-
fahren. AuBerdem kann der Ringbrenner bei verschiedenen langen Rezipienten und
hohen Verbindungsstellen eingesetzt werden.

Da die Halterung mit dem Brenner nach dem Zusammenschmelzen aus dem Arbeits-
bereich entfernt werden musB, besteht sie im wesentlichen aus einer Fithrungsplatte (1)
und einem Fithrungsschlitten (2) s. Abb. 3.15, die durch eine Gleitlagerung miteinan-
der gekoppelt sind. Dadurch wird das Ein— und Ausfahren der Teile ermdglicht.

Der Brenner wird an den zwei Befestigungswinkeln (3) des Fiihrungsschlittens durch
eine Schraubverbindung angeschlossen. Die Schraubverbindung erméglicht die einfache
Montage und Demontage des Brenners bei jedem Versuch.

Damit der Fithrungsschlitten (2) eine hohere Festigkeit und die Méglichkeit einer
glinstigen seitlichen Fihrung erhilt, wurde er als U-Profil ausgelegt. Der Schlitten
wird seitlich durch zwei pro Seite federnde Druckstiicke (4), die am Ende der Schenkel
des Schlittens eingeschraubt sind, gefiihrt. Die seitliche Fiihrung des Schlittens wird
durch ein Langloch (5) in der Mitte des Bauteils unterstiitzt, das den gesamten Fahrweg
des Schlittens auf 350 mm bestimmt. Um die Gleitfiihrung des Schlittens zu erleichtern
und den dadurch hervorgerufenen Verschlei der Fithrungsplatte zu reduzieren, wer-
den zusétzlich zwei Gleitschienen (6) auf der Fithrungsplatte (1) aufgeschraubt. Der
Fiihrungsschlitten wird in der horizontalen Ebene durch einen verstellbaren Klemmhe-
bel (7) gehalten, der durch den Fiihrungsschlitz (5) im Schlitten in die Fiihrungsplatte
(1) eingeschraubt wird.

Die Fithrungsplatte (1), die die maximalen Belastungen erfihrt, wird durch zwei Tra-
gelemente (8) unterstiitzt. Die drei Bauteile werden durch in Abstinden angebrachte
Kehlnéhte miteinander verschweift.

Um das Verschrauben der Halterung an den T-Nuten des Maschinensupports zu ermég-
lichen, wird am stérkeren Ende der Tragelemente eine Halteplatte (9) durch Kehlnshte
angeschweifit. Die Halteplatte ist mit einseitig offenen Langléchern versehen, um die
Montage am Support zu vereinfachen.
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3.4.6.3. Konstruktion

Die Ringbrennerhalterung wurde hauptsichlich als eine Schweiflkonstruktion ausgelegt.
Die Fithrungsplatte (1), die Gleitschienen (6), die Tragelemente (8) und die Halteplatte
(9) wurden aufgrund des geringeren Gewichts aus AlMgs (3.3535.08) angefertigt. Diese
Teile werden durch in Abstanden angebrachte Kehlnihte zu einer Baukomponente mit-
einander verschweift. Damit Teile aus AIMgs geschweifit werden koénnen, miissen sie
vorher vorgeheizt werden. Der durch das Schweiflen entstehende Verzug der Teile wird
durch vorher angegebene SchweiBaufmaBe bei der Einzelteilherstellung ausgeglichen,
indem nach dem Schweiflen die gesamte Baukomponente nochmals auf Endma8 bear-
beitet wird.

Die Berechnung der Konstruktion dieser Baukomponente hat eine ausreichende Sicher-
heit der Festigkeitswerte nachgewiesen. Die zwei Befestigungswinkel (3) des Brenners
werden auch durch Kehlnihte am vorderen Ende des Fiihrungsschlittens (2) ange-
schweiBt. Diese zusammengeschweifite Teile bilden die zweite Baukomponente der Hal-
terung, die aus nichtrostendem Edelstahl (1.4541) gefertigt wurde. Da diese Baukom-
ponente sich beim Zusammenschmelzen des Rezipienten niher an der Brennerflamme
befindet, wird sie mehr durch die abgestrahlte Warme aufgeheizt. Der Edelstahl weist
eine hohere Temperaturbesténdigkeit und Festigkeitsgrenze als AIMgs auf. Auflerdem
besteht die Gefahr bei der Fertigung beider Teile der Gleitfiibrung (Fiihrungsplatte
bzw. Gleitschienen und Fithrungsschlitten) aus AIMgz daff sich an den Flichen der
Gleitfiihrung erhShter Verschleifi durch ”Fressen” der beiden gleichen Werkstoffe be-
merkbar macht. Der Fithrungsschlitten (2) wird durch das Gewicht des Ringbrenners
und das Eigengewicht hauptsachlich auf Biegung beansprucht. Die beim vollausgefah-
renen Schlitten auftretende maximale Spannung, die auf dem U—férmigen Querschnitt
des Schlittens wirkt, betragt

Obzug = 13,6 N/mm? < opzugzm = 119 N/mm? (Edelstahl (1.4541) bei 500 °C)

Die durch die federnden Druckstiicke (4) bewirkte seitliche Fithrung des Fithrungs-
schlittens (2) machte eine aufwendige Bearbeitung der gesamten, inneren Schenkelfls-

chen des Schlitiens sowie der Seiten der Fiithrungsplatte nach einem PaBma8 iiberfliissig
(A. Hahn 1989).

3.4.7. Heizungen
Zum optimalen Ablauf des GaAs—Kristallzuchtprozesses nach dem HWC-Verfahren

sollen die erforderlichen, thermischen Verhéltnisse im Rezipient herrschen. Dazu sind
folgende Heizkreise:

— Heizung des Dombereiches des Rezipienten. Sie sorgt zur Temperierung des Domes
auf die Betriebstemperatur von 700 °C. Diese Heizung wird im Kap. 4 behandelt,
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- HF-Heizung des Schmelztiegels,
- Sichtheizung,
— As-Ofen.

3.4.7.1. Heizung des Schmelztiegels

Diese Heizung sorgt zum Aufheizen des Schmelztiegels (pBN-Tiegel) auf die GaAs—
Schmelztemperatur wahrend der Kristallziichtung. Dazu wurde eine Hochfrequenz—
Heizung ausgewihlt, da durch diese Form einer induktiven Heizung auf jegliche Durch-
fihrungen verzichtet werden kann. Der Graphittiegel dient dabei als Suszeptor.

Die eingesetzte HF-Heizung (Fa. Hiittinger-Typ 1G60/400) besteht aus drei Einheiten.
Der HF-Generator befindet sich in einem eigenen Raum neben dem Versuchsraum.
Der HF-Sender steht im Versuchsraum aufierhalb der duBeren Sicherheitskapsel. An
dem HF-Sender wird die HF-Spule angeschlossen. Die Steuereinheit der HF-Heizung
befindet sich im Steuerraum, s. Abb. 3.16.

Die maximale Klemmenleistung der HF-Heizung betrigt 72 KW, der Nennstrom 205 A,
wahrend die Frequenz im Bereich 400 - 600 KHz liegt. Die erforderliche Leistung
der Tiegelheizung wurde im Kap. 5 zu 12 bis 13 KW berechnet. Demnach sollte die
Betriebsleistung der HF-Heizung zwischen 16,66 — 18,05 % der Nennleistung betragen.
Durch die kleine Belastung der Heizung kann die Wahrscheinlichkeit von eventuellen
Storungen wihrend des Betriebes vermindert werden.

Zur Justierung der HF-Spule, relativ zur Position des Tiegels um das Quarzglasrohr des

Rezipienten, wurde der Sender auf einen speziellen Stinder aufgebracht, s. Abb. 3.2.
Dieser Stdnder wurde mit drei Bewegungsmdglichkeiten versehen:

— Zweiachsige Verschiebung des HF-Senders in der horizontalen Ebene in X-Y-Rich-
tung.

— Hohenverstellung des HF-Senders.
Die Bewegungen werden durch elektromotorischen Antriebe erzeugt.

3.4.7.2. Sichtheizung

Die Sichtheizung sorgt zum erforderlichen Aufheizen des Sichtfensters auf ca. 1000 °C,
so dafl eine Kondensation von GaAs am Sichtfenster vermieden wird. Dadurch wird
eine einwandfreie Sicht im Rezipient gewéhrleistet.
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Die Heizung besteht aus einem auf einen Glaszylinder gegensinnig gewickelten Heiz-
draht (Fa. Kanthal). Der Glaszylinder hat dabei eine elektrisch isolierende Funk-
tion. Die einzelnen Heizdrihte werden gegeneinander zusétzlich durch Glasréhrchen
elektrisch isoliert, wobei die Heizdréhte jeweils durch ein Glasrdhrchen durchgefiihrt
werden. Die zusammengesetzte Heizung wird auf das Sichtrohr geschoben. Um die
radialen Warmeverluste der Sichtheizung zu reduzieren, wird sie durch eine 70 mm
dicke Isolierung bestehend aus Al;03/Si0;-Isoliermatten ummantelt.

Die erforderliche Heizleistung der Sichtheizung wurde im Kap. 5 zu 258 W berechnet,
wahrend die erstellte Heizung fiir eine maximale Leistung von 1 KW ausgelegt wurde.
Bei dieser Leistung hat die erstellte Sichtheizung in Aufheizversuchen eine ausreichende
Funktionsfahigkeit erwiesen (L. Thier 1990).

3.4.7.3. As—Ofen

Der As—Ofen heizt den Bereich der As—Quelle des Rezipienten der HWC-Quarzglasap-
paratur auf die zum Aufbau des As-Gleichgewichtsdampfdrucks erforderliche Tempe-
ratur auf. Die erforderliche Heizleistung des As—Ofens wurde fiir eine Temperatur von
653 °C im stationdren Zustand im Kap. 5 zu 150 W berechnet.

Der As—Ofen besteht aus einem zylindrischen Heizmodul der Fa. Kanthal. Dieser Hei-
zer hat einen Innendurchmesser D; = 136 mm, einen Aulendurchmesser D, = 300 mm
und eine Héhe h = 250 mm. Diese Abmessungen des As-Ofens wurden so ausge-
legt, daB im Rezipient der erstellten HWC-Anlage die Niederdrucksynthese von GaAs
durchfiibrbar ist. Die dicken Ofenwinde bestehen aus einem wirmeisolierendem Ma-
terial. Dadurch werden die radialen Wiarmeverluste des Ofens effektiv reduziert. Der
Ofen wird in zwei Halbschalen geteilt, um eine Montage bzw. Demontage bei zusam-
mengeschmolzenem Rezipient zu erméglichen.

Der As—Ofen wurde fiir eine Heizleistung von 2 KW ausgelegt. Zur Regelung des
As-Ofens mit einer Genauigkeit von 4 1 K dient ein PID-Regler. Dazu wird ein
Regelthermoelement direkt an der Wandung der As-Quelle eingebracht.

Der Ofen wird durch eine Halterung aus nichtrostendem Stahl (1.4541), die ebenfalls
aus zwei Halbschalen besteht, zusammengehalten. Die Halterung wird an der verti-
kalen Glasdrehmaschine angeschlossen. Aufierdem wird durch diese Halterung eine

Zentrierung und eine Hohenverstellung des As-Ofens im Bereich der As—Quelle des
Rezipienten ermdoglicht.

3.4.8. Mef3werterfassung

In der ersten Ausbaustufe sollten nur die Temperaturen erfaBt werden, die fiir die
Kristallzucht nach dem HWC-Verfahren prinzipiell notwendig sind.
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Die axiale Temperaturverteilung der Domheizung wird an vier Positionen durch dop-
pelte, um 180° versetzte NiCr—Ni Thermoelemente registriert.

Die Temperatur des Graphittiegels wird zweifach erfaBt. Der Graphittiegel besitzt
im Boden eine Bohrung, in die ein NiCr-Ni Thermoelement eingefiihrt wird. Dieses
Thermoelement ist von einem Quarzglasrohr eingekapselt, um es vor dem As-Dampf
zu schiitzen. Seitlich wird die Temperatur des Tiegels an einem Fixpunkt iiber ein
Pyrometer der Firma Accufiber gemessen. Das Aufldsungsvermégen ist mit 7-10~% K
angegeben, die Anzeige gibt 10~2 K an. Dadurch ist das Pyrometer sehr geeignet, mini-
male Temperaturdnderungen zu registrieren und anzuzeigen. Der ImpfprozeB und die
Durchmesserkontrolle des wachsenden Kristalls kénnen damit {iber eine Fernsehkamera
vom Steuerraum aus exakt durchgefiihrt werden.

Die Temperatur der As—Quelle wird wiederum von einem NiCr-Ni Thermoelement
erfafit. Das Thermoelement ist in einem Quarzglasrohr am Boden des Rezipienten an-
gebracht, so dafBl sichergestellt ist, dafl die kilteste Stelle den As—-Dampfdruck bestimmt.
Dieses Thermoelement dient gleichzeitig als Regelthermoelement der As—Quelle.

Alle Temperaturen, mit Ausnahme die des Pyrometers, werden zur nachtriglichen
Auswertung von einem Siemens 32-Kanal-Schreiber, Modell C1732, registriert und
dargestellt. Dieses Modell ist mit einer zusitzlichen Alarmfunktion ausgestattet, die fiir
die kélteste Stelle der Domheizung eingesetzt wird. Dadurch wird verhindert, daf§ bei
einer unbemerkten Stérung erstens der As—-Dampfdruck nicht mehr von der As-Quelle
definiert wird und zweitens sich Arsen im Domheizungsbereich niederschlagen und zu
Behinderungen des Rotors bzw. zum Glasbruch fithren kann.

Auflerdem werden durch Temperaturmefifiihler die Temperaturen an den Ausliufen
der Kiihlsysteme und die Versuchsraumtemperatur gemessen. Dadurch soll die Er-
haltung der thermischen Anforderungen im Stator der magnetischen Lagerung und
im Versuchsraum kontrolliert werden. Der Druckabfall sowie der Volumenstrom des
Kiihlwassers werden ebenfalls bei den eingesetzten Kiihlungen erfafit.

3.4.9. Sicherheitsvorrichtungen

Der Quarzglasrezipient weist eine hohe Dichtheit auf. Er wird vor jeder Kristallziich-
tung vakuumdicht (p ~ 10~° Torr) zugeschmolzen. Bei ihm entfallen die bei hohen
Temperaturen anfilligen Flanschverbindungen, Dichtungen und Verschliisse vollkom-
men. Quarzglas ist korrosions- und hochtemperaturbestindig und weist eine Diffu-
sionssperrwirkung gegen die meisten Stoffe auf. Die Festigkeitswerte von Quarzglas
nehmen sowohl bei fallender als auch bei steigender Temperatur zu, wenn man von
Zimmertemperatur ausgeht und eine Temperatur von 800 °C nicht {iberschreitet. In
diesem Temperaturbereich bewegt sich die thermische Belastung des grofiten Teils der
Apparatur. Das bedeutet, dal Quarzglas fiir den Normalbetrieb ein giinstiges Rezipi-
entmaterial darstellt.
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Trotz dieser sicherheitsrelevanten Aspekte der Apparatur erfordert der sichere Betrieb
der konzipierten Anlage intensive SicherheitsmaBnahmen gegen mogliche Storfalle.

Stromausfall oder defekte Heizungen kénnen eventuell einen Bruch des Rezipientquarz-
glases verursachen. In diesem Fall wird das bei Betriebstemperatur gasférmige Arsen
(As,, As,), das den gesamten Rezipient fiillt, in die Umgebung der Anlage austreten
und staubférmiges, toxisches As;Os bilden. Auflerdem ist bei Quarzglas wie auch bei
glasdhnlichen und keramischen Stoffen mit Schwankungen in den Festigkeitswerten von
Stiick zu Stiick zu rechnen, was die Bruchwahrscheinlichkeit erhéht und die Handha-
bung unter mechanischen Belastungen erschwert.

3.4.9.1. Schutzmafinahmen zum sicheren Betrieb der HWC—-Apparatur

Die unternommenen Sicherheitsmafinahmen werden anhand einer Analyse des Stan-
dortes der Anlage, s. Abb. 3.16, erldutert.

Der Versuch findet in einem abgeschlossenen Raum statt. Der obere Teil der Apparatur
mit einer Héhe von 4,5 m befindet sich geschiitzt innerhalb einer festen Schutzhaube,

die auf die Raumdecke in 3,47 m Hohe aufgesetzt wird, s. auch Zusammenstellung der
HWC-Anlage in Abb. 3.2.

Die Luft dieses Raums wird wahrend des Versuches bis zur Abkiihlung der Apparatur
auf Raumtemperatur durch eine zweifache Absaugvorrichtung, (4) und (7) in Abb. 3.16,
abgesaugt und durch Filter gereinigt. AuBerdem wird die Luft des Versuchsraums durch
ein automatisches As,O3~Dosimeter iiberwacht.

Die Apparatur wird von zwei wassergekiihlten Sicherheitskapseln, die jeweils mit einem
Absauganschluf ausgertistet sind, umgeben.

Die innere Sicherheitskapsel (3) umgibt unmittelbar den heifien Rezipient (1). Sie dient
gleichzeitig zur Aufnahme der durch den heifilen Rezipient nach aufien iibertragenen
Wirme, um eine Erwiarmung des Versuchsraums iiber 25 °C zu vermeiden.

Die duflere Sicherheitskapsel (6) schlieft die vertikale Glasdrehmaschine (5) vom Boden
bis zur Decke des Versuchsraums ein. Sie dient als zusétzliche SicherheitsmaBnahme
im Versuchsraum im Fall eines Quarzglasbruchs und als zusitzliche Temperatursenke
zur Aufrechterhaltung der optimalen Betriebstemperatur der Regelungselemente der
magnetischen Lagerung (15 - 25 °C).

Nach einer Versuchsvorbereitung unter Beriicksichtigung aller sicherheitstechnischen
Punkte, sie wird im nichtsten Kapitel detailiert beschrieben, wird der Versuchsraum
geschlossen. Die Experimentatoren fithren die Kristallziichtung mittels der Steuer— und
MefBwerterfassungseinheiten (15) im Steuerraum neben dem Versuchsraum durch. Das
Kristallwachstum wird durch eine im Versuchsraum tiber das Sichtrohr des Rezipienten
installierte Kamera (12) aufgenommen und iiber einen Monitor (13) im Steuerraum von
den Experimentatoren beobachtet.
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Bei eventuellem Quarzglasbruch wird der durch die austretenden As-Dampfe sich bil-
dende As;O3-Staub hauptsdchlich durch die Absaugvorrichtung (4) der inneren Si-
cherheitskapsel entfernt und in speziellen Feinfiltern aufgefangen oder er lagert sich
an deren wassergekiihlten Wianden (3) ab. Staubreste, die von der ersten Schutzvor-
richtung nicht abgefangen wurden, werden von der Absaugung (7) der zweiten Stufe
abgesaugt oder lagern sich an deren kalten Wanden (6) ab. Damit wird eine weitere
Verbreitung des As;03-Staubes iiber den Bereich der duBeren Sicherheitskapsel in den
Versuchsraum vermieden.

Die Experimentatoren kénnen im Steuerraum alle Heizungssysteme abschalten und die
Abkiihlphase iiberwachen.

Nachdem durch die As;O3—Messung die Reinheit der Luft des Versuchsraums fest-
gestellt wurde, kann der Versuchsraum in Schutzkleidung betreten werden und eine
Inspektion der Apparatur durchgefiithrt werden.

In der folgenden Tabelle 3.5 werden eventuell auftretende Defekte der Apparaturkom-
ponenten, die die Betriebssicherheit der Anlage beeintrichtigen kénnten, sowie auch die
dadurch entstehenden Auswirkungen und die jeweils zu ergreifenden Schutzmafnah-
men zusammengefaft.

Kritische Folgen fiir die Anlagesicherheit kénnen insbesondere durch einen Ausfall
der HF-Heizung verursacht werden. Dadurch kénnen Spritzer der GaAs—Schmelze,
die beim schnellen Einfrieren der Schmelze unter Volumenvergréferung entstehen, auf
die Rezipientwand treffen und das Quarzglas zerstoren. Aus diesem Grund muf die
Funktionsfahigkeit des HF-Generators vor jedem Einsatz in Tests tiberpriift werden.
AuBerdem kann das Glasrohrstiick oberhalb des Tiegels mit einem BN-Mantel bzw.
mit Graphitfolie als Schutz vor GaAs-Spritzer beim schnellen Erstarren der Schmelze
ausgekleidet werden.

3.4.9.2. Innere Sicherheitskapsel

Die innere Sicherheitskapsel, soll unmittelbar um den Rezipienten angeordnet sein, s.
Abb. 3.17, um folgende Anforderungen zu erfiillen:

~ Sie schiitzt vor einer explosionsartigen Verbreitung des As,O3—Staubs und vor Bruch-
stlicken im Versuchsraum beim eventuellen Quarzglasbruch.

— Durch die angeschlossene, starke Absaugung wird die grofite bzw. die gesamte Menge
des sich bildenden As;O3~Staubs abgesaugt. Staubreste lagern sich an den wasser-
gekiihlten Wénden ab. Dadurch wird das Abfangen der gesamten austretenden As—
Menge in der unmittelbaren Rezipientnéhe erreicht und eine weitere Verbreitung im
Versuchsraum vermieden.
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g9

Fehler

Auswirkungen

Schutzmaf3inahmen

1. Stromausfall

2. Kiihlwasserausfall

3. Absaugvorrichtung
fallt aus

4. Dombheizung fillt
aus

5. HF-Heizung fillt

aus

6. As—Ofen fillt aus

7. Glasbruch

Teile der Schmelze kénnen beim schnellen Erstar-
ren unter Volumenvergréferung gegen das Quarzglas
spritzen und das Glas zerstoren; gasférmiges Asy, Asy
(ca. 40 g) kann austreten und staubférmiges As;03
bilden.

a) Generator schaltet ab; Auswirkungen wie unter 1.
b) Domheizung gibt zuviel Wirme nach aufien an die
Sensoren des Magnetlagers ab; Elektronik arbeitet
ungenau, Versuch wird beendet. Keine zusitzliche
Gefahrenquelle.

Im Normalbetrieb keine negativen Auswirkungen. Im
Stérungsfall keine Absaugung der eventuell austreten-
den As-Gase bzw. —Verbindungen durch stationire
Absaugung moglich.

As;, Asy kondensiert an der Glaswand; Rotor wiirde
eingeklemmt.

wie unter 1.

Gleichgewichtsdampfdruck kann nicht aufrechterhal-
ten werden. Gefahr der As-Blasenbildung in
der Schmelze, die zum Herausspritzen von heifler
Schmelze fiihren kann. Folgen wie unter 1.

wie unter 1.

Notstrom betreibt Absaugvorrichtung, die unmittelbar auf die
Schmelze gerichtet ist und den gréBten Teil des entstehenden
As203-Staubs absaugt. Staubreste werden von der Absaugung
im hinteren Teil des Innenraumes entfernt oder lagern sich an
den wassergekiihlten Winden in unmittelbarer Umgebung des
Ziichtungsrohres ab. Die starke Luftstrémung an allen Schlitzen
des Innenraumes verhindert Verbreitung von As,03~Staub in
den Schutzraum, der den Innenraum umgibt.

Mobile Absaugvorrichtung wird in Betrieb genommen, um die
evtl. laufende Kristallzucht in geordneter Weise beenden zu
kénnen.

Temperaturschreiber gibt Alarmsignal; Rotorbewegung wird ge-
stoppt, Versuch beendet.

Klappbarer Ersatzofen wird installiert. Bei Glasbruch wie unter
1.

wie unter 1.

Tabelle 3.5: Zusammenfassung der evtl. auftretenden Defekte der Apparaturkomponenten, deren Auswirkungen und die jeweils zu ergrei-

fenden Schutzmafinahmen.
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Abb. 3.17: Innere Sicherheitskapsel.

1. Heiz— und Kiihlsystem des Domes, 2. wassergekiihlte Sicherheitskapsel, 3. Ab-
sauganschluB, 4. Offnung zur Kamera, 5. Hohenverstellung, 6. beheiztes Sichtrohr, 7.
Tiegel, 8. HF-Spule, 9. As-Ofen, 10. unteres Spannfutter
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— Sie nimmt die gesamte vom Rezipient nach auBen fibertragene Wirme (Verlustwir-
me) auf. Dadurch wird eine Uberhitzung des Stators und eine durch die Erwirmung
des Veruchsraums iiber 25 °C bedingte Temperaturdrift der Regelungselemente der
magnetischen Lagerung vermieden.

Im Bereich des Rezipient-Oberteils dient das solide, rohrférmige Heiz~ und Kiihlsy-
stem des Domes (1), das das gesamte obere Quarzglasteil umschlieBt, gleichzeitig als
Schutzvorrichtung,.

Fir das Rezipient-Unterteil wurde eine spezielle wassergekiihlte Sicherheitskapsel (2)
gebaut, die zusammen mit dem Heiz- und Kiihlsystem des Domes (1), als obere Kom-
ponente, die innere Sicherheitskapsel bildet.

Die Sicherheitskapsel (2) besteht aus zwei gleichen Teilen (Halbschalen), die zusammen
einen Hohlzylinder mit Deckel bilden, um ihre Montage und Demontage bei jedem
Versuch zu erméglichen.

Die Kapsel hat einen Durchmesser von 460 mm, damit der As—Ofen (9) mit einem
Teil seiner Halterung von ihr umschlossen wird. Die Hohe des Hohlzylinders betragt
650 mm, damit das gesamte Rezipient—Unterteil vom Ende des Heiz— und Kiihlsy-
stems des Domes bis zum unteren Einspannbereich des Rezipienten abgedeckt wird.
Die Kapsel wird auf markierte Stellen des unteren Spannfutters (10) der vertikalen
Glasdrehmaschine, die eine zentrische Lage bestimmen, aufgesetzt. Sie stiitzt sich auf
vier verstellbare Beine ab. Dadurch kann die gesamte Hohe des Bauteils um 150 mm
variiert werden, so daB die Kapsel bei eventuellen kleinen Anderungen in der Hohe des
Rezipienten neu positioniert werden kann.

Die zwei Halbschalen des hohlzylindrischen Mantels bestehen aus rundgewalzten Edel-
stahl-Blechen (1.4541) von 2 mm Dicke. An den Léngskanten der beiden Halbschalen
werden Flachstdhle mit durchgehenden Bohrungen geschweift, um das Zusammen-
schrauben der beiden Teile zu erméglichen.

In der Mitte einer Halbschale ist eine Offnung mit einem Durchmesser von 100 mm in
Hohe des Tiegels ausgearbeitet, an der der Anschluistutzen (3) fir das flexible Rohr
der Absaugung, Durchmesser 250 mm, angeschweiBt wird.

Der Deckel besteht auch aus zwei gleichen Edelstahl-Blechteilen (1.4541) von einer
Dicke von 2 mm, die zusammen einen Ring mit einem &ufleren Durchmesser von 466 mm
und einem inneren Durchmesser von 136 mm bilden. Der innere Durchmesser des
Deckels erlaubt die Montage der Kapsel im Bereich sowohl des Rezipient-Oberteils,
Durchmesser 90 mm, wie auch des Rezipient-Unterteils, Durchmesser 130 mm. Die
beiden Deckelteile werden auf den vorher zusammengeschraubten, hohlzylindrischen
Mante] aufgesetzt und durch Schrauben miteinander verbunden. An der dufleren Kante
des Deckels werden vier nach unten gerichtete Laschen mit angehefteten Schraubenmut-
tern geschweiBt, die beim aufgesetzten Deckel einen kleinen Abstand von der suBeren
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Mantelfliche haben. Durch einschraubbare Stellschrauben durch die Laschen, die ge-
gen die duflere Wandung des hohlzylindrischen Mantels driicken, kann der Deckel auf
den Hohlzylinder befestigt und gleichzeitig gegen den Rezipient zentriert werden.

Die gesamte Kapsel wurde aus Edelstahl-Blechen aufgrund der héheren Festigkeit und
Temperaturbestandigkeit gebaut.

Die nach auflen iibertragene Wirme im Rezipient-Oberteil wird hauptsichlich durch
die Kithlung des Domes aufgenommen.

Zur Aufnahme der Warmeverluste des Rezipienten—Unterteils sowie zur Aufrechterhal-
tung der Raumtemperatur werden an der &ueren Fliche der Sicherheitskapsel (Hoh-
lzylinder und Deckel) Kiihlschleifen aus Kupferrohr angebracht. Das Kupferrohr hat
einen Durchmesser von 10 mm und eine Wanddicke von 1 mm. Die gesamte Rohrlinge
betrigt ca. 23 m.

Die Warmeverluste des Rezipient—Unterteils wurden in Kap. 5 zu maximal Q =13 KW
berechnet. Der erforderliche Wassermassenstrom zur Abfuhr dieser Wirmeverlustlei-
stung ist

m = c-%T = 0,31 Kg/s,
wobei ¢ = spezifische Warmekapazitit des Wassers,
c = 4182 J/KgK (20 °C),
AT = maximal zulissige Erwarmung des Kiihlwassers in den Kiihl-
schleifen bei einer Einlauftemperatur von Tg = 15 °C,
AT = 10K
sind.

Um die Druckverluste entlang der Rohrleitungen klein zu halten, werden die Kiihlschlei-
fen der inneren Sicherheitskapsel in zwei gleich lange Systeme mit separatem Ein- und
Auslauf verteilt. Dadurch ergibt sich der Volumenstrom fiir jede Kiihlschleife

V = % - p = 0,31lit/secbzw. 18, 6 lit /min,
wobei p = Dichte des Wassers,

p = 1000 Kg/m3
ist.

Die mittlere Wassergeschwindigkeit durch eine Kiihlschleife ist

68



Vm = % = 3,08 m/s.

Dabei ist A = 50,26 mm? der Querschnitt des eingesetzten Kiithlrohres.

Die Reynolds-Zahl der Wasserstrémung im Kiihlrohr ist

Re = Vl;/'—‘i = 23245,

wobei d = innerer Durchmesser des Kiihlrohres,
d = 0,008 m,
v = kinematische Viskositat von Wasser,
v = 1,006-10~¢ m?/s (20 °C)

sind. Es handelt sich um turbulente Strémung. Fiir den Widerstandsbeiwert ¢ von
hydraulisch glatten Rohren (neue Kupferrohre) im Bereich 2320 < Re < 10° gilt die
Beziehung

¢ = 0,3164 Re™0%.

Daraus ergibt sich £ = 0,0256.

Der Druckabfall entlang einer Kiihlschleife ergibt sich aus

1 pv2
Ap = {755,
wobei ¢ = Widerstandsbeiwert der Rohrstrémung,
¢ = 10,0256,
1 = Rohrlinge eines Kiihlschleifen—Systems,
1 = 11,5m,
p = Wasserdichte,
p = 1000 Kg/m?3,
Vm = mittlere Wassergeschwindigkeit,
Vm = 3,08 m/s,
d = Innendurchmesser des Kiihlrohres,
d = 0,008 m

sind. Daraus ergibt sich Ap = 1,75-10° Pa bzw. 1,75 bar.
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Dafiir ist der normale Wasserleitungsdruck ausreichend. Weitere Mafinahmen zur
Férderung des Kiihlwassers sind nicht erforderlich.

3.4.9.3. AuBere Sicherheitskapsel

Die duflere Sicherheitskapsel dient als zusitzliche SchutzmaBnahme beim eventuellen
Quarzglasbruch und als Warmesenke zur Aufrechterhaltung der Raumtemperatur im
Versuchsraum.

Sie schlieBt die gesamte Glasdrehmaschine mit der angebauten Apparatur und der in-
neren Sicherheitskapsel ein, s. Abb. 3.2 und Abb. 3.16. Die Kapsel wurde so ausgelegt,
dafl die Raume innerhalb und auflerhalb der Kapsel zuginglich fiir den Versuchsein—

und Ausbau sowie auch fiir eventuell anfallende Wartungs— und Intandsetzungsarbeiten
bleiben.

Der zu kapselnde Raum hat eine Grundquerschnittsfliche von ca. 2 m X 3 m. Seine
Hohe bis zur Raumdecke betragt 3,47 m.

Um eine ausreichende Zuginglichkeit im Innenraum, insbesondere fiir Wartungsar-
beiten an der Drehmaschine zu gew&hrleisten, besteht die Kapsel aus vier teilbaren
Segmenten, s. das in der Abb. 3.18 dargestellte Grundgestell der Kapsel. Die Wande
der einzelnen Segmente werden auf Stiitzrollen gelagert, zwei bei den kleinen und drei
bei den grolen Winden, um das Auseinander— bzw. Zusammenfahren der teilbaren
Segmente zu vereinfachen. Die Stiitzrollen mit einer BauhShe von 122 mm werden
seitlich an die dufleren Wandseiten angebracht. Sie kénnen maximal 150 Kg tragen,
wobei die bei der zusammengebauten Kapsel maximal belastete Rolle 105 Kg aufnimmt.
Der sichere Stand der einzelnen Wande auf den Stiitzrollen wird durch angeschweifite
Schréigstege and die dufleren Wandseiten unterstiitzt.

Um die Kapsel in die geschloffene Lage vor dem Versuchsbeginn zu bringen, werden die
vier Segmente zusammengesetzt. Die in die vier Ecken der Kapsel zusammengestellten
SchluBpfeiler der Wande werden zusatzlich durch einfach 16sbare Schraubenverbindun-
gen zusammengehalten.

Die vordere Wand wird mit einer Tiir versehen, die das Betreten des Innenraums bei
zusammengesetzter Kapsel erméglicht.

An die hintere Wand wird ein Stutzen zum Anschluf des flexiblen Absaugrohres, Durch-
messer 250 mm, angebracht.

Um die durch die Absaugung erzwungene, starke Luftzirkulation im Innenraum zu
ermoglichen, wird zwischen den Wanden der Kapsel und dem Boden des Versuchsraums
ein Spalt von 50 mm freigelassen.

Das Grundgestell der Kapsel, s. Abb. 3.18, setzt sich aus verschiedenen Profilmateria-
lien zusammen, die in Fachwerkbauweise miteinander verbunden werden. Damit
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das Anbringen der die Aufilenwénde bildenden Bleche an das Grundgestell einfach und
dicht ausgefithrt werden kann, werden die verwendeten Flachstangen, T- und Winkel-
profile zu einer glatten AuBenseite miteinander verbunden. Nach auflen liegen jeweils
die breiten Stegflichen der Materialien, die alle gleiche Dicke haben. Die Verbin-
dungen der verschiedenen Materialien werden aufgrund des geringeren Aufwandes als
Schweiflknoten ausgefiihrt.

Die Konstruktion weist fiir die zu tragende Last eine ausreichende Sicherheit auf. Das
gesamte Gewicht der Kapsel einschlieBlich Blechwand und wassergefiillten Kiihlschlei-
fen, das durch die vier Wandgestelle getragen wird, betrigt 520 Kg (A. Hahn 1989).

Als Aufienwand werden 1,5 mm dicke Bleche auf die Stegflichen des Grundgestells ge-
schraubt. Die Bleche sind aufgrund des Gewichtes aus AlMg; (3.3535.08). Stahlbleche
der gleichen Dicke, die fiir die Stabilitit der Wande erforderlich ist, hitten das Ge-
stell der Wande wegen des groBeren Gewichts unzulissig belastet. AuBerdem wird die
duflere Sicherheitskapsel nicht wie die innere thermisch beansprucht, ihre Wandtempe-
ratur wird bei Raumtemperatur liegen.

Zur Kiihlung der Bleche werden von auBlen Kiihlschleifen aus Kupferrohr aufgesetzt.
Zur effektiven Bedeckung der dufleren Fliche der Kapsel ist eine gesamte Rohrlinge
von ca. 210 m erforderlich.

Um die Druckverluste entlang der Rohrleitungen klein zu halten, werden die Kiihl-
schleifen in jeder Wand in drei Systeme mit separatem Ein— und Auslauf verteilt.

Bei der Auslegung der Kiihlschleifen wurde nachfolgende Berechnung beriicksichtigt.

Es wurde ein Wasservolumenstrom von 10 lit/min bzw. 0,166 lit/sec fiir jede Kiihl-
schleife angenommen. Beim Einlauf in jeder Kiihlschleife hat das Wasser eine Tempe-
ratur von 15 °C. Die aufgenommene Wirmeleistung pro Kiihlschleife errechnet sich bei
einer angenommenen Erwdrmung des Kiihlwassers von AT = 5 K aus

Q=1-c- AT,

mit th = p - V= 0,166 Kg/s (p = 1000 Kg/m®), c = 4182 J/Kg-K, spezifische Wirme-
kapazitat von Wasser, zu Q = 3471 W. Die von den zwdlf Kiihlschleifen aufgenommene
Warmeleistung betrigt dann Qaug,ges = 41653 W.

Die mittlere Wassergeschwindigkeit durch das Cu—Rohr mit einem Durchmesser von
12 mm, einer Wanddicke 1 mm und einem Querschnitt von 78,54 mm? betragt

Vm =

] <

= 2,11m/s.
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Der Druckabfall entlang einer Kiihlschleife ergibt sich aus

1 pv2
AP = ¢ a’ Ta
wobei ¢ = Widerstandsbeiwert der Rohrstrémung,
1 = mittlere Rohrlinge pro Kiihlschleife,
1 = 17,5 mm,
p = Wasserdichte,
p = 1000 Kg/m3,
Vm = mittlere Wassergeschwindigkeit,
Vm = 2,11 m/s,
d = Innendurchmesser des Rohres,
d = 0,0lm
sind.

Zur Bestimmung des Widerstandsbeiwertes ¢ braucht man die Reynolds-Zahl. Sie
errechnet sich aus der Beziehung

mit » = kinematische Viskositit von Wasser, » = 1,006 - 10~ 22 (20 °C) zu Re =
20974. Es handelt sich demnach um turbulente Strémung.

Fiir den Widerstandsbeiwert von hydraulisch glatten Rohren (neue Kupferrohre) im
Bereich 2320 < Re < 10° gilt die Beziehung:

¢ = 0,3164 Re™0%.

Daraus ergibt sich ¢ = 0,026.
Aus der oben angegebenen Formel ergibt sich ein Druckabfall von Ap = 101285 Pa
bzw. 1,01 bar, bei einem Wasservolumenstrom von 10 lit/min pro Kiihlschleife. Dafiir

ist der normale Wasserleitungsdruck ausreichend. Weitere Mafinahmen zur Férderung
des Kiihlwassers sind nicht erforderlich.

3.5. Ein— und Ausbau der Anlage

Bei jeder Kristallziichtung wird die Apparatur mit einer neuen Charge von Galliumarse-
nid und reinem Arsen beladen. Um diese Beladung und die Entladung der Apparatur
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nach der Beendigung des Zuchtprozesses zu ermdglichen, mufl eine Reihe von Kom-
ponenten der Anlage vor jedem Versuch montiert und nach ihm demontiert werden.
Der Rezipient aus Quarzglas mufl jedesmal zusammengeschmolzen bzw. aufgetrennt
werden.

Um eine hohe Betriebssicherheit der Anlage zu gewahrleisten, wird dieser Ein— und
Ausbau unter Beriicksichtigung aller erforderlichen sicherheitstechnischen Aspekte
durchgefiihrt.

Eine wichtige Voraussetzung zur Herstellung von reinem Material hoher Perfektion ist
die hohe Reinheit des Kristallzuchtraums. Aus diesem Grund werden alle dazugehori-
gen Komponenten, wie die inneren Rezipientwinde, die Ziehwelle, der pBN- und der
Graphittiegel vor jedem Einsatz chemisch gereinigt. Vor dem endgiiltigen Abschmelzen
der Apparatur wird der Kristallzuchtraum mehrmals mit Inertgas gespiilt und ansch-
lieBend evakuiert (p ~ 10~° Torr).

Im folgenden werden die verschiedenen Schritte zum Einbau und zur Vorbereitung
der Anlage bis zum Versuchsbeginn, sowie die nach der Beendigung des Kristallzucht-
prozesses ablaufenden Tatigkeiten zum Ausbau der Anlage und zur Entfernung des
Kristalls der Reihe nach beschrieben. Dieser Prozefi kann im Hinblick auf einen op-
timalen Betrieb der Anlage aufgrund der Erfahrungen bei durchgefiihrten Versuchen
verbessert und teilweise automatisiert werden.

— Die vorher gereinigten und getemperten Rezipientteile werden in den Spannfuttern
der vertikalen Glasdrehmaschine eingespannt. Das Rezipient—Oberteil wird dabei
durch den Stator der magnetischen Lagerung durchgefiihrt. Der Stator bleibt immer
an der Tragervorrichtung fest installiert. Es wird die zentrische Lage der beiden Re-
zipientteile iberpriift. Die Mittelachsen beider Teile miissen iibereinstimmen. Dazu
werden die Teile in Drehung versetzt, wobei eine eventuell vorhandene Exzentrizitit
leichter festzustellen ist. Es wird darauf geachtet, daB die beiden Flichen, die die
Verbindungsstelle beider Rezipientteile bilden, planparallel senkrecht zur Achse ge-
schliffen werden. Auferdem miissen die beiden Flichen in der aufeinanderliegenden
Anordnung iibereinstimmen. Kleine Abweichungen aus der zentrischen Lage kdnnen
durch Unterlegen von diinnen Graphitscheiben im Einspannbereich der Quarzglas-
teile korrigiert werden.

— Der Stator wird gegen die Wandung des zentrierten Rezipient-Oberteils justiert.
Dazu werden die zwei Justiermechanismen der Trigervorrichtung der magnetischen
Lagerung verwendet. Die Verstellung des Neigungswinkels der Mittelachse des Sta-
tors zur Mittelachse des Rezipienten erfolgt durch eine hhenverstellbare Dreipunkt-
auflage der Tragerplatte. Wahrend eine Verschiebung des Stators in der horizontalen
Ebene in x~y-Richtung durch Kombination der Halte- und Justierplatte mit den
Auflageplatten links und rechts bewirkt wird.

— Der in der Quarzglasschutzhiille eingeschmolzene Rotor wird in das Rezipient-Ober-
teil eingeschoben und durch den Stator in der zentrischen Lage magnetisch gelagert.
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Damit der Rotor beim Einschieben aufgrund der schlagartig greifenden, magneti-
schen Kréfte der Permanentmagneten des Stators nicht gegen die Wand des Rezi-
pienten schligt, wird er durch eine Halterung in der zentrischen Lage gefiihrt und
vor Schlag geschiitzt. Dazu wird der Rezipient—Unterteil nach der Markierung seiner
zentrischen Lage aus dem unteren Spannfutter entfernt. Der Rotor wird auf eine
Halterung aufgesetzt, die in dem unteren Spannfutter der vertikalen Glasdrehma-
schine eingespannt wird. Die Schutzhiille des Rotors wird mit einer Kunststoffolie
umwickelt. Durch langsames Auffahren des unteren Arbeitskopfes mittels des Hand-
radantriebes wird der Rotor in das Rezipient—Oberteil eingeschoben, bis er durch
den Stator vollkommen gelagert wird. Der untere Arbeitskopf wird zu seiner An-
fangsstelle abgefahren und die Schutzfolie entfernt. Durch die Radialstabilisierungs-
elektromagneten wird der Rotor in seiner zentrischen Sollage feinjustiert. Der Rotor
wird in Drehbewegung versetzt.

Die Impfkristallhalterung wird am unteren Ansatzstiick der Ziehwelle montiert. Der
Impfkristall wird an der Halterung befestigt.

Die Apparatur wird zum Zusammenschmelzen des Rezipienten vorbereitet. Das
Rezipient—Unterteil wird in der markierten, zentrischen Lage in dem unteren Spann-
futter eingespannt. Graphit— bzw. pBN-Tiegel mit ca. 2 Kg GaAs wird in das
Rezipient—Unterteil eingesetzt. Die HF-Spule wird um das AnschluBirohrstiick des
Rezipient—Oberteils gefithrt und in einer Sicherheitsentfernung tiber die Verbindungs-
stelle der Rezipientteile an einer Halterung an der Drehmaschine befestigt. Da-
mit wird sie vor der Brennerflamme beim Zusammenschmelzen des Rezipienten
geschiitzt. Das Rezipient-Unterteil wird nach oben gefahren, bis sich die Anschluf-
flachen der Rezipientteile bis auf einen Abstand von 0,5 — 1 mm nihern. Dabei
erreicht der Tiegel seine Endposition, nachdem er durch das Anschlufirohrstiick des
Rezipient-Oberteils durchgefiihrt wird. Vor dem Einsetzen des Tiegels wird ein
Stapel aus ringférmig geschnittenen Graphitfolien auf den Deckel der Glassiule des
Rezipient—Unterteils aufgesetzt, die als Abschirmung zur Entkopplung der As—Quelle
von der durch den Tiegel abgestrahlten Warme dient.

Der Stator wird durch den im Eilgang fahrenden Hauptsupport auf seine héhste Po-
sition etwa 50 mm unterhalb der Halterung der Domheizung aufgefahren. Dadurch
wird er in maximale Entfernung von der beim Zusammenschmelzen wirmestrahlen-
den Brennerflamme gebracht, die eine Uberhitzung des Stators verursachen kann.
Zum Warmeschutz des Stators wird eine teilbare Warmeabschirmung direkt unter
dem Stator eingebaut. Die Abschirmung besteht aus mehreren Lagen von Isola-
tionsmatten, gesamte Dicke ca. 200 mm. Haltevorrichtung und Isolationsschicht
sind ringformig, AuBendurchmesser 500 mm, Innendurchmesser 120 mm. Der innere
Durchmesser der Abschirmung erlaubt die einwandfreie Durchfiihrung des Rezipient—
Oberteils. Die Haltevorrichtung ist teilbar, um die Montage zu erméglichen. Sie
besteht aus einem Hohlzylinder mit Boden aus Edelstahl-Blech. AuBerdem wird
in dem Ringspalt zwischen Stator und Rezipient-Oberteil eine dreilagige R6hre aus
Isolationsfolie zum Warmeschutz der inneren Fliche des Stators eingebracht.
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— Der vorher montierte Ringbrenner wird direkt an der Verbindungsstelle des Rezi-
pienten positioniert. Dazu dienen die zwei verstellbaren Bewegungsmdglichkeiten
der Ringbrennerhalterung, der fahrbare kleinere Maschinensupport und die Gleit-
fiihrung. Da beim Einstellen des Brenngasgemisches kurz vor dem Ziinden des Bren-
ners Wasserstoff durch den kleinen Spalt an der Verbindungsstelle in den Rezipient
einstromt, das bei Ziinden des Brenners durch Bildung von Knallgas im Rezipient
explodieren kann, wird um die Verbindungsstelle eine Graphitfolie als Sperre umge-
wickelt. Diese Graphitfolie wird nach dem Ziinden des Brenners entfernt.

— Unter Drehung der beiden Quarzglasteile mit einer Geschwindigkeit von 50 U/min
wird der Rezipient zusammengeschmolzen. Dabei wird durch die zwei seitlichen
rohrférmigen Ansétze des Rezipientunterteils Stickstoff zum Druckausgleich in den
Rezipient eingeleitet. Der Druckausgleich ist zur Beibehaltung der Form des Glases
im Schmelzbereich erforderlich. Der Ringbrenner wird nach dem Zusammenschmel-
zen demontiert.

— Montage des Heiz— und Kiihlsystems des Rezipient-Oberteils (Dom). Dabei wird das
obere Spannfutter gedfinet. Der gesamte Rezipient wird nur am unteren Spannfutter
eingespannt. Das System wird von der Versuchsraumdecke aus durch das obere
Spannfutter und den Ringspalt zwischen Stator und Wand des Rezipient—-Oberteils
durchgefiihrt, bis das untere Ende des Systems die [“Ibergangsstelle des Rezipienten
erreicht. Das System wird an der Halterung befestigt. Durch die Dreipunktlagerung
des Systems an der Halterung kann es zusitzlich im Ringspalt zentriert werden.
Nach der Beendigung der Montage wird der Rezipient auch im oberen Spannfutter
eingespannt. Heizung und Kiihlung werden angeschlossen.

— Durch die seitlichen Ansétze des Rezipienten wird das reine Arsen (40 g) in die
As—Quelle eingefiillt.

~ An den seitlichen Ansétzen wird die Evakuierungseinrichtung angeschlossen. Nach
mehrmaligem Spiilen mit Inertgas wird bis p &~ 10~° Torr evakuiert, so daB die im
Rezipienten vorhandenen Verunreinigungen und insbesondere das beim Zusammen-
schmelzen des Rezipienten durch die Verbrennung des H;/O,~Gasgemisches gebil-
dete Wasser entfernt werden. AnschlieBend wird der Rezipient unter Vakuum an den
Ansitzen zugeschmolzen.

— Der zweiteilige As-Ofen wird in der H6he der As-Quelle zusammengesetzt und gegen
den Rezipient zentriert. Die Sichtheizung wird auf das Sichtrohr gesetzt. Ansch-
lieflend werden beide Heizsysteme angeschlossen. Thermoelemente und Pyrometer
fiir den Tiegel und die As—Quelle werden installiert.

— Innere Sicherheitskapsel wird zsuammengesetzt. Kiihlung und Absaugung werden
angeschlossen. Alle Wasseranschliisse im Versuchsraum werden auf Dichtheit und
festen Sitz iiberpriift.

— AuBlere Sicherheitskapsel wird zusammengesetzt. Die Schutzhaube wird auf die
Raumdecke aufgesezt. Die HF-Spule wird an den Sender angeschlossen, wobei der
Sender durch seine Justiereinrichtung in TiegelhShe gebracht und zentriert wird.
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- Alle Stromversorgungen sowie auch MeB- und Steuereinheiten werden im Nebenraum
tiberpriift.

~ Die Absaugvorrichtung und der automatische As;O3—Dosimeter werden eingeschal-
tet. Die vordere Tiir der duBeren Sicherheitskapsel sowie die Tiiren des Versuchs-
raums werden geschlossen.

— Die Experimentatoren kénnen im Steuerraum den Versuch starten.

Nach Beendigung des Kristallzuchtprozesses und Abkiihlen der Apparatur auf Raum-
temperatur kann der Ausbau der Anlage anfangen.

— Alle Heiz— und Kiihlkreise sowie die Absaugvorrichtung miissen ausgeschaltet sein.

— Die HF-Spule wird vom Sender abgekoppelt. Die vordere Wand der Sicherheitskap-
sel wird auBerhalb des Versuchsraums gebracht, um die Zugénglichkeit des Raums
zu erleichtern. Die Schutzhaube wird von der Raumdecke entfernt. Die innere Si-
cherheitskapsel, die Sichtheizung und der As-Ofen werden demontiert. Pyrometer
und Thermoelemente werden entfernt.

— Die Glassige wird in ihrer Halterung installiert. Der Rezipient wird an der alten
Verbindungsstelle wieder in zwei Teile aufgetrennt.

— Das Rezipient—Unterteil wird mittels des fahrbaren unteren Arbeitskopfes der Glas-
drehmaschine nach unten gefahren, bis der gesamte Tiegel auflerhalb des Rezipient—
Oberteils liegt. Rezipient—Unterteil und Tiegel werden entfernt.

— Nach Beendigung des Wachstumsprozesses wurde der Kristall in eine Position ca.
10 cm iiber den Tiegel gebracht. Der Stator und damit die an ihm angekoppelte
Ziehwelle wird durch den fahrbaren Hauptsupport nach unten gefahren bis der Kri-
stall unterhalb der Trennung des Rezipienten liegt. Der Impfkristall wird aus der
Impfkristallhalterung gel6st und der Kristall wird entnommen.

— Bei stillstehendem Rotor wird die Impfkristallhalterung aus dem Ansatzstiick der
Rotorschutzhiille demontiert. Die Schutzfolie wird in den Ringspalt zwischen Rotor
und Rezipientwand eingeschoben. Der Rotor wird vom Rezipient—Oberteil entnom-
men.

~ Das obere Spannfutter wird gedffnet. Das Heiz— und Kiihlsystem des Domes wird
nach oben und das Rezipient—-Oberteil nach unten entfernt.

3.6. Erprobung der erstellten HWC—Quarzglasapparatur in Kristallzucht-
versuchen

Vor der Inbetriecbnahme der Anlage wurde die Funktionsfahigkeit aller Komponenten
in Einzeltests festgestellt. Die gesamte Anlage wurde aus Sicherheitsgriinden in zwei
Schritten getestet:
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— LEC-Versuch,
- HWC-Versuch.

3.6.1. LEC-Versuch

3.6.1.1. Versuchsdurchfiihrung

Im ersten Schritt wurde ein Kristallzuchtversuch nach dem LEC-Verfahren mit einer
B,03-Abdeckung und Schutzgas ohne As—Atmosphire durchgefithrt. Der Einbau der
Anlage, aufler des As-Ofens, wurde nach dem im Kap. 3.5. beschriebenen Ablauf
durchgefithrt. Dazu wurden 1,6 Kg vorsynthetisiertes GaAs der Fa. Wacker zusammen
mit 118 g B203 der Fa. Yamanaka in den pBN-Tiegel eingebracht. Als Impfling wurde
ein 6 X 6 X 100 mm GaAs-Einkristall mit < 100 >-Orientierung an der Ziehwele
befestigt und mit 15 U/min gedreht.

Im unteren Bereich des Rezipienten war ein Flansch angesetzt worden, iiber den der Re-
zipient mit Schutzgas (Ar;5.7) dreimal gespiilt wurde. AbschlieBend wurde ein Schutz-
gasdruck von p = 1,7 bar bei Raumtemperatur eingestellt.

Um die temperaturempfindliche Elektronik der magnetischen Zieh— und Drehvorrich-
tung und die Flanschverbindung vor dem WarmeeinfluBl des Tiegels zu schiitzen, wurde
sowohl die Kiithlung des Dom-Bereiches als auch die wassergekiihlte innere Sicherheits-
kapsel eingesetzt.

Die Sichtheizung wurde mit einer Leistung von 300 W (20 V / 15 A) betrieben. Der
HF-Generator wurde eingeschaltet und die Leistung kontinuierlich (4 KW/h) hoch-
gefahren. Bei einer Pyrometeranzeige fiir die Tiegeltemperatur von ca. 550 °C war
das Boroxid ohne Blasenbildung geschmolzen. Bei einer HF-Klemmenleistung von
20 % bzw. 14,4 KW und eine Pyrometeranzeige fiir die Tiegeltemperatur von 1339 °C
schmolz das GaAs. Der Druck im Rezipient betrug 2,4 bar.

Nachdem das GaAs vollstindig geschmolzen war, wurde durch Absenken der Leistung
der Haltepunkt, d.h. die Temperatur, bei der die Schmelze zu erstarren beginnt, er-
mittelt. AnschlieBend wurde die Temperatur des Tiegels um 7 K auf 1330 °C wieder
erh6ht. Der Impfling wurde eingetaucht und die Form des Meniskus iiber die Vie-
deokamera vom Steuerraum aus beobachtet. Durch Verunreinigungen der Boroxid-
schicht war die Sicht auf den Meniskus eingetriibt, was Aussagen iiber einkristallines
Wachstum erschwerte. Eine Beurteilung der Kristallstruktur war daher erst nach dem
Versuch méglich. Ebenso konnte die Durchmesserregulierung dadurch nur mit einer
Zeitverzogerung von ca. 30 min. stattfinden. Nach diesem Zeitabschnitt iiberwand der
gewachsene Kristall die B,O3~Schicht.

Die Ziehgeschwindigkeit orientierte sich an Erfahrungen aus der LEC-Zucht und wurde
auf 9 mm/h eingestellt.
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3.6.1.2. Ergebnisse und Diskussion

Die in diesem Versuch eingesetzten Heiz- und Kiuhlsysteme arbeiteten einwandfrei.
Die Temperatur der Stator-Elektronik konnte durch die kombinierten Kihlsysteme so
kontrolliert werden, daB ein einwandfreier Betrieb der Vorrichtung moglich war.

Es wurde Material von 45 mm Lénge und 30 mm Durchmesser hergestellt, s. Abb. 3.19.
Das Material war vom Impfling an polykristallin. Der Grund dafiir liegt darin, daf die
B,03-Schicht keine vollkommene Sperre fiir Ga— bzw. As-Molekiile darstellt, und
GaAs sich an kalten Stellen wie beispielsweise am Impfling niederschlagen kann. Dieses
polykristalline GaAs kann dann die Quelle fir unkontrollierte Nukleation des wachsen-
den Kristalls darstellen.

Abb. 3.19: Nach dem LEC-Verfahren hergestellter GaAs-Kristall mit Zwillingsbildung.

Dieser Mangel konnte durch die HWC-Betriebsbedingungen behoben werden, wenn
die Apparatur unter As-Atmosphare arbeitet, die Domheizung den Rezipient—Oberteil
und damit auch den Impfling ausreichend aufheizt, um den Niederschlag von polykri-
stallinem GaAs aus der Dampfphase zu vermeiden.
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3.6.2,. HWC—Versuch

3.6.2.1. Versuchsdurchfiihrung

Im zweiten Schritt wurde die komplette Anlage einschliefllich As—Ofen und Domheizung
als HeiB-Wand—Czochralski-Anlage getestet. Bei diesem Versuch wurde der pBN-
Tiegel mit 1,8 Kg vorsynthetisiertem GaAs der Fa. Wacker ohne B,03 bestiickt. In
der As—Quelle wurden 100 g As (6N) deponiert. Um die As—Quelle thermisch vom
Tiegel zu entkoppeln, wurden unterhalb des Tiegels drei Lagen Graphitfolie in den
Rezipient eingebracht.

Wie beim LEC—Versuch wurde die Apparatur verschmolzen und iiber den Flansch
dreimal mit Ar, (5.7) gespiilt. Nach dem letzten Evakuieren wurde jetzt auch der
Flansch abgeschmolzen. Wie in Kap. 3.5. beschrieben, wurden dann die weiteren
vorbereitenden Mafinahmen bis zur Aufheizphase getroffen.

Nach Inbetriebnahme der Kiithlungen wurde zu Beginn der Aufheizphase die Domhei-
zung mit einer Leistung von 2720 W (85 V / 32 A) gestartet. Die Temperaturverteilung
verhielt sich wie beim Komponententest, vgl. Kap. 4., jedoch waren im stationéren Be-
trieb die unteren Temperaturen durch die Strahlungswirme des Tiegels etwas hoher,
was zu einer stirkeren Angleichung an die Temperaturen im mittleren Bereich der
Dombheizung fithrte. Der maximale Temperaturunterschied zwischen dem mittleren
und dem oberen Bereich des Domes betrug 130 K.

Die Sichtheizung wurde wie beim LEC—Versuch mit 300 W (20 V / 15 A) betrieben.

Beim Aufheizen des GaAs und des As ist anzustreben die Temperaturen so hochzufah-
ren, dafl entsprechend den Dampfdruckkurven die Partialdriicke von As im Gleichge-
wicht stehen. Da die Dampfdruckkurve von As genauer bekannt ist, wurde die Tem-
peratur der As—-Quelle etwas zuriickgehalten, um sicherzustellen, da der Dampfdruck
durch die kalteste Stelle und damit durch die As—Quelle bestimmt wurde.

Bei einer HF-Leistung von 14 KW schmolz das GaAs. Nach Bestimmung des Halte-
punktes wurde der < 100 >-Impfling eingetaucht und die HF-Leistung so eingestellt,
da der Durchmesser des wachsenden Kristalls kleiner wurde. Diese Einschniirung
dient dazu, Stérungen und Defekte im Kristall zu eliminieren und die strukturelle
Qualitat des Kristalls zu verbessern. Die HF-Leistung wurde zu diesem Zweck auf
12,2 KW bei einer Tiegelpyrometeranzeige von 1307 °C eingestellt. Die Temperatur
der As-Quelle betrug 653 °C, die Ziehgeschwindigkeit 10 mm/h. Nach 45 mm wurde
die Geschwindigkeit erh6ht und nach 67 mm der Kristall abgeschmolzen.
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3.6.2.2. Ergebnisse und Diskussion

Auch in diesem Versuch arbeiteten alle Komponenten einwandfrei. Alle Heiz— und
Kiihlsysteme erfiillten die thermischen Anforderungen des HWC-Verfahrens. Lokale
Erwiarmungen traten auf der Wand der inneren Sicherheitskapsel zwischen den Kiihl-
schleifen auf. Die magnetische Zieh— und Drehvorrichtung lief beim heiflen Dom-
Bereich einwandfrei.

Es wurde ein Kristall von 67 mm Léinge und 11 mm Durchmesser hergestellt, s.
Abb. 3.20. Eine Durchmesservergréflerung durch Absenken der HF-Leistung war nicht
mbglich, da damit gleichzeitig die Schmelze vom Rand her einfror. Offensichtlich wa-
ren die Warmeverluste oberhalb der Schmelze aufgrund der weder beheizten und noch
isolierten Rezipientwand in diesem Bereich zu grol. Die gute strukturelle Qualitdt des
Kristalls belegt die Gammadiffraktometer-Messung von Abb. 3.21. Bis zur Erh6hung
der Ziehgeschwindigkeit wurden vom Impfling aus alle 3,5 mm Messungen durchgefiihrt.
Die Halbwertsbreite der Rockingkurven von 187 — 20” bei einer Auflésung von 10” de-
monstriert die hohe strukturelle Perfektion des Kristalls.

Abb. 3.20: Nach dem HWC-Verfahren hergestellter GaAs-Einkristall.
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Abb. 3.21: Transmissions-Rockingkurven des HWC-Einkristalls.
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4. Heiz— und Kiihlsystem des Dom—Bereiches der HWC-
Quarzglasapparatur

4.1. Problemstellung

Zur Aufrechterhaltung der Betriebsbedingungen im gesamten 1 m langen Dom-Bereich
der HWC-Quarzglasapparatur — oberhalb der Rohr-Ubergangsstelle des Rezipienten —
in dem die magnetische Zieh— und Drehvorrichtung eingesetzt wird, war die Entwick-
lung eines Heiz— und Kiihlsystems erforderlich. Dieses System sollte folgende Anforde-
rungen erfiillen:

— Temperierung des gesamten Dom-Bereiches der Apparatur auf die HWC-Betriebs-
temperatur (700 °C) wihrend des Kristallzuchtprozesses.

~ Aufnehmen der gesamten nach aufien {ibertragenen Warme zum Schutz vor einer
Uberhitzung der Statorelemente und zum Vermeiden eines Temperaturdrifts der Re-
gelungselemente der magnetischen Lagerung. Die Regelungselemente der magneti-
schen Lagerung wurden fiir den Bereich von 15 — 25 °C optimiert. Dies bedeutet,
daB der Stator wahrend des Betriebes innerhalb dieses Temperaturbereichs tempe-
riert werden soll.

— Radialer Aufbau des gesamten Heiz— und Kiihlsystems des Domes innerhalb eines
12 mm breiten Ringspaltes. Dieser Ringspalt entsteht aus dem insgesamt 24 mm
breiten Lagerspalt der magnetischen Lagerung wie folgt, s. Abb. 4.1:
¢ Rotorschutzhiille und Lagerspiel der Ziehwelle und Rezipientwand: 8 mm.

e Spalt zwischen Rezipientwand und Heizung: 1,5 mm.
o Spalt zwischen Kithlung und Stator: 2,5 mm.

Die beiden letzten Spalte sind zur Durchfiihrung des Systems in dem Ringspalt
zwischen Rezipientwand und Stator erforderlich.

~ Das Heiz— und Kiihlsystem muf} aus nicht magnetisierbaren Materialien gebaut wer-

den, um eine Stérung der iiber den Ringspalt wirkenden Magnetfelder zu vermeiden.

Der Bau eines einwandfrei funktionierenden Heiz— und Kiihlsystems des Dom-Berei-
ches der Apparatur unter Erfiilllung der gestellten Anforderungen ist von entscheidender
Bedeutung fiir den optimalen Betrieb der HWC—-Apparatur in Verbindung mit der
magnetischen Zieh— und Drehvorrichtung,.

4.2. Losungskonzept

Die Erstellung eines Konzeptes zur Konstruktion eines Heiz— und Kithlsystems fiir
den Dom wurde hauptsédchlich durch den geringen verfiigharen Ringspalt von 12 mm
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Abb. 4.1: Radiale Aufteilung des Lagerspaltes der magnetischen Zieh— und Drehvor-
richtung,.

1. Rotor, 2. Rotorschutzhiille, 3. Rezipient, 4. Ringspalt fiir das Heiz— und Kiihlsy-
stem, 5. Stator



erschwert. Auf eine mdgliche Losung durch die Verwendung eines isothermalisierten
Wirmerohres (Heat—Pipe) mit duerem Kiihlmantel wurde aufgrund der hohen Kosten
verzichtet. Auflerdem entstanden aus den vorgeschlagenen Losungen eine Reihe von
weiteren technischen Problemen, die den Aufbau der konzipierten Apparatur verkom-
plizierten.

Im Rahmen der verfiigbaren technischen und wirtschaftlichen Moglichkeiten wurde
folgendes Konzept erstellt, das in Abb. 4.2 schematisch dargestellt wird.
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Abb. 4.2: Prinzip des erstellten Konzeptes.
1. Heizrohr, 2. Miniatur-Heizleiter, 3. Isolation, 4. Kiihlrohr, 5. Kuhlkanal
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Das System besteht aus einem Widerstandsheizer, einer Isolationsschicht und einem
wassergekiihlten Auflenmantel. Das Heizelement besteht aus einem Edelstahlrohr mit
einem Auflendurchmesser von 98 mm und einer Wanddicke von 2,5 mm, in dessen
Mantelfliche Nuten angearbeitet werden. In den Nuten werden Miniatur-Heizleiter
eingeltet. Die Heizleiter werden auf den Heizmantel bifilar angeordnet, so dafl sich
die bei ihnen aufgrund des durchflieBenden Stromes erzeugten Magnetfelder gegenseitig
auftheben. Damit sollen eventuelle Stérungen der magnetischen Lagerung vermieden
werden.

Zur Reduzierung des nach auflen radial ibertragenen Warmestromes wird eine Hoch-
temperaturisolation aus einem Al,03/SiO,—Gemisch eingesetzt. Die Breite der Iso-
lationsschicht von 5,5 mm ergibt sich nach der Aufteilung des gesamten verfiigbaren
Ringspaltes in die Anteile fiir das Heizrohr von 2,5 mm und die Kiithlung von 4 mm.

Diese Losung wurde einer moglichen Verwendung von Vakuum zusammen mit Strah-
lungsschirmen im Spalt zwischen Heizung und Kiihlmantel zur Unterdriickung der
Wairmeverluste vorgezogen, da durch die metallischen Strahlungsschirme die Einkopp-
lung der magnetischen Lagerung gestort werden kénnte. Auflerdem ist dieses Isolie-
rungskonzept mit einem hohen Kosten— und Arbeitsaufwand verbunden.

Der nicht vermeidbare nach aulen gerichtete Warmestrom wird durch einen wasser-
durchstromten Kiithlmantel aufgefangen, Auflendurchmesser 117 mm X Innendurch-
messer 109 mm. Die gesamte Breite der Kiihlung betrigt damit 4 mm, aufgeteilt in
folgende Anteile:

— Dicke der dufleren bzw. inneren Wand: 1 mm,

— Kiihlkanaltiefe: 2 mm.
Die Kiihlung wird aus Edelstahl gebaut.

Die Auslegung der Kiihlkandle ermdglicht die gleichmiflige Verteilung des Kiihlmedi-
ums zur Aufnahme der Warme iiber den gesamten Kiihlbereich, ohne daff das Kiihl-
wasser mit einer Eintrittstemperatur von 15 °C iiber ca. AT = 5 K bis 7 K erwarmt
wird. Die Druckverluste entlang der Kiihlkanile bleiben dabei klein.

Zwei verschiedene Kiihlungen werden gebaut:

— Version . Die Kiihlung besteht aus bifilar angeordneten Kiihlkanilen, deren Verlauf
einem zweigdngigen Gewinde &hnlich ist. Dadurch wird ein gewtinschter Ein— und
Auslauf des Kiihlwassers am oberen Ende des Kiihlrohres erméglicht. Zur Anferti-
gung eines Kiihlrohres nach dieser Version ist relativ hoher Aufwand erforderlich.

— Version ll. Sie besteht aus axial verlaufenden Kiihlkanilen, die gleichméBig um den
Umfang des Kiihlrohres verteilt werden. Dabei strémt das Wasser nur in eine Rich-
tung —~ von oben nach unten — entlang des Kiihlrohres. Der Auslauf des Wassers

86



befindet sich am unteren Ende der Kithlung. Die Anfertigung dieser Version ist im
Vergleich zur Version I einfacher.

Um den Aufbau der inneren Sicherheitskapsel und die Hubbewegung der Kristallzieh-
vorrichtung nicht zu stéren, werden alle Anschliisse sowie die Halterung am oberen
Ende des Heiz— und Kiihlsystems des Domes vorgesehen. Die Heizleiter— und Ther-
moelementeenden werden am oberen Ende des Heizrohres herausgefiithrt und iiber die
Bohrung des oberen Arbeitskopfes der Glasdrehmaschine angeschlossen. Aus dem glei-
chen Grund befinden sich auch die Anschliisse der Ein— und Ausldufe am oberen Ende
der Kiihlung. Die einzige Ausnahme besteht in dem Auslaufanschlufl der Version II,
der sich am unteren Ende des Kiihlrohres befindet.

Das System wird am oberen Ende in Hohe des oberen Einspannbereichs des Rezipienten
an einer Haltevorrichtung angeschlossen. Die Haltevorrichtung wird zum Justieren des
Systems in dem geringen Ringspalt mit zwei Justiermdglichkeiten versehen. Sie wird
am oberen Arbeitskopf der Glasdrehmaschine angeschlossen, s. Zusammenstellung der

HWC-Anlage in Abb. 3.2.

Die verwendeten Edelstahlrohre (Werkstoff-Nr.: 1.4541) sollen auf ihre Magnetisier-
barkeit iiberpriift werden. Bei eventuellem Schweifien sollen unmagnetisierbare Zu-
satzstoffe verwendet werden und die geschweiiten Teile im Bereich der Schweifindhte
ebenfalls auf ihre Magnetisierbarkeit iiberpriift werden, da durch das Schweiflen her-
vorgerufene Gefiigesnderungen im Grundmaterial Anderungen der magnetischen Ei-
genschaften bewirken kénnen.

Die Stromversorgung wurde nach den Spezifikationen der Heizung ausgelegt.

Das solide Heiz— und Kiihlsystem des Domes bildet zusitzlich die obere Komponente
der inneren Schutzvorrichtung der Apparatur.

4.3. Wirmeberechnung zur Auslegung des Heiz— und Kiihlsystems des
Domes

Zur Auslegung des Heiz— und Kiihlsystems des Domes wurden zuerst die thermischen
Verhiltnisse im System berechnet.

Diese Berechnung wurde unter folgenden Annahmen durchgefithrt. Die Anordnung des
zu berechnenden Systems wird in Abb. 4.3 schematisch dargestellt.

— Heizrohr (Edelstahl - 1.4541). AuBendurchmesser 98 mm, Innendurchmesser 93 mm.
Der Durchmesser des Heizrohres dehnt sich bei Betriebstemperatur (720 °C) um

AL = 1,375 % bzw. AL = 1,35 mm aus. Dann betrégt er Doy = 99,35 mm.
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Abb. 4.3: Anordnung zur thermischen Berechnung des Systems.

— Kiihlung | (Edelstahl - 1.4541). Aufiendurchmesser D,, = 117 mm X Innendurch-
messer D;, = 109 mm. Der Kiihlkanal ist bifilar angeordnet (Version I). Der Ka-
nalquerschnitt betrigt Hohe x Tiefe = 25 mm X 2 mm. Die Dicken der Aufien-
und Innenwand sind je 1 mm. Der Steg zwischen den Kanilen ist 5 mm hoch.
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— Isolation. Sie besteht aus einer metallfreien pulverférmigen Hochtemperaturisolation
(Gemisch aus Al,O3 und SiO,) mit einer mittleren Warmeleitfihigkeit im Anwen-
dungstemperaturbereich von 0,04 W/mK. Die Dicke der Isolationsschicht ergibt sich
aus dem verfiigbaren Spalt zwischen Heizrohr und Kiihlung bei Betriebstemperatur:

. - 0
_ Dy Da; (120°0) _ g

4.3.1. Wairmeiibergang an das Kiihlwasser

Zur Ermittlung des Warmeiibergangs an das Kithlwasser wird eine erst abgeschitzte
Wirmeverlustleistung angesetzt, die durch das Kiihlwasser abgefiihrt werden soll. Die-
se Warmeverlustleistung wurde auf etwa 1800 W abgeschitzt. Der zur Abfuhr dieser
Wirmeverlustleistung erforderliche Kiihlwasser-Massenstrom bei einer Erwéirmung des
Kiihlwassers von AT = 5 K (Wassereintrittstemperatur 15 °C) errechnet sich aus

a

Q=m-c-AT bzw. m=;—A-_T’

mit ¢ = 4182 J/Kg-K (spezifische Warmekapazitit von Wasser bei 20 °C), zu m =
0,086 Kg/s.

Der Kiihlwasser—Volumenstrom ist gleich

V = % =0, 08611?t baw. 5,16 1it/min,
p = 1000 Kg/m® (Wasserdichte bei 20 °C).

Die mittlere Wassergeschwindigkeit durch den rechteckigen Kanal mit dem Querschnitt
A = 50 mm? errechnet sich zu

Vm =

| <

= 1,72m/s.

Fiir den hydraulischen Durchmesser von rechteckigen Kanélen gilt die Beziehung

o o 4A_ 4hD
YT U T oh+2p°
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wobei A der Querschnitt und U der Umfang des Kanals ist. Mit h = 25 mm und b =
2 mm ergibt sich d = 3,7 mm.

Die Reynolds—Zahl der Wasserstrémung durch den rechteckigen Kanal ergibt sich aus
der Beziehung

Re = Vm'dh.
v

Mit v = 1,006 - 10~® m?/s (kinematische Viskositit des Wassers bei 20 °C) errechnet
sie sich zu Re = 6326.

Fir die Prandtl-Zahl gilt die Beziehung Pr = £, wobei a = ;’—}: die Temperaturleitfahig-
keit ist. Dadurch ergibt sich

wobei v = kinematische Viskositat von Wasser bei 20 °C,
v = 1,006 - 1076 m?/s,
p = Wasserdichte bei 20 °C,
p = 1000 Kg/m?, i
¢ = spezifische Warmekapazitit von Wasser bei 20 °C,
c = 4182 J/Kg - K,
A = Wiarmeleitfahigkeit von Wasser bei 20 °C,
A = 0,604 W/mK
sind.

Sie wird zu Pr = 6,97 berechnet.

Die Kiihlkanale der Version I bilden eine Rohrwendel. Bei der Strémung eines Fluids
durch eine Rohrwendel tritt eine durch die Kriimmung des Rohres bewirkte Vergrofe-
rung des Warmeiiberganges zwischen Fluid und Rohrwand gegeniiber des Wirmeiiber-
ganges in einem geraden Rohr auf. Auflerdem erhéht sich der Druckverlust.

Die Vergrofierung des Warmeiibergangskoeffizienten hingt vom Kriimmungsverhéltnis
d/D der Rohrwendel ab. Mit d ist der innere bzw. hydrauliche Durchmesser des die
Wendel bildenden Rohres und mit D der mittlere Kriimmungsdurchmesser der Wendel
bezeichnet.

Der mittlere Kriimmungsdurchmesser D der Rohrwendel ergibt sich aus

7Dy

2
D = D, {1 + ( h ) ] (V. Gnielinski 1988).
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Mit Dy, ist der mittlere Durchmesser und mit h die Steigung der Rohrwendel bezeichnet.
Der mittlere Kriimmungsdurchmesser D des bifilaren Kiihlkanals errechnet sich mit
Dy =113 mm und h = 60 mm zu D = 116,23 mm.

Gegeniiber dem geraden Rohr verschiebt sich der Umschlag von laminarer zu turbu-

lenter Strémung mit zunehmendem Kriimmungsverhiltnis d/D zu héheren Reynolds—
Zahlen. Fiir die kritische Reynolds-Zahl von Rohrwendeln gilt

0,45
Rexze = 2300 [1 + 8,6 (%) } (V. Gnielinski 1988).

Fiir den bifilaren Kiihlkanal ergibt sich mit d = dy, = 3,7 mm und D = 116,23 mm die
Rek.;: = 6493. Da

Regre = 6493 > Re = 6326

ist, handelt es sich um eine laminare Strémung,

Im Bereich Rek:it > Re ergibt sich die Nusselt—Zahl aus der Beziehung

d\%° Pr \ 014
Nu = {3,66 + 0,08 {1 + 0,8 [ = Re™ Prl/3 (___)
D Pr,

mit m = 0,5 + 0,2003 (£)”" (V. Gnielinski 1988).

Mit Pry ist die Prandtl-Zahl bei der Wandtemperatur gemeint. Fiir die vorgegebene
Wasserstromung durch den bifilaren Kiihlkanal ergibt sich mit d = d, = 3,7 mm und
Pr = Pry, die Nusselt-Zahl zu Nu = 49,75.

Der Warmeiibergangskoeflizient an dem Kiihlwasser ergibt sich aus der Nu~Zahl durch
die Beziehung

cv=Nu~i

dn’

Er errechnet sich mit A = 0,604 W/mK (Warmeleitfihigkeit von Wasser bei 20 °C)
und dy, = 3,7 mm zu o = 0,81 W/cm?K.
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4.3.2. Warmeverluste des Systems
Zur Berechnung der von der Heizung iiber die Isolation an das Kiihlwasser iibertragen-

den Wiarme mufl der Warmedurchgangskoeffizient ermittelt werden. Fiir den Wirme-
durchgangskoeffizient von Rohrwinden gilt die Beziehung

1

“H, Robr = D (D, /Do) , 1°
* Ajso + o
Dabei sind:
D = Durchmesser der warmedurchsetzten Fliche bzw. innerer Durchmesser
des Kiihlrohres,
D, = Dy =109 cm,
D.,, = AuBendurchmesser der Isolationsschicht,
D.,, = 10,9 cm, .
D;. = innerer Durchmesser der Isolationsschicht bzw. duflerer Durchmesser des

Heizrohres bei 720 °C,

D, Doy = 9,935 cm,
Aiso = mittlere Warmeleitfdhigkeit der Isolationsschicht,
Aise = 0,004 W/cm- K,
o = Wairmeiibergangskoeffizient an dem Kiihlwasser,
a = 0,81 W/ecm?K.

Daraus ergibt sich der auf die wirmedurchsetzte Fliche bezogene Wirmedurchgangs-
koeffizient zu ky = 7,91 - 10~* W/cm?K.

Die radiale Warmeverlustleistung der Heizung, die iiber die Isolation an das Kiithlwasser
iibertragen wird, ergibt sich aus

Q =ka-A-AT.

Als warmedurchsetzte Fliche A kann die gesamte innere Fliche des Kiihlrohres be-
trachtet werden. Sie errechnet sich aus

mit D, = innerer Durchmesser des Kiihlrohres,
Dy = 10,9 cm,
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1 = Linge des Kiihlrohres,
1 =106 cm,
zu A = 3630 cm?

Bei einer angenommenen mittleren Temperatur der Heizung von 720 °C und der
Kiithlung von 20 °C betrigt die Temperaturdifferenz AT = 700 K. Damit ergibt sich
die radiale Warmeverlustleistung des Systems zu Q = 2010 W.

Diese Wéarmeverluste konnen gleich den gesamten Warmeverlusten des Systems gesetzt
werden. Die axiale Warmeverluste durch den Deckel der Heizung sind im Vergleich
mit den radialen Warmeverlusten unbedeutsam gering. Diese Stelle des Systems kann
aufgrund des verfiigbaren Raums am oberen Ende der Apparatur ausreichend isoliert
werden. Zur Aufrechterhaltung der Betriebstemperatur im Rezipient unterhalb des
Wirkungsbereiches der Domheizung werden weitere Heizsysteme eingesetzt.

4.3.3. Thermische Verhiltnisse in der Kiihlung

Von der Gruppe Auslegung der ZAT des Forschungszentrums Jiilich wurde eine rechne-
rische Analyse der Temperaturen erstellt. Es sollte nachgewiesen werden, daB in dem
konzipierten Kiihlmantel (Version I) die obere Grenze des Temperaturbereichs zum op-
timalen Betrieb der Regelungselemente der magnetischen Zieh— und Drehvorrichtung
von 25 °C nicht iiberschritten wird.

Aufgrund der bifilaren Anordnung des Kiihlkanals, wobei das Kithlwasser in dem ge-
windeartig umlaufenden Kanal im Gegenstrom (Hin- und Riickstrom) gefithrt wird,
wurde die Kiihlung als bifilarer Warmetauscher (s. Abb. 4.4) betrachtet.

Das Kithlwasser nimmt hauptséchlich Wirme von der innen gelegenen Heizung auf (s.
Abb. 4.5). Diese Warmeiibertragung wurde mittels des Warmedurchgangskoeffizienten
ki berechnet. Dariiberhinaus kann ein Wirmeaustausch zwischen dem Wasserhin—
und dem Wasserriickstrom stattfinden, der den Temperaturverlauf des Kiihlwassers
beeinfluflt. Dieser Vorgang wird durch den Warmedurchgangskoeffizient kg, der den
Wérmewiderstand des Trennstegs der Kiihlkanile beinhaltet, charakterisiert.

Bei dem Warmedurchgang vom warmeren Wasserriickstrom zum kilteren Wasserhin-
strom gibt es beiderseits des Trennstegs einen Warmeiibergangswiderstand und dazwi-
schen den Leitwiderstand des Trennstegs. Fiir den Wirmedurchgangskoeffizient gilt
die Beziehung "
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Abb. 4.4: Schematische Anordnung des bifilaren Warmetauschers (F. Stelzer 1989).

Der Temperaturverlauf im Kithlwasser auf der Hinstromstrecke wurde aus nachfolgen-
der Formel berechnet:

2 A2 — —
e oo (220)) o (2220

(F. Stelzer 1966).

Dabei sind
T = ortsabhingige Temperatur,
Ty = Wassereintrittstemperatur (vgl. Abb. 4.4),
Tl = 16 OC,
0y, = Temperaturdifferenz zwischen Heizung und Wasser am Wassereintritt,
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Abb. 4.5: Zur Definition von kg und kg (F. Stelzer 1989).

Ac = hg - x, wirmeiibertragende Fliche, die beim Gegenstrom eine Rolle
spielt, hg = 0,2 cm,

Ag, = hyg-], Gesamtfliche, iiber die die Warmeiibertragung von der Heizung
an das Wasser stattfindet,

Ag = hg-x, ortsabhingige warmeiibertragende Fliche, iiber die die Warme

von der Heizung an das Wasser iibergeht,
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m = Wassermassenstrom,
m = 0,086 Kg/s,
1 = gesamte Linge des Kiihlkanals (Hin— und Riickstrom), sie wurde mit

1= 1200 cm angesetzt.

Die Ortskoordinate x 1auft von 0 bis % = 600 cm, Umkehrpunkt der Wasserstromrich-
tung. Es wurden die Zahlenwerte der folgenden Tabelle errechnet:

X T
0 16

50 16,16
100 16,32
150 16,48
200 16,63
250 16,79
300 16,95
350 17,11
400 17,28
450 17,44
500 17,60
550 17,76
600 17,92

Tabelle 4.1: Temperaturverlauf im Kihlwasser auf der Hinstromstrecke (F. Stelzer
1989).

Das Kiihlwasser wurde bis zum Umkehrpunkt, T, = 17,92 °C, um AT = 1,92 K
erwarmt.

Die Austrittstemperatur des Wassers wurde anhand der Formel

T3 - T1 +0H1 (1 — exp (-—kH AH/(Ih’ C)))
zu T3 = 19,78°C errechnet.

Dies bedeutet, dafl die Erwarmung des Kiihlwassers vom Umkehrpunkt bis zum Aus-

tritt (Riickstrom),
AT23 = T3 - Tg = 1,86K,

etwa gleich der Erwarmung im Hinstrom AT;; = 1,92 K betragt.
Der Beitrag zur Erwarmung des Kiihlwassers durch den Gegenstrom—Warmeaustausch

hat sich aufgrund der geringen Temperaturdifferenz zwischen Hin— und Riickstrom als
unbedeutsam klein erwiesen.
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Zur Temperaturverteilung in der Wand der Kiithlung wurde eine Finite—Elemente-
Analyse durchgefithrt. Fir die Analyse geniigte aufgrund der einheitlichen Tempe-
raturen des Kiihlwassers entlang der Kithlung die Nachbildung eines Kiihlkanals. In
der Abb. 4.6 wird das Netz und in der Abb. 4.7 die Temperaturverteilung gezeigt.
Die Temperaturen in der Wand sind ziemlich homogen (minimum 19 °C, maximum

19,3 °C) (F. Stelzer 1989).
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Abb. 4.6: Finite-Elemente-Netz (F. Stelzer 1989).

4.4, Konstruktion

Es wurde ein Heiz— und Kihlsystem flir den Dom-Bereich der Apparatur nach dem
erstellten Konzept konstruiert. Dieses System sollte die gestellten Anforderungen zum
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An der Mantelfliche des Heizrohres werden zusitzlich Nuten fiir acht Thermoelemente
zur Uberwachung der Temperaturen im Heizrohr eingefrdst. Die Lingen dieser Nuten
sind so ausgelegt, dal in vier verschiedenen H&hen im Heizrohr zwei um 180° versetate
Thermoelemente eingebracht werden. Alle Thermoelementeenden werden nach oben
herausgefiihrt.

Die in den Nuten des Heizrohres eingebrachten Heizleiter und Thermoelemente werden
in einem speziellen Ofen anschlieBend hartverltet.

Das Heizrohr wurde vor seiner Bearbeitung, als Rohling, und danach mit dem Magne-
toskop auf seine Magnetisierbarkeit hin fiberpriift. Es wurde eine ausreichend geringe
Permeabilitit von g = 1,01 bis 1,03 gemessen.

4.4.1.2. Heizleiter

Die eingesetzten Miniater—Heizleiter sind sogenannte Thermocoax-Heizleiter der Fa.
Philips. Diese Heizleiter basieren auf einem Widerstandsdraht aus einer 80/20 Chrom-—
Nickel Legierung, eingebettet in pulverférmigem Magnesiumoxid und umgeben von
einem Mantel aus Inconel 600 oder rostireiem Stahl.

Bei der Ubertragung von hohen Wirmestromen kénnen Uberhitzungs-Probleme an den
AnschluBstellen auftreten, da hier meistens keine gute Wiarmeableitung gewahrleistet
ist. Zu solchen Féllen werden Heizleiter mit sogenannten ”kalten Enden” eingesetzt,
wobei die Heizader aus Nickel-Chrom-beschichtetem Kupfer besteht. Hier ist der
Aderwiderstand der Anschlu8enden erheblich herabgesetzt und sie geben daher 6rtlich
weniger Leistung ab (Philips 1989).

In Abb. 4.10 wird ein Thermocoax—Heizleiter mit "kalten Enden”, sowie auch das
Temperaturgefille zwischen dem "heifilen Teil” und den "kalten Enden” des Heizleiters
schematisch dargestellt.

Die eingesetzten Heizleiter sind die des Typs TZEZT Ac20/100-20-417-20-100. Dabei
bedeuten die Codeziffern,

E = "heifler Teil” des Heizleiters,

7 = Ubergangsteil des Heizleiters zwischen heiBem” und "kaltem” Teil,
T = "kaltes Ende” des Heizleiters.

Die Bezeichnung Ac gibt den Werkstoff des dufleren Mantels (rostfreier Austenitstahl)
und die nachfolgende Zahl 20 den Durchmesser des Heizleiters in Zehntel mm an.
Die anschieflenden Zahlen geben die Langen der verschiedenen Teile entsprechend der
Reihenfolge der Codeziffern, in cm an (Philips 1989).
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Abb. 4.10: Heizleiter mit "kalten Enden” (Philips 1989).

Die Langen der verschiedenen Teile der eingesetzten Heizleiter wurden so ausgelegt,
daf in die gut warmekontaktierenden Nuten des Heizrohres die gesamte "heifle” Strecke
und jeweils mindestens 20 mm der anschlieBenden Ubergangsteile des Heizleiters ein-
gebracht werden konnen. Die beiden herausragenden "kalten” Enden des Heizleiters
bilden die Anschlufistellen auBerhalb des Heizrohres. Damit wird eine wichtige Vor-
aussetzung zur Vermeidung einer Uberhitzung der Heizleiter erfillt.

4.4.1.3. Auslegung der Heizung

Die Auslegung der Heizung basiert auf der Warmeberechnung des Heiz— und Kiihlsy-
stems und den elektrischen Daten der Thermocoax-Heizleiter. Die gesamten Verluste
des Heiz— und Kiihlsystems des Domes wurden zu Q = 2010 W berechnet. Die einzu-
bringende Leistung der Domheizung sollte hoher sein, damit ausreichende Reserven fiir
ein schnelles Aufheizen oder fiir einen Betrieb in hoheren Temperaturen zur Verfiigung
stehen. Dazu sollte die erforderliche Betriebsspannung unter der Durchschlagsspan-
nung der eingesetzten Heizleiter, die von der Betriebstemperatur und dem Durchmesser
der Heizleiter abhangt, liegen.

Die maximale Leistung bzw. Betriebsspannung der Domheizung wurde durch die ma-

ximalen Ausgangsleistungen bzw. -spannungen der im Handel vorhandenen Gleich-
stromversorgungen, die bei 4 — 5,5 KW bzw. 100 — 120 V liegen, bedingt.

102



Um die Betriebsspannung, die auch eine entscheidende Rolle zusammen mit der Be-
triebstemperatur fiir die Lebensdauer der Heizleiter spielt, méglichst klein zu halten,
werden die fiinf Heizleiter parallel geschaltet.

Bei den eingesetzten Thermocoax-Heizleitern mit einem Durchmesser von 2,0 mm
betréagt der Widerstand des "heiflen” Teils 3,1 /m. Der Widerstand iiber die gesamte
Lénge der eingesetzten Heizleiter betrigt ca. 13 Q. Der gesamte Widerstand der fiinf
parallel geschalteten Heizleiter errechnet sich zu Rges = 2,6 .

Bei einer maximalen Ausgangsleistung der Stromversorgung von ca. P = 4 KW ergibt
sich eine Betriebsspannung der eingesetzten Heizleiter von

U=,/P Ry = 102V

Der gesamte Strom betrigt I = 39 A.

Die Durchschlagsspannung der eingesetzten Heizleiter liegt bei einer Betriebstempera-
tur von 800 °C um Faktor 3,5 héher als die maximale Betriebsspannung der Dombhei-
zung. Da der Betriebszustand der eingesetzten Heizleiter weit unter den Belastungs-
grenzen liegt, ist eine lange Lebensdauer, - laut Hersteller — fiir sie gewahrleistet.

4.4.2. Isolation

4.4.2.1. Beschreibung

Zur Unterdriickung der radialen Warmeverluste der Dom—Heizung wird eine metall-
freie, in Glasseide gefafite plattenférmige Pulverisolation (Aly03/SiO;—Gemisch) mit
einer Dichte von p = 240 Kg/m?3, "gestepptes Microtherm”, der Fa. Microtherm Eu-
ropa in Belgien, eingesetzt.

Die Isolationsplatte wird zylindrisch gebogen und um die Mantelfliche des Heizrohres
herumgewickelt. AnschlieBend wird das Heizrohr mit der umwickelten Isolation in das
Innere des Kiihlrohres eingeschoben, s. Zusammenstellung in Abb. 4.8.

Aufgrund der in der Dicke der Isolationsplatten vorhandenen Toleranzen, die durch das
gesteppte Pulver hervorgerufen werden, kann nicht eine Platte mit einer Dicke gleich
der Breite des Spaltes zwischen Heizung und Kiihlung eingesetzt werden. Durch die
entstehenden Ungleichméfigkeiten in der Dicke der Platte wird das Einschieben des
mit der Isolation umwickelten Heizrohres ins Kiihlrohr verhindert.

Die Erprobung von verschieden dicken Isolationsplatten hat erwiesen, daff die im Spalt

maximal passende Microthermplatte eine Solldicke von 3,5 mm haben soll. Die einge-
setzten Isolationsplatten haben die SollmaBe 1065 x 333 x 3,5 mm.
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Die Solldicke von 3,5 mm stimmt mit der mittleren Ist-Dicke der eingesetzten Isola-
tionsplatten iiberein. Zur Bildung der mittleren Ist-Dicke wurde die Dicke (mit den
vorhandenen + Toleranzen) an mehreren Stellen der eingesetzten Isolationsplatten ge-
messen.

4.4.2.2. Wirmeverluste des Systems bei der eingesetzten Isolationsplatte
Da bei der Berechnung der Warmeverluste des Systems eine Dicke der Isolationsschicht
von 4,8 mm angenommen wurde (s. Kap. 4.3.), wird im folgenden der Einflufi der

kleineren Isolationsschicht mit der Dicke von 3,5 mm rechnerisch bestimmt.

Die Warmeverluste werden, wie in Kap. 4.3.2., aus der Bezichung

Q=kg-A- AT
ermittelt.

Der Warmedurchgangskoeffizient ergibt sich aus der Beziehung:

K 1
H = .
ln!Dg. ZD, , 1
D 2 Aiso t [
Dabei bedeuten:
D =Dy = Durchmesser der wirmedurchsetzten Fliche bzw. innerer Durch-
messer des Kiihlrohres,
D= Dix = 10,9 cm,
D,,, = &uflerer Durchmesser der eingesetzten Isolationsplatte mit einer
Dicke von 3,5 mm bei Betriebstemperatur,
D..,, = 10,635 cm,
D;,., = D.; = innerer Durchmesser der Isolationsplatte bzw. duBerer Durchmes-
ser des Heizrohres bei Betriebstemperatur,
Di,, =D,y = 9,935 cm,

Aiso = mittlere Warmeleitfdhigkeit der Isolationsplatte,
Aiso = 0,0004 W/cm-K,

o = Warmeiibergangskoeffizient an das Kiihlwasser,
a = 0,81 W/em?K (aus Kap. 4.3.1.).

Es ergibt sich kg = 1,08 - 1072 W/cm?K.

MafBgebend fiir die Berechnung des Warmedurchgangs von der Domheizung iiber die
Isolation an das Kiihlwasser ist die Dicke, die im In-Glied der Formel zur Bestim-
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mung des Warmedurchgangskoeflizienten beinhaltet ist, zusammen mit der Warme-
leitfahigkeit der Isolationsschicht. Der Einflufi des Wirmeiibergangskoeffizienten ist
dabei deutlich geringer.

Aus der Beziehung

Q=kg-A-AT,

wobei
A = wirmedurchsetzte Fliche bzw. innere Fliche des Kiihlrohres,
A = 3630 cm?,
AT = Temperaturdifferenz zwischen Heizung (Tg = 720 °C) und Kiihlung
(Tx = 20 °C),

AT = 700K

sind, ergibt sich die Wirmeverlustleistung Q = 2744 W. Diese Wirmeverlustleistung
ist um 36,5 % groBer als die berechnete Warmeverlustleistung bei einer Dicke von
4,8 mm, die gleich der Spaltbreite bei Betriebstemperatur ist. Gleichzeitig liegt sie
aber deutlich unter der maximalen Leistung der Stromversorgung (ca. 4 KW) und
damit der Domheizung,.

In dieser Berechnung wird nicht der Einflufl der geringfiigigen, unerfabaren Hohlriu-
me, die sich aufgrund der geringeren Isolationsdicken, zwischen Heizung und Isolation
bzw. Isolation und Kiihlung bilden, beriicksichtigt.

4.4.3. KiihlungI

4.4.3.1. Beschreibung

Die Kiihlung nach der Version I, s. Abb. 4.11, besteht hauptsichlich aus zwei Edel-
stahlrohren (1.4541). Die entsprechenden Rohlinge wurden mit dem Magnetoskop auf
ihre Magnetisierbarkeit tiberpriift. Die gemessene Permeabilitdt lag bei p = 1,01 ~
1,03.

Das innere Rohr wird auf Endmafle, Auflendurchmesser 115 mm, Innendurchmesser
109 mm und Lange 1060 mm, bearbeitet. An der Mantelfliche dieses Rohres werden
erst der obere Ein— bzw. Auslaufkanal und dann die zweigingig verlaufenden Kiihl-
kanile, Hohe 25 mm X Tiefe 2 mm unter einer Steigung von 60 mm eingefrist bzw.
abgedreht. Der Trennsteg zwischen den Kiihlkandlen ist 5 mm hoch. Die Steigung von
60 mm ergibt sich aus der Summe der H6hen von zwei Kiihlkanslen und zwei Trenn-
stegen. Am unteren Ende des Rohres wird der Umkehrkanal angearbeitet. In diesem
Kanal endet der Hinstromkanal und fingt der um 180° versetzte Riickstromkanal an.
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Das &ufere Rohr hat einen AuSlendurchmesser von 117 mm, einen Innendurchmesser
von 115 mm und eine Lange von 1010 mm.

Innen- und Auflenrohr werden nach der Bearbeitung auf EndmaB durch ?Schrumpfen”
(Fiigen) miteinander verbunden. Vor dem Fiigen wird das Innenrohr in einem Bad von
fliissigem Stickstoff (T = 77 K) abgekiihlt und wird das AuBenrohr auf 200 - 300 °C
aufgeheizt. Dadurch schrumpft das Innenrohr bzw. dehnt sich das Aufienrohr aus, so
daB der fiir das Fiigen erforderliche Spalt zwischen Innen— und Auflenrohr entsteht.
Anschliefiend findet das Fiigen statt, wobei das Aufienrohr iiber das Innenrohr gefithrt
wird. Nach dem Fiigen sind beide Teile stramm miteinander verbunden, wobei die
Haftkrifte durch Schrumpfen des Auflenrohres beim Erkalten bzw. Ausdehnen des
Innenrohres beim Erwirmen auf Raumtemperatur entstehen.

Die Auslegung des vor dem Fiigen vorhandenen Ubermafles in den beiden Teilen muf} so
erfolgen, daB bei Raumtemperatur einerseits ein ausreichender Haftkontakt zwischen
der gesamten Fliche des Trennstegs und dem AuBlenrohr gewihrleistet wird (Klemst—
haftmafl) und andererseits das méglich gréBte Uberma8 (GroSthaftmas) nicht zu einer
Uberschreitung der zulissigen Bauteilbeanspruchung fiihrt. Damit das Zusammenset-
zen der beiden Rohrteile nach dieser Art gelingt, miissen die EndmaBe der Rohrteile
innerhalb dieser Toleranzen liegen.

Insbesondere ist die Wasserdichtheit der durch das Fiigen hergestellten Kontakte zwi-
schen den Trennstegen der Kanile und dem AuBenrohr zu fiberpriifen. Davon hingt
die stérungsfreie, gleichméfige Stromung des Wassers iiber die gesamte Kanallinge
ab, ohne daB unerwiinschte Strémungsunterbrechungen bzw. —iiberliufe zwischen den
Kanilen aufgrund von Undichtheiten auftreten.

Beide Kiihlrohre werden am unteren Ende dicht miteinander verschweift.

Zum Anschlufl der Kiihlung sowie zum Haltern des gesamten Systems wird am oberen
Ende der zusammengesetzten Kiihlrohre ein Flansch angebracht, der aus einem Dreh-
teil besteht. Im Inneren dieses Teils wird eine Nut zur Bildung des verbreiterten Ein—
bzw. Auslaufkanals eingefrist. Diese Nut wird zur Trennung des Ein— und Auslaufs
an zwei Stellen unterbrochen. In zwei seitlichen Bohrungen werden die AnschluBrohre
des Ein— und Auslaufs tagential zum Flansch eingeschweifit. Durch die tagentiale An-
ordnung der Anschlufirohre sollen die Druckverluste durch eine plétzliche Anderung
der Stromungsrichtung beim Ein- und Auslauf vermindert werden. Auferdem wer-
den seitlich am Flansch drei Flachstéhle, die mit durchgehenden Bohrungen versehen
sind, zum Haltern des Systems angeschweit. Der Flansch wird an der Kiihlung dicht
verschweiflt.

Am unteren Ende der Kithlung wird stirnseitig ein Ring, Auflendurchmesser 115 mm,
Innendurchmesser 93 mm, angeheftet. Auf vier kleinen Keramikstiicken, die an die-
sem Ring befestigt werden, stiitzt sich das Heizrohr beim zusammengesetzten System
ab. Durch die Keramikstiicke wird ein direkter Warmekontakt zwischen Heizrohr und
Kithlung vermieden.
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4.4.3.2. Druckverluste in der Kiihlung

Zur Abfuhr durch die Kiihlung der in Kap. 4.4.2.2. fiir eine Erwérmung des Kiihl-
wassers von AT = 5 K berechneten Warmeverlustleistung von Q = 2744 W ist eine
Wassermenge von

Lo Q9 _
h= — =0,13Kg/s

erforderlich, ¢ = 4182 J/KgK, spezifische Warmekapazitiat von Wasser bei 20 °C.
Der entsprechende Wasservolumenstrom errechnet sich mit p = 1000 Kg/m? zu
. h . .
V = " = 0,13lit/sec bzw. 7,8lit/min.

Die mittlere Wassergeschwindigkeit durch den rechteckigen Kanal mit dem Querschnitt
von A = 50 mm? errechnet sich zu

Vi = % = 2,6m/s.

Die Reynolds-Zahl der Wasserstromung durch den Kiihlkanal ergibt sich aus der Be-
ziehung

Re__:Vm'dh’

v

wobel

dy, = hydraulischer Durchmesser des Kiihlkanals,
dy = 3,7 mm (aus Kap. 4.3.1.),

v = kinematische Viskositat des Wassers,

v = 1,006 - 10~¢ m?/s (20 °C),

sind. Sie errechnet sich zu Re = 9563. Da Re = 9563 > Regyi, = 6493 (aus Kap. 4.3.1.)
ist, handelt es sich um eine turbulente Strémung.

Fiir den Widerstandsbeiwert £ von turbulenten Strémungen in Rohrwendeln gilt die
Beziehung
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0,3164

A\ 1/2
{ = Qoo [1 + 0,095 (%) Re“*"] (V. Gnielinski 1988).

Mit d; = dy, = 3,7 mm und D = 116,23 mm, als mittlerer Kriimmungsdurchmesser
der Rohrwendel aus Kap. 4.3.1., ergibt sich ¢ = 0,037.

Die gesamte Linge des Kiihlkanals, bestehend aus der Strecke des Hin- und Riick-
stroms, des Ein— und Auslaufskanals sowie des Umkehrkanals wurde zu 1 = 12,95 m
berechnet.

Die Druckverluste in der gesamten Kanallinge der Kiihlung ergeben sich aus

1 pvi

d 2
Dabei bedeuten:

Widerstandsbeiwert der Strémung,
0,037,

gesamte Kanallinge,

12,95 m,

Wasserdichte,
3
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o
=
o
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V= mittlere Wassergeschwindigkeit,
Vm= 2,6 m/s,

dp = hydraulischer Durchmesser,
dh= 3,7 mm.

Sie wurden zu Ap = 4,37 - 10° N/m? bzw. 4,37 bar berechnet. Diese Druckverluste
koénnen den gesamten Verlusten in der Kithlung gleichgesetzt werden, da die Druckver-
luste im Ein— und Auslauf aufgrund der tagentialen Anordnung unwesentlich klein sind.
Die berechneten Druckverluste der Kiihlung I von Ap = 4,37 bar fiir einen Wasser-
volumenstrom von 7,8 lit/min sind etwas kleiner als der normale Wasserleitungsdruck

(p ~ 5 bar).

Eine Reduzierung der Druckverluste in der Kiithlung kann durch eine Verminderung des
Wasservolumenstroms, die allerdings eine Ethhung der Wassertemperatur zur Folge
haben wird, erfolgen. Zur Abfuhr der Warmeverlustleistung von Q = 2744 W ist bei
einer Temperaturerhhung des Kiihlwassers von AT = 7 K ein Wasservolumenstrom
von V = 0,094 lit/sec bzw. V = 5,64 lit/min erforderlich. Dadurch erwirmt sich
das Kiihlwasser (Eintrittstemperatur von 15 °C) auf eine Temperatur von ca. 22 °C,
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die unter der oberen optimalen Betriebstemperatur der Regelungselemente der magne-
tischen Lagerung von 25 °C liegt. Nach dem gleichen Berechnungsweg ergeben sich
dann die Druckverluste in der Kiithlung zu Ap = 2,47 - 10° N/m? bzw. 2,47 bar.
Dafiir ist der normale Wasserleitungsdruck ausreichend. Mafinahmen zur Férderung
des Kiihlwassers sind nicht erforderlich.

4.4.3.3. Festigkeitsberechnung

Von der Gruppe Auslegung der ZAT des Forschungszentrums Jilich wurde eine Fest-
igkeitsberechnung fiir die Kiithlung durchgefiihrt. Es wurden die Spannungen und die
Verformungen im Kithlmantel mittels einer Finite-Elemente-Analyse berechnet.

In Abb. 4.12 wird ein Abschnitt des Kihlmantels als Computermodell dargestellt.
Das Modell wurde aus dreidimensionalen Elementen erstellt. Es beinhaltet die gewin-
deférmige Steigung der originalen Kiithlkanile.

Abb. 4.12: Abschnitt des Kithlmantels (H. Wyrwich 1989).

Fir die Berechnung geniigt die Nachbildung eines Kiihlkanals iber den Winkelbe-
reich von 90°% s. Abb. 4.13. Aus Symmetriegriinden sind die Knotenpunkte in den
Schnittflichen senkrecht zur Fliche festgehalten. Der Kanalquerschnitt betragt 25 x
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2 mm. Die Wanddicken innen und auflen sind jeweils 1 mm. Der Steg zwischen den
Kanélen ist 5 mm hoch.

Abb. 4.13: Kithlkanal iiber den Winkelbereich von 90° (H. Wyrwich 1989).

Die Kithlung wird aus Edelstahl (1.4541) gebaut. Die Materialwerte sind:

Elastizitdtsmodul E = 2.10° N/mm?
Querkontraktionszahl v = 0,3
Streckgrenze op2 = 195 N/mm?.

Die Berechnung wurde fiir einen Innendruck in der Kithlung von 5 bar ausgefiihrt. Es
sind die Vergleichsspannungen nach Mises aufgefiihrt. Die maximale Spannung betragt
Omax = 22,5 N/mm?. Der Sicherheitsfaktor im Vergleich zu o¢ ; betrigt 8,7. Der Verlauf
der berechneten Vergleichsspannungen im Kiihlkanal wird in Abb 4.14 dargestellt. Die
dadurch hervorgerufene maximale Verformung der Kanalwande ist 0,026 mm. Sie wird
in Abb. 4.15 mit 250-facher VergroBerung dargestellt (H. Wyrwich 1989).
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Abb. 4.14: Spannungsverlauf im Kiihlkanal (H. Wyrwich 1989).
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Abb. 4.15: Verformung des Kiithlkanals in 250-facher Vergrofer
(H. Wyrwich 1989).




4.4.4. Kiihlung II

4.4.4.1. Beschreibung

Aufgrund der aufwendigen Fertigung der Version I wurde alternativ eine zweite einfa-
chere Kiihlung gebaut. Die Kiihlung nach Version II, s. Abb. 4.16, besteht hauptsich-
lich aus zwei Edelstahlrohren (1.4541), die auf ihre Magnetisierbarkeit iiberpriift wur-
den. Die Permeabilitdt lag bei x = 1,01 bis 1,03.

Das Innenrohr hat einen AuSlendurchmesser von 111 mm, einen Innendurchmesser von
109 mm und eine Linge von 1060 mm. Die Mantelfliche dieses Rohres wird durch
acht am Umfang gleich verteilte Blechstreifen in acht axiale Kanile aufgeteilt. Die
Blechstreifen haben eine Breite von 4 mm und eine Dicke von 2 mm. Sie werden an
der Mantelfliche des Innenrohres punktuell geschweiBt.

Das &ufere Rohr der Kiihlung hat einen Aufendurchmesser von 117 mm, einen Innen-
durchmesser von 115 mm und eine Linge von 1010 mm.

Zum Zusammensetzen der beiden Rohre wird das Innenrohr durch das AuBenrohr
durchgefiihrt. Aufgrund der geringeren Kontaktfliche zwischen den Kanaltrennstegen
(Blechstreifen) und dem Aufienrohr im Vergleich zur Version I ist kein Erwirmen bzw.
Abkiihlen der beiden Rohre vor dem Zusammensetzen erforderlich. Bei eventuell auf-
tretenden Schwierigkeiten mufl héchstens das Auflenrohr vor dem Zusammensetzen
erwarmt werden.

Die Kiihlkanile haben eine mittlere Breite von 40,4 mm, eine Tiefe von 2 mm und eine
Lénge von 995 mm. Der Querschnitt eines Kanals ergibt sich aus der Beziehung

Axkana = (Ré - R%) %,

wobei

R; = Innenradius des Kanals,

R; = 55,5 mm,

Ry = AuBlenradius des Kanals,
R2 = 57,5 mim,

¢ = Winkelanteil eines Kanals,
p = 410,

sind. Er errechnet sich zu A = 80,7 mm?.

Am oberen Ende der Kiithlung wird ein Flansch gleich dem der Version I angebracht.
Er wird am oberen Ende der Kiihlung mit dem Innen- und dem AuBenrohr dicht

113



41

53902008

i T — T G T 3 I 7 T 3 I 3 | 7
F F
45 |
€] | £
I
| | =
: l
1 17
2
% i
mtl
H f 7
; 3
i
]
H ; o
i o lo
% } — . 3 a e——— e ey f——1— |a
£ 2
34 -~ il
RE } <y ]
y A
o /
]
c < c
sy
8 8
090t
.n Schorfe Kanten 0.4 gebrochen Auvegr i Tog Nome Bonsrrarg Mallsted
b Umlvm;‘m " .0 Ll o
4 T e A HeTT ea | Kuehlung Il 1:1
3 uor [ e | e | e L
i w2 |u|sfa]elelet [ I
s 7 16| 30| 170] s00soc0loetiona s Abb, 4.16 -
s e ol b Ervats e Ty
] I 7 | s I 5 < arfar il Andenngisngose Tor [rme |10 00 Trsenit aren
1 |

o~ L opomurmer w38 237



verschweilt. Seitlich-an dem Flansch werden, in vier um 90° versetzte Bohrungen, vier
Rohrstiicke als Wassereinldufe angeschweiBt. Durch die mehrfachen Einliufe soll eine
gleichméBige Verteilung des Kiithlwassers in den Kanilen gewshrleistet werden. Dazu
werden die Enden der Einlaufrohrstiicke, die bis zum Einlaufkanal verlingert werden,
mit zwei seitlichen Bohrungen, als Normblenden, versehen, so daff die sprungartige
Querschnittsverengung eine Steigerung der Wassergeschwindigkeit beim Verteilen in
die Kiihlkanile bewirkt. AuBerdem werden seitlich an dem Flansch drei Flachstihle
zum Haltern des gesamten Systems angeschweiBt.

Am unteren Ende der Kiihlung bildet sich nach den Trennstegsenden der Auslaufka-
nal. Zum Wasserauslauf wird das duBlere Rohr mit zwei um 180° versetzte Bohrungen
versehen.

Zum Abdichten und zum AnschluB der beiden Auslauféffnungen werden seitlich an
das Auflenrohr zwei kleine Flansche eingesetzt. Da diese Flansche beim Durchfiithren
der Kithlung durch den Stator wihrend der Montage des Systems demontiert werden
miissen, werden sie durch einfach 1osbare Schellen an dem Aufenrohr gehalten.

AuBerdem wird stirnseitig am unteren Ende der Kithlung der Ring zum Haltern der
Dombheizung angebracht.

Innen- und Auflenrohr werden am unteren Ende dicht miteinander verschweift.

4.4.4.2. Druckverluste in der Kiihlung

Die experimentelle Untersuchung der Wasserverteilung in der Kiihlung hat gezeigt,
daf eine gleichméflige Verteilung des Kithlwassers in der gesamten Kiihlung einen ge-
samten Volumenstrom von 12 lit/min erfordert.

Zur Berechnung der Druckverluste entlang der Kiihlkanile wird angenommen, daf die-
ser Volumenstrom in die acht Kanile gleichmaBig verteilt wird. Dadurch ergibt sich
ein relativ geringer Volumenstrom von Vg = 0,025 lit/s pro Kanal.

Die mittlere Wassergeschwindigkeit durch die Kiihlkanile betragt dann vk = 0,309 m/s.
Die Reynolds-Zahl errechnet sich zu Re = 1173. Es handelt sich um eine laminare
Strémung. Die Druckverluste entlang der Kiihlkanale sind dementsprechend gering.
Sie errechnen sich zu Apg = 9,5 - 10~2 bar.

Dazu sollten die Druckverluste in den vier Einliufen der Kithlung berechnet werden.

Die Druckverluste aufgrund der sprungartigen Querschnittsverengung am Ende der
Einlaufrohrstiicke (von A; = 78,53 mm? zu A, = 7 mm?) errechnen sich aus
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Apgmy, = c-;’-vz,

mit = Widerstandsbeiwert aufgrund der Verengung (Normblende),
= 250,
= Wasserdichte,
= 1000 Kg/m3,
= Wassergeschwindigkeit im Einlaufrohrstiick,
v =0,64 m/s,
zu Apgm,= 0,51 bar.

4V D SN

Die Druckverluste aufgrund der Verzweigung in die zwei seitlichen Bohrungen am Ende
der Einlaufrohrstiicke errechnen sich aus

Apgm, = ¢ ’sz,

mit = Widerstandsbeiwert aufgrund der Verzweigung (T-Stiick),
= 1,3,
= Wasserdichte,
= 1000 Kg/m?3,
= Wassergeschwindigkeit im Einlaufrohrstiick,
v =0,64 m/s,
zu Apgmw,= 0,00266 bar.

4T D SN

Die Druckverluste aufgrund der plétzlichen Erweiterung des Querschnitts im Kiihlkanal
errechnen sich aus

Apemw, = ¢ gvz,

mit = Widerstandsbeiwert aufgrund der Erweiterung,
= 109,
= Wasserdichte,
= 1000 Kg/m3,
= Wassergeschwindigkeit im Kiihlkanal,
v =0,309 m/s,
zu Appmn= 0,052 bar.

<™ D SNy

Die Druckverluste im Wasserauslauf der Kiihlung wurden zu unwesentlich kleinen Wer-
ten berechnet.
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Die gesamten Druckverluste in der Kiihlung ergeben sich aus der Summe der Teilver-
luste

Apges = Apx + Apem; + Apew, + APEN,
zu Apges = 0,57bar.

Die berechneten Gesamtdruckverluste bilden nur 11,4 % des normalen Wasserleitungs-
drucks. Mafinahmen zur Férderung des Kiihlwassers sind nicht erforderlich.

4.4.4.3. Festigkeitsberechnung
Zur Festigkeitsberechnung wurde die Kiihlung als Druckbehilter betrachtet.

Das Auflenrohr wurde als eine Zylinderschale unter innerem Uberdruck p = 5 bar
berechnet. Die erforderliche Wanddicke von Zylinderschalen unter innerem Uberdruck
ergibt sich nach AD-Merkblatt Bl aus der Beziehung

D,
K + ¢ + ca.
S

- ——2'P
205v+p

Dabei bedeuten:

D. = Auflendurchmesser der Zylinderschale bzw. des AuBlenrobres,

D, = 117 mm,

p = Priif- bzw. Berechnungsdruck,

P = 5 bar,

K = Festigkeitskennwert bei Berechnungstemperatur,

K = o092 =195 N/mm? (1.4541 bei 20 °C),

S = Sicherheitsbeiwert,

S = 1,5

v Faktor zur Beriicksichtigung der Ausnutzung der zuléssigen Berechnungs-
spannung in Schweifinihten,

v = 1,0,

¢1 = Zuschlag zur Beriicksichtigung der Wanddickeniiberschreitung, bei auste-
nitischen St3hlen,

aq = 0,

c; = Abnutzungszuschlag, bei austenitischen Stihlen,

Co = 0.

Die erforderliche Wanddicke wurde zu s = 0,22 mm berechnet. Die Wanddicke des
Auflenrohres mit 1 mm ist um Faktor 4,5 grofler als die berechnete erforderliche Wand-
dicke.
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Das Innenrohr mit einer Wanddicke von 1 mm wurde als Zylinderschale unter duerem

Uberdruck berechnet.

Unter suflerem Uberdruck bildet sich die gleiche mittlere Vergleichsspannung &, s, aus
wie bei der Innendruckbelastung. Zusatzlich ist jedoch nachzupriifen, ob Einbeulen
auftreten kann. Hierbei sind zwei Fille zu unterscheiden:

- elastisches Einbeulen und
- plastisches Verformen.

Bei elastischem Einbeulen kann das diinnwandige Rohr durch den AuBendruck ein-
geknickt werden, ohne da8 die Streckgrenze des Werkstoffs iiberschritten wird. Bei
plastischem Verformen kann bei einer vorhandenen Unrundheit ein dickwandiges Rohr
durch den AuBendruck iiber die Streckgrenze beansprucht und dadurch verformt wer-
den.

Es ist daher fiir das diinnwandige Innenrohr die Berechnung gegen elastisches Einbeulen
und gegen plastisches Verformen durchzufiihren. Der errechnete kleinste Wert fiir den
zuldssigen Betriebsiiberdruck p,. ist mafigebend.

Nach AD-Merkblatt B6 ergibt sich der zulissige Betriebsiiberdruck gegen elastisches
Einbeulen aus der Formel

D E 20 Se—C]_—Cz+ 80

el,zul =

’ S 212 a 2(n — 2
K (n2—1)[1+(’—z‘)] P 12n=2%)

2 _1_ e — 13
{nz 14 2n“ —1 21/] ) [se ](;1 cz] }
1-(3) :

Dabei sind:
E = Elastizitdtsmodul bei Berechnungstemperatur,
E = 2,0-10° N/mm? (1.4541 bei 20 °C),
Sk = Sicherheitsbeiwert gegen elastisches Einbeulen,
Sk = 3,
Z = Hilfswert, er wurde nach AD-Merblatt B6 unter Beriicksichtigung
der Rohrlénge 1 = 1 m zu Z = 0,16 errechnet,
Z = 0,16,
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n = Anzahl der moglichen auftretenden Einbeulwellen, sie wurden un-
ter Beriicksichtigung der Rohrlingel =1 m zu n = 1,71 errechnet
und in der Formel nach AD-Merkblatt B6 n = 2 angesetzt,

n = 2,
ciund c; = Zuschlige der Wanddicke, bei austenitischen Stihlen,
ag=c¢ = 0,
D. = Auflendurchmesser der Zylinderschale bzw. des Innenrohres,
D. = 111 mm,
v = Querkontraktionszahl,
v = 0,3.

Der zuldssige Betriebsiiberdruck gegen elastisches Einbeulen wurde zu Pel,zul = 1,23 bar
berechnet. Dieser Wert ist um einen Faktor von 2,16 groBer im Vergleich zum erforder-
lichen Betriebsiiberdruck zur Uberwmdung der Druckverluste in der Kithlung Ap =
0,57 bar.

Der kritische Betriebsiiberdruck gegen elastisches Einbeulen betragt

Pelkrit = Pelzul * 9K = 3,69 bar.

Nach AD-Merkblatt B6 ergibt sich der zuldssige Betriebsiiberdruck gegen plastisches
Verformen aus der Formel

_ 20K se—ci—c )
Pplzul = 3 D,

1,5u (1-0,202).p,’
100 (Se - Ci — Cz)

Dabei sind:
K = Festigkeitskennwert bei Berechnungstemperatur,
K = 09,2 = 195 N/mm? (1.4541),
S = QSicherheitsbeiwert gegen plastisches Verformen,
S = 1,6,
Se = ausgefiihrte Wanddicke,
Se = 1 mm,
cpund c; = Zuschlige der Wanddicke, bei austenitischen Stihlen,
ag=c = 0,
D, = Aufendurchmesser der Zylinderschale bzw. des Innenrohres,
D, = 111 mm,
u = Unrundheit, es wurde u = 1,5 % angenommen,
u = 1,5%.
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Der zulissige Betriebsiiberdruck gegen plastisches Verformen wurde zu ppipu = 6,37 bar
berechnet.

Da ppizul > Pelzub, ist der elastische Einbeuldruck fiir die Ausfithrung des Innenrohres
der Kiihlung mafigebend.

4.4.5. Halte— und Justiervorrichtung des Heiz— und Kiihlsystems des Do-
mes

4.4.5.1. Aufbau und Funktion

Zum Haltern und Justieren des Heiz— und Kiihlsystems des Domes wurde eine spezi-
elle Vorrichtung gebaut. Diese Vorrichtung wird am oberen Arbeitskopf der vertikalen
Glasdrehmaschine angeschlossen, s. Zusammenstellung der HWC—Quarzglasapparatur
in Abb. 3.2. Dadurch wird das Mitschleppen der Halterung bzw. des gesamten Sy-
stems durch den Arbeitskopf zur eventuellen Verstellung der Bauhohe der Apparatur
erméglicht, ohne daB die Halterung demontiert wird.

Das zusammengesetzte Heiz— und Kiihlsystem wird durch eine Art von hingender
Lagerung an die Trigerplatte (1) der Halterung angeschlossen, s. Abb. 4.17. Die
Tragerplatte wird in der Mitte mit einer Bohrung zur Durchfithrung des Rezipienten
und des Systems versehen, da die Halterung standig an der vertikalen Glasdrehmaschine
installiert bleibt. Um eine Montage bzw. Demontage der Platte bei eingespanntem
Rezipient zu erméglichen, wird sie in der Mite in zwei Teile getrennt.

In drei Punkten der Trégerplatte, die durch die drei Haltestahle (2) der Kithlung vor-
gegeben werden, werden drei nach oben gerichtete Gewindestangen (3) eingebracht.
Nach der Durchfiihrung des Heiz- und Kiihlsystems (4) durch den Spalt zwischen Sta-
tor und Rezipient werden die Flachstdhle der Kithlung durch Schraubenmutterpaare
an die Gewindestangen befestigt.

Die Gewindestangen (3), die 50 mm lang sind, erméglichen eine Hohenverstellung der
Dreipunktlagerung des Systems. Dadurch kann das System in axialer Richtung ver-
schoben werden bzw. der Neigungswinkel der Mittelachse des Systems zur Rezipient—
bzw. Statorachse variiert werden.

Zur Verschiebung des Systems in der horizontalen Ebene senkrecht zur Mittelachse
werden die Bohrungen der Haltestshle (2) der Kithlung 25 mm lang ausgefiihrt (Lang-
16cher).

Die Lange der Gewindestangen und der Langlécher der Haltestdhle, die die Grenzen der
verschiedenen Justiermdglichkeiten bestimmen, reichen zur Zentrierung des Systems
innerhalb der maximal verfiigbaren gesamten Spaltbreite von 4 mm.

120



I
W 1 W | Q 1 ey 1 ) ; £ ! ;
g
- 2 |&
S |<
v E |a
£ 0 L
TE S
- 2% |s -
. -
; // 230
i / |~ [
K ? - 6 | .
I ] /A e
i Nz ; 48 |
' Y =, miT
Z ai Y T
. i
‘ /! : ;
» - I3 { ! -
f gl i
. o iy
' § T !;
| < :x i gif
! BT
: Z 260 §-I§§§{§ TRRY
i == 2 N e
gs s.i!}i Tl
. 1 ) all i
|
i ' }
: 2
i i b
i 72-2—— T = Jd
' 814 i
N 1. Trigerplatte, 2. Haltestihle des Heiz— und Kiihlsystems, 3. Gewindestan- )
N en, 4. Heiz— und Kiihlsystem, 5. Auflagetriger, 6. Haltearme
gen, geirag
r m'?f:':”"'mmw"::: i Y Wao « fyu ~ 5 23005 WSMG
u | [ < { Q i (%) ] @ ] <

121

[RUarye



Die Tragerplatte wird an den zwei Auflagetrigern (5) verschraubt. Die Auflagetriger
verbinden die Trigerplatte mit der AnschluBstelle der Halterung. Die Form der Aufla-
getrager wird dem Verlauf der wirkenden Biegemomente angepafit. Stirnseitig an den
stirkeren Enden der beiden Auflagetrdger wird jeweils ein 30 mm dicker Haltearm (6)
verschraubt. Die Haltearme werden jeweils durch zwei M12-Schrauben an dem oberen
Arbeitskopf der vertikalen Glasdrehmaschine angeschlossen.

4.4.5.2. Konstruktion

Die Halterung wurde aus AIMg; (3.3535.08) gebaut hauptsichlich wegen des gerin-
geren Gewichtes im Vergleich zum Stahl. Auferdem besteht fiir die Halterung nicht
die Notwendigkeit der Verwendung eines hochtemperaturbestindigen Werkstoffes. Sie
wird nicht thermisch belastet, da sie auierhalb der inneren Sicherheitskapsel bei Raum-
temperatur liegt.

Die geringeren Festigkeitswerte des AlMgs im Vergleich zum Stahl kénnen durch die
grofer ausgefithrten Querschnitte, die in der Berechnung in Form von Trigheits- und
Widerstandsmomenten erscheinen, ausgeglichen werden.

Die Halterung wird durch das Eigengewicht (ca. 24 Kg) und das Gewicht des Heiz-
und Kiihlsystems (ca. 22,5 Kg) hauptsichlich auf Biegung beansprucht. Die erzeugten
Biegemomente wachsen durch den langen Hebelarm der Auflagetriger. Die maximale
Biegespannung wirkt auf die Haltearme. Sie wurde zu oy, = 16,55 N /mm? berechnet.
Der Sicherheitsfaktor im Vergleich zu oy,p zza = 50 N/mm? betrigt 3. Die maximale
Durchbiegung der Halterung wurde zu f.x = 0,17 mm berechnet.

4.5. Stromversorgung der Domheizung

Fir die Domheizung wurde eine serienmafige Gleichstromversorgung des Typs TN 100~
5000 2p von der Fa. Heinzinger in Rosenheim besorgt. Die maximale Ausgangsspan-
nung dieses Gerédtes betrigt 100 V. Die maximale Ausgangsleistung 5 KW.

Die Domheizung soll mit Gleichstrom betrieben werden, um die durch den im Heizleiter
flieBenden Strom erzeugten Magnetfelder méglichst konstant zu halten. Dadurch sollen
Stérungen an den Magnetfeldern der magnetischen Lagerung vermieden werden.

Die Stromversorgung besteht aus zwei getrennten, jedoch zusammenwirkenden Regel-
kreisen, einer thyristorgesteuerten Spannungsquelle und einer Transistor-Serienstabili-
sierung. Die thyristorgesteuerte Quelle liefert am Ladekondensator eine Spannung, die
um einen festen Betrag hoher ist als die Ausgangsspannung. Diese Differenz wird am
Serientransistor zur Ausregelung der Restwelligkeit benutzt. Es wird ein stabilisierter,
geglatteter Gleichstrom geliefert:
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Regelzeit der Spannung

(Leerlauf-Vollast): 50 psec auf 1 x 10~2 vom Endwert
Stabilitdt der Spannung

(unter kontanten Bedingungen): +2 % 10~* vom Endwert iiber 8 h
Restwelligkeit der Spannung: < 1 x 10™* vom Endwert eff.

(max. 3 x 10~ ss)
Stabilitdt des Stromes
(unter konstanten Bedingungen): +2 x 10~ vom Endwert iiber 8 h
Restwelligkeit des Stromes: < 5 x 10™* vom Endwert eff.
(max. 1 x 1072 ss)

(Heinzinger 1989).

Aus der maximalen Ausgangsspannung der eingesetzten Stromversorgung errechnet
sich die maximale an die Domheizung gelieferte Leistung zu

Uax
Pames = 25 = 3846 W,

mit Rges = 2,6 {2, als gesamter Widerstand der Heizleiter. Diese Leistung ist um einen
Faktor von 1,91 groBer als die in Kap. 4.3.2. berechnete Wirmeverlustleistung des
Systems Q = 2010 W und um einen Faktor von 1,40 gréfer als die im Kap. 4.4.2.2. be-
rechnete Warmeverlustleistung Q = 2744 (klemere Isolierplatte, die bei der Auslegung
der Stromversorgung zugrunde gelegt wurde).

4.6. Test des erstellten Heiz— und Kiihlsystems

4.6.1. Versuchsprogramm

Die Funktionsféhigkeit des erstellten Heiz— und Kiihlsystems, das nach den gegebenen
Abmessungen gebaut wurde, sollte vor dem Einsatz in der HWC-Apparatur festge-
stellt werden. Zuerst ist zu untersuchen, ob das System die gestellten thermischen
Anforderungen erfiillt:

a) Betriebstemperatur der Domheizung zwischen 700 und 750 °C.

b) Aufnehmen der radialen Wirmeverluste, die iiber die Isolation an die Kiihlung
tibertragen werden, ohne daB das Kithlwasser {iber die gesamte Kiithlung eine Tem-
peratur von 25 °C iiberschreitet.
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Zusétzlich sollten folgende Betriebsparameter des Systems ermittelt werden.

a) Die erforderliche elektrische Leistung zum Aufrechterhalten der Betriebstemperatur
in der Dombheizung in stationdrem Zustand. Diese Leistung sollte mit der maximal
einzubringenden Leistung der Stromversorgung verglichen werden.

b) Druckverluste in den zwei Kithlungen (I, II).

Mittels der Versuchsergebnisse sollte die mittlere Warmeleitféhigkeit des Ringspal-
tes zwischen Heizung und Kiihlung ermittelt werden. In dem Spalt wurde aufgrund
der vorhandenen Toleranzen in der Dicke eine Isolierplatte, deren Dicke kleiner als
die verfiigbare Spaltbreite ist, eingesetzt. Dies hat die Bildung von unerfafibaren
Hohlrdumen zur Folge, die die rechnerische Ermittlung der mittleren Warmeleitfahig-
keit iiber den gesamten Spalt verhindern.

Zur Untersuchung des thermischen Verhaltens des Systems ist eine geeignete Versuchs-
anordnung erforderlich.

Dariiberhinaus sollte das System in Verbindung mit der magnetischen Zieh—~ und Dreh-
vorrichtung getestet werden. Dabei kann neben dem thermischen Verhalten insbeson-
dere der Einflul der Materialien des Systems und des in der Heizung flieBenden elektri-
schen Stromes auf der magnetischen Lagerung iiberpriift werden. Dieser Test muf in
der vertikalen Glasdrehmaschine durchgefiihrt werden, damit auch die Montage bzw.
Demontage des Systems unter realen Bedingungen erprobt wird.

4.6.2. Untersuchung des thermischen Verhaltens des Systems

4.6.2.1. Versuchsanordnung

Die Versuchsanordnung zur Untersuchung des thermischen Verhaltens des Systems wird
in Abb. 4.18 schematisch dargestellt.

Das Heiz— und Kiihlsystem wird durch ein Gestell in der vertikalen Lage gehalten.

Innerhalb des Heizrohres wurde ein Glaskolben mit einem Durchmesser von 90 mm,
gleich dem Durchmesser des Rezipient—Rohrteils im Dombereich, eingesetzt. Dadurch
sollte ein real &hnlicher Zustand im Inneren des Heizrohres geschaffen werden. Aufier-
dem wird durch den geschlossenen Glaskolben eine Luftkonvektion im Inneren des Heiz-
rohres vermindert, die die thermischen Verhiltnisse stark verindern kénnte. Durch ein
Roéhrchen im Deckel des Glaskolbens wurden drei Thermoelemente durchgefithrt und
in drei verschiedene Hohen innerhalb des Glaskolbens positioniert.
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Thermoelemente

Thermoelemente und Heizleiter
der Domheizung

Manometer T Manometer
DurchfiuBmesser / /
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:

Glaskoiben i Kuehlung
Isolation

Gestell % ‘ Heizung

Isolation
feuerfeste
B e Steine

Abb. 4.18: Versuchsanordnung zur Untersuchung des thermischen Verhaltens des Heiz-
und Kiihlsystems.

Um die axialen Wirmeverluste des Systems mdglichst klein zu halten, wurden am
Deckel und Boden des Systems mehrere Lagen aus Hochtemperatur-Isolationsmateria-
lien eingebracht.
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Die Temperaturmessung im Heizrohr erfolgt durch die an der Mantelflache des Heizroh-
res fixierten Thermoelemente. Die insgesamt acht Thermoelemente des Heizrohres sind
paarweise, um 180° versetzt, in vier verschiedenen Hohen angeordnet. Zur Erfassung
der gemessenen Temperaturen wurden die Thermoelemente an einem Mehrkanalschrei-
ber angeschlossen.

Die Temperatur am Kiihlmantel wurde mit einem Temperaturfiihler gemessen. Um den
Druckabfall in der Kiihlung zu messen, wurden zwei Manometer in die Wasserleitung
vor und hinter der Kithlung installiert. Zur Ermittlung des Kithlwasserstroms wurde
ein Durchflumesser vor der Kiihlung installiert.

Die Domheizung wurde an die Gleichstromversorgung der Fa. Heinzinger angeschlos-
sen.

4.6.2.2. Versuchsdurchfithrung und —ergebnisse

Insgesamt wurden vier Aufheizversuche durchgefiihrt. Bei den ersten drei Versuchen
wurde die Kithlung nach der Version I und beim letzten Versuch die Kiithlung nach
Version II eingesetzt.

Bei dem ersten Versuch wurde in die Domheizung zum Aufheizen auf Betriebstempe-
ratur eine elektrische Leistung von 2,7 KW, die gleich der berechneten Leistung zum
Aufrechterhalten einer Temperatur von 720 °C in der Dombheizung ist, eingespeist.
Nach dem Erreichen des stationdren Zustandes wurden in der Heizung Temperaturen
zwischen 697 und 757 °C gemessen. Das erreichte Temperaturfeld in der Heizung und
im Glaskolben war nicht homogen. Die niedrigste Temperatur trat am oberen Ende
der Heizung auf. Sie war um AT = 60 K kleiner als die héchste Temperatur in der
Heizung. Die mittlere Temperatur in der Heizung lag bei ca. Ty, = 730 °C.

Bei den néichsten drei Versuchen wurde die Domheizung mit der gleichen elektrischen
Leistung von ca. 2,7 KW beaufschlagt. Bei dieser Leistung stellte sich der stationére
Zustand in der Heizung nach ca. 100 Minuten ein. Die 700 °C wurden in der Heizung
schon innerhalb von 70 Minuten iberschritten. Im stationiren Zustand wurden bei den
drei Versuchen in gleichen Positionen der Domheizung ungefahr gleiche Temperaturen
mit einer maximalen Abweichung von £ 2 K erreicht.

Zur Ermittlung der eingespeisten elektrischen Leistung wurden die elektrische Span-
nung und der Strom an der gemeinsamen Anschluistelle der fiinf parallel geschalteten
Heizleiter der Domheizung gemessen. Sie betrugen U = 85 V und I = 32 A.

Bei den ersten drei Versuchen wurde in der Kithlung (Version I) ein Wasservolumen-

strom von V = 6 lit/min eingestellt. Mit dem Temperaturfiihler wurde mehrmals
die Temperatur in verschiedenen Stellen des Kithlmantels gemessen. Die Temperatur
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nahm entlang des bifilaren Kiihlkanals, abwérts im Hinstrom und aufwirts im Riick-
strom, bis zum Auslauf am oberen Ende der Kiihlung zu. Die maximale Temperatur im
Kithlmantel lag bei 22,4 °C. In der Kiihlung wurde ein Druckabfall von Ap = 2,7 bar
gemessen.

Im letzten Versuch wurde die Kiithlung nach der Version II und eine neue Isolations-
platte mit einer mittleren Dicke von 3,5 mm eingesetzt. Die elektrische Einspeiselei-
stung der Domheizung wurde wie bei den vorher durchgefithrten Versuchen bei ca.
2,7 KW eingestellt. Der stationdre Zustand wurde in ca. 100 Minuten erreicht. Dabei
lag die mittlere Temperatur in der Heizung bei ca. Ty, = 750 °C. Die maximale Tem-
peraturdifferenz in der Heizung betrug AT = 104 °C. Sie war um den Faktor 2 grofer
als bei den vorherigen Versuchen.

Der Wasservolumenstrom in der Kithlung II wurde auf V = 12 lit /min eingestellt. Er ist
damit zweimal groBer als bei der Kithlung nach der Version 1. Diese Verdoppelung des
Volumenstroms hat keine Anderung bzw. Zunahme der Warmeverluste des Systems
verursacht. Sie hat aber eine deutliche Reduzierung der Temperatur im Kiihlmantel
bewirkt. Die maximale Temperatur im Kiihlmantel lag bei Tx = 18 °C, wobei die
Temperatur abwirts in den vertikalen Kanilen zunahm. In der Kithlung wurde ein
Druckabfall von Ap = 0,7 bar gemessen.

Bei allen Versuchen wurde nach einer Verweilzeit bei Betriebstemperatur im stationiren
Zustand die Heizung ausgeschaltet. Im oberen, relativ "kilteren” Teil der Heizung
wurde die Temperatur von 653 °C, die der Temperatur der As—Quelle bzw. der stdchio-
metrischen As-Gleichgewichtstemperatur entspricht, innerhalb von einer Minute un-
terschritten. In den anderen Stellen der Heizung dauerte es unterschiedlich linger. Die
Abkiihlphase des Systems auf Raumtemperatur bei laufender Kiihlung dauerte um die
zwei Stunden.

In den Tabellen 4.2 bis 4.5 werden die wichtigen Ergebnisse der durchgefiihrten Ver-
suche zur Untersuchung des thermischen Verhaltens des erstellten Heiz— und Kihlsy-
stems dargestellt. Die Temperaturen wurden im stationdren Zustand gemessen, wobei
die Temperaturen Ty — T4 den Thermoelementen an der Mantelfliche des Heizrohrs
TE; (30 mm), TE, (363 mm), TE; (697 mm) und TE, (1030 mm) entsprechen (in
Klammern werden jeweils die Abstinde der Thermoelemente von der oberen Kante des
Heizrohrs angegeben). Die Temperaturen T — T entsprechen den Thermoelementen
im Glaskolben TE; (100 mm), TEg (500 mm) und TE7 (800 mm). In Klammern werden
jeweils die Absténde der Thermoelemente vom Deckel des Glaskolbens angegeben.
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Heizung: Qq = 2720 W, U=85V,1=32 A

Tabelle 4.2:

Tabelle 4.3:

Temperaturen im Ty | T | Ts | Ta | Ts | Te | T4

stationdren Zustand

in °C 698 | 752 | 732 [ 757 | 691 | 763 | 762
Kihlung : V= 6 lit/min, Ap = 2,7 bar

Temvavr = 15,7 °C, Tayspavr = 22,4 °C

Temperaturen T < T

im Kiithlmantel K = -AUSLAUF

Ergebnisse des 1. Versuchs.

Heizung: Qg = 2720 W, U=85V,I1=32 A
Temperaturen im Ty | To | Ta | T4 | Ts | Te | Ty
stationdren Zustand
in °C 698 | 752 | 731 | 757 | 690 | 761 | 762

Kiihlung I: V = 6 lit/min, Ap = 2,7 bar

Temvavr = 15,3 °C, Tayspauvr = 22,1 °C
Temperaturen T <1
im Kiithlmantel K = LAUSLAUF
Ergebnisse des 2. Versuchs.

Heizung: Qg = 2720 W, U=85V,1=32 A
Temperaturen im Ty [T | Ta | Ty | Ts | Te | Ty
stationdren Zustand
in °C 697 | 753 | 733 | 757 | 696 | 764 | 761

Kiihlung I: V = 6 lit/min, Ap = 2,7 bar
Temravr = 15,0 °C, Tausavr = 21,7 °C

Temperaturen

im Kithlmantel Tx < Tavsuavr

Tabelle 4.4:

Ergebnisse des 3. Versuchs.
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Heizung: Qq = 2720 W, U=85V,I=32A

Temperaturen im T | To | Ts | Ta | Ts | Te | Tr
stationiren Zustand

in °C 685 | 765 | 789 | 702 | 690 | 771 | 765
Kiihlung II: V = 12 lit/min, Ap = 0,7 bar
Temravr = 15,0 °C, Tausvavr = 18,5 °C

Temperaturen
Tk < TausLaur

im Kiithlmantel

Tabelle 4.5: Ergebnisse des 4. Versuchs.

4.6.2.3. Auswertung — Berechnung der mittleren Wirmeleitfdhigkeit des
Isolierspaltes

In Abb. 4.19 wird das Temperaturprofil der Domheizung nach den Ergebnissen der
ersten drei Versuche dargestellt. Die Temperaturprofil-Kurve wurde nach den Mit-
telwerten der in den vier verschiedenen Mefistellen der Domheizung im stationiren
Zustand gemessenen Temperaturen gebildet. Aus der Fliche, die sich zwischen der
Temperaturprofil-Kurve und der Lingenachse bildet, wurde die mittlere Temperatur
{iber die gesamte Linge der Domheizung ermittelt. Sie betrigt Ty, = 734,5 °C. Die
Fliche wurde mit dem Planimeter erfaft.

TleCl]
8§00

700

600

500

4004

Abb. 4.19: Mittleres Temperaturprofil der Domheizung in den Versuchen 1 - 3.
T1m = 698 OC, Tgm = 752 OC, Tam = 732 OC, T4m = 757 OC

In Abbildung 4.20 wird nach der gleichen Art das Temperaturprofil der Domheizung im
stationaren Zustand nach den Ergenissen des 4. Versuchs dargestellt. Dieser Versuch
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wird aufgrund der unterschiedlichen Ergebnisse, die in der neu eingesetzten Isolierplatte
und Kithlung (Version II) liegen kénnten, getrennt behandelt. Die mittlere Temperatur
iiber die gesamte Linge der Domheizung betrigt Ty, = 753,7 °C.
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Abb. 4.20: Temperaturprofil der Domheizung im 4. Versuch.

Die erforderliche Leistung Qq = 2720 W zum Erreichen und Aufrechterhalten des
Betriebszustands der Dombheizung entspricht ca. 71 % der maximal mdglichen Lei-
stung der Stromversorgung Q = 3846 W. Dies bedeutet, dafl beim Betriebszustand der
Stromversorgung noch Leistungsreserven zur Verfiigung stehen.

Aus der experimentell ermittelten Warmeverlustleistung der Heizung kann die mittlere
Wirmeleitfahigkeit des Ringspaltes zwischen Heizung und Kiihlung ermittelt werden.
Dabei wurde als radiale Warmeverlustleistung die erforderliche elektrische Leistung
zur Aufrechterhaltung der Betriebstemperatur in der Heizung angesetzt. Gleichzeitig
wurde vorausgesetzt, daB die axialen Warmeverluste der Heizung infolge der ausrei-
chenden Isolation minimal gehalten wurden. Bei der im Deckel und Boden des Systems
eingesetzten Isolation konnen sie unter 10 W betragen.

Die mittlere Warmeleitfahigkeit wird iiber den Warmedurchgangskoeffizienten ermit-
telt. Er ergibt sich aus der Bezichung zur Ermittlung der Warmeverlustleistung des
Systems

Q =kyg -A-AT

bzw.

__9 & Q= Gy =
ky, = A-AT(l)’ mit Q = Qa = 2720 W.
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Als Temperaturdifferenz im System wurde die Differenz zwischen der mittleren Tem-
peratur in der Heizung und der mittleren Temperatur in der Kithlung angesetzt bzw.

AT = Tog — (Tm,EIN -12- Tm,AUS) .

Fiir die ersten drei Versuche (Kiihlung I) wurde der Mittelwert der Wassereinlauf— bzw.
Wasserauslauftemperaturen gebildet. Sie betragen Tppmv = 15,33 °C und Tmaus =
22,06 °C. Als mittlere Temperatur bei der Heizung wurde To, iz = 734,5 °C angesetzt.
Dadurch ergibt sich AT = 715,8 K. Die wirmedurchsetzte Flache A ist die innere
Fliche der Kiihlung A = 3630 cm?.

Aus (1) ergibt sich ein Wirmedurchgangskoeffizient fiir das bei den ersten drei Versu-
chen eingesetzte System von kg, = 1,047 - 1073 W/cm?K.

Die mittlere Warmeleitfahigkeit des Ringspaltes ergibt sich aus der Beziehung

X 1
BT In(D./D) , 1
D=5 tw
bzw.
D.ln(D,/D;)
ASI = .
? (i~ &)
kyy @
Dabei bedeuten,
D, = Auflendurchmesser des Ringspaltes bzw. innerer Durchmesser der
Kiihlung,
Da = Dix = 10,9 cm,
D, = Innendurchmesser des Ringspaltes bzw. AuBendurchmesser des
Heizrohres,
D; =D.; = 9,935 cm (bei 720 °C),
ka, = Wairmedurchgangskoeffizient,
ky, = 1,047 - 10~ W/cm?K,
or = Warmeiibergangskoeffizient (bezogen auf die Kiihlung I),
ar = 0,81 W/cm?K.

Er ergibt sich A, = 5,28 - 107 W/cmK bzw. 0,0528 W/mK.

Fiir das bei dem vierten Versuch eingesetzte System wurde die mittlere Warmeleitfahig-
keit des Ringspaltes zwischen Heizung und Kiihlung nach der gleichen Art berechnet.
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Der Wirmedurchgangskoeffizient dieses Systems kg, = 1,017 - 10~ W/cm?K ist kleiner
im Vergleich zum ersten Heiz— und Kiihlsystem. Dies liegt hauptséchlich in dem ge-
ringeren Wirmeiibergangskoeffizient o = 0,088 W/cm?K, aufgrund der Strémungsart
des Wassers in der Kiihlung II, im Vergleich zum oj. Es gilt

X 9,92
an

Aus diesemn Grund wurde beim vierten Versuch eine héhere Temperatur in der Heizung
bei gleicher elektrischer Leistung erreicht, s. Tab. 4.5.

Die mittlere Warmeleitfdhigkeit des Isolierspaltes des zweiten Systems wurde zu Ay, =
5,079 - 107* W/cmK bzw. 0,051 W/mK errechnet.

Die ermittelten Werte bzw. deren Mittelwert

_ ’\81 + ’\SH _ -4
5 =518 - 107 —=

bzw.0,052 W/mK

Asm =

kénnen als Richtwert fiir die mittlere Warmeleitfahigkeit des Isolierspaltes, bei den
eingesetzten Isolierplatten mit einer Dicke von 3,5 mm, des erstellten Heiz— und Kiihl-
systems des Domes eingesetzt werden.

4.6.3. Test des Heiz— und Kiihlsystems in Verbindung mit der magneti-
schen Zieh~ und Drehvorrichtung

4.6.3.1. Versuchsanordnung — Montage des Heiz— und Kiihlsystems

Der Test sollte in der vertikalen Glasdrehmaschine durchgefiihrt werden. Die Versuchs-
anordnung wird in der Abb. 4.21 dargestellt. Bei diesem Test wurde die Kithlung nach
der Version II eingesetzt, da sie nach den Versuchsergebnissen eine stirkere Abkiihlung
im Vergleich zur Kiihlung I bewirkt hat.

Das Rezipient—Oberteil wurde am oberen Spannfutter zentrisch eingespannt. Der Sta-
tor wurde nach dem Rezipient-Oberteil justiert. Der Rotor wurde in das Rezipient—
Oberteil eingeschoben und durch die magnetischen Felder des Stators in der zentrischen
Lage gefangen. Das Rezipient—-Oberteil wurde am unteren Ende durch das untere
Spannfutter eingespannt und das obere Spannfutter gedffnet. Das zusammengesetzte
Heiz— und Kiihlsystem wurde von der Versuchsraumdecke aus durch den oberen Ar-
beitskopf in dem Spalt zwischen Stator und Rezipientwand einwandfrei durchgefiihrt
und an der Halterung befestigt. Dabei wurde keine St6rung der magnetischen Lagerung
beobachtet. Der Rotor blieb in seiner zentrischen Lage.

132



Isolation
oberes Spannfutter
Heiz- und
Kuehisystem
des Domes
Rezipient-Oberteil
vz ] | v 7
NN NN
i
|
Stator — | I
Rotor

Isolation
unteres Spannfutter

Abb. 4.21: Versuchsanordnung zum Test des Heiz— und Kuhlsystems in Verbindung
mit der magnetischen Zieh— und Drehvorrichtung. =
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Das Rezipient—Oberteil wurde wieder im oberen Spannfutter eingespannt. Der obere
Einspannbereich sowie das untere Teil des Rezipient-Oberteils wurden isoliert, um die
axialen Warmeverluste moglichst klein zu halten.

Zur Temperaturmessung wurden die acht Thermoelemente der Domheizung an dem
Mehrkanalschreiber angeschlossen.

Die Domheizung wurde an die Gleichstromversorgung angeschlossen.

4.6.3.2. Versuchsdurchfithrung, —ergebnisse

Der Rotor wurde in Drehbewegung versetzt. Er lief einwandfrei, zentrisch im Dombe-
reich des Rezipient-Oberteils. Die Stromversorgung wurde eingeschaltet und auf eine
Leistung von Qa = 2720 W eingestellt. Wahrend des Einschaltens und der Erhdhung
der elektrischen Leistung wurde keine Stérung im Lauf des Rotors beobachtet. Auf-
grund des mitaufgeheizten Rotors dauerte das Aufheizen des Systems auf Betriebstem-
peratur langer im Vergleich zu den vorherigen Versuchen. Dies wurde auch bei der
Ausbildung des Temperatur—Profils in der Domheizung ersichtlich. Die Temperaturen
nahmen im Bereich der Domheizung oberhalb und unterhalb des Rotors schneller zu
als im Bereich des Rotors. Um das Aufheizen zu beschleunigen, wurde die elektrische
Leistung auf Q = 3255 W erhoht. Fiir kurze Zeiten wurde die Heizung auch mit der
maximalen Ausgangsleistung der Stromversorgung von ca. 4 KW betrieben. Dabei
wurde keine Stérung im Lauf des Rotors beobachtet.

Die Grenzen der 700 °C wurden iiber die gesamte Heizung in 90 Minuten diberschritten.

Der stationdre Zustand im System stellte sich bei der elektrischen Leistung von Qu =
3255 W- nach 130 Minuten ein.

In Tabelle 4.6 werden die gemessenen Temperaturen im System beim stationiren Zu-
stand angegeben. Die Temperaturen T; — Ts entsprechen den Thermoelementenpaaren
an der Mantelfliche der Domheizung, deren Thermoelemente um 180° versetzt sind,
TE]_ - TE5 (30 mm), TE2 - TEG (363 mm) TE3 - TE7 (697 mm) und TE4 - TEg
(1030 mm). In Klammern werden jeweils die Abstinde der Thermoelemente von der
oberen Kante des Heizrohrs angegeben.

Die niedrigen Temperaturen, die am unteren Ende der Domheizung auftraten, sind
durch mangelhafte Isolation des unteren Bereichs des Rezipient—Oberteils zu erkliren.

Das System wurde iiber zwei Stunden im stationiren Zustand betrieben. Der Rotor
lief bei den hohen Temperaturen stérungsfrei.

Die Heizung wurde ausgeschaltet. Dabei wurde kein Einflu auf den Lauf des Rotors
beobachtet.
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Heizung: Qq = 3255 W, U=93V,I=35 A

Temperaturen im Ty | To | Ts | T4 | Ts | Te | T7 | Ts
stationdren Zustand

in °C 745 | 790 | 760 | 663 | 739 | 794 | 762 | 665

Kiihlung II: V = 12 lit/min, Ap = 0,7 bar
Temravr = 15,2 °C, Tauspavr = 18,7 °C

Temperaturen

im Kiihlmantel Tx < TausLaur

Tabelle 4.6: Versuchsergebnisse.

Das Abkiihlen des Systems auf Raumtemperatur hat bei laufender Kiihlung insgesamt
sechs Stunden gedauert. Es dauerte wegen des miterwirmten Rotors im Vergleich zu
den vorherigen Versuchen um Faktor drei linger.

Zur Demontage des Systems wurde der gleiche Lauf wie bei der Montage in umgekehrter
Reihenfolge durchgefithrt. Die Demontage lief einwandfrei ab. Dabei wurde keine
Storung der magnetischen Lagerung bemerkt.

4.7. Diskussion

Das erstellte Konzept ermdglichte den Bau eines geeigneten Heiz— und Kiihlsystems fiir
den Dom-Bereich der HWC—~Apparatur innerhalb des verfiigharen Ringspaltes (Breite
12 mm).

Es hat bei den durchgefiihrten Versuchen die gestellten Anforderungen erfiillt. Die
Temperaturen in der Domheizung lagen innerhalb des geforderten Temperaturbereichs

(700 — 750 °C).

In der Heizung bildet sich ein inhomogenes Temperaturfeld. Die grofte Abweichung
bzw. die niedrigste Temperatur tritt am oberen Ende der Domheizung auf, da an dieser
Stelle die Ubergangsteile der Heizleiter anfangen. Diese Ubergangsteile weisen einen
um Faktor 20 niedrigeren Widerstand im Vergleich zu der heiflen Strecke des Heizleiters
auf. Sie miissen aber im Heizrohr anfangen, um eine Uberhitzung des Heizleiters zu
vermeiden. Da die auftretenden Inhomogenititen im Temperaturfeld der Domheizung
nicht die GaAs—Kristallzichtung beeintrichtigen kénnen, kann die getestete Heizung
bei der HWC-Apparatur eingesetzt werden. Die axialen Warmeverluste des Systems
konnen bei ausreichender Isolation unwesentlich klein gehalten werden. Dadurch kann
eine Erh6hung der Temperatur am oberen Ende der Domheizung bewirkt werden, ohne
die elektrische Leistung zu erhohen.
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Die erforderliche elektrische Leistung zum Erreichen und Aufrechterhalten der gefor-
derten mittleren Temperatur in der Heizung stimmte mit der entsprechend berechneten
Warmeverlustleistung gut iiberein. Die eingesetzte Stromversorgung kann die erforder-
liche elektrische Leistung einbringen, ohne daf§ sie bis an ihre Grenzen belastet wird.

Die entscheidende Rolle zur Reduzierung der Wiarmeverlustleistung der Domheizung
spielt die eingesetzte Isolierplatte. Ihre niedrige Warmeleitfdhigkeit wurde experimen-
tell erwiesen.

Beide Kiihlungen haben die gestellten Anforderungen erfiillt. Die radialen Wirmever-
luste der Domheizung wurden vollstindig aufgenommen, wihrend die Temperaturen
am Kiithlmantel innerhalb des zulissigen Temperaturbereichs lagen.

Die Funktionsféhigkeit des Systems wurde insbesonders bei dem Test in Verbindung
mit der magnetischen Zieh— und Drehvorrichtung in der vertikalen Glasdrehmaschine
bewiesen. Dabei wurden neben den thermischen auch die magnetischen Anforderungen
erfillt. Dazu haben die nicht magnetischen Materialien des Systems, der stabilisierte
Gleichstrom und die mianderférmige Anordnung der Heizleiter wesentlich beigetragen.
Die magnetische Lagerung funktionierte bei allen Betriebsphasen einwandfrei. AuBer-
dem wurde die Montage und Demontage sowie das Haltern und Justieren des Systems
unter reellen Bedingungen erfolgreich erprobt.

Aus diesen Griinden kann das gesamte Heiz— und Kiihlsystem des Domes bei den fol-
genden GaAs—Kristallziichtungsversuchen in der HWC-Apparatur eingesetzt werden.
Dabei kann das System in Verbindung mit den anderen Komponenten der Appara-
tur unter reellen Bedingungen tiberpriift werden und eventuell im Hinblick auf einen
optimalen Betrieb verbessert werden.
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5. Warmebilanz einer HWC—-Quarzglasapparatur

Zum optimalen Ablauf des Kristallzuchtprozesses sollen die erforderlichen thermischen
Verhéltnisse im Rezipient der erstellten HWC-Quarzglasapparatur herrschen. Zu die-
sem Zweck sowie auch zur Auslegung der verschiedenen Heizkreise der Apparatur wurde
eine Warmebilanz erstellt. Dabei wurden die Erwirmung der Quarzglaswand des Re-
zipienten infolge der Heizung des GaAs-Tiegels und die erforderlichen Heizleistungen
des GaAs-Tiegels, des As—Ofens und der Sichtheizung berechnet. Der Dom~Bereich
der Apparatur wurde separat im Kap. 4 behandelt.

5.1. Erwédrmung der Rezipientwand infolge der Tiegelheizung

Die hauptsichliche Warmequelle der Apparatur ist die Tiegelheizung. Sie heizt den
GaAs-Tiegel wahrend der Kristallziichtung auf die GaAs-Schmelztemperatur auf. Der
GaAs-Tiegel ist damit die heifleste Stelle des Rezipienten. Durch die vom Tiegel ab-
gegebene Warme, die hauptsachlich in Form von Wirmestrahlung auftritt, werden die
Rezipientwénde und der beeinhaltete As—-Dampf erwarmt. Es stellt sich die Frage, wie
groB diese Erwdrmung ist. Davon hingt eine eventuelle Zusatzheizung bzw. Isolierung
der Rezipientwand ab. Die gesamte Rezipientwand mufl wihrend des Kristallzucht-
prozesses iiber die den As-Dampfgleichgewichtsdruck bestimmende Temperatur der
As-Quelle bzw. auf die Betriebstemperatur von 700 °C beheizt werden.

5.1.1. Verteilung der auf das Quarzglas auftreffenden Strahlung

Das Quarzglas 138t die auftreffende Wirmestrahlung zum grofien Teil durch. Die
Durchlassigkeit (Transmission) des Quarzglases wird im Ultraviolett—, im sichtbaren
und im Infrarot—Bereich fiir verschiedene Dicken in Abb. 5.1 dargestellt. Die Durch-
lassigkeit fiir die Wandstarke des Rezipienten (2,5 mm) wurde aus dieser Abbildung
abgeschétzt. Danach betragt die Durchlissigkeit bis zu einer Wellenléinge A = 2,5 pym,
7 = 96,5 %. Im Wellenlingenbereich zwischen A = 2,5 — 5 ym wurde eine mittlere
Durchléssigkeit von 7 = 63,33 % ermittelt. Oberhalb dieses Wellenlingenbereichs wird
die Strahlung nicht durchgelassen, also 7 ~ 0. Die Reflektion des Quarzglases betrigt
{iber den gesamten Wellenlingenbereich p = 3,5 %. Die Absorption « ergibt sich jeweils
aus der Beziehung ‘

a=1-7—0p.

Der mittlere Absorptionskoeffizient des eingesetzten Quarzglases (Dicke 2,5 mm) wurde
fiir die drei Wellenldngenbereiche zu folgenden Werten berechnet:
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-A=0-25pum: a=0%,
-A=25~-50pm: = 33,17 %,
-A=15,0-90pm: a=965%.
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Abb. 5.1: Durchlassigkeit des Quarzglases (Heraeus Quarzschmelze 1985).

Abb. 5.2 zeigt den Verlauf der spektralen Strahlungsleistungsdichte eines Strahlers bei
T = 1500 K iiber der Wellenldnge. Die Strahlungsleistungsdichte u()\) dieses Strahlers
wird auf die drei Wellenldngenbereiche, in denen sich die Durchlissigkeit des Quarz-
glases dndert, wie folgt verteilt:

-A=0-25pum:  u=46,81%,
-A=25-50pm: u=40,92 %,
-A=50-90pm: u=1227%.

Die auf das Quarzglas (Dicke 2,5 mm) auftreffende Strahlungsleistungsdichte eines
Strahlers bei T = 1500 K wird dadurch wie folgt verteilt:

- zu 71,12 % wird sie durchgelassen,
~ zu 25,38 % wird sie absorbiert,

- zu 3,5 % wird sie reflektiert.

Diese Analogien setzen eine hohe chemische Reinheit des Quarzglases voraus. Bereits
geringe Verunreinigungen in der Gréfienordnung von 0,001 % bewirken eine merkliche
Abnahme der Durchlissigkeit bzw. eine Zunahme der Absorption. '
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Abb. 5.2: Spektrale Strahlungsleistungsdichte u()) eines Strahlers bei 1500 K.

5.1.2. Mittlere Erwérmung der Rezipientwand

Die Berechnung wurde fiir die Anordnung der Abb. 5.3 durchgefiihrt. Dabei wird
nur das zylindrische Rezipient-Unterteil der HWC-Quarzglasapparatur beriicksichtigt.
Der Dom-Bereich wird vernachlissigt. Fiir die Berechnung wurde die Anordnung in
fiinf Segmente geteilt.

Als Randbedingungen wurden eine Tiegeltemperatur von Tt = 1300 °C und eine Um-
gebungstemperatur von Ty = 25 °C angesetzt. Im Rezipient wurde ein Arsendampf-

gemisch von As; : Asy = 1 : 1 angenommen. Der Arsendampfdruck betrug pas =
2 bar.

Zur Ermittlung der Quarzglaswandtemperatur wurde fiir jedes Segment der Anordnung
von Abb. 5.3 eine Warmebilanz im stationdren Zustand durchgefiihrt. Dabei wurde die
vom Quarzglas absorbierte Warme Q; gleich der vom Quarzglas zum Rezipientinneren
und zur duferen Umgebung abgegebene Warme Q, angesetzt:

Q = Q2 (1)

Die Unbekannten dieser Gleichung sind die innere und die duflere Temperatur der
Quarzglaswand. Dabei wurde der Temperaturgradient in der Quarzglaswand bertick-
sichtigt.
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Abb. 5..3: Anordnung zur Warmebilanz der HWC-Quarzglasapparatur.

Die vom Quarzglas absorbierte Wérme Q: besteht hauptsichlich aus dem absorbierten
Anteil der auftreffenden Strahlung Qs und gegebenfalls aus dem in Form von Leitung
und Konvektion an das Quarzglas transportierten Anteil Qrk:

Q1 = QA + QLK-
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Fiir die vom Quarzglas absorbierte Strahlungsleistungsdichte gilt generell die Beziehung

Qa=Ai-A-(H—pi- 1), (2)
wobei  A;, [m?], die innere Oberfliche des Quarzglases—-Segments i,
A, [-], den korrigierten Absorptionsbeiwert des Quarzglases,
H;, [W/m?], die auf A; auftreffende Strahlungsleistungsdichte,
pis -, den Reflektionskoeffizient des Quarzglases

bedeuten. Der korrigierte Absorptionsbeiwert A gibt an, welcher Anteil der gesamten
auftreffenden Strahlungsleistungsdichte, nach Abziehen des reflektierten Anteils, vom
Quarzglas absorbiert wird. Es gilt:

A+T =1.

Fiir hochreines Quarzglas ergeben sich in Verbindung mit Kap. 5.1.1. folgende Anteile
fiir Absorption und Transmission:

A=26,3% und T ="173"7%

Die insgesamt auf die Fliche A; auftreffende Strahlungsleistung ist gleich der Summe
der von allen Flichen (k =1, 2, 3 ... n) ausgesandten und auf die Fliche A; auftref-
fenden Strahlungsleistung:

AyHi = ZAk'Bk"Pki-

k=1

By ist die insgesamt von der Fliche Ay ausgesandte flichenbezogene Strahlungslei-

stungsdichte, [W/m?). Sie setzt sich zusammen aus der Eigenemission Ey = ¢-Cj- (1—'1;‘3)4
und dem reflektierten Anteil der auftreffenden Strahlung pHy. Es gilt

By = Ek+Pk'Hk-

Mit ¢y; wird die Einstrahlzahl bezeichnet. Sie gibt die Strahlungsenergie an, die von der
Fliche Ay ausgeht und auf die Fliche A; auftrifft. Durch die verwendeten Einstrahl-
zahlen wurde der Einfluf der Geometrie der Flichen in die Berechnung einbezogen

(J.R. Howell 1982).
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Bei der Berechnung der auf die innere Oberfliche eines Segments insgeamt auftreffenden
Strahlung wurden auBer des zugehérigen Tiegelstrahungsanteils auch die Strahlungs-
anteile der Quarzglaswand beriicksichtigt.

Bei dem Segment 1 wurde die Wiarmeleitung des Arsendampfes im Ringspalt zwischen
Tiegel und Quarzglas berficksichtigt. Bei den Segmenten 2 und 3 wurde zusitzlich die
Wérmekonvektion beriicksichtigt. Im Bereich unterhalb des Tiegels wurde Leitung und
Konvektion vernachlissigt.

Die vom Quarzglas abgegebene Wirmeleistung Q; besteht aus den nach innen Qsi
und nach auflen Qg, ausgesandten Warmestrahlungsanteilen und aus dem in Form von
Warmedurchgang, von innen zu der duleren Umgebung abgegebenen Anteil Qp:

Qz = QSi+Qsa+QD-

Fiir Qg; gilt die Bezichung

. Tw. \ %
Qsi = Ai-eq-Cs- (1—0%) ,
wobel  A;, [m?%, die innere Oberfliche der Quarzglaswand,
€, [, der Emissionskoeffizient des Quarzglases,
Cs, [W/m?K*], die Strahlungskonstante des schwarzen Kérpers,
und Tw;, [K], die Temperatur der inneren Oberfliche der Quarzglaswand

sind. Fiir Qs, gilt die Beziehung

Qse = As-eq - C (TW‘)4
Sa = fNa*€Q S 100 ’

wobei A, [m?], die duBere Oberfliche der Quarzglaswand,
und T, [K], die Temperatur der uBeren Oberfliche der Quarzglaswand

sind. Der Warmedurchgang Qp in Form von Leitung und Konvektion von der inneren
Oberflache der Rezipientwand zu der Umgebung ist

Qp = k- A, - (Tw, — Tv),
wobei k, [W/m?K], den Wirmedurchgangskoeffizient,

A,, [m?, die duflere Oberfliche der Reziepientwand,
Tw;, [K], die Temperatur der inneren Oberfliche der Rezipientwand,
Ty, [K], die Umgebungstemperatur
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bedeuten. Beim Warmedurchgangskoeffizient k werden die Wirmleitfihigkeit des
Quarzglases und der Warmeiibergangskoeffizient zur Umgebungsluft beriicksichtigt.

Die Gleichung (1) wurde numerisch gelst. Die Temperatur der inneren und damit die
Temperatur der dufleren Oberfliche werden so weit variiert, daB folgende Bedingungen

Q1 = Q; baw. IQl—Qz |<AQ

erfillt sind. Die GroBe der Differenz AQ kann so ausgewahlt werden, daf die Losung
moglichst gut angendhert wird.

AuBerdem wurden die Warmeverluste des Rezipienten Qv berechnet. Sie bestehen aus
der nach auBen transmittierten Strahlungsenergie Qt sowie aus der von der Quarzglas-
wand nach aufien abgegebenen Wirme, in Form von Wirmestrahlung Qg,, Leitung
und Konvektion Qp. Es gilt die Beziehung;

Qv = QT‘!‘QS::"‘QD
bzw. Qv = (l—A)%+QSa+QD-

Dabei sind Q4 und A aus der Gleichung (2) zu bezichen.

Das Absorptionsvermdgen vom Quarzglas ist eine unter reellen Zustinden nicht leicht
definierbare GroBe. Sie hingt von der chemischen Reinheit des Quarzglases sowie
von der Reinheit der Oberflichen ab. Aus diesen Griinden wird die Berechnung fiir
verschiedene Absorptionsbeiwerte im Bereich zwischen A = 0,25 und 0,5 durchgefiihrt,
wobei bei jedem Schritt der Absorptionsbeiwert um 0,05 erhéht wird.

Alle Stoffwerte wurden entsprechend der jeweils geltenden Stoffbezugstemperatur ein-
gesetzt.

Zur numerischen Losung des Problems wurde ein Berechnungsprogramm erstellt, das
jeweils fir die einzelnen Segmenten entsprechend gedndert wurde. Es entstanden die
Variationen "HWC1” ... "HWC5”, s. Anhang. Dazu wurde ein Tischrechner vom Typ
HP9000/300 benutzt.

Die Ergebnisse der Berechnung fiir die fiinf Segmente der Anordnung von Abb. 5.3
werden in die Tabellen 5.1 — 5.5 dargestellt. Dabei sind Ty, ...Ts bzw. Ty, ...Ts,
die Temperaturen der inneren bzw. der &ufleren Oberfliche der Quarzglaswand der
Segmenten 1 ... 5.
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Die innere Temperatur des Segments 1 wurde fiir A = 0,25 zu Ty, = 697 °C berechnet.
Alle Ergebnisse des Segments 1 werden fiir die verschiedenen Werte des Absorptions-
beiwertes des Quarzglases A in Tabelle 5.1 angegeben.

Fir das Segment 2 wurde die innere Temperatur fiir A = 0,25 zu Ty, = 327 °C berech-
net. Die gesamten Ergebnisse des Segments 2 werden fiir die verschiedenen Werte von
A in Tabelle 5.2 angegeben.

Die innere Temperatur des Segments 3 wurde fiir A = 0,25 zu T3, = 312 °C berechnet.
Alle Ergebnisse des Segments 3 werden fiir die verschiedenen Werte von A in Tabelle
5.3 angegeben.

Fiir das Segment 4 wurde die innere Temperatur fiir A = 0,25 zu T4, = 181 °C berech-
net. Die gesamten Ergebnisse des Segments 4 werden fiir die verschiedenen Werte von
A in Tabelle 5.4. angegeben.

Die innere Temperatur des Segments 5 wurde fiir A = 0,25 zu T5, = 120 °C berechnet.
Alle Ergebnisse des Segments 5 werden fiir die verschiedenen Werte von A in Tabelle
5.5 angegeben.

In Tabelle 5.6 werden die Temperaturen der inneren Oberfliche der fiinf Segemente
und die gesamten Wirmeverluste Qvg der berechneten Anordnung im Zusammenhang
mit dem Absorptionsbeiwert des Quarzglases A angegeben. Fiir A = 0,25 ergibt sich
Qve = 12654 W.

In Abb. 5.4 wird die Abhangigkeit der Quarzglastemperatur der berechneten Segmente
von dem Absorptionsbeiwert des Quarzglases graphisch dargestellt.

Mit steigendem Absorptionsanteil der auf das Quarzglas auftreffenden Strahlung nimmt
die Erwdrmung des Quarzglases zu und die Warmeverluste der Anordnung ab.

Die Temperaturen des groBten Teils der berechneten Anordnung liegen unterhalb der
erforderlichen As-Dampfgleichgewichtstemperatur Ty, = 653 °C. Diese Teile des Re-
zipienten miissen wahrend des Kristallzuchtprozesses durch #ufiere Zusatzheizungen
auf die Betriebstemperatur von 700 °C beheizt werden. Eine weitere Moglichkeit zur
Erhéhung der Quarzglastemperatur besteht in einer geeigneten Isolierung der Rezipi-
entwinde. Der Bereich des Rezipienten unterhalb des Tiegels wird durch den As-Ofen
auf die erforderliche Temperatur von 653 °C beheizt.
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A | Ty/°C | T1,/°C | Qa/W | Quk/W | Qsi/W | Qs,/W | Qp/W | Qv/W
0,25 697 688 2243 280 1084 1087 351 8166
0,30 741 731 2712 260 1295 1296 380 8004
0,35 781 771 3188 241 1511 1511 407 7839
0,40 818 807 | 3672 224 1735 1733 433 7675
0,45 852 841 4165 208 1962 1958 456 7504
0,50 884 872 | 4665 193 2195 2189 479 7332
Tabelle 5.1: HWC-Quarzglasapparatur—Segment 1.
A | T3/°C | To/°C | Qa/W | Qux/W | Qsi/W | Qs,/W | Qo/W | Qv/W
0,25 327 323 410 805 491 497 228 1954
0,30 337 333 500 794 524 531 237 1934
0,35 347 343 592 783 559 566 247 1913
0,40 357 353 689 772 596 603 257 1913
0,45 367 362 788 761 635 642 267 1872
0,50 378 373 893 749 676 686 278 1858
Tabelle 5.2: HWC-Quarzglasapparatur—Segment 2.
A | T4/°C | Ts,/°C | Qa/W | Qux/W | Qsi/W | Qs./W | Qo/W | Qv/W
0,25 312 309 47 129 72 76 27 245
0,30 320 317 57 127 76 80 28 241
0,35 327 324 66 126 79 84 29 236
0,40 333 330 76 125 83 87 30 231
0,45 340 337 85 124 87 91 31 226
0,50 346 343 94 123 90 95 32 221

Tabelle 5.3: HWC-Quarzglasapparatur—Segment 3.
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A | T4/°C | Ty, /°C | Qa/W | Qsi/W | Qs, /W Qp/W | Quv/W

0,25 181 179 596 236 232 128 2147
0,30 205 203 728 290 285 154 2136
0,35 227 224 865 347 340 178 2125
0,40 247 244 1007 406 397 201 2110
0,45 267 264 1157 473 461 225 2100
0,50 285 281 1312 539 825 247 2084

Tabelle 5.4: HWC-Quarzglasapparatur-Segment 4.

A | T5/°C | Ts,/°C | Qa/W | Qsi/W | Qs,/W | Qp/W | Qv/W
0,25 120 119 39 16 17 6 142
0,30 137 136 47 19 20 8 139
0,35 153 152 55 22 24 9 136
0,40 168 167 63 25 27 10 132
0,45 181 180 71 29 31 11 129
0,50 194 193 79 32 34 13 126

Tabelle 5.5: HWC-Quarzglasapparatur-Segment 5.

A | T1/°C | T2/°C | T3/°C | T4/°C | T5/°C | Qve/W

0,25 697 327 312 181 120 12654
0,30 741 337 320 205 137 12454
0,35 781 347 327 227 153 12249
0,40 818 357 333 247 168 12041
0,45 852 367 340 267 181 11831
0,50 884 378 346 285 194 11621

Tabelle 5.6: Temperaturverteilung T; (i = 1 ... 5) und gesamte Warmeverlustleistung
Qvg der berechneten Anordnung in Abhang1gke1t vom Absorptionsbeiwert des Quarz-
glases A.
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Abb. 5.4: Abhingigkeit der Rezipientwandtemperatur Tw (Segmente 1 ... 5) von Ab-
sorptionsbeiwert des Quarzglases.

5.2. Heizleistung des GaAs—Tiegels

Zur Berechnung der erforderlichen Heizleistung fiir die Aufrechterhaltung der GaAs—
Schmelztemperatur im Tiegel wurde die Anordnung von Kap. 5.1.2. verwendet. Dazu
wurde der Tiegel in drei Segmente T; ...T; geteilt, s. Abb. 5.5. Diese Heizleistung ist
gleich dem Nettoenergiestrom, den der Tiegel in Form von Warmestrahlung Qst,

147



Tu=25C

Abb. 5.5: Anordnung zur Berechnung der Heizleistung des Tiegels.

Leitung und Konvektion QLK mit dem Rezipient austauscht. Fir die erforderliche
Heizleistung des GaAs-Tiegels gilt die Beziehung

Qr = Qst + Quk.
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Der Strahlungsaustausch des Tiegels wurde fiir die drei Tiegel-Segmente getrennt be-
rechnet. Es gilt:

QST = an + Qs'rz + QSTa-

Der Strahlungsleistungsaustausch eines Tiegel-Segments T; ist

QSTi = A, - (BTi - ﬁTi),

wobei Ar,, [m?], die Oberfliche des Tiegel-Segments,

Br,, [W/m?], die von der Fliche Ar, ausgesandte flichenbezogene
Strahlungsleistung,

Hr,, [W/m?|, die insgesamt auf die Fliche A7, auftreffende Strah-
lungsleistung

bedeuten. Die Reflektion des Quarzglases wurde dabei vernachléssigt.

Der Wirmestromaustausch des Tiegels in Form von Leitung und Konvektion setzt sich
aus folgenden Anteilen zusammen:

- Warmeleitung Qh im Ringspalt zwischen Tiegel und Rezipientwand,

- Warmekonvektion QLK2 und QLK3 im Bereich oberhalb des Tiegels.

Dadurch ergibt sich der gesamte Warmeaustausch in Form von Leitung und Konvek-
tion:

QLK = QL1 + QLK; + QLK;;-

Die Berechnung wurde fiir eine Tiegeltemperatur von T = 1300 °C und fiir das in
Kap. 5.1.2. berechnete Temperaturfeld der Rezipientwand im stationiren Zustand
durchgefiihrt. Dabei wurde im Rezipient die gleiche Gasfiillung wie im Kap. 5.1.2.
angenommen. Die gleiche Berechnung wurde auch fiir ein Temperaturfeld, das den
Bedingungen des durchgefithrten HWC-Kristallzuchtversuches entsprechen soll, durch-
gefithrt. Fiir das Segment 2, das beim Versuch weder beheizt noch isoliert worden ist,
wurde die mittlere Temperatur aus dem berechneten Temperaturfeld von Kap. 5.1.2.
angenommen. Bei den anderen Segmenten wurden jeweils die Solltemperaturen die-
ser Bereiche fiir das HWC—Verfahren angenommen. Als Temperaturen der Segmenten
1... 5 des Rezipienten wurden Ty = T3 = 700 °C, T = 350 °C und T4 = T; = 653 °C
angesetzt. AuBerdem wurde die erforderliche Heizleistung des Tiegels fiir den idealen
Fall berechnet, bei dem die Temperaturen der Rezipientwand bzw. der Segmente 1 ...
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5T =Ty =T3="700°Cund Ty = T5 = 653 °C (As-Dampfgleichgewichtstemperatur
fiir pps = 2 bar) betragen. Dazu wurde das Berechnungs~Programm ”"H-T” erstellt,
s. Anhang.

Die Ergebnisse werden in der Tabelle 5.7 dargestellt. Dabei nimmt die erforderliche
Heizleistung des Tiegels bei steigender Erwarmung der Rezipientwand, infolge einer
zunehmenden Absorption der auftreffenden Strahlung bzw. einer Isolierung oder Be-
heizung der Rezipientwand in den letzten zwei Fillen, leicht ab. Bei dem Fall, der den
durchgefiithrten Versuch anndhernd wiedergibt, ist die erforderliche Heizleistung zur
Aufrechterhaltung der 1300 °C im Tiegel eindeutig hoher im Vergleich zu dem Fall, der
den idealen Zustand entspricht. Danach kann das beim HWC-Versuch aufgetretene
Einfrieren der Schmelze bei leicht absinkender HF-Leistung wéhrend des Kristallzie-
hens erklirt werden, vgl. Kap. 3.6.2.2.

A | Ty | Te|Ts|Ta|Ts|Qsry | Qs | Qsrs | Quy | Qui, | Quis | Qr
- °’cloc |9 |°c | °C W \\% W W W w W

0,25 | 697 | 327 | 312 | 181 | 120 | 8191 | 1275 | 2293 [ 280 | 805 | 128 | 12972
0,30 | 741 { 337 { 320 | 205 | 137 | 8067 | 1273 | 2289 | 259 | 794 | 127 | 12810
0,35 | 781 | 347 | 327 | 227 | 153 | 7939 | 1272 | 2286 | 241 | 783 | 126 | 12646
0,40 | 818 | 357 [ 333 | 247 | 168 | 7808 | 1270 | 2282 | 224 | 771 | 125 | 12479
0,45 | 852 | 367 | 340 | 267 | 181 | 7674 | 1268 | 2278 | 208 | 760 | 124 | 12311
0,50 | 884 [ 378 [ 346 | 285 | 194 | 7537 | 1266 | 2273 | 193 | 749 | 122 | 12141

— | 700 | 352 | 700 | 653 | 653 | 8183 | 1259 | 2041 | 279 | 777 66 | 12605

— 1700 | 700 | 700 | 653 | 653 | 8183 | 1136 | 2041 | 279 | 423 66 | 12128

Tabelle 5.7: Heizleistung des GaAs-Tiegels Qr der HWC-Quarzglasapparatur.

5.3. Heizleistung des As—Ofens

Der As-Ofen beheizt die As—Quelle auf die fiir den Aufbau des As-Gleichgewichts-
dampidruckes erforderliche Temperatur. Die As-Quelle befindet sich im unteren Be-
reich des Rezipienten der HWC-Quarzglasapparatur. Die Berechnung der erforderli-
chen Heizleistung des As-Ofens wurde fiir die Anordnung der Abb. 5.6 durchgefiihrt.
Dabei wird der Bereich des Rezipienten unterhalb des Tiegels in 5 Segmente unterteilt.
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Abb. 5.6: Anordnung zur Berechnung der Heizleistung der As-Quelle.
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Fiir die Berechnung wurden folgende Randbedingungen angesetzt:

- Tiegeltemperatur Ty = 1300 °C,
— Temperatur der Rezipientwand im Bereich der As-Quelle Tw = 653 °C,
~ Umgebungstemperatur Ty = 25 °C,

— Stationirer Zustand.

Die angenommene Temperatur der As-Quelle entspricht einem As-Dampfdruck von
Pas = 2 bar.

Die erforderliche Heizleistung zur Aufrechterhaltung der 653 °C im Bereich der As-
Quelle ist gleich mit dem Nettoenergiestrom (), den dieser Bereich mit dem Inneren des

Rezipienten und mit der Umgebung in Form von Strahlung Qs, Leitung und Konvektion
Qrk austauscht. Fiir diese Heizleistung gilt

Q = Qs + Qux. (1)

Der gesamte Strahlungsleistungsaustausch der As-Quelle setzt sich aus den Anteilen
der einzelnen Segmente dieses Bereichs zusammen:

Qs = Qss + Qsg; + Qsa, + Qss. (2)

Die Einstrahlzahlen ¢y der verschiedenen Flichen wurden zu folgenden Werten be-

rechnet:

pie+3) = 0,94

vz1 = 0,05 P13 = 314> = 0,375

vy = 0,05 Pl = Q1g,° x;li' = 0,04
Pa243) = 0,95 Q43 = Pyeis) - K%'Ta = 0,11

P23 = 0,32 P32 = a3 %Z‘ = 0,096

pzs = 0,71

P33 = 07 92 P34 = P43 :}4;' = O’ 14

a5 = 0,54 Psa, = Pas- 5> = 0,34

pss = 0,32

(J.R. Howell 1982.)

Dabei bedeuten A, (m = 1, 2, 3, 4i, 4a, 5) die Oberflichen des Tiegels und der
Segmente der Anordnung von Abb. 5.6.
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Die insgesamt von der unteren Oberfliche des Tiegels A; ausgesandte flichenbezogene
Strahlung ist

B]_ = El +1'1'I:Il (3)
bzw. Bl = El + (1 et 61) . H]_.

H, ist die insgesamt auf die Flache A; auftreffende Strahlung:

A11:11 = P+ A(2+3) : B(2+3) + Y41 - A4i : B4; (4)
bzw. H; = Pi1(2+3) B(2+3) + 14, - By,

E, ist die Eigenemission der Fliche A;:

T Tt + 273)4 _ A\
By = e Cs- (i) = 222166 —. (5)
Dabei sind:
€1 = Emissionskoeffizient des Tiegels,
€ = 0,64, :
Cs = Strahlungskonstante des schwarzen Kérpers,
Cs = 5,67 W/m?K*.

Bei Vernachlissigung der Reflektion des Quarzglases gilt:

Tw-i-273)4 (6)

Bots) = By = Eq = eQ‘CS’( 1

= 22929W/m?.
Dabei ist

eq = Emissionskoeffizient des Quarzglases bei 653 °C,
€Q = 0,55.
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Aus Gleichung (3) in Verbindung mit (4), (5) und (6) ergibt sich

W

B, = 230338 —

(7)

Der Nettoenergiestrom den das Segment 3 mit allen Flichen A, (m =1, 2, 3, 4i) in
Form von Strahlung austauscht, ist

Qss = As- (Bs —Ha). (8)
Die insgesamt von der Fliche A; ausgesandte flichenbezogene Strahlungsleistung ist
B3 = E3 + Ig- I:Ia. (9)

Bei Vernachlassigung des Reflektionskoeffizienten des Quarzglases rq ergibt sich aus

(9)

Ba = E3. (10)

Die insgesamt auf die Fliche A; auftreffende Strahlungsleistung ist

A3-1513 = @13-A1-Bi+ s As-Bo+ s Ay B+ pss- A -Bs  (11)
bzw. Hs = (31 B; + a2 By + a4 - Bai + ¢33 - Ba.

Bei Vernachlassigung der Reflektion des Quarzglases gilt
Bg - ].343 = Bs = EQ. (12)
Aus Gleichung (8) in Verbindung mit (10), (11), (12), (6) und (7) ergibt sich

Qss = —802W. (13)

Die auf die Flache A3z auftreffende Strahlungsleistung ist gréfier als die von ihr ausge-
sandte Strahlungsleistung.
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Der Nettoenergiestrom, den das Segment 4i mit allen anderen Flichen Ay, (m =1, 2,
3) in Form von Strahlung austauscht, ist

Qssi = Asi- (Bs — A -Hy). (14)

Dabei bedeutet A den korrigierten Absorptionsbeiwert des Quarzglases. Es wurde A =
0,375 angesetzt.

Die insgesamt von der Fliche Ay ausgesandte flichenbezogene Strahlungsleistung ist

B4; = E4i +1rq- I:I4i. (15)
Die insgesamt auf die Fliche Ay auftreffende Strahlungsleistung ist
Ag-Hg = pra-As-By + P(2+3)4i - A(243) * B(2+3) (16)
bzw. Hg = @u4-Bi+ Pai(2+3) * B(243)-
Bei Vernachlassigung der Reflektion des Quarzglases gilt
B4i = B(2+3) = EQ' (17)

Aus Gleichung (14) in Verbindung mit (15), (16), (17), (7) und (6) ergibt sich

Qsa = 138 W. (18)

Der Nettoenergiestrom den das Segment 4a mit der Fliche 5 in Form von Strahlung
austauscht, ist

QS4a = A4a ‘ (B4a —A- I:I4a.) ) (19)
wobei A = 0,375 der korrigierte Absorptionsbeiwert des Quarzglases ist.

Die insgesamt von der Fliche A4, ausgesandte flichenbezogene Strahlungsleistung ist

B4a = E4a +rq- I:I4a. (20)
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Die insgesamt auf die Fliche A4, auftreffende Strahlungsleistung ist

A4a'H4a = ‘P54a'A5°Bs (21)
bzw. H4a = (,0435'B5.

Bei Vernachldssigung der Reflektion des Quarzglases gilt

B48 = Bs = EQ. (22)

Aus Gleichung (19) in Verbindung mit (20), (21), (22), (7) und (6) ergibt sich

Ossa = 226 W. (23)

Der Nettoenergiestrom, den das Segment 5 mit den Flichen A,, und A; in Form von
Strahlung austauscht, ist

Qss = As - (Bs — Hs). (24)

Die insgesamt von der Fliche A; ausgesandte flichenbezogene Strahlungsleistung ist

Bs = E5 + IqQ- I:I5. (25)

Die insgesamt auf die Fliche A; auftreffende Strahlung ist

As Hs = Qpas+Agy-Baa+ Pss As - B; (26)
bzw. Hs = (s4a-Bsa+ 55 Bs.

Bei Vernachldssigung der Reflektion des Quarzglases gilt
Bs = B; = Eq. (27)
Aus Gleichung (24) in Verbindung mit (25), (26), (27), (7) und (6) ergibt sich
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Qss = 153 W, (28)

Aus Gleichung (2) in Verbindung mit (13), (18), (23) und (28) ergibt sich der gesamte
Strahlungsaustausch der As—Quelle

Qs = —285W. (29)

Die auf die As-Quelle auftreffende Strahlungsleistung ist gréfier als die von ihr ausge-
sandte Strahlungsleistung.

Der Energiestrom Qrk, den die As-Quelle bzw. der As-Ofen in Form von Wirmelei-
tung und Warmekonvektion zur Umgebung abgeben, setzt sich aus folgenden Anteilen
zusammen:

— Wirmedurchgang Qp von den Segmeten 3 und 5 tiber den As-Ofen zur Umgebung,

— Waérmeleitung und Warmekonvektion QLK von den Segmenten 4a und 5 zu der Um-
gebungsluft.

Fir den Energiestrom Qrx gilt die Beziehung

Qix = Qp + Qjx- (30)

Der Wirmedurchgang Qp ist

Qp = k- A AT, (31)

= Wairmedurchgangskoeffizient,

= warmedurchsetzte Fliche bzw. duflere Mantelfliche des As-
Ofens,

k

A

A = 0,235 m?,

T = Temperaturdifferenz zwischen Quarzglaswand und Umge-
bung,

AT = Tw-Ty=628K

wobei

A

sind. Zur Berechnung des Warmedurchgangskoeflizienten k soll der Wéarmeiibergangs-
koeflizient o zur Umgebungsluft ermittelt werden. Dazu wurde zuerst die Temperatur
an der Mantelfliche des As—Ofens auf T, = 80 °C iterativ abgeschitzt.
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Dadurch ergibt sich die Stoffbezugstemperatur fiir die Umgebungsluft

Ige = '9“;’9" = 52,85°C.

Fiir diese Temperatur ergeben sich folgende Stoffwerte fiir Luft:

— Warmeleitfdhigkeit A = 0,028 W/mK,
- kinematische Zahigkeit v = 1,8-107° m?/s,
— Pr-Zahl Pr = 0,711 .

Der rdumliche Warmeausdehnungskoeflizient der Luft ist

1

-t .10~3K-1.
= 373+ J 3,35-107°K

B

Zur Berechnung der Gr-Zahl wurden als charakteristische Lange die Hohe des As—
Ofens h = 0,25 m und als Temperaturdifferenz AT = T, — Ty = 55 K angesetzt.
Dadurch ergibt sich die Gr-Zahl zu

_ g.ﬂ.h3.AT
_—-——2———-

14

Gr = 8,82.10".

Fir die Nu-Zahl von senkrechten Wanden gilt bei freier Konvektion die Beziehung
Nu = {0,825 +0,387 (Gr - Pr - £, (Pr)) /)",

wobei die Funktion f;(Pr) den Einflufi der Pr-Zahl im gesamten Bereich 0,001 < Pr <
oo beriicksichtigt (J. Rheinlinder 1988). Es ist f;(Pr) = 0,345. Dadurch errechnet sich
die Nu-Zahl zu

Nu = 53, 09.

Fiir vertikalen Zylinder gilt speziell die Beziehung

Nuz = Nu+0,97 "}i,
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Hohe des Zylinders,

h 0,25 m,

D Durchmesser des Zylinders,
D = D,=03m

]

wobei h

I

sind. Dadurch ergibt sich Nuz = 53,89.

Der Wiarmeiibergangskoeffizient ist dadurch

a = Nuz-% = 6,03 W/m’K.

Der Warmedurchgangskoeffizient k ergibt sich aus der Beziehung

l _ D,-ln- (Da/Di) + l
k 2. /\iso a’
wobei D, = &uBerer Durchmesser des As—Ofens,
D, = 0,3m,
D; = innerer Durchmesser des As-Ofens,
Di = 0,13 m,
Aiso = mittlere Warmeleitfihigkeit der Isolation des As—Ofens,
Aise = 0,07 W/mK,
o = Wairmeiibergangskoeffizient zur Luft,
a = 9,1 W/m?K

sind. Der Warmedurchgangskoeffizient ist dadurch

k = 0,511 W/m?K. (32)

Aus Gleichung (31) in Verbindung mit (32) ergibt sich

Qp = T5W. (33)

Die Wirmeleistung Qfy, die durch Leitung und Konvektion von den Segmenten 4a
und 5 zur Umgebungsluft abgegeben wird, ergibt sich aus der Beziehung

Qix = a-A-AT. (34)
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Dabei sind

a = Wirmeiibergangskoeffizient,
A = Oberfliche der Segmente 4a und 5,
A = 0,03187 m?,
AT = Temperaturdifferenz zwischen Quarzglaswand und Umge-
bung,
AT = 628 K.

Zur Berechnung dieser Warmeleistung soll der Warmeiibergangskoeffizient o ermittelt
werden. Die Stoffbezugstemperatur der Luft ist

- Jw + Jy

1931: 2

= 339°C.

Fiir diese Temperatur ergeben sich folgende Stoffwerte fiir Luft:
— Warmeleitfahigkeit A = 0,047 W/mK,
— kinematische Zahigkeit » = 5,66 - 10~° m?/s,

— Pr—Zahl Pr = 0,711.

Der rdumliche Warmeausdehnungskoeffizient der Luft ist

1

b= 273 + 9y

= 3,35.1073KL.

Zur Berechnung der Gr-Zahl wurde folgende charakteristische Lange angesetzt:

Dg, ist der innere Durchmesser des unteren Rezipient—~Quarzglasrohres. Fiir die Gr-
Zahl von senkrechten Kanilen und Rohren gilt die Beziechung

Gr, = g'ﬂ'(ﬂw"ﬂE)ssi

v2

)

wobei Jg die Temperatur des den Kanal eintretenden Mediums ist (W. Kast 1988). In
diesem Fall wurde Jg = Jy angesetzt. Dadurch ergibt sich
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Gr, = 6,29 - 10°.
Die Nu-Zahl ist
Nu = 0,52 (Gr- Pr)®* = 23,9.

Dadurch ergibt sich der Warmeiibergangskoeffizient

a = Nu% = 18 W/m’K. (35)

Aus Gleichung (34) in Verbindung mit (35) errechnet sich der Warmeabgabestrom zu

Qix = 360W. (36)

Aus Gleichung (30) in Verbindung mit (33) und (36) ergeben sich die gesamten Wirme-
verluste der As—Quelle in Form von Leitung und Konvektion zur Umgebung zu

Quk = 435. (37)

Aus Gleichung (1) in Verbindung mit (29) und (37) ergibt sich die erforderliche Heizlei-
stung des As-Ofens zur Aufrechterhaltung der As-Gleichgewichtsstemperatur (653 °C)
in der As—Quelle zu

Q = 150W.

5.4. Heizleistung der Sichtheizung

Die Sichtheizung beheizt das Sichtrohr im Rezipient der HWC-Quarzglasapparatur,
um dort eine die Sicht im Rezipient stérende GaAs-Kondensation zu vermeiden. Die
Berechnung wurde fiir die Anordnung der Abb. 5.7 durchgefiihrt. Dazu wurde das
Sichtrohr in 3 Segmente geteilt.
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Sichtheizung
(9160 x 955)

Abb. 5.7: Anordnung zur Berechnung der Heizleistung der Sichtheizung.

Fiir die Berechnung wurden folgende Randbedingungen angesetzt:

— Temperatur der Sichtrohrwandung Tw = 1000 °C,
— Umgebungstemperatur Ty = 25 °C,

— stationarer Zustand.

Die erforderliche Heizleistung zur Aufrechterhaltung der 1000 9C im Sichtrohr ist gleich
dem Nettoenergiestrom Q, den das Sichtrohr mit dem Inneren und mit der Umgebung
in Form von Strahlung Qs, Leitung und Konvektion Quk austauscht. Fiir diese Heiz-
leistung gilt die Beziehung:

Q = Qs + Qux- (38)
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Der gesamte Strahlungsaustausch des Sichtrohres setzt sich aus den Anteilen der drei
Segmente dieses Bereichs zusammen:

Qs = Qs1 + Qsai + Qsza (39)

Die Einstrahlzahlen g der verschiedenen Flichen wurden zu folgenden Werten be-
rechnet:

Pun =
¢ = 0,97 Przi = Qani- 52 = 0,091 (J.R. Howell 1982).

A; und Ay; sind die Oberflichen der zwei Segmente im Inneren des Sichtrohres nach
Abb. 5.7.

Der Nettoenergiestrom, den die Fliche 1 mit allen Flichen A,, (m = 1, 2i) in Form
von Strahlung austauscht, ist

Qs1 = Ay - (B, —Hy). (40)

Die insgesamt von der Fliche A; ausgesandte flichenbezogene Strahlungsleistung ist

Bl = El + Q- I:Il. (4:1)

Die insgesamt auf die Fliche A; auftreffende Strahlungsleistung ist

A, H1 = 9011'1}1'].31+‘P?i1‘A2i'Bzi
bzw. Hi = ¢11-B1+ 13- Ba (42)

Bei Vernachlassigung der Reflektion des Quarzglases gilt

B]_ = B2i = EQ. (43)
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EQ ist die flichenbezogene Eigenemission des Quarzglases:

. Tw + 273)4 _ w
EQ = €Q Cs ( 100 = 74450 m2. (44)
Dabei sind
eq = Emissionskoefliszient des Quarzglases,
EQ = 0,5,
Cs = Strahlungskonstante des schwarzen Kérpers,
Cs = 5,67 W/m2K*.

Aus Gleichung (40) in Verbindung mit (41), (42), (43) und (44) ergibt sich

Qs1 = T2W. (45)

Der Nettoenergiestrom, den die Fliche A,; mit der Fliche A; in Form von Strahlung
austauscht, ist

Qs = Ag- (B2i —A- Hzi) . (46)

A bedeutet den korrigierten Absorptionsbeiwert des Quarzglases. Es wurde A = 0,375
angesetzt. Die insgesamt von der Fliche A, ausgesandte flichenbezogene Strahlungs-
leistung ist

By = Ey + rq + Hy. (47)
Die insgesamt auf die Fliche Ay auftreffende Strahlungsleistung ist
Agi - I:Im = 12+ Ay~ B1
bzw. Hy = a1 By (48)

Bei Vernachlssigung der Reflektion des Quarzglases gilt die Beziehung (43). Aus
Gleichung (46) in Verbindung mit (47), (48), (43) und (44) ergibt sich

Qsz = 48W. (49)
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Die von der Fliche Az, zur Umgebung abgegebene Strahlungsleistung ist

Tw + 273

4
X ) — 93W. (50)

Qsza = Aza'€Q'CS'(

Aus Gleichung (39) in Verbindung mit (45), (49) und (50) ergibt sich der gesamte
Strahlungsaustausch des Sichtrohres zu

Qs = 213W. (51)

Der Energiestrom Qx, den das Sichtrohr in Form von Wirmeleitung und Warmekon-
vektion in die Umgebung abgibt, setzt sich aus folgenden Anteilen zusammen:

— Wirmedurchgang Qp von der Fliche 1 des Sichtrohres tiber die Isolation der Sicht-
heizung zu der Umgebung,

- Warmeleitung und Konvektion Q) von der Fliche 2a zur Umgebung.

Fiir den Energiestrom Qrx gilt die Beziehung

Qx = Qp + Qf,K (52)

Der Warmedurchgang Qp ergibt sich aus der Beziehung

Qo = k- A-AT, (53)
mit k = Wairmedurchgangskoeffizient,
A = wiarmedurchsetzte Fliche bzw. duBere Mantelfliche der Isolation
der Sichtheizung,
A = 0,054 m?,
AT = Temperaturdifferenz zwischen Quarzglaswand und Umgebung,
AT = 975 K.

Zur Berechnung des Warmedurchgangskoeffizienten k wurde der Warmeiibergangsko-
effizient o zur Umgebungsluft von Segment 2 des Rezipienten der HWC-Quarzglasap-
paratur (Anordnung nach Abb. 5.3) aus Kap. 5.1.2. eingesetzt. Fiir den Warmedurch-
gangskoeffizient k gilt die Bezichung

— D3‘1ﬂ‘(D3/D2) + l

1
k 2. o
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wobei D3 = &uBerer Durchmesser der Isolation der Sichtheizung,

D; = 0,18m,
D, = innerer Durchmesser der Sichtheizung,
D, = 0,04m,
A = mittlere Warmeleitfahigkeit der Isolation der Sichtheizung,
A = 0,09 W/mK,
o = Wairmeiibergangskoeffizient zur Umgebungsluft,
a = 9,77 W/m?K

sind. Dadurch errechnet sich der Warmedurchgangskoeffizient zu

k = 0,62 W/m?K. (54)

Aus Gleichung (53) in Verbindung mit (54) ergibt sich

Qp = 33W. (55)

Die Wirmeleistung Q}y, die durch Leitung und Konvektion vom Segment 2a zur Um-
gebung abgegeben wird, ist

Qix = a-A-AT. (56)

Dabei sind Warmeiibergangskoeffizeint zur Umgebungsluft,
9,77 W/m?K (aus Kap. 5.1.2.),
warmedurchsetzte Fliche A,,,

1,25 - 10~3 m?,

Temperaturdifferenz zwischen Quarzglaswand und
Umgebung,

AT = 975 K.

H P> P> R R
I

A

Dadurch ergibt sich aus Gleichung (56)

Qix = 12W. (57)

Aus (52) in Verbindung mit (55) und (57) ergeben sich die gesamten Wirmeverluste
der Sichtheizung in Form von Leitung und Konvektion zur Umgebung zu
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Qux = 45W. (58)

Aus Gleichung (38) in Verbindung mit (51) und (58) ergibt sich die erforderliche Heiz-
leistung der Sichtheizung zur Aufrechterhaltung der Tw = 1000 °C in der Sichtrohr-
wandung zu

Q = 258 W.

5.5. Zusammenfassung der Ergebnisse der Wirmebilanz

Im grofiten Teil der berechneten Anordnung zur Wirmebilanz des Rezipienten der
HWC-Quarzglasapparatur liegen die Temperaturen der Rezipientwand infolge der ab-
gegebenen Wiarme des Tiegels unterhalb der Betriebstemperatur von 700 °C. Fiir die
Segmente 1 ... 5 wurden fiir den Absorptionsbeiwert A = 0,25 des Quarzglases folgende
Temperaturen berechnet:

T1 = 697 OC,
T, =327°C,
T3 =312 °C,
T, = 181°C,
Ts =120 °C.

Die Rezipientwandtemperatur nimmt mit steigender Absorption des Quarzglases fiir
die auftreffende Strahlung zu. Zur Aufrechterhaltung der Betriebstempratur miissen im
Bereich des Rezipienten oberhalb und unterhalb des Tiegels Zusatzheizungen und/oder
Isolationen eingesetzt werden.

Die erforderliche Heizleistung zur Aufrechterhaltung der GaAs-Schmelztemperatur im
Tiegel wurde fiir verschiedene Absorptionsbeiwerte des Quarzglases und Betriebsarten
im Bereich zwischen Qr = 12128 W und 12972 W berechnet.

Die erforderliche Heizleistung des As-Ofens zur Aufrechterhaltung der As-Gleichge-
wichtstemperatur (653 °C) in der As-Quelle wurde zu Q = 150 W berechnet.

Die erforderliche Heizleistung der Sichtheizung zur Aufrechterhaltung einer Temperatur
von 1000 °C in der Sichtrohrwandung wurde zu Q = 258 W berechnet. Dadurch wird
eine einwandfreie Sicht im Rezipient wihrend der Kristallziichtung gewahrleistet.

Auflerdem wurde die erforderliche Heizleistung zur Aufrechterhaltung der HWC-Be-

triebstemperatur von 700 °C im Dombereich der Apparatur zur Q = 2744 W berechnet
(vgl. Kap. 4).
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6. Entwicklung einer HWC—Metallapparatur zur industriel-
len Herstellung von GaAs—Einkristallen

6.1. Zielsetzung

Im Hinblick auf eine industrielle Anwendung des HWC-Verfahrens zur Herstellung
von hochqualifizierten GaAs—Einkristallen sollte eine geeignete Produktionsanlage ent-
wickelt werden. Die erstellte HWC—-Quarzglasapparatur dient als wissenschaftliche
Versuchsanlage hauptsichlich zum Nachweis der Herstellung von groBdimensionierten
und hochqualitativen GaAs-Einkristallen nach dem HWC-Verfahren und zur Unter-
suchung des Einflusses der verschiedenen Parameter des Kristallzuchtprozesses auf die
Kristalleigenschaften.

Die gefragte GaAs-Produktionsanlage mufl neben ihrer perfekten Produkte eine einfa-
che Handhabung und eine hohe Sicherheit aufweisen. Sie muB leicht demontierbar und
ohne groflen Aufwand wiederverwendbar sein. Da metallische Werkstoffe generell eine
bessere Handhabung und eine héhere Sicherheit im Vergleich zum Quarzglas aufweisen,
sollte die Anlage aus geeigneten Metallen gebaut werden.

Die Spezifikation der Anlage lautet:

Kristalldurchmesser 3"
Kristallinge 300 mm
Temperatur des

Tiegelheizers Ty = 1300 °C
Betriebsdruck bzw.

As—-Gleichgewichtsdampf-
druck (bei T = 653 °C) P = pas = 2 bar
Rezipientwandtemperatur Tw = 700 °C.

Zur technischen Realisierung der Metallapparatur sollte zuerst ein geeignetes Anlage-
konzept erstellt werden. Dabei entstehen durch die ungiinstigen Betriebsbedingungen
(As-Atmosphére, Hochtemperatur) eine Reihe von technischen Problemen, die den
Einsatz von konventioneller Technologie verhindern. Aus diesem Grund mufiten die
meisten Anlage-Komponenten entsprechend den herrschenden Bedingungen neu ent-
wickelt und griindlich vor ihrem Einsatz auf ihre Funktionsfshigkeit, Handhabung,
Reproduzierbarkeit und Sicherheit einzeln und in einer Testanlage integral getestet
werden.
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6.2. Anlagekonzept

Von ZBB und IFF des Forschungszentrums Jiilich wurde das in Abb. 6.1 dargestellte
Konzept einer GaAs—Metallapparatur erstellt. Nach diesem Konzept besteht die An-
lage aus einem inneren beheizten Rezipient, in dem der KristallzuchtprozeB stattfindet,
und einem 3ufleren wassergekithlten Sicherheitsbehélter. Im Raum zwischen dem Re-
zipient und dem Sicherheitsbehilter, in dem eine Inertgasatmosphare herrscht, sollten
eventuell austretende Arsendimpfe abgefangen werden.

Der gesamte innere Rezipient ist mit einer Heizung, eventuell aus mehreren getrenn-
ten Heizkreisen bestehend, ummantelt, die fiir seine gleichméfige Beheizung auf die
Betriebstemperatur von 700 °C sorgt. Der Schmelztiegel wird durch einen ohmschen
(eventuell segmentierten) Heizer, der den Tiegel ummantelt, beheizt. Fiir die Messung
und Regelung der Temperatur im Rezipient sowie im Tiegel ist eine Reihe von Thermo-
elementen vorgesehen, die an verschiedenen Stellen des Rezipienten installiert werden
sollen. Fiir die Temperaturregelung ist ein Regel- und Steuersystem erforderlich, das
die Tiegelheizung in Abhingigkeit vom ProzeBablauf regeln kann.

Der Einbau einer Wasserkiihlung direkt auf den Isoliermantel des Rezipienten soll fiir
die Abfuhr der Heizleistung und fiir definierte Temperaturverhiltnisse sorgen.

Durch eine Zieh— und Drehvorrichtung werden die Zieh— und Rotationsbewegungen
der Ziehwelle erzeugt. Das erstellte Anlagekonzept erméglicht den Einsatz sowie ei-
ner magnetisch gelagerten als auch einer mechanischen Zieh— und Drehvorrichtung.
Bei eventuellem Einsatz der magnetischen Vorrichtung miissen die dadurch bedingten
rdumlichen, thermischen und materiellen Anforderungen eingehalten werden. Aufer-
dem besteht u. U. die Notwendigkeit einer Hub— und Drehbewegung des Schmelztie-
gels, die im Anlagekonzept nicht dargestellt wird, die sowohl mit einer mechanischen
als auch mit einer magnetisch gelagerten Vorrichtung realisiert werden kann.

Aufgrund der Notwendigkeit der Aufrechterhaltung der Stéchiometrie in der Schmelze
sowie aus Sicherheitsgriinden ist die direkte Druckaufnahme mit Hilfe eines geeigneten
Druckmeflsystems im Rezipient notwendig. Danach kann der As-Gleichgewichtsdampi-
druck in der As-Quelle eingestellt werden. Sie soll stindig genau auf die entsprechende
As—Gleichgewichtstemperatur beheizt werden. Die As—Quelle mufl auflerhalb des Re-
zipienten eingbracht und separat beheizt werden. Dadurch erfolgt eine Entkopplung
von den thermischen Verhiltnissen im Rezipient, die fiir eine genaue Regelung der As—
Quelle entscheidend ist. Aulerdem kann nach der Beendigung des Ziehvorganges durch
separates Abkiihlen der As-Quelle, wihrend im Rezipient noch die Betriebstempera-
tur herrscht, eine Kondensierung des gesamten gasformigen Arsens in der As—Quelle
erreicht werden.

Ein separates Hochtemperaturventil sperrt den Rezipient hermetisch ab. Das Ventil
muB wie alle anderen As—beriihrten Teile auf 700 °C heizbar sein.
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Abb. 6.1: Technisches Konzept einer metallischen GaAs-Kristallziehapparatur.
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Vor dem ProzeBbeginn wird der Kristallzuchtraum mehrmals mit Inertgas gespiilt und
anschliefend durch eine Vakuumvorrichtung, die aufierhalb der Anlage liegt, evaku-
iert. Dadurch soll eine hohe Reinheit des Kristallzuchtraums erreicht werden, was eine
wichtige Voraussetzung zur Herstellung von reinem Material hoher Perfektion ist.

6.3. Basis—Probleme

Die grundsétzlichen Probleme der Entwicklung einer HWC-Apparatur, die aufgrund
der ungiinstigen Betriebsbedingungen entstehen, wurden im Kap. 3.2. beschrieben.
Diese werden nun angesichts der technischen Realisierung einer HWC-Metallapparatur
nach dem beschriebenen Anlagekonzept spezifiziert.

Die Schliisselrolle spielt dabei die Auswahl eines geeigneten metallischen Werkstoffs fiir
den inneren Rezipient und die zugehérigen Komponenten. Dieser Werkstoff mufl die
gestellten Anforderungen an As—Resistenz, Hochwarmfestigkeit (mind. bis 700 °C)
und Verarbeitbarkeit (u.a. Eignung zum Schweifien) erfiillen. Bei Mangel an solchen
Werkstoffen kénnten eventuell hochwarmfeste metallische Werkstoffe (z.B. Inconel), die
mit As-schiitzenden Materialien (2z.B. B;Os) ausreichend beschichtet sind, eingesetzt
werden. In diesem Fall sollte die Haftbarkeit und die Bestindigkeit der korrosions-
schiitzenden Schichten bei hohen Temperaturen in Vorversuchen festgestellt werden.
Dazu ist eine methodische Untersuchung aller moglichen Werkstoffe erforderlich, wo-
bei in erster Linie As-Korrosionstests durchgefiihrt werden sollen.

Von gleicher Bedeutung ist eine hohe Dichtheit des Rezipienten, die gewiinschte Leckra-
te liegt bei etwa 10™° ~ 10~® mbar-1-s™!. Es miissen As— und hochtemperaturbestindige
Dichtungen an allen Flanschen und Durchfithrungen eingesetzt werden. Hierfiir kénnte
an vielen Stellen eine Art hydroviskoser Dichtung mit geschmolzenem Boroxid verwen-
det werden. Das Bortrioxid (B,O3), es wird auch einfach Boroxid genannt, wird als
Arsendampfsperre im LEC-Verfahren verwendet.

Dazu sollen folgende Komponenten entwickelt werden:

— hydroviskose Dichtung fiir die Trennstellen des Rezipienten,

~ mechanische Dreh- und Ziehvorrichtung,

~ gasdichte Hochtemperatur—Stromdurchfithrung fiir den Tiegelheizer,
~ Hochtemperaturventil zum Absperren des Rezipienten,

— DruckmeBsystem zur Erfassung des As-Dampfdruckes im Rezipient,

— Optik zur Uberwachung des Ziehvorganges.
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Dariiberhinaus sollte die Art der Heizung, der Isolation und der Kiihlung definiert,
sowie ihre GréBenordnung dimensioniert werden, damit einerseits der Aufbau der er-
forderlichen Temperaturfelder im Rezipient gewihrleistet wird und andererseits eine
Uberhitzung des Rezipienten und eine Uberlastung der einzelnen Heizkreise vermieden
wird. Zu diesem Zweck sollten die thermischen Verhiltnisse im Rezipient rechnerisch
und experimentell mit Hilfe einer geeigneten Testeinrichtung ermittelt werden. Zur
Steuerung des Ziehvorganges sollte ein geeignetes Temperaturme— und Regelsystem
entwickelt werden.

Bei dieser Anlage, die der Prototyp einer Produktionseinheit sein sollte, muB eine hohe
Sicherheit und eine einfache Handhabung und Zuginglichkeit gewihrleistet werden.
Ferner sollte der vollautomatisierte Betrieb der Anlage entwickelt werden.

6.4. Entwurf einer HWC-Metallapparatur

In Abb. 6.2 wird der Entwurf einer HWC-Metallapparatur nach dem beschriebenen
Anlagekonzept mafBstablich dargestellt. Dieser Entwurf basiert auf der in der ZBB
des Forschungszentrums Jiilich vorhandenen Hard- und Software im Gebiet der Ent-
wicklung von GaAs-Kristallziehapparaturen. Die Apparatur ist fiir die Ziichtung von
Kristallen mit einem Durchmesser von 3" und einer Linge von 300 mm dimensioniert.
Die Bauteile der Apparatur werden in ihrer originalen Gréfie dargestellt.

Der Rezipient hat zwei Trennstellen (obere und untere), wodurch er in den Rezipient—
Mittelteil und die beiden Dichtdeckel geteilt wird. Oberhalb der oberen Trennstelle
befindet sich der Rezipient-Oberteil. Die beiden Deckel sollen zusammen mit den
Rezipientflanschen den Rezipient abdichten. Dazu wird eine hydroviskose Dichtung
mit geschmolzenem Boroxid eingesetzt. Hierfiir befindet sich an beiden Dichtstellen
des Rezipienten ein beheizbares, ringférmiges Boroxidbad. Der Einsatz der B;Oas—
Dichtung setzt ein bei ca. 500 °C oxidationsbestindiges Material fiir den Rezipient
voraus, da zur Montage bzw. Demontage die Trennstellen des Rezipienten bei geéffne-
tem Sicherheitsbehélter (Anwesenheit des atmospharischen Sauerstoffs) iiber die B,O3—
Schmelztemperatur von 450 °C beheizt werden miissen.

Die experimentelle Erprobung dieser Art von Abdichtung hat bei dem entwickelten
Ventil eine hohe Dichtheit nachgewiesen. Die Helium-Leckrate des B,03-abgedichteten
Ventilsitzes betrug bei 650 °C weniger als 1 - 10~"mbar - 1- s™!. Das Boroxid bietet
zusdtzlich einen hohen Korrosionsschutz vor Arsen an. Aus diesen Griinden beste-
hen alle statischen und dynamischen Dichtungen der Apparatur aus geschmolzenem
Boroxid. Alternativ konnten als statische Dichtungen Graphit-Flachdichtungen oder
Metalldichtringe eingesetzt werden. Damit ist aber mit einer viel niedrigeren Dichtheit
zu rechnen.
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Bei Dichtheitsuntersuchungen von Graphit-Dichtungen wurden As-Leckraten zwischen
1073 - 10~*mbar-1:s7! bei einer Priiftemperatur von 620 °C gemessen, wobei der Durch-
messer der untersuchten Dichtungen um Faktor 5 kleiner im Vergleich zum Durchmesser
der im Rezipient abzudichtenden Stellen war (U. Groke 1991). Der Durchmesser der
Dichtstelle spielt fiir die erreichbare Dichtheit eine entscheidende Rolle.

Die Entfernung des Kristalls und die Beschickung mit neuer GaAs—Charge erfolgt durch
die obere Trennstelle des Rezipienten. Dazu soll die entsprechende Trennstelle des Si-
cherheitsbehélters gedfinet werden. Um die zur Durchfiihrung dieser Arbeiten erfor-
derliche Zugénglichkeit zu gewahrleisten, wird der Teil der Apparatur unterhalb der
gebfineten Trennstelle durch ein Hubgestell in der Basis der Apparatur entsprechend
abgesenkt. Der Teil der Apparatur oberhalb der geéffneten Trennstelle bleibt dabei in
seiner Lage fixiert. Der obere Deckel des Rezipienten und der Sicherheitsbehilter wer-
den aus diesem Grund an der Raumdecke gehalten. Diese Halterung wird so gelagert,
daf sie in axialer Richtung flexibel ist. Dadurch wird eine Verlingerung des Rezipienten
aufgrund der thermischen Ausdehnung bei Betriebstemperatur nach oben erméglicht,
um eine dabei unzuldssige Beanspruchung der Apparatur zu vermeiden. Diese einach-
sige Bewegungsfreiheit ist auch bei der Montage der Apparatur erforderlich, wobei das
Apparatur—Unterteil durch das Hubgestell in seiner Anfangslage angehoben wird.

Die untere Trennstelle des Rezipienten soll meistens geschlossen bleiben. Sie wird nur
fir eventuelle Wartungs~ bzw. Reinigungsarbeiten im unteren Teil des Rezipienten
gedfinet. Das gleiche gilt fiir die iibrigen Trennstellen des Sicherheitsbehalters, aufier
der an der oberen Trennstelle des Rezipienten nahliegenden.

Am oberen Deckel des Rezipienten wird die As—Quelle durch ein Verbindungsrohrstiick
mit kleinem inneren Durchmesser angeschlossen. Sie wurde fiir die erforderliche Menge
von festem Arsen zum Aufbau des stdchiometrischen As-Dampfdruckes im Rezipient
dimensioniert. Die As-Quelle wird separat beheizt. Da sie bei jedem Versuch neu
beladet werden muB, wird sie im Bereich der oberen Trennstelle eingebaut.

Das DruckmeBsystem zur Erfassung des As-Dampfdruckes wird am Rezipient ange-
schlossen. Die Meflsignale dieses Systems dienen zur Regelung der Heizung der As-
Quelle. Bei diesem System erfolgt die Druckaufnahme durch eine empfindliche me-
tallische Membrane, die mit B,O3; vor Arsen geschiitzt wird. Das DruckmeBsystem
wird ebenfalls mit geschmolzenem Boroxid abgedichtet. Es befindet sich zur Zeit im
Endstadium der Entwicklung.

Zur optischen f]berwachung des Ziehvorgangs kann ein beheizbares Schauglas oder
ein Quarzglasstab, der méglichst nah zur wirmestrahlenden GaAs-Schmelze gefithrt
wird, eingesetzt werden. Ein Sichtfenster wird in der entsprechenden Stelle des oberen
Deckels des Sicherheitsbehslters eingebaut.

Im Rezipient-Oberteil befindet sich eine mechanische, gasdichte Hochtemperatur—Zieh—
und Drehvorrichtung. Das Rezipient-Oberteil wird durch eine ummantelte Heizung auf
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Betriebstemperatur (700 °C) beheizt. Die Antriebselemente der Wellen der mechani-
schen Vorrichtung befinden sich auflerhalb des heiflen Bereichs, oberhalb der Appara-
tur. Zur Auslegung des Dombereichs der HWC-Metallapparatur in Verbindung mit
der mechanischen Vorrichtung sind nicht die rdumlichen, thermischen und materiellen
Einschrankungen, wie in der magnetischen Vorrichtung, einzuhalten. Das Rezipient—
Oberteil wird auf den oberen Deckel dicht verschweifit.

In der unteren Hélfte des Rezipienten-Mittelteils ruht der GaAs-Schmelztiegel mit
einem Durchmesser von 150 mm. Er wird in seiner Sollage, die durch die Bauhshe des
Heizers und der Stromdurchfiihrungen bestimmt wird, durch eine Haltevorrichtung
gehalten.

Der Schmelztiegel wird von einem Ohmschen—Graphitheizer, der mianderférmig an-
geordnet ist, ummantelt. Der eingesetzte Graphitheizer wird in Abb. 6.3 dargestellt.
Der Heizer wird an den Graphit-Elektroden von drei speziell entwickelten, gasdichten
Hochtemperatur—Stromdurchfiihrungen angeschlossen, die durch den unteren Deckel in
den Rezipient eindringen. Dadurch stellt der Tiegelheizer elektrisch eine Drehstrom-—
Dreiecksschaltung dar. Die Anzahl und die Abmessungen der Stromdurchfiihrungen
wurden unter Beriicksichtigung der herrschenden Platzverhiltnisse im unteren Teil der
Apparatur so ausgelegt, daB eine optimale Ubertragung der erforderlichen elektrischen
Leistung zum Einspeisen des Tiegelheizers gewahrleistet wird. Dabei soll die Verlustlei-
stung der Stromdurchfiihrungen méglichst klein gehalten werden. Auflerdem mu8 eine

unzuldssige thermische Beanspruchung der Stromdurchfithrungen stets vermieden wer-
den.

Dariiberhinaus wird durch die Auslegung des unteren Deckels des Rezipienten ein even-
tueller Einsatz einer Dreh— und Hubvorrichtung des Schmelztiegels erméglicht.

Um eine Uberhitzung des Rezipienten zu vermeiden und die Wirmeverlustleistung
durch die Warmestrahlung des Tiegels und des Tiegelheizers zu vermindern, werden
im Rezipient und insbesondere in der Umgebung des Tiegels Strahlungsschilde ein-
gebracht. Die Anzahl und die Anordnung der Strahlungsschilde wurde mittels einer
Berechnung der thermischen Verhiltnisse im Rezipient bestimmt.

Die Groflenordnung der Bauhohe des Rezipient—Mittelteils entsteht mit 700 — 800 mm
wie folgt:

~ Hohe der Graphit-Elektrode der Stromdurchfihrungen im Rezipient: 175 mm,
— Bauhohe des Tiegelheizers: 250 mm,

— Gewiinschte Kristallinge: 300 mm.

Am unteren Deckel des Rezipienten wird die Rohrleitung zur Evakuierungsvorrichtung
angeschlossen. In dieser Rohrleitung wird das Hochtemperaturventil eingebaut, das den
Rezipient nach ausreichendem Spiilen mit Inertgas und Evakuieren hermetisch sperrt.
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Das Ventil wird mit Boroxid abgedichtet. Die Rohrleitung bis zum Ventil und das Ventil
miissen auf Betriebstemperatur (700 °C) beheizt werden, da sie mit dem gasférmigen
Arsen in Kontakt kommen. Als zuséitzliche Sicherheit wird ein Absperrventil an einer
kalten Stelle vor dem Eingang zur Vakuumpumpe eingebaut.

Der Rezipient stiitzt sich durch vier Keramikstutzen auf einer runden Platte ab, die mit
einer Bohrung zur Durchfiihrung der Stromdurchfithrungen und der Evakuierungsrohr-

leitung versehen ist. Die Keramikstutzen dienen zur Reduzierung der Wirmeleitung
zwischen Deckel und Platte.

Die Platte wird durch vier Beine mit dem unteren Deckel des Sicherheitsbehilters ver-
bunden. Die Héhe der Beine wird hauptséchlich durch die Bauhdhe des Hochtempera-
turventils bedingt. Der Deckel des Sicherheitsbehilters stiitzt sich auf das Hubgestell
der Apparatur. Alle Wasser— und Stromleitungen sollen durch den unteren Deckel des
Sicherheitsbehélters gasdicht nach auflen durchgefiihrt werden.

Zum Aufheizen der gesamten Apparatur auf Betriebstemperatur sind mindestens zwolf
getrennte Heizkreise erforderlich, die wie folgt verteilt werden:

Rezipient-Oberteil (Dom-Bereich) (1),
As-Quelle (1),

beheiztes optisches System (1),

- oberer Dichtdeckel des Rezipienten (1),

Heizring der oberen Trennstelle des Rezipienten (1),

!

Rezipient-Mittelteil (2),

Tiegel-Heizer (1),

Heizring der unteren Trennstelle des Rezipienten (1),

unterer Dichtdeckel des Rezipienten (1),

Evakuierungsrohrleitung (1),

— Hochtemperaturventil (1).

In Klammer wird die Anzahl der Heizkreise angegeben. Dariiberhinaus kann die An-
zahl der separaten Heizkreise im Hinblick auf eine optimale Beherrschung der thermi-
schen Verhaltnisse im Rezipient noch vergroBert werden. Alle Heizkreise werden mit
entsprechender Anzahl von Mefi— und Regelthermoelementen versehen, so daB eine op-
timale Steuerung dieser Heizkreise in Verbindung mit einem geeigneten Regelsystem
erméglicht wird.

175



Zur Unterdriickung der Warmeverluste werden der gesamte Rezipient sowie die Eva-
kuierungsrohrleitung und das beheizte Teil des Absperrventils ausreichend isoliert. Es
sollen Isolierplatten mit niedriger Warmeleitfahigkeit (A = 0,04 W/mK), wie bei der
Domheizung der HWC-Quarzglasapparatur, eingesetzt werden, die eine wirksame Un-
terdriickung der Warmeverluste bei geringen Isolierschicht-Dicken erméglichen. Da-
durch kann bei dem fiir die Isolation des Rezipienten erforderlichen Raum gespart
werden, was zu einer Reduzierung der BaugroBe des Sicherheitsbehilters beitrigt.

Der wassergekiihlte Sicherheitsbehilter umschlieBt den inneren Rezipient mit allen As—
beriihrten Komponenten, wie z.B. As-Quelle, Hochtemperaturventil, Stromdurchfiih-
rungen etc. Der Sicherheitsbehdlter dient zu folgenden Zwecken:

— Im gasdichten Sicherheitsbehilter werden eventuell austretende As-Dampfe abgefan-
gen. Sie lagern sich an den wassergekiihlten Wanden ab. Zusitzlich kann das Innere
des Sicherheitsbehélters wihrend des Betriebes mit einem Inertgas gespiilt werden,
das anschlieflend in geeigneten Filtern (Klasse S) bzw. mittels eines geeigneten nafi—
chemischen Verfahrens gereinigt wird. Der Innenraum des Sicherheitsbhehslters wird
zusdtzlich mit einem As,Os~Dosimeter tiberwacht.

— Die Wasserkiihlung des Sicherheitsbehilters fiihrt die gesamte vom Rezipient iiber
die Isolation nach aufien iibertragende Verlustwirme ab. Dazu sorgt sie fiir definierte
Temperaturverhaltnisse in der Umgebung des Rezipienten.

~ Durch die Inertgasatmosphire im Inneren des Sicherheitsbehilters kann der Uber-
druck des Rezipienten stindig ausgeglichen werden. In diesem Fall kann die Druck-
differenz zwischen Innerem und Auflerem des Rezipienten moglichst klein gehalten
werden. Durch diese MaBnahme wird die Belastung der Dichtungen wesentlich ver-
ringert bzw. die Dichtheit der Rezipienten erhdht.

Im Sicherheitsbehalter werden drei Trennstellen vorgesehen, so daf$ die erforderliche
Zugénglichkeit fiir die Be- und Entladung des Rezipienten sowie fiir Wartungs— und
Reinigungsarbeiten in der Apparatur gewihrleistet wird. Diese Trennstellen kénnen
mit den iiblichen Methoden, wie z.B. O-Ringe aus Viton, abgedichtet werden, da sie
nicht thermisch belastet werden. Sie befinden sich bei Raumtemperatur.

Die Apparatur sollte in einem geschlossenen Raum, der mit einem Abzug ausgeriistet
ist, unter leichtem Unterdruck betrieben werden. Die Luft sollte in diesem Raum mit

As;03-Dosimeter iiberwacht werden. Der KristallziichtungsprozeB kann von einem
getrennten Nebenraum gesteuert werden.

6.5. Komponenten—Entwicklung fiir die HWC-Metallapparatur

Im folgenden werden die speziell fiir eine HWC-Metallapparatur entwickelten Kompo-
nenten beschrieben. Diese Komponenten sind die wichtigsten Bestandteile der konzi-
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pierten Apparatur. Die Entwicklung fand in der ZBB des Forschungszentrums Jiilich
statt.

6.5.1. Hydroviskose Dichtung der Trennstellen des heiflen Rezipienten

6.5.1.1. Prinzip

Eine hydroviskose Dichtung besteht aus zwei metallisch dichtenden Flichen ("flache
Dichtung”) zwischen denen eine hochviskose Fliissigkeit als zusitzlich dichtendes Me-
dium eingesetzt wird. Prinzipiell kann diese Art von Dichtung als ein System erliutert
werden, das aus einer Wanne, die mit der dichtenden Fliissigkeit teilweise gefiillt ist,
und einem oberen glockenférmigen Teil besteht, s. Abb. 6.4.

Im gedffneten Zustand befindet sich die gesamte Glocke oberhalb der Oberfliche der
dichtenden Flissigkeit. Das System ist geschlosssen, wenn die Glocke fest auf der
Wanne angepreft ist. Die flache Dichtung befindet sich dabei in der Flissigkeit. Der
Raum innerhalb der Glocke ist dadurch abgesperrt. Bei einseitiger Druckeinstellung
wird der Druck erst auf die dichtende Fliissigkeit ausgeiibt. Diese kann aber aufgrund
ihrer hohen Viskositét nicht oder nur geringfiigig durch die gegeneinander liegenden
Flachen strémen.

Mit dieser Anordnung kann der Raum innerhalb der Glocke sowie bei innerem als auch
bei duBlerem Uberdruck hermetisch abgesperrt werden. Voraussetzung fiir die Dichtheit
des Systems ist, dafl der Spiegel der dichtenden Fliche wihrend der Standzeit oberhalb
der dichtenden Fliche bleibt. Dafiir miissen folgende Bedingungen erfiillt sein:

— Das dichtende Medium mu8} eine hohe Viskositit bei der Einsatztemperatur aufwei-
sen. Dadurch kénnen auch bei eventuell vorhandenen kleinen Lecks in der dichtenden
Flache die Leckraten des dichtenden Mediums, die sich als Funktion der reziproken
Viskositdt des Mediums (V ~ ;1’-) ergeben, zu unwesentlich kleinen Werten reduziert
werden.

- In der durckbeaufschlagten Seite der Dichtung muf ein ausreichender Vorrat vom
dichtenden Medium fiir den Fall von Undichtheiten vorhanden sein. Dazu soll das
dichtende Medium keinen betrachtlichen Dampfdruck bei Einsatztemperatur aufwei-
sen.

— Die dichtenden Flichen miissen méglichst glatt und planparallel senkrecht zur Achse
bearbeitet werden. Die kleinen Lecks, die auf jeder technischen Oberfliche aufgrund
ihrer Restrauhigkeit vorhanden sind, sollen méglichst vermindert werden. Dariiber-
hinaus soll beim Schliefien des Systems eine gleichmifige feste Anpressung der dich-
tenden Fliche angestrebt werden.
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Abb. 6.4: Prinzip einer hydroviskosen Dichtung
a) im gedffneten und b) im geschlossenen Zustand.
1. Dichtglocke, 2. Wanne, 3. dichtende Fliissigkeit, 4. dichtende Flichen

Eine zusitzliche Funktion des dichtenden Mediums soll beim Einsatz der Dichtung in

GaAs-Kristallziehapparaturen der Schutz der dichtenden Flichen vor dem korrosiven
Arsendampf sein.
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Bei der Entwicklung der hydroviskosen Dichtung fiir eine GaAs—Kristallziehapparatur
wurde geschmolzenes Boroxid (B,O3-Schmelztemperatur: 450°C) als dichtendes Me-
dium ausgewahlt. Geschmolzenes Boroxid bietet eine ausreichende Sperrwirkung gegen
Arsendampf an. Dazu weist wasserfreies Boroxid eine hohe Viskositit bei der Einsatz-
temperatur von 700 °C auf, 7B,0s(r000c) = 790 Poise. Es gilt folgendes Verhiltnis
zwischen der dynamischen Viskositit des Boroxids und des Wassers:

B
“220a1000) - 7,9.10¢,
TH,0(20°C)

Der Dampfdruck von B,0j3 ist bei Einsatztemperatur noch unbedeutsam klein.

Die Funktionsfahigkeit der hydroviskosen Dichtung mit geschmolzenem Boroxid wurde
erst bei dem entwickelten Hochtemperaturventil fir die HWC-Metallapparatur be-
wiesen. Dabei wurde eine einfache, metallische, flache Dichtung mit einem mittleren
Durchmesser von 40 mm, die alleine nicht wasserdicht ist, durch den Einsatz des dich-
tenden Mediums in ein heliumdichtes Absperrsystem umgewandelt (K. Karagiannakos

1988).

6.5.1.2. Aufbau

In Abb. 6.5 wird das Mittelteil des Rezipientbehilters der HWC-Metallapparatur
schematisch dargestellt. Er besteht aus zwei B;O3z-abgedichteten Trennstellen.

Der Rezipient mufl im kalten Zustand vor dem Beginn bzw. nach der Beendigung des
Kristallzuchtprozesses geschlossen bzw. gedffnet werden. Das dichtende Medium Boro-
xid befindet sich bei diesen Temperaturen im erstarrten Zustand. Um eine Montage
bzw. Demontage beim kalten Rezipient zu erméglichen, muB das dichtende Boroxidbad
separat beheizbar sein.

In beiden Trennstellen ist jeweils ein ringférmiges Boroxidbad ausgefiihrt. Dieses Boro-
xidbad wird bei der oberen Trennstelle im oberen Dichtflansch bzw. bei der unteren
Trennstelle im unteren Dichtdeckel eingebaut. In der Mitte des Boroxidbades befindet
sich die Heizung zum Schmelzen des Boroxids in Form eines separaten, austauschba-
ren, heizbaren Dichtringes. Die dichtenden Flichen bilden sich bei zusammengefiigter
Trennstelle an den beiden Stirnseiten des heizbaren Dichtringes. Die Abbildungen 6.6
und 6.7 geben einen detaillierten Einblick des Schemas der beiden Trennstellen. Hier-
bei wird ersichtlich, dafl die Geometrie der hydroviskosen Dichtung beider Trennstellen
gleich ist.

Bei gedffneter Trennstelle soll der Dichtring vollstindig durch das Boroxid abgedeckt
sein. Im zusammengefiigten Zustand steigt der Boroxid—Spiegel gleich innerhalb und
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Abb. 6.5: Rezipient-Mittelteil der HWC-Metallapparatur (K. Axmacher 1991).

auflerhalb des Dichtringes entsprechend dem verdringten Volumen im Boroxidbad. Fiir
die Dichtheit der Trennstelle sind die Boroxid—Mengen mafigebend, die sich oberhalb
der dichtenden Flachen auf beiden Seiten des Dichtringes als Sicherheitsvorrat bilden.
Bei einem #uBeren Uberdruck im Rezipient (z.B. beim Evakuieren) wird das Boroxid
ausBerhalb des Dichtringes beaufschlagt. Wahrend des Kristallzuchtprozesses wirkt
der As-Dampfdruck auf das innere Boroxidbad der Trennstellen.

Die Sicherheitsvorrite miissen fiir mindestens eine Kristallziehperiode, die die Montage
der Anlage, den Aufheizvorgang, den KristallzuchtprozeB, den Abkiihlvorgang und die
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Abb. 6.6: Obere Trennstelle des Rezipienten (Einzelheit Y) (K. Axmacher 1991).
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Abb. 6.7: Untere Trennstelle des Rezipienten (Einzelheit Z) (K. Axmacher 1991).
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Demontage der Anlage beeinhaltet, ausreichen. Zur Bestimmung des erforderlichen Si-
cherheitsvorrates an Boroxid sollen die Leckraten der eventuell auftretenden Undicht-
heiten der dichtenden Flichen, wie z.B. Kratzer auf den dichtenden Flichen, berechnet
werden. Dabei steht die Geometrie der Lecks nicht fest. Aus diesem Grund nimmt
man idealisierte Leckformen an, die rechnerisch erfafbar sind und die eine Aquivalenz
zu den wirklichen Lecks darstellen kénnten.

Um die Wahrscheinlichkeit von Undichtheiten méglichst zu vermindern, miissen die
dichtenden Flachen gleichmifBig, fest aufeinander gepreft werden. Die erforderlichen
Anprefikrafte fiir die Dichtheit des Systems miissen auch bei der hohen Betriebstem-
peratur aufrechterhalten werden. Dazu werden Dichtdeckel und Dichtflansch mit 24
Schrauben gleichmiBig verspannt. Fiir die eingesetzten Schrauben wurde das hoch-
warmfeste Material NiCr20AITi (Werkstoff-Nr.: 2.4952) ausgewahlt.

Die im Dichtring eingebaute Heizung muB fiir das Aufheizen des Boroxidbades und
der dichtenden Flichen auf eine Temperatur iiber den Schmelzpunkt des Boroxids von
450 °C ausreichen. Damit die Montage bzw. die Demontage der Trennstellen des Re-
zipienten zeitlich nicht verzégert wird, soll der Aufheizvorgang innerhalb eines kurzen
Zeitraums ablaufen. Die Heizung besteht aus Miniatur-Heizleiter, die in eingefristen
Nuten der Mantelfliche des Dichtringes verlétet werden.

Zur Auslegung der Heizung des Dichtringes wurde die erforderliche Heizleistung fiir
das Aufheizen der Boroxid-Dichtung auf €ine Temperatur von 550 °C innerhalb von
15 Minuten berechnet. Dazu wurde der zeitliche Temperaturverlauf einer Trennstelle
sowie der gesamten Wandung des Rezipienten nach Abb. 6.5 fiir vorgegebene Heizlei-
stungen des Dichtringes ermittelt. Das Problem wurde von der Gruppe Auslegung des
ZAT des Forschungszentrum Jiilich mit der Methode der Finite-Elemente berechnet.

Die gewiinschte Temperatur von ca. 550 °C wird im Bereich der Boroxid-Dichtung
innerhalb von 15 Minuten erst bei einer Heizleistung von 4 KW erreicht. Das ent-
sprechende Temperaturfeld im Bereich der unteren Trennstelle des Rezipienten wird in
Abb. 6.8 dargestellt. Die Temperaturen werden dabei in °C angegeben. Fiir die obere

Trennstelle gelten aufgrund der gleichen Geometrie die gleichen thermischen Verhalt-
nisse.

Die Temperaturen, aufgrund des Aufheizens der Trennstellen, nahmen entlang der Re-
zipientwand bei zunehmender Entfernung von den Trennstellen ab. Die niedrigsten
Temperaturen liegen in der Mitte des Rezipient—Mittelteils, zwischen beiden Trenn-
stellen, bei 80 °C. In der Mitte der Dichtdeckel betragen die Temperaturen 130 °C.

Bei der Berechnung wurde der Rezipient ohne duflere Isolation betrachtet. Die Heizung
wurde in der Mitte des Dichtringes angenommen (F. Stelzer 1989).
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Abb. 6.8: Temperaturverteilung im Bereich der unteren Trennstelle bei einer Heizlei-
stung des heizbaren Dichtringes von 4 KW (F. Stelzer 1989).

6.5.1.3. Untersuchung mit einer hydroviskosen Dichtungs—Priifvorrichtung

Eine Priifvorrichtung fiir eine hydroviskose Dichtung wurde konstruiert. Diese Priifvor-
richtung wurde gleich wie die untere Trennstelle des Rezipienten der konzipierten
HWC-Metallapparatur ausgefiihrt. Damit soll die Funktionsfihigkeit der hydrovis-
kosen Dichtung mit geschmolzenem B,03 vor dem endgiiltigen Einsatz im Rezipient
getestet werden. Dabei sollte man folgende Punkte untersuchen:

— Dichtheit des Systems iiber mehrere Zyklen (mindestens 20). Die Standzeit mu8 min-
destens so groff wie eine Kristallziehperiode sein. Das System muf unter innerem

Uberdruck sowie unter Vakuum betrieben werden. Der innere Priifdruck soll dabei
gleich dem HWC-Betriebsdruck sein.

~ Heizleistung zum Aufheizen der Dichtung tiber den Schmelzpunkt des Boroxids auf
ca. 550 °C. Der Aufheizvorgang soll nicht iiber 15 Minuten dauern.
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— Dauerheizleistung zur Aufrechterhaltung der HWC-Betriebstemperatur von 700 °C
in der Dichtung iiber die Standzeit.

— Montage und Demontage der Dichtung.

— Uberpriifung der Bestindigkeit der eingesetzten Werkstoffe {iber mehrere Zyklen.
Bei einem Test-Zyklus sollten folgende Schritte durchgefithrt werden:

— Autfheizen der Dichtung auf 550 °C.

— Montage der Dichtung.

— Abkiihlen im geschlossenen Zustand auf Raumtemperatur.
— Aufheizen der Dichtung auf 700 °C.

— Dichtheitspriifung unter Evakuierung des geschlossenen Raums innerhalb der Dich-
tung iiber 24 Stunden.

— Dichtheitspriifung unter innerem Priifdruck von p = 2 bar im geschlossenen Raum
innerhalb der Dichtung iiber die Zeit einer Kristallziehperiode.

— Abkiihlen der Dichtung auf Raumtemperatur.
~ Aufheizen der Dichtung auf 550 °C.
— Demontage der Dichtung,.

— Abkiihlen der Dichtung auf Raumtemperatur.

Die Dichtheit der geschlossenen Dichtung sollte auch bei erstarrtem Boroxid iiberpriift
werden.

Dariiberhinaus soll eine Dichtheitspriifungsmethode der Dichtung bei Raumtemperatur
entwickelt werden. Diese Priifung soll eine sichere Aussage iiber die Dichtheit vor
dem FEinsatz des Boroxids erméglichen. Eine solche Priifungsmethode wurde bei dem
Hochtemperatur—Absperrventil des Rezipienten entwickelt. Als Priifmedium wurde
Wasser eingesetzt.

In Abb. 6.9 wird die Zusammenstellung einer Priifvorrichtung fiir die hydroviskose
Dichtung der Trennstellen des Rezipienten dargestellt. Die Priifvorrichtung besteht
hauptsachlich aus einem Dichtdeckel (1) und einer Dichtglocke (2) mit dem Dicht-
flansch (3). In dem ringférmigen Boroxidbad (4) des Dichtdeckels befindet sich der
heizbare Dichtring (5). Der Dichtring ist austauschbar und wird durch drei Niederhal-
ter (6) in seiner Lage gehalten. Durch drei um 120° versetzte Zentrierbolzen (7) des
Dichtdeckels erfolgt das zentrische Sitzen des Dichtflansches (3) auf den Dichtring (5),
wobei sie durch drei gleich positionierte Bohrungen des Dichtflansches durchgefiihrt
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werden. Zusatzlich kann der vollstindige, dichtende Sitz des Dichtflansches auf den
Dichtring erkannt werden, wobei die dichtenden Flichen am gesamten Umfang aufein-
ander liegen. Dies bedeutet gleichzeitig, dafl das zwischen den dichtenden Flichen sich
befindende, geschmolzene Boroxid seitlich in das ringférmige Bad gedringt ist. Zur
Verspannung der Dichtung dienen 24 im Umfang gleichmiBig verteilte Schrauben (8).
Am Deckel der Dichtglocke (2) befindet sich der Anschluf (9) zur Evakuierung bzw.
fir das Gas fiir die Einstellung des inneren Priifdruckes. Durch eine geeignete Hubvor-
richtung (10) kann die Dichtglocke bei der Montage und Demontage des Systems ab—
bzw. aufgefahren werden. Die Hubvorrichtung wird durch einen Stiitzrahmen (11) in
der vertikalen Lage gehalten. Die Priifvorrichtung stiitzt sich auf ein Gestell (12) (K.
Axmacher 1991).

6.5.1.4. Demontage und Montage der mit Boroxid abgedichteten Trenn-
stellen des Rezipienten

Im folgenden wird die Demontage und die Montage eines Rezipienten mit B,;O3—
abgedichteten Trennstellen nach Kap. 6.4 und Abb. 6.2 beschrieben.

Nach der Beendigung des Kristallzuchtprozesses wird der Arsendampf in die As—-Quelle
kondensiert und der Rezipient auf Raumtemperatur abgekiihlt. Zur Kristallentfernung
und zur Neubeladung der Apparatur soll die obere Trennstelle des Rezipienten gesffnet
werden. Dazu sollen folgende Schritte durchgefiihrt werden:

— Flanschschrauben der oberen Trennstelle werden geldst.

— Durch die Heizung des Dichtringes wird die Boroxid-Dichtung auf ca. 550 °C auf-
geheizt. Dabei wird das Boroxid geschmolzen.

— Das Teil der Apparatur unterhalb der oberen Trennstelle wird durch das Hubge-
stell abgesenkt, wihrend das obere Teil der Apparatur durch die Halterung an der
Raumdecke in seiner Lage gehalten wird. Dadurch ist der Rezipient gedffnet.

— Heizung des Dichtringes wird ausgeschaltet.

Nach der Beendingung aller Vorbereitungen kann die Apparatur fiir die nichste Kri-
stallziichtung geschlosssen werden. Dazu sollen folgende Schritte durchgefithrt werden:

~ Der untere Teil der Apparatur wird durch das Hubgestell zu seiner Anfangsstelle
aufgefahren. Dabei kann das obere Teil der Apparatur aufgrund der zwischen den
dichtenden Flichen des Dichtdeckels und des Dichtflansches erstarrten Boroxidmen-
gen etwas nach oben geschoben werden. Dies wird durch die in axialer Richtung
flexible Lagerung der Halterung des oberen Teils der Apparatur erméglicht.

— Die Heizung des Dichtringes wird auf 550°C aufgeheizt. Das Boroxid ist dabei weit-
gehend geschmolzen. Das obere Teil der Apparatur sinkt durch das eigene Gewicht
so weit ab, bis die dichtenden Flichen aufeinander liegen. Das vollstindige Sitzen
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des Dichtdeckels auf dem Dichtring wird durch die Markierungen der Zentrierbolzen
festgestellt.

— Die Flanschschrauben der oberen Trennstelle werden gleichm#fig angezogen. Der
Rezipient ist dadurch geschlossen.

— Die Heizung des Dichtringes wird ausgeschaltet.

— Im kalten Zustand kénnen die Flanschschrauben der oberen Trennstelle des Rezipi-
enten eventuell nachgezogen werden.

— Die Trennstelle des Sicherheitsbehalters wird montiert. Die Apparatur ist dadurch
geschlossen.

Der Aufheizvorgang zur Evakuierung des Rezipienten kann fiir den néichsten Kristal-
zuchtprozef anfangen. Die Montage bzw. Demontage der unteren Trennstelle erfolgt
in gleicher Weise.

6.5.2. Mechanische Zieh— und Drehvorrichtung

Fir die HWC-Metallapparatur wurde eine spezielle, mechanische Hub— und Dreh-
vorrichtung entwickelt. Das Grundelement ist dabei eine gasdichte Hochtemperatur-
drehdurchfiihrung. Diese Vorrichtung ermdglicht eine leckfreie Ubertragung von Hub-
und Drehbewegungen in Rezipienten mit heiler Wandung bei Temperaturen oberhalb
500 °C, insbesondere bei korrosiver Atmosphare. Damit kann eine Hub— und Drehbe-

wegung der Ziehwelle und des Schmelztiegels von GaAs—Kristallziehapparaturen nach
dem HWC-Verfahren erfolgen.

In Abb. 6.10 wird das Funktionsprinzip einer gasdichten Hochtemperatur-Dreh— und
Hubvorrichtung zum Ziehen von Kristallen aus der Schmelze dargestellt. Die Dreh-
durchfiihrung, die der Hauptbestandteil der Vorrichtung ist, besteht aus einer mit der
Wandung (1) des Rezipienten verbundenen Hiilse (3), in die die drehende Hohlwelle (2)
eingepaft ist. Das obere Ende der Hiilse, das auBlerhalb des Rezipienten sich befindet,
ist zur Aufnahme einer Dichtungsfliissigkeit in Form eines Topfes (4) erweitert. Unter-
halb des unteren Endes der Hiilse befindet sich ein nach oben offener Topf (5), der das
untere Ende der Hiilse umgreift. Dieser Topf enthilt wie die topformige Erweiterung
am oberen Ende der Hiilse die Dichtungsfliissigkeit (6), in der sich das untere Ende der
Hiilse (3) befindet. Dadurch wird der Spalt zwischen Hillse und drehender Hohlwelle
in beiden Richtungen, bei Unter— sowie auch bei Uberdruck, abgedichtet.

In der Hohlwelle (2) ist eine sich mitdrehende Hubstange (7) eingesetzt. Die Hub-
stange kann axial gegen die drehende Hohlwelle verschoben werden. Das untere Ende
der Hohlwelle ist mit dem oberen Ende eines Faltenbalges (8) dicht verschweifit. Der
Faltenbalg dichtet den Zwischenraum zwischen der Hohlwelle und der Hubstange ab.
Das untere Ende des Faltenbalges und die Hubstange sind direkt mit dem Boden des
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Abb. 6.10: Funktionsprinzip einer gasdichten Hochtemperatur-Dreh— und Hubvorrich-
tung (H. Heybutzki 1990).

1. Rezipient, 2. Hohlwelle, 3. Hiilse, 4. oberer Topf, 5. unterer Topf, 6. Dich-
tungsfliissigkeit, 7. Hubstange, 8. Faltenbalg

N

unteren, sich mitdrehenden Dichtfliissigkeitsbehalters verschweifit, der die Hubbewe-
gung mitmacht. Uber eine axiale Bewegung der Hubstange kann nun unabhingig von
der Drehung eine Hubbewegung in das innere des beheizten Rezipienten {ibertragen
werden. Bewegliches Dichtelement ist hierbei der Faltenbalg, der sich innerhalb des
unteren Dichtflisssigkeitsbehilters befindet und durch die Fliissigkeit gegen die korro-
sive Atmosphére des Rezipienten wirksam geschiitzt ist. Dementsprechend muf} dieser
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Behiélter so ausgefiihrt und gefiillt sein, daff bei jeder beliebigen, axialen Stellung das
untere Ende der Hiilse mit Sicherheit in die Dichtfliissigkeit eintaucht.

In der Verlingerung der Hubstange, die auch als Ziehwelle bezeichnet werden kann,
unterhalb des Dichtfliissigkeitsbehilters kann der Impfkristall angeschlossen werden.

Die Beheizung der Hochtemperatur-Hub— und Drehvorrichtung kann je nach Anord-
nung durch den Rezipient oder durch eine separate Heizung erfolgen.

Fiir die gasdichte Hochtemperatur-Drehdurchfiihrung spielt der Spalt zwischen dre-
hender Welle und Hiilse in Kombination mit einer Dichtungsfliissigkeit geeigneter Vis-
kositat eine entscheidende Rolle. Dabei soll die Welle so in die Hiilse eingepaft, und
somit der Spalt so ausgelegt sein, dafl:

~ die Drehdurchfithrung gasgedichtet wird,
~ eine Drehung der Welle erméglicht wird,

— begrenzte Druckunterschiede zwischen beiden Seiten der Drehdurchfiihrung ausge-
halten werden.

Man kann zwei Betriebsmoden der Drehdurchfithrung einstellen:

a) Der Spalt wird eng ausgefiihrt (fiir Boroxid als Dichtungsfliissigkeit im Bereich 10
bis 15 ym). Dabei wird die Gasdichtung durch Abdichtung der beiden Enden des
Spaltes mit Hilfe der Dichtungsfliissigkeit erreicht, ohne daB die Dichtungsfliissig-
keit wesentlich in den Spaltbereich zwischen Welle und Hiilse gelangt, sog. Trocken-
lauf.

b) Der Spalt wird breit ausgefiihrt (fiir Boroxid als Dichtungsfliissigkeit > 20 pm).
Dabei fiillt sich der Spalt zwischen Welle und Hiilse mit soviel Dichtungsfliissigkeit,
daB die Gasdichtung gesichert ist.

Unabhéngig vom gewihlten Betriebsmodus diirfen sich Welle und Hiilse grundsitz-
lich nicht beriihren. Die Welle wird mittels eines sich auBerhalb des heiBen Bereichs
befindlichen, ortsfesten Lagers gelagert.

Beim Einsatz der Hub- und Drehvorrichtung in GaAs-Kristallziehapparaturen wird
Boroxid als Dicht— und Schutzfliissigkeit verwendet. Testversuche mit Boroxid als
Dichtungsfliissigkeit bei einer Betriebstemperatur von 700 °C zeigten, daf Druckdif-
ferenzen auf beiden Seiten der entwickelten Drehdurchfithrung bis zu 1 bar bei einer
Spaltbreite von 10 bis 50 um ausgehalten werden. Im Dauertest wurde die mechanische
Drehdurchfiihrung insgesamt 2500 Stunden stSrungsfrei betrieben.

In weiteren Versuchen wurde die Einsatzfshigkeit der Hub- und Drehvorrichtung bei
der HWC-Betriebstemperatur von 700 °C sichergestellt. Dabei wurde zum Beispiel als
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Abb. 6.11: Schema der Zieh— und Drehvorrichtung der HWC-Metallapparatur im aus—-
bzw. eingefahrenen Zustand.
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Material fiir die Welle stellitgepanzerter Edelstahl, fiir die Hiilse Graphit mit Edelstahl-
gehduse, fiir die Topfe und den Faltenbalg ebenfalls Edelstahl verwendet (H. Heybutzki
1990).

In Abb. 6.11 wird die in der HWC-Metallapparatur einzusetzende Zieh— und Dreh-
vorrichtung schematisch dargestellt. Es handelt sich um eine modifizierte Version der
entwickelten Vorrichtung. Dabei befindet sich auch der obere Topf innerhalb des Rezi-
pienten. Der eingesetzte Faltenbalg erméglicht einen maximalen Hub von ca. 300 mm.

Die Hubbewegung der Ziehwelle erfolgt durch einen stufenlos einstellbaren Schubkol-
ben~Antrieb. Die Hubgeschwindigkeit kann dabei mit einer Genauigkeit von 0,1 mm/sec
eingestellt werden. Die drehende Hohlwelle wird durch einen Schritt—-Motor angetrie-
ben. Damit die Ziehwelle mitgedreht wird, ist sie mit einem axialen Schlitz, in dem ein
Mitnehmer der Hohlwelle eingreift, versehen. Der axiale Schlitz erméglicht gleichzeitig
eine unabhingige Hubbewegung der Ziehwelle.

Die As-beriihrten Teile der Vorrichtung werden durch eine ummantelte Heizung auf

700 °C beheizt (H. Heybutzki 1991).

6.5.3. Gasdichte Hochtemperatur-Stromdurchfiihrung

Die Stromversorgung fiir den ohmschen Tiegelheizer der HWC-Metallapparatur erfor-
dert spezielle Stromdurchfiihrungen, die eine leckfreie und elektrisch isolierte Uber-
tragung des elektrischen Stromes in den Rezipient ermdglichen. Diese Anforderun-
gen konnen bei der hohen Betriebstemperatur von 700 °C und der korrosiven As—
Atmosphire von den herkémmlichen Stromdurchfiihrungen nicht erfiillt werden.

6.5.3.1. Funktionsprinzip

In Abb. 6.12 wird das Prinzip einer gasdichten Hochtemperatur—Stromdurchfiihrung
dargestellt. Diese Stromdurchfiihrung wurde speziell fiir eine GaAs-Kristallziehappa-
ratur nach dem HWC-Verfahren entwickelt.

Die Stromdurchfiithrung nach Abb. 6.12 besteht aus einer stabférmigen, senkrecht ange-
ordneten Elektrode (2) aus Graphit, die die Wandung (1) des Rezipienten durchdringt.
Ein Teil der Elektrode (2) ist in einer aus elektrisch isolierendem Material (Al,03)
hergestellten zylinderférmigen Buchse (3) eng eingepafit. Die Elektrode erstreckt sich
oberhalb der Buchse zur AnschluBstelle des zu versorgenden Teils (z.B. Tiegelheizer)
in dem Rezipient. Die Buchse (3) ist in eine mit der heiflen Wandung (1) des Rezipien-
ten verbundene Auflenwand (4) eng eingepafit. Zwischen der Aufilenwand (4) und der
Elektrode bildet sich oberhalb der Buchse ein Raum zur Aufnahme einer geeigneten
Dichtungsfliissigkeit (z.B. Boroxid) (5). Diese Fliissigkeit soll die Mikrospalte zwischen
den Komponenten der Stromdurchfithrung abdichten.
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Abb. 6.12: Funktionsprinzip einer gasdichten Hochtemperatur—Stromdurchfithrung (L.
Britz 1991).

1. Rezipientwand, 2. Graphit-Elektrode, 3. Isolierbiichse, 4. Wand, 5. Boroxid,
6. Anschlufielektrode, 7. metallische Wand der dichtenden Stromdurchfiihrung, 8.
Isolatorring, 9. Verbindungsstiick

191



Die Elektrode, die Buchse und die Aulenwand der Stromdurchfiihrung sind so dimen-
sioniert, daB das untere Ende von Buchse und AuBenwand sich in einem Temperatur-
bereich unterhalb von 100 °C befinden. Dadurch kann das untere Ende der Aufilenwand
mittels einer geeigneten Abdichtung (z.B. eine handelsiibliche Stromdurchfiihrung)
oder eines Dichtungsmaterials (z.B. ein Klebstoff, der fiir Einsatztemperaturen bis
100 °C geeignet ist) gasdicht und elektrisch isolierend mit der Elektrode verbunden
werden. In diesem Fall wird eine handelsiibliche Stromdurchfiihrung eingesetzt. Sie
besteht aus einer Elektrode (6), einer metallischen Wand (7) und einem Isolatorring
(8). Dabei ist die Elektrode (6) mittels eines Gewindes elektrisch und mechanisch
mit der Elektrode (2) verbunden. Uber das metallische Verbindungsstiick (9) ist die
AuBenwand (4) mit der Wand (7) der Stromdurchfithrung verlStet bzw. verschweift.

Fiir den Einsatz der Stromdurchfiihrung bei der GaAs—Kristallziehapparatur wird ge-
schmolzenes Boroxid als Dichtungsfliissigkeit verwendet. Das geschmolzene Boroxid
weist neben der hohen Viskositdt und dem As—Korrosionsschutz eine ausreichende elek-
trische Isolierwirkung auf.

In einer speziell ausgefilhrten Stromdurchfithrung wurde die hermetische Abdichtung
der Mikrospalten zwischen der verwendeten Komponenten der Stromdurchfiihrung bei
Verwendung von Boroxid als Dichtungsfliissigkeit im Temperaturbereich zwischen 500
und 700 °C nachgewiesen. Sogar Druckdifferenzen zwischen beiden Enden der Strom-
durchfiihrung bis zu 2 bar ergaben Leckraten, die einen Wert unterhalb 10~7 mbar 1-s~1
hatten. Dariiberhinaus kann das Boroxid die Mikrospalte bei einer Stromdurchfiihrung
nach Abb. 6.12 gut abdichten, ohne direkt in diese Spalte einzudringen (L. Britz 1991).

6.5.3.2. Erprobung der Stromdurchfiihrung

Die Funktionsféhigkeit der entwickelten Stromdurchfiihrung wurde durch die Erpro-
bung zweier gebauter Versuchsversionen in einer geeigneten Erprobungseinrichtung, s.
Abb. 6.13, nachgewiesen. Der obere Teil der Erprobungseinrichtung, in dem sich die
Graphit-Elektrode befindet, wurde gasdicht ausgefiihrt. Der Innenraum dieses Teils
wurde wihrend der Versuche mit einem Inertgas (z.B. Argon) gespiilt, um eine Oxida-
tion der iiber 500 °C aufgeheizten Graphit-Elektrode zu vermeiden.

Dazu wurde der erforderliche Strom und die Spannung zur elektrischen Versorgung des
Tiegelheizers berechnet. Dieser Heizer soll den Tiegel wihrend der Kristallziichtung
auf Schmelztemperatur des GaAs beheizen. Dazu wurde fiir die Abmessungen der kon-
zipierten Apparatur eine Nennleistung fiir den Tiegelheizer von 10 KW angesetzt. Der
eingesetzte Heizer aus Graphit EK90 wird an drei Stromdurchfiihrungen angeschlossen
und stellt somit elektrisch eine Drehstrom-Dreiecksschaltung dar. Damit der Tiegel-
heizer bei einer Temperatur von 1300 °C mit einer Nennleistung von 10 KW betrieben
wird, muf er von jeder Stromdurchfiihrung mit einem Strom von I = 363,2 A und einer
Spannung U = 16 V versorgt werden.
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Die erprobten Stromdurchfithrungen haben insgesamt 1000 Stunden im Betrieb ein-

wandfrei funktioniert. Dabei sind sie mehrmals im Bereich zwischen 1 und 300 A
hoch— und heruntergefahren worden (W. Fédin 1990).

Die entlang der Stromdurchfiihrungen gemessene Temperaturverteilung hat gezeigt,
daB die thermische Beanspruchung der kritischen Stellen der erprobten Stromdurch-
fithrungen bei dem Transport des Priifstromes innerhalb des zuldssigen Bereichs liegt.
Aus den erfaBten Verlustleistungen wurde der negative EinfluB des hohen spezifischen,
elektrischen Widerstandes der Graphit-Elektrode verdeutlicht. Es soll eine méglichst
kurze Lange sowie ein grofler Durchmesser fiir die Graphit-Elektrode angestrebt wer-
den, um den Durchgangswiderstand der Stromdurchfiihrung méglichst klein zu halten.
Fiir einen Transport von hoheren Stromen, bei eventuell hoher angeforderten Heizlei-
stungen, sollen die vorliegenden Abmessungen der Stromdurchfiihrungen entsprechend
gedndert werden, wobei die herrschenden Platzverhiltnisse im Rezipient mitbertick-
sichtigt werden miissen.

6.5.3.3. Optimierte Stromdurchfiihrung

Die bei der Metallapparatur einzusetzenden Stromdurchfiihrungen wurden nach den
bei der Erprobung gewonnenen Erkenntnissen optimiert. Die Zusammenstellung der
endgiiltigen Stromdurchfiihrung wird in der Abb. 6.14 dargestellt.

Diese Stromdurchfiihrung wird am unteren Ende mittels eines Ultrahochvakuum-Strom-
durchfiihrungsteils der Fa. Leybold abgedichtet. Uber die AuBenelektrode des UHV-
Stromdurchfithrungsteils erfolgt der StromanschluB. Dazu ist sie mit einer Goldauflage
beschichtet, um einen optimalen elektrischen Kontakt zu gewahrleisten. Die AuBene-
lektrode ist mit einer Cu-Innenelektrode verbunden. Ein Porzellanring wird zur elektri-
schen Isolierung des UHV-Stromdurchfiihrungsteils eingesetzt. Er wird mit dem CF-
Flansch und der metallischen Wand des UHV-Stromdurchfithrungsteils verltet. Die
Cu-Innenelektrode ist innen hohl zur Aufnahme einer Wasserkiihlung. Uber einen Zu-
lauf stromt Kithlwasser innerhalb der Innenelektrode nach oben und liuft konzentrisch
zum Auslauf ab. Diese Mafinahme ist notwendig, um eine unzuldssige Erwirmung
der Lotstellen des Porzellanringes zu vermeiden. Das UHV-Stromdurchfithrungsteil
ist fiir eine maximale Betriebsspannung von 1,8 KV und eine maximale Stromstirke
von 700 A ausgelegt.

Die CF-Flanschverbindung zwischen dem UHV-Stromdurchfiihrungsteil und dem obe-
ren Teil der Stromdurchfithrung besteht aus zwei gleichen Flanschen mit einer Flach-
dichtung aus sauerstoffarmem Kupfer. Sie bietet eine hohe Dichtheit bis zu 450 °C an
und ist leicht montierbar. Als Werkstoff wird fiir den CF-Flansch nichtrostender Stahl
in geschmiedeter Ausfithrung verwendet.

Die Cu-Innenelektrode wird mit einem Ubergangsstiick zur Graphit-Elektrode im obe-

ren Teil der Stromdurchfithrung hart verlotet. Dieses Ubergangsstiick dient zur Ver-
minderung des elektrischen Durchgangswiderstandes und damit der Verlustleistung
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der Stromdurchfiihrung. Die Lange des Ubergangsstiickes und damit des oberen Teils
der Stromdurchfithrung wurde so ausgelegt, daf die Temperatur des CF-Flansches
auch bei maximaler Belastung der Stromdurchfiihrung innerhalb des zulissigen Tem-
peraturbereichs bleibt. Er besteht aus einem kurzen sauerstoffarmen Kupferteil und
einem léngeren TZM-Drehteil, die miteinander reibverschweiit sind. Durch die Reib-
schweifiverbindung wird ein guter, elektrischer Kontakt zwischen beiden Teilen gewihr-
leistet.

Der eingesetzte Werkstoff TZM (Titan—Zirkon-Molybdinlegierung) weist einen niedri-
geren, spezifischen, elektrischen Widerstand im Vergleich zum Graphit auf. Es gilt:

R PGraphit __
bei Raumtemperatur . _LPTZM = 333,

R o PGraphit __

TZM weist zusitzlich eine hohe Warmfestigkeit und eine ausreichende Korrosions-
bestandigkeit gegen Arsen auf.

Die Verbindung Graphit—Elektrode/TZM wurde als Schraubverbindung ausgefiihrt,
wobei die Graphit-Elektrode in Form eines Gewindebolzens in das TZM-Drehteil hin-
einragt. Dadurch soll eine unzulissige Beanspruchung des Graphitgewindes aufgrund
der unterschiedlichen Warmeausdehnungskoeffizienten zwischen Graphit und TZM ver-
mieden werden. Die Gewinde-Bohrung im TZM-Drehteil wurde so ausgefiihrt, daB der
Durchmesser méglichst gro und das Gewinde lang ist. Dadurch soll eine ausreichend
grofle Kontaktfliche zwischen Graphit-Elektrode und TZM gewahrleistet werden. Die
beiden Teile werden so miteinander verschraubt, da auch die Sitrnfliche des Gra-
phitbolzens die Grundfliche des Adapters ausreichend kontaktiert. Durch die besseren
Kontakte kann eine unnétige ErthShung des Durchgangswiderstands, zu dem auch die
Kontaktwiderstinde beitragen, vermieden werden.

Die Graphit-Elektrode wurde mdglichst kurz ausgefiihrt. Ihre Linge innerhalb der
Stromdurchfithrung wurde so ausgelegt, daB die AnschluBstelle mit dem Ubergangs-
stiick sich am oberen Ende des vor As-Korrosion schiitzenden Boroxid-Bereichs be-
findet. Die Lénge der Graphit-Elektrode oberhalb des Boroxid-Bereichs ergibt sich
durch die Position des Tieglheizers im Rezipient. Dadurch ergibt sich eine gesamte
Lange von 225 mm fiir die Graphit-Elektrode. Dazu wurde sie im Bereich oberhalb
des Boroxids, der im eingebauten Zustand in den Rezipient hineinragt, im Durchmes-
ser vergrofert. Dadurch soll eine zusétzliche Reduzierung des Durchgangswiderstandes
erreicht werden. Am oberen Ende der Graphit-Elektrode sind zwei Bohrungen zum
AnschluB an den Tiegelheizer vorgesehen. Dazu werden Graphit-Schrauben eingesetzt.
Die Graphit-Elektrode ist in diesem Bereich so ausgefiihrt, daB ein ausreichender Kon-
takt mit dem Anschlufistiick des Heizers (vgl. Abb. 6.3) gewahrleistet wird.
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Zur elektrischen Isolierung zwischen der eingesetzten Elektrodenkombination und dem
Mantel der Stromdurchfithrung werden rohrférmige Oxidkeramik-Buchsen schichtweise
eingesetzt, da diese bei engen Passungen leichter zu montieren sind. Es wurde die
Oxidkeramik mit der Herstellerbezeichnung A123 und einem Mindestgehalt von 99,7 %
Aluminiumoxid (Al;O3) eingesetzt. Im Boroxid—Bereich wurde eine abgesetzte Oxidke-
ramik mit gr6B8erem Durchmesser verwendet, um eine Abgrenzung zwischen Graphit—
Elektrode und Mantel im Boroxid als zusétzliche elektrische Isolierung zu bilden. Beim
eventuellen Eindringen des Boroxids in die konzentrischen Spalte zwischen Elektrode
und Oxidkeramik sowie zwischen Oxidkeramik und Mantel kann das fliissige Boroxid
im ungiinstigsten Fall so weit flieBen, bis es in Bereiche der Stromdurchfithrung mit
Temperaturen kleiner als 450 °C gelangt. Dort wird sich das Boroxid verfestigen.

6.5.4. Hochtemperaturventil

In der HWC-Metallapparatur soll ein geeignetes Ventil nach ausreichendem Evakuieren
den Rezipient von der dufleren Umgebung hermetisch absperren und ein Austreten des
Arsendampfes vom inneren Rezipient nach aufien verhindern. Erst nach Beendigung
der Kristallziichtung und Abkiihlung des Rezipienten bzw. Kondensierung des Arsens
im Arsentopf kann das Ventil wieder gedffnet werden.

Da das Ventil teilweise zum Rezipient gehort bzw. mit dem Arsendampf in Beriihrung
kommt, mufi es wihrend des Betriebes auf HWC-Betriebstemperatur 700 °C beheizt
werden. Die Druckdifferenz iiber dem Ventilsitz ist gleich dem Uberdruck im inneren
Rezipient von ca. 1 — 2 bar. Diese Druckdifferenz kann auch durch einen Ausgleichs-
druck auf der duBeren Seite des Ventilsitzs moglichst klein gehalten werden. Das Ab-
sperrventil des Rezipienten mufl unter den HWC-Betriebsbedingungen (Hochtempera-
tur, korrosive As—Atmosphare) eine maximale Leckrate von 10~®mbar-1-s~1 aufweisen.

Spezialventile mit einer angegebenen Dichtheit zwischen 10~8 und 10~9mbar-1-s~! wur-
den erprobt. Dabei hat keines der angebotenen Ventile die gestellten Anforderungen
erfiillen kénnen. Bei Temperaturen iiber 550 °C verschlechtert sich die Dichtheit bis
weit unter die geforderte Grenze von 10™%mbar-1-s~1. Bei den unter Arsen untersuch-
ten Ventilen sind der Sitz und der Kegel von Arsen angegriffen worden. Infolgedessen
sind sie schnell korrodiert und undicht geworden. Aus diesen Griinden wurde ein mit
geschmolzenem Boroxid abgedichtetes Ventil entwickelt.

6.5.4.1. Funktionsprinzip

Prinzipiell stellt der Ventilsitz eine hydroviskose Dichtung dar, s. Abb. 6.15. Als
dichtendes Medium wird geschmolzenes Boroxid eingesetzt. Der Ventilsitz besteht
aus zwel metallischen ebenen aufeinander liegenden Flachen. Dadurch bildet sich im
geschlossenen Zustand eine breite ringformige dichtende Fliche.
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Der untere Ventilsitz ist mit dem feststehenden Ventilgehduse verbunden. Dieser ist
sowohl im geschlossenen als auch im ge6ffneten Zustand in der Boroxidschmelze einge-
taucht. Der obere glockenférmige Teil ist mit der Ventilspindel verbunden. Dieser kann
sich geradlinig auf- bzw. abwirts bewegen, ohne daf er sich dreht. Das Anschlufirohr
der inneren Seite des Ventilsitzes verbindet das Ventil mit dem Rezipient. Durch dieses
Rohr wird der Rezipient evakuiert. Das andere Ende des Ventils wird an eine Rohrlei-
tung, die zur Evakuierungsvorrichtung fiihrt, angeschlossen. Das Ventilgehduse wird
durch eine Heizung ummantelt. Diese sorgt fiir das Schmelzen des Boroxids im Ven-
tilsitz und fiir die Aufrechterhaltung der HWC-Betriebstemperatur (ca. 700 °C) im
Ventil. Im oberen kalten Bereich des Ventilgehduses wird die Ventilspindel durch eine
konventionelle Dichtung abgedichtet.

Vor dem Beginn der Kristallziichtung wird der innere Rezipient mit einem Inertgas
gespiilt und anschlieflend evakuiert. Das schon beheizte Ventil befindet sich im gedffne-
ten Zustand. Die dichtenden Flachen der Glocke miissen einen ausreichenden Abstand
zur Oberfliche der Boroxidschmelze haben. Nach dem Evakuieren wird das Ventil ge-
schlossen. Mit einem geeigneten Antrieb wird die Spindel mit der Glocke nach unten
gefahren. Das Ventil ist geschlossen, wenn die Glocke fest auf den Sitz angepreft ist.
Die flache Dichtung befindet sich nun in der Schmelze. Durch das Eintauchen der
Glocke steigt der Spiegel der Schmelze héher. Der Spiegel der Schmelze mu8 hoch
genug sein, damit die dichtenden Flichen ausreichend vor Arsen geschiitzt werden.
Auflerdem muf} eine ausreichende Menge von Boroxid in der inneren Seite des Ventils
fiir den Fall von kleinen Undichtheiten vorhanden sein.

Wiéhrend des Betriebes der Ziehanlage wird die innere Seite des Ventilsitzes mit dem
im Rezipient herrschenden As-Dampfdruck beaufschlagt.

Nach der Beendigung des Kristallziehens wird der Rezipient abgekiihlt und das Arsen
in seinem Topf aufgefangen. Das Ventil kann nun geéffnet werden. Die Glocke wird bis
oberhalb der Schmelzoberfliche aufgefahren. Dabei muf} sich das Ventil noch im heifien
Zustand bzw. das Boroxid in der Schmelzphase befinden (oberhalb von 450 °C). Beim
vorzeitigen Erstarren des Boroxids ist keine Bewegung mehr innerhalb der erstarrten
Masse moglich.

Zum Nachweis der hohen Dichtheit des Ventils wurden zuerst die Boroxid~Leckraten
fiir verschiedene Undichtheitsfille des Ventilsitzes berechnet. Dabei wurden die rechne-
risch erfaBbare Lecksformen angenommen, die eine sichere Aquivalenz zu den eventuell
auftretenden Lecks darstellen kénnten. Die Boroxid—Leckraten wurden fiir eine Stand-
zeit von 100 Stunden berechnet, was sicherlich langer als eine normale Kristallziehpe-
riode ist. Diese Berechnungen sind von Bedeutung bei der Auslegung der Geometrie
des Ventilsitzes und der Festlegung des erforderlichen Boroxids—Sicherheitsvorrats auf
der inneren Seite des Ventilsitzes. Es wurde berechnet, dafl fiir einen Ventilsitz mit
einem mittleren Durchmesser von 40 mm und einer Breite der dichtenden Flichen von
10 mm ein Boroxid—Vorrat von 20 cm? fiir eine Standzeit von 100 Stunden vollkommen
ausreicht.

199



Zusitzlich wurde eine Dichtheits—Priifungsmethode des Ventilsitzes bei Raumtempe-
ratur entwickelt, die eine Aussage iiber die Boroxid-Dichtheit erméglicht. Als Priifme-
dium wird Wasser eingesetzt. Diese Dichtheitspriifung ist besonders vorteilhaft, da sie
vor dem endgiiltigen Boroxid-Einsatz im Ventilsitz durchgefiihrt wird (K. Karagian-
nakos 1988).

6.5.4.2. Erprobung des Boroxid—abgedichteten Ventils

Die Funktionsfahigkeit des Boroxid-abgedichteten Ventils und iiberhaupt einer hydro-
viskosen Dichtung wurde in einer Reihe von Laborversuchen getestet. Dazu wurden
nach dem entwickelten Prinzip zwei Versuchsventile gebaut. In Abb. 6.16 wird die
endgiiltige Version von beiden Versuchsventilen dargestellt. Dieses Versuchsventil hat
eine Nennweite von 6 mm. Der Ventilsitz, der als flache Dichtung ausgefiihrt ist, hat
einen mittleren Durchmesser von 40 mm. Die Breite der dichtenden Flichen ist 10 mm.

Der gesamte untere Teil des Versuchsventils, also unteres Sitzteil und Ventilgehiuse
besteht aus einem Stiick. An diesem Teil wurde auf Schweiflen verzichtet, um die
dadurch verursachten Verformungen zu vermeiden. Durch diese MaBnahmen soll die
Planparalallitit des unteren Sitzes bei der Fertigung erhalten werden. Das obere Sitz-
teil wird mit der Spindel durch eine flexible Kugelhalterung verbunden und durch drei
Stifte in seine genaue Sitzlage gefiihrt. Dadurch wird erreicht, da beim Schlieflen des
Ventils die beiden dichtenden Sitzteile optimal aufeinander passen. Bei den Versuchs-
ventilen wurde kein geschlossenes Ventilgehiuse gebaut, da hauptsichlich der Ventil-
sitz dabei untersucht werden sollte. Das obere Teil des Ventilgehiuses wurde nicht
eingebaut. Durch drei Verbindungsstangen werden der handbetitigte Antrieb und das
untere Ventilgehduse zusammengehalten.

Vor dem Einsatz des Boroxids im Ventilsitz wurde die Dichtheit des Ventils mit Wasser
und mit einem Schmierdl, als dichtendes Medium, getestet. Im folgenden wird das
Verhéltnis der Viskositdt von Boroxid zu der Viskositit der verwendeten Priifmedien
angegeben, jeweils bei Einsatztemperatur:

B
220 (1070 _ 7.9.10¢,
TIWasser (20°C)

71B,03 (700°C) = 845

761 (200C)

Bei den Dichtheitspriifungen der Versuchsventile wurde die innere Seite des geschlos-
senen Sitzes mit dem Priifilberdruck beaufschlagt. Bei der Dichtheits-Priifung mit
Wasser als dichtendes Medium war das endgiiltige Versuchsventil bei einem Priifiiber-
druck von 1 bar nach einer Minute undicht. Der Ventilsitz wurde mit gleicher Menge
Schmierdl gefiillt, so daB sich im geschlossenen Zustand auf der inneren Seite des Sitzes
ein Sicherheitsvorrat von 19 cm?® befand. Der innere Priifiiberdruck wurde auf ca.
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Abb. 6.16: Versuchsventil.
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1,2 bar eingestellt. Der Ventilsitz war iiber 170 Stunden dicht. Dabei wurde kein
Anstieg des Olstandes auf der dufleren Seite des Sitzes festgestellt. Der gleiche Versuch
wurde noch zweimal erfolgreich wiederholt.

Im Ventilsitz wurde eine Vorgegebene Menge von Boroxid geschmolzen, so daB sich
im geschlossenen Zustand auf die innere Seite des Sitzes ein Sicherheitsvorrat von
18,64 cm® befand. Der innere Priifiberdruck betrug 1,5 bar. Die Betriebstempera-
tur wurde auf 650 °C eingestellt. Unter diesen Bedmgungen wurden 47 Schliefflungen
und Offnungen bzw. Dichtheitspriifungen bei verschiedenen Standzeiten des Ventils
einwandfrei durchgefiihrt. Dabei ist keine Undichtheit aufgetreten. Die lingste Stand-
zeit betrug 263 Stunden. Das Versuchsventil war dabei drei Monate kontinuierlich in
Betrieb.

Dieses Ventil wurde zweimal im geschlossenen Zustand unter Druck auf Raumtempe-
ratur abgekiihlt. Nach einigen Stunden war das Boroxid im Sitz erstarrt. Der erstarrte
Sitz hat unter dem Priifiiberdruck ca. 24 Stunden gestanden. Dabei wurde der Sitz
unter Vakuum auf seiner Leckrate getestet. Sie war besser als 10~"mbar-1-s~1. Beim
Uberdruck-Lecktest hat der Lecksucher nichts angezeigt. Anschliefend wurde das Ven-
til, wéhrend der Sitz noch unter Druck stand, wieder langsam auf Betnebstemperatur
aufgeheizt. Das Ventil war noch dicht.

Nach dem 3-monatigen Betrieb wurde kein nennenswerter Verlust der anfangs ein-
gefiillten Boroxidmenge festgestellt.

Die Versuchsergebnisse zeigen, dafl das entwickelte Boroxid—abgedichtete Ventil die
Anforderungen eines Hochtemperatur—Absperrsystems, insbesondere fiir den Einsatz
in GaAs-Kristallziehapparaturen, erfiillen kann (K. Karagiannakos 1988).

6.5.4.3. Konstruktion eines Hochtemperaturventils fiir eine GaAs—Kri-
stallziehapparatur

Nach dem entwickelten Prinzip wurde ein beheiztes Hochtemperatur—Absperrventil
der Nennweite 20 fir den inneren Rezipient der HWC-Metallapparatur konstruiert
und gefertigt. Die Nennweite wird bei diesem speziell ausgefithrten Ventil durch den
inneren Durchmesser des Rohres im Inneren des Ventilsitzes bestimmt. Das Ventil
sollte bei den bekannten Arbeitsbedingungen der GaAs-Kristallziichtung nach dem
HWC—Verfahren (Temperatur 700 °C, As—-Dampfdruck 1 - 2 bar) funktionieren, wobei
fiir die Dichtheit des Ventils die Druckdifferenz iiber den Ventilsitz entscheidend ist.
Diese kann beliebig zu Gunsten der Dichtheit des System eingestellt werden. Die
Zusammenstellung des Ventils wird in Abb. 6.17 dargestellt.

Der Ventilsitz ist als Flachsitz nach dem untersuchten Prinzip ausgefithrt. Das untere
Teil des Sitzes ist zusammen mit dem unteren Teil des Ventilgehiuses gefertigt. Das
obere Teil des Ventilsitzes ist glockenformig ausgebildet und ist iiber die Kugelhalterung
mit der Ventilspindel verbunden.
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Das konstruierte Ventil (Nennweite 20) sollte gleich hohe Dichtheit wie das untersuchte
Ventil (Nennweite 6) besitzen. Anhand einer entwickelten Berechnungsmethode wird
die Bestimmung der erforderlichen Geometrie des Ventilsitzes und des Gehiuses bei
verschiedenen Nennweiten des Ventils erméglicht, damit gleich Dichtheitsverhiltnisse
wie beim Versuchsventil gewéahrleistet werden. Dabei wird vorausgesetzt, daB alle
anderen Bedingungen gleich wie bei dem Test des Versuchsventils sind:

— Druckdifferenz iiber den Ventilsitz,

— Viskositat des dichtenden Mediums.

Durch diese Berechnung wird auch der erforderliche Boroxid—Sicherheitsvorrat bei ge-
gebenen Abmessungen definiert, damit das Ventil mindestens iiber eine Standzeit von
100 Stunden dicht bleibt. Firr das konstruierte Ventil mit der Nennweite 20 ergaben
sich folgende Abmessungen:

Dsi = 39 mm, innerer Durchmesser des Sitzes,
Dsa = 59 mm, duflerer Durchmesser des Sitzes,
Dg; = 84 mm, innerer Durchmesser des Gehauses.

Der innnere Durchmesser des Gehéuses wurde eigentlich auf 75 mm reduziert, ohne
dafl dadurch die erforderliche Dichtheit des Ventils beeintriachtigt wurde.

Das Ventil-Gehéduse besteht aus zwei Drehteilen, einmal aus dem unteren Teil mit
dem Ventilsitz, dem hineinragenden Gasfithrungsrohr und den beiden AnschluSroh-
ren, EinlaB- bzw. Auslafirohr, und zum anderen aus dem oberen angeschweifiten An-
schlufideckel. Daran schlieft sich das Schutzrohr an, das wiederum mit dem Handan-
trieb verbunden ist. Das Schutzrohr schlieft die Ventilspindel dicht um.

Der Handantrieb besteht aus einer axial feststehenden Antriebsmutter, die iiber ein
Verbindungsrohr mit dem oberen Flansch verschweift ist. Der obere Flansch ist iiber
eine Schraubverbindung mit dem unteren Flansch verbunden. Dieser untere Flansch
ist mit dem Schutzrohr verschweifit. Die O-Ringe zwischen dem Flansch dichten die
Antriebsspindel nach aufen ab.

Fir die ausreichende Funktionsfahigkeit der dichtenden O-Ringe der Antriebsspindel
(erreichbare Dichtheit ca. 10~®mbar -1-5™* bei 200 °C) wird eine niedrige Temperatur
in diesem Bereich verlangt. Aus diesem Grund wurden die Langen des Schutzrohres
und der Ventilspindel so ausgelegt, da die Temperatur am oberen Ende dieser Teile
um 40 °C betragt.

Um eine Verdrehung des Schutzrohres durch unzulissige Torsionsmomente bei der
Betétigung des Antriebs zu verhindern, sind drei Distanzrohre zwischen Flansch und
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Ventilgehduse angebracht. Diese Distanzrohre nehmen auch teilweise die Axialkrifte
auf.

Das Offnen und Schlieflen des Ventils erfolgt fiber eine axial feststehende Antriebsmut-
ter. Durch Drehen dieser Antriebsmutter erfolgt eine axiale Bewegung der Antriebs-
spindel, da der feststehende Mitnehmer eine Drehung der Antriebsspindel verhindert.
Dazu kann bei der HWC-Metallapparatur ein elektromotorischer Antrieb eingesetzt
werden.

Alle Bauteile des Ventils wurden so ausgelegt, daB das Ventil bei der hohen Betrieb-
stemperatur eine ausreichende Festigkeit aufweist.

Das Ventilgehduse wird durch eine Heizung ummantelt, die zur Aufrechterhaltung der
HWC-Betriebstemperatur von 700 °C sorgt. Der Heizer besteht aus einem Drehteil,
der zur besseren Handhabung bei der Montage bzw. Demontage in zwei gleiche Hilften
geteilt wird. Diese werden im eingebauten Zustand durch zwei Schellen zusammenge-
halten. In die Mantelfliche des Heizers werden mianderférmige Nuten eingefrist, in
die Miniaturheizleiter, einer pro Hilfte, eingebracht und mit Hartlot verlstet werden.
Die Heizung wurde fiir eine Betriebsleistung von 1,5 KW ausgelegt. Zusitzlich miissen
das Anschlufirohr zum Rezipient sowie eventuell die Anfangsstrecke der Rohrleitung
zur Evakuierung beheizt werden.

Das erste Demonstrations-Hochtemperaturventil wurde aus dem Werkstoff Incoloy
800 H gebaut. Das Hochtemperaturventil fiir die HWC-Metallapparatur soll aus einem
hochwarmfesten, oxidations— und gegebenenfalls As-bestindigen metallischen Werk-
stoff gebaut werden (K. Karagiannakos 1988).

6.6. Wirmebilanz einer GaAs—Kristallziehapparatur

Zur Auslegung der HWC-Metallapparatur ist die Berechnung der thermischen Verhalt-
nisse im Rezipient erforderlich. Davon hingt die Dimensionierung folgender Kompo-
nenten ab:

— Tiegelheizung,
~ Heizung der Rezipientwandung,
~ Isolation und Kithlung des Rezipienten,

— Warmeabschirmung des Tiegelheizers.

Die Hauptwérmequelle des Rezipienten ist die Tiegelheizung. Die erforderliche Heizlei-
stung zur Aufrechterhaltung der ca. 1300 °C in der GaAs—Schmelze hingt hauptsich-
lich von den Warmeverlusten des GaAs, des Tiegels und des Heizers ab, die zum
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groBten Teil in Form von Warmestrahlung auftreten. Dariiberhinaus soll diese Heiz-
leistung einen Wert von ca. 10 KW nicht iiberschreiten, damit die Stromdurchfiihrun-
gen im optimalen Arbeitsbereich betrieben werden. Dabei kann die Verlustleistung
der drei Stromdurchfiihrungen relativ gering gehalten werden. Auferdem sind fiir
eine grofere Heizleistung noch héhere Stréme erforderlich, die in Verbindung mit dem
Durchgangswiderstand der vorhandenen Stromdurchfiihrungen mit den vorliegenden
Abmessungen, eine unzuldssige thermische Beanspruchung der Stromdurchfiihrungen
verursachen kdnnen. Eine eventuelle VergroBerung des Durchmessers zur Reduzierung
des Durchgangswiderstands der Stromdurchfiihrungen ist bei der vorliegenden HWC-
Metallapparatur mit einer VergréBerung des Durchmessers des unteren Deckels und
damit mit einer unerwiinschten VergroBerung der Baugréfe des gesamten Rezipienten
verbunden. Diese wird u.a. eine Erhéhung der gesamten Warmeverluste bzw. der
erforderlichen Heizleistung des Rezipienten verursachen.

Die Wirmeverluste des Tiegelheizers konnen durch ausreichende Isolierung des Rezi-
pienten reduziert werden. Dadurch wird aber ein Temperaturanstieg in der Rezipi-
entwand verursacht. Bei der HWC-Metallapparatur soll die Rezipientwandung beim
Aufheizen des Tiegels auf GaAs-Schmelztemperatur sowie beim Kristallzichen und
anschlieBendem Abkiihlen des Tiegels und der As-Quelle auf 700 °C temperiert wer-
den. Dazu wird eine segmentierte Zusatzheizung um den gesamten Rezipient eingesetzt.
Zusétzlich wird die Rezipientwand infolge der auftreffenden Warmestrahlung des auf
1300 °C aufgeheizten GaAs-Tiegels erwarmt. Eine Uberschreitung der Betriebstempe-
ratur von 700 °C soll vermieden werden, um eine Uberhitzung bzw. Uberschreitung der
zuldssigen Warmfestigkeit des eingesetzten Werkstoffs zu verhindern. Eine Verminde-
rung dieses Effektes kann durch eine Reduzierung der Heizleistung der Zusatzheizungen
und/oder der Isolation der Rezipientwandung sowie durch den parallelen Einsatz von
geeigneten Strahlungsschilden zwischen Tiegel und Rezipientwand erreicht werden. Bei
der ersten Option soll auf den dadurch hervorgerufenen Anstieg der Verlustleistung des
Tiegelheizers geachtet werden.

Es wird nach einer optimalen Abstimmung der Heizleistung der Zusatzheizung und der
Isolation des Rezipienten in Verbindung mit einem eventuellen Einsatz von Strahlungs-
schilden gefragt, so dafi die Anforderungen an die Heizleistung des GaAs—Tiegels und
an die Temperatur der Rezipientwandung erfiillt werden.

Bei einer durch die Warmestrahlung des Tiegels erreichbaren Temperierung der Re-
zipientwand auf 700 °C kénnten sogar die Zusatzheizungen des Rezipienten teilweise
oder ganz ausgeschaltet werden, was der ideale Fall wire. Wenn es aber nicht méglich
ist, soll man eine Temperaturverteilung in der Rezipientwand unter 700 °C anstreben.
In diesem Fall kann die Rezipientwand mit relativ geringen Leistungen der Zusatz-
heizungen des Rezipienten und mit Hilfe einer geeigneten Regelung genau auf 700 °C
temperiert werden. Dabei besteht am besten die Méglichkeit der Beherrschung der
Temperaturen in der Rezipientwand. |
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Der Einflufl dieser Parameter wird im folgenden Beispiel ersichtlich. Es wurden bei
gegebener Tiegeltemperatur und bei variierter Art und Anzahl von Warmeschilden
sowie bei variierter Rezipient-Isolation die Warmeverlustleistung der Tiegelheizung
(GaAs, Tiegel, Heizer) und die Temperatur der Rezipientwandung abgeschitzt. Dabei
wurde keine Zusatzheizung fiir die Rezipientwandung angenommen.

Es wurde ein Rezipient aus Inconel (A = 22,0 W/mK, ¢ = 0,8) mit einem Durchmes-
ser von 330 mm und einer Wanddicke von 6 mm angenommen. Der Rezipient wird
von einer Isolation variierter Warmeleitfahigkeit und einer Dicke von 35 mm umman-
telt. Direkt nach der Isolation befindet sich ein Kiihlmantel (oo = 2000 W/m?K). Das
Kiihlmittel hat dabei eine Temperatur von 20 °C. Der Rezipient ist mit Luft (A =
0,08 W/mK) gefitllt. Die GaAs-Schmelze, der Tiegel und der Heizer befinden sich
einheitlich auf konstanter Temperatur von 1500 °C. Die Verlustleistung Qv wurde fiir
einen Zylinder (GaAs, Tiegel, Heizer), ¢ = 0,85, mit D = 176 mm und H = 325 mm
hochgerechnet.

z DLl DD DD -e fol-rwff-1e]o-1]s] s [5 [ ¢ ]
R Materiainr.

Q,=1860 W

1500

1000

Temperaturen

0 .05 1 15 2
X- / R—- Richtung

Abb. 6.18: Temperaturverlauf eines Abschnitts des Rezipienten, Fall 1 (PROFEM
1989).

Code 1 = GaAs, Tiegel, Heizer; Code 2 = Strahlungsschild (Al;03); Code 4 = Rezi-
pientwand; Code 5 = Isolation (A = 0,1 W/mK); Code 6 = Kiihlmantel; Code -9, -10,
-13 = Luftspalt
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Fall 1: Zwischen Heizer und Rezipientwand befinden sich im gleichméBigen Abstand
drei Strahlungsschilde aus Aluminiumoxid einer Dicke von 5 mm (A = 2,5 W/mK und
¢ = 0,45). Es wurde eine Isolation mit einer Warmeleitfdhigkeit von A = 0,1 W/mK
eingesetzt. In Abb. 6.18 wird der Temperaturverlauf in einem Abschnitt einer Halfte
des Rezipienten im Bereich des Tiegels dargestellt. Die Verlustleistung wurde fiir den
gesamten Tiegel auf Qv = 1860 W hochgerechnet. Die Temperatur in der Rezipient-
wand betriagt Tw = 1407 °C.

Fall 2: Zwischen Heizer und Rezipientwand befinden sich drei Strahlungsschilde aus
Aluminiumoxid (A = 2,5 W/mK und € = 0,45) im gleichméafligen Abstand. Es wurde
eine Isolation mit einer Warmeleitfahigkeit von A = 1,0 W/mK eingesetzt. In Abb.
6.19 wird der Temperaturverlauf im gleichen Abschnitt des Rezipienten wie im Fall
1 dargestellt. Die Verlustleistung wurde fiir den gesamten Tiegel auf Qy = 9790 W
hochgerechnet. Die Temperatur in der Rezipientwand betrigt Tw = 771 °C.
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Abb. 6.19: Temperaturverlauf eines Abschnitts des Rezipienten, Fall 2 (PROFEM

1989).

Code 1 = GaAs, Tiegel, Heizer; Code 2 = Strahlungsschild (Al;O3); Code 4 = Rezi-
pientwand; Code 7 = Isolation (A = 1,0 W/mK); Code 6 = Kiihlmantel; Code -9, -10,
-13 = Luftspalt
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Fall 3: Das mittlere Strahlungsschild von der Anordnung von Fall 2 wurde durch einen
Strahlungsschild aus Tantal (A = 57,5 W/mK, & = 0,05) ersetzt. Es wurde die gleiche
Isolation wie im Fall 2 eingesetzt. In Abb. 6.20 wird der Temperaturverlauf im gleichen
Abschnitt des Rezipienten wie in Féllen 1 und 2 dargestellt. Die Verlustleistung wurde
fiir den gesamten Tiegel auf Qv = 4180 W hochgerechnet. Die Temperatur in der
Rezipientwand betriagt Tw = 343 °C.

Fall 4: Die Anordnung der Strahlungsschilde ist gleich wie im Fall 3. Es wurde eine Iso-
lation mit einer Warmeleitfahigkeit von A = 0,1 W/mK eingesetzt. In Abb. 6.21 wird
der Temperaturverlauf im gleichen Abschnitt des Rezipienten wie im Fall 3 dargestellt.
Die Verlustleistung wurde fiir den gesamten Tiegel auf Qv = 1670 W hochgerechnet.
Die Temperatur in der Rezipientwand betrigt Tw = 1257 °C (PROFEM 1989).
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Abb. 6.20: Temperaturverlauf eines Abschnitts des Rezipienten, Fall 3 (PROFEM
1989).

Code 1 = GaAs, Tiegel, Heizer; Code 2 = Strahlungsschild (Al,03); Code 3 = Strah-
lungsschild (Tantal); Code 4 = Rezipientwand; Code 7 = Isolation (A = 1,0 W/mK);
Code 6 = Kiithlmantel; Code -9, -11, -13 = Luftspalt
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Abb. 6.21; Temperaturverlauf eines Abschnitts des Rezipienten, Fall 4 (PROFEM
1989).

Code 1 = GaAs, Tiegel, Heizer; Code 2 = Strahlungsschild (Al,03); Code 4 = Rezi-
pientwand; Code 5 = Isolation (A = 0,1 W/mK); Code 6 = Kiithlmantel; Code -9, -11,
-13 = Luftspalt

Eine analytische Ermittlung der thermischen Verhéltnisse (Temperaturfeldanalyse) im
Rezipient wurde in einer weiteren Berechnung erreicht. Diese Berechnung wurde fiir
folgende Anordnung durchgefiihrt, die in Abb. 6.22 dargestellt wird:

— Rezipient-Behilter. Der hohlzylindrische Rezipient hat einen Durchmesser von
326 mm, eine Hohe von 1072 mm und eine Wanddicke von 4 mm. Die Wanddicke
des oberen und unteren Deckels betrigt jeweils 6 mm.

~ GaAs-Tiegel. Er hat einen Durchmesser von 150 mm und eine Héhe von 325 mm.
Die untere Kante des Tiegels befindet sich 135 mm oberhalb des unteren Deckels.

~ Heizer. Der Tiegelheizer hat einen Durchmesser von 176 mm, eine Héhe von 325 mm
und eine Wanddicke von 10 mm.
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Abb. 6.22: Anordnung zur Wirmebilanz des Rezipienten einer HWC-Metallapparatur.
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— Strahlungsschilde. Unterhalb des Tiegels befinden sich im gleichmifigen Abstand
fiinf Strahlungsschilde in Form von kreisfSrmigen Platten. Zwischen Heizer und
Rezipientwand werden fiinf hohlzylindrische Strahlungsschilde im gleichmaBigen Ab-
stand eingebracht. Das duflere Strahlungsschild erstreckt sich bis zum oberen Deckel
wihrend die vier innere Strahlungsschilde bis zur oberen Kante des Tiegelheizers
reichen. Direkt unterhalb des oberen Deckels befinden sich noch zwei weitere kreis-
férmige Strahlungsschilde.

— Isolation. Der gesamte Rezipient wird von einer 40 mm dicken Isolation ummantelt.
Die Isolationsdicke wurde im Bereich des Tiegelheizers fiir die Berechnung um 10 mm
reduziert.

~ Kiihlung. Direkt nach der Isolation befindet sich iiber den gesamten Rezipient ein
gekiihlter Mantel. Er wird in Abb. 6.22 nicht dargestellt.

— Gasfiillung. Der Rezipient ist mit Argon gefiillt.

Die Temperaturfeldanalyse wurde mittels der Finite-Elemente-Methode durchgefiihrt.
Die Struktur wurde mit 972 quadratisch interpolierten, isoparametrischen Rotations-
elementen nachgebildet. Die Berechnung erfolgte nicht linear, stationar.

Im Bereich oberhalb des Tiegels, innerhalb der Strahlungsschilde, wurde die Strahlung
mittels der Net-Radiation-Method berechnet. Zur Beriicksichtigung der Konvektion
im gleichen Bereich wurde die Warmeleitfahigkeit in Z-Richtung um den Faktor 35
erhGht. Es wurde Gr-Pr = 107 - 108 zugrunde gelegt.

Zwischen den Strahlungsschilden, Schilden und Heizer, Schilden und Wandung, Hei-
zer und Tiegel wurde die Strahlung mittels Strahlungselementen berechnet. In den
Zwischenrdumen wurde die Warmeleitung beriicksichtigt. Die Konvektion wurde ver-

nachlassigt (Gr-Pr < 1700).

Fiir die Berechnung wurden folgende Randbedingungen angesetzt:

Kiihlung an der AuBenseite der

Isolation: Wiarmeiibergangskoeff. o = 2000 W/m?K
Umgebungstemperatur: 20 °C
Tiegelheizer: gesamte Heizleistung 8474 W
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Es wurde mit folgenden Stoffwerten berechnet:

Tiegel + Inhalt: Wairmeleitfahigkeit 100 W/mK
Emissionskoeff. 0.99
Tiegelheizer: Wairmeleitfahigkeit 30 W/mK
Emissionskoeff. 0.99
Isolation: Wairmeleitfahigkeit 0,5 W/mK
Behilter (Inconel x): Wairmeleitfahigkeit Ag+ Ay - T + Ay
(T in K) T2 W/mK
Ag = 9,44710

A, = 1,29189-10~2
A, = 8,64376.10~6

Emissionskoeff. 0,8
Gasfilllung (Argon): Warmeleitfdhigkeit Ag+ Ay - T + A,
(T in K) T2 + Az - T3 W/mK

Ay = 1,2518.1073
A, = 6,2517-105
A, =-2,6650-10~8
A3z = 5,4670-1012
Strahlungsschilde (Al;03 / RA-4213):
Wirmeleitfahigkeit (Ag + A; - T+
Ay T2+ Az - T34 Ay
(T in K) T¢+ As - T5)/A W/mK
Ay = 2,48999-10-1
A; =-8,33690-10~*
A, =1,2361-10-6
Az =-9,30197-10-1°
A, = 3,47829-10~13
A; =-5,10817-10~17
A = 2,3885-10-3
Emissionskoeff. Bo+ B, - T+
B;-T? + B3 T3+
By-T*+Bs-T®
By = 2,24083
B, =-5,64386-10"2
B, = 7,35133-10-¢
B3 = -4,98935-10°
B, = 1,63352.10~12
Bs = -1,95313.1016

Die berechnete Temperaturverteilung wird in Form von isothermischen Linien fiir eine
Symmetriehélfte des Rezipienten in Abb. 6.23 dargestellt. Die Temperaturen werden
in °C angegeben (PROFEM 1990). Die Temperaturen der Rezipientwand liegen {iberall
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Abb. 6.23: Temperaturverteilung im Rezipient (PROFEM 1990).



weit unter 700 °C, so dafl die Rezipientwand mit Hilfe der Zusatzheizungen genau und
in kontrollierter Weise auf 700 °C aufgeheizt werden kann. Die Zusatzheizungen werden
dabei bei Teillast betrieben. Die Heizleistung liegt ebenfalls innerhalb des optimalen
Bereichs.

Unter Beriicksichtigung dieser Berechnung wurden die Strahlungsschilde bei der HWC-
Metallapparatur von Kap. 6.4 angeordnet. Dazu wurde im Vergleich zu der Berechnung
die Anzhal der Schilde im Bereich des Tiegels um ein und unterhalb des Tiegels um zwei
reduziert. Die berechneten Temperaturen in diesen Bereichen lagen bei der angesetzten
Anzahl von Strahlungsschilden so niedrig (vgl. Abb. 6.23), dafl diese Reduzierung
der Anzhal der Schilde nicht einen unerwiinschten Temperaturanstieg tiber die 700 °C
hervorgerufen haben konnte. Die Heizleistung des Tiegels bleibt dadurch unter 10 KW.

Dariiberhinaus soll die Berechnung im Hinblick auf eine mogliche, weitere Reduzierung
der erforderlichen Strahlungsschilde optimiert werden, wobei die gestellten Anforderun-
gen an die Heizleistung des Tiegelheizers und an die Temperatur der Rezipientwandung
erhalten werden miissen.

Auflerdem sollen die thermischen Verhiltnisse des Rezipienten bei real dhnlichen Be-
dingungen experimentell untersucht werden. Zu diesem Zweck wurde eine Testeinrich-
tung bestehend aus einem Testbehalter aus Edelstahl (Durchmesser 310 mm, Héhe
1200 mm), einem Graphitheizer und drei Stromdurchfithrungen aufgebaut. Mit dieser
Testeinrichtung kann zusétzlich die Auswirkung von verschiedenen Abschirmungen und
Isolationen bei variierter Heizleistung des Tiegelheizers iiberpriift werden und mit den
durchgefiihrten Warmeberechnungen verglichen werden. Danach kann die endgiiltige,
thermische Auslegung der HWC-Metallapparatur optimiert werden.

6.7. Werkstofffragen

Ein geeigneter Werkstoff soll fiir die HWC-Metallapparatur ausgewihlt werden. Dieser
Werkstoff soll grundsatzlich folgende Anforderungen erfiillen:

— As—Bestandigkeit,
~ Hochwarmfestigkeit (mindestens bis 700 °C),

~ gute Verarbeitbarkeit (u.a. Schweifibarkeit).

Aus diesem Werkstoff sollen auBler dem Rezipientbehilter andere kleinere Teile mit
komplizierter Form fiir die verschiedenen Komponenten der Apparatur gebaut werden.
AuBerdem muf dieser Werkstoff bei einem Einsatz von hydroviskosen Dichtungen, ins-
besondere fiir die Trennstellen des Rezipienten, eine Oxidationsbestandigkeit bis min-
destens 550 °C aufweisen. Die Montage bzw. Demontage der Boroxid-abgedichteten
Trennstellen des Rezipienten findet bei gedffnetem Sicherheitsbehilter, in Anwesenheit
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von oxidierender Atmosphére, und bei einer Temperatur der Trennstellen von 550 °C
statt.

In erster Linie wurden As-Korrosionstests von verschiedenen hochwarmfesten und
korrosionsresistenten Materialien in ZAT-NPT des Forschungszentrums Jiilich durch-
gefiihrt. Dazu wurden auch Schutzschichten auf hochwarmfesten Materialien, die selbst
korrosionsanféllig sind, untersucht. Dabei wurden die Testproben in einer speziellen
Testeinrichtung unter reiner As—Atmosphire (pss = 1 bar) auf 700 °C fiir eine Peri-
ode von 10 Tagen beheizt. Dieser Versuch wurde fiir die gleichen Proben mehrmals
wiederholt.

Aus den Korrosionstests der metallischen Werkstoffe ergaben sich folgende Ergebnisse:

~ Alle Metalle werden mehr oder weniger von Arsen angegriffen. Nickelhaltige Stihle
werden am stirksten von Arsen angegriffen. Die beste As—Resistenz weisen die reinen
Metalle Wolfram, Tantal, Titan und Molybdin sowie auch TZM (Titan—Zirkon—
Molybdéanlegierung) auf. In Abb. 6.24 und 6.25 wird der Oberflichenabtrag der
untersuchten metallischen Werkstoffe in Abhingigkeit von der Zeit dargestellt. In
der Tabelle 6.1 wird die chemische Zusammensetzung in Gew-% der untersuchten
Legierungen angegeben.

Legierung C Mn | Si Cr | Ni |[Co| Ti |Al| Fe | W | Zr | Mo
V2A 1.4541 0.08 18 10 0.5 | Ba-
‘ sis
Cronifer 1.4845 | 0.056 | 1.72 | 0.22 | 24.3 | 19.1 Ba- -
sis
CONTIMET 0.08 Ba- 0.25
(Titan) 3.7035 sis
Stellite 6 1 26 Ba- 5
sis
Incoloy 800 H 0.08 {075 05 | 21 | 325 04 | 04| Ba-
sis
MAS56 20 0.5 | 4.5 | Ba-
PM2000 sis
TZM 0,035 0,5 0,08 | Ba-
sis

Tabelle 6.1: Chemische Zusammensetzung der Legierungen (K. Baumiiller 1991).

— Innerhalb der MeBgenaunigkeit nimmt die Korrosionsschicht bzw. der Oberflichen-
abtrag linear mit der Zeit zu, d.h. es tritt keine Sittigung ein (s. Abb. 6.24 und
6.25).
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Abb. 6.24: Oberflichenabtrag von Stihlen (K. Baumiiller 1991).

— Alle Korrosionsschichten haften schlecht auf der Unterlage (mit Ausnahme von Ti-
tan).

- Die geringste Korrosionsanfilligkeit von allen Metallen zeigte Titan. Nach Bildung
einer anfanglichen Passivierungsschicht wird nur noch wenig Arsen zusétzlich aufge-
nommen. Ebenso nimmt der Oberflichenabtrag nur langsam mit der Zeit zu.

Titanitrid, Chrom, Titan und Boroxid wurden als Schutzschichten auf nickelhaltigen
Stahlen untersucht. Es ergaben sich folgende Ergebnisse:

— Titannitrid bildet keinen Schutz vor Arsen. Die TiN-Schicht ist unter den Versuchs-
bedingungen nicht dicht gegen Arsen, so dafl unterhalb des TiN Korrosion auftritt.

~ Chrom bildet ebenfalls keinen Schutz, da es selbst stark von Arsen angegriffen wird
(s. Abb. 6.25).
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Abb. 6.25: Oberflichenabtrag von "korrosionsfesten” Metallen (K. Baumiiller 1991).

— Boroxid war wihrend der Versuchsdauer von 30 Tagen ein absoluter Schutz gegen
Arsen.

- Titan wurde mit dem Plasmasprayverfahren mit Schichtdicken von 500 -~ 1000 pm
aufgebracht. Die Schichten sind unter den Versuchsbedingungen nicht vollsténdig
dicht gegeniiber Arsen. Durch die Poren dringt Arsen ein und greift das Titan an.
Wahrend der Versuchsdauer von 30 Tagen war aber die 500 pgm-Schicht dick genug,
um das Grundmaterial (Incoloy 800 H) vor dem Arsenangriff zu schiitzen.

~ Titan-Plasmasprayschichten wurden nachtréglich mit einem Laser aufgeschmolzen.
Die so erhaltenen Schichten haben die gleichen guten Eigenschaften wie massives
Titan. :

Es wurden folgende Keramiken untersucht: BN, TiB,, AIN, Makor (eine Glaskera-
mik) und SiC sowie Mischungen von ihnen und unterschiedlich dichte Mischungen.
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Alle untersuchten Proben wiesen eine absolute As-Bestdndigkeit auf. Es konnte keine
Korrosion bzw. Anlagerung von Arsen festgestellt werden (K. Baumiiller 1991).

Einige von den untersuchten metallischen Werkstoffen wiesen eine relativ geringe Kor-
rosionsempfindlichkeit gegen Arsen auf. Aus dem Wachstum, {iber die Zeit, der Korro-
sionsschichten bei diesen Werkstoffen wurde ersichtlich, dafl ein Rezipientbehalter aus
diesen Werkstoffe eine ausreichende As-Bestindigkeit iiber eine relativ lange Zeit (min-
destens 20 Kristallziehperioden) aufweisen konnte. Von diesen Werkstoffen kénnen nur
drei fiir einen eventuellen Einsatz bei der HWC-Metallapparatur, im Zusammenhang
mit den iibrigen Anforderungen, in Frage kommen:

— Incoloy MA 956,
- TZM,

— Titan.

Diese Werkstoffe werden im folgenden bezogen auf ihre Geeignetheit fiir den Bau der
HWC-Metallapparatur analysiert:

— Incoloy MA 956 ist ein mechanisch legierter, dispersionsgehérteter, ferritischer Werk-
stoff. Die chemische Zusammensetzung von diesem Werkstoff wird in der Tabelle 6.1
angegeben. Incoloy MA 956 weist eine relativ hohe Festigkeit bei hohen Temperatu-
ren (0,2 %—Dehngrenze bei 700 °C Rpo 2 = 150 N/mm?), Bestindigkeit gegen Oxida-
tion (bis mind. 900 °C), Bestindigkeit gegen Aufkohlung und Korrosionsbestandig-
keit bei hohen Temperaturen auf. Die oxidische Dispersionshirtung (OHD) ver-
leiht der Legierung Incoloy MA 956 ihre hohe mechanische Festigkeit. Die Hirtung
erfolgt durch Zugabe von Yttriumoxid (Y303). Die Oxide sind als fremdphasige
Teilchen in die Legierungsmatrix eingelagert, wo sie das Gleiten behindern. Die
Hochtemperatur—Festigkeit von Incoloy MA 956 wird durch eine spezielle thermo-
mechanische Behandlung erzielt. Diese Behandlung fiihrt, z.B. bei Blechen, zu einer
groben, flachen Kornstruktur. In der Blechebene erreichen die Kérner einen Durch-
messer von 20 mm. Die Dicke der Korner betrigt 0,2 — 0,5 mm. Das ungewdhnliche
Gefiige verleiht dem Material annéhernd isotrope Eigenschaften in der Blechebene
sowie seine Hochtemperatur-Festigkeit (Inco Alloys International, Inc. 1988). Beim
Schweiflen wird aber diese Grobkornstruktur zerstért. Es findet eine Entmischung
des Gefliges statt. Der geschweifite Bereich verliert somit seine Hochwarm~ und
Korrosionsfestigkeit. Dadurch entsteht ein entscheidender Nachteil fiir den Einsatz

dieses Werkstoffes bei der HWC-Metallapparatur.

— TZM ist die handelsiibliche Bezeichnung einer der wichtigsten Molybdanlegierun-
gen. Die chemische Zusammensetzung von TZM wird in Tabelle 6.1 angegeben.
Durch Einlagerung von feinstdispersen Teilchen (Legierungsbestandteile) kann bei
TZM das unerwiinschte Kornwachstum des reinen Molybdans bei hohen Tempera-
turen gehemmt und dadurch seine Warmfestigkeit betrichtlich erhdht werden. Die
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Rekristallisation von TZM beginnt bei 1250 °C. Die Zugfestigkeit von entspannungs-
geglithten TZM-Blechen (Dicke 1 mm) bei 700 °C betriagt Ry, = 860 N/mm?. In Luft
oder sauerstoffhaltiger Atmosphire ist die Oxidation von Molybdin und TZM bis
400 °C nicht nennenswert. Bei etwa 400 °C setzt zunichst schwache und iiber 600 °C
starke Oxidation ein, bei etwa 700 °C beginnt das Molybdantrioxid zu sublimieren
(Metallwerk Plansee 1985). Dies bedeutet, daB bei den Trennstellen eines Rezipient-
behilters aus TZM nicht eine hydroviskose Dichtung mit Boroxid eingesetzt werden
kann. Dieser Rezipientbehalter mufl bei geschlossenem Sicherheitsbehilter unter Va-
kuum oder unter Schutzgas aufgeheizt werden. Besonders problematisch ist auch
bei diesem Werkstoff das Schweiflen, das fiir die Fertigung des Rezipientbehilters
und der dazugehorigen Komponenten unvermeidbar ist. Beim Schweien wird die
Rekristallisationstemperatur von TZM iiber eine lingere Zeit bei der empfohlenen
Schweifigeschwindigkeit von 6 — 10 cm pro Minute iiberschritten. Dadurch wird eine
Gefiigeumwandlung verursacht. Diese Kornneubildung ist mit einer starken Vermin-
derung von Festigkeit und Hirte verbunden, erhht die Bruchneigung. Dies kann nur
durch neuerliche Umformung wie Walzen, Hdmmern und Ziehen riickgdngig gemacht
werden, was in unserem Fall aus verschiedenen Griinden ausgeschlossen wird. Aus
diesen Griinden ist TZM fiir die HWC-Metallapparatur nicht besonders geeignet.

Die untersuchte Titansorte (Werkstoff-Nr.: 3.7035) ist technisch reines Titan. Dies
zeigte die beste As—Resistenz von allen untersuchten Metallen. Diese Titansorte,
sowie auch mit einem Legierungszusatz von 0,15 % Pd, wird aufgrund ihrer Korrosi-
onsbestindigkeit im chemischen Apparatebau angewendet. Aufgrund der niedrigen
Festigkeit darf reines Titan bis zu einer Temperatur von 250 °C eingesetzt werden.
Dariiber wird dieser Werkstoff weich. Es eignet sich besonders zur Kaltumformung.
Dariiberhinaus wird die untersuchte Titansorte als Auflagewerkstoff von Sprengplat-
tierungen der Paarung Titan/Stahl eingesetzt. Diese Sprengplattierung ermdglicht
eine vorteilhafte Kombination des korrosionsbestandigen Titans mit dem Stahl hohe-
rer Festigkeit zur Auskleidung von Apparaturen bis zu einer Einsatztemperatur von
500 °C (K. Riidinger 1971). Titanlegierungen wie z.B. TiAl6V4 werden bis max.
600 °C eingesetzt.

Aus diesen Griinden wird ersichtlich, dal diese Werkstoffe nicht fiir den Rezipient-
behalter und die anderen Komponenten der HWC-Metallapparatur geeignet sind. Die
einzige Mdoglichkeit zur technischen Realisierung einer As-bestindigen HWC-Metall-
apparatur besteht z.Z. in einer Beschichtung von hochwarmfesten Stahlen mit As—

schiitzenden Materialien. Als Schutzschichten kénnen Titan oder Boroxid verwendet
werden.

Das Titan kann mit dem Plasmasprayverfahren auf das Grundmaterial aufgebracht
werden, wie in den Korrosionstests erprobt wurde. Dazu soll die Temperaturbesténdig-
keit der Titan—Schutzschicht, insbesondere wegen des unterschiedlichen Warmeausdeh-
nungskoeflizienten mit dem Grundmaterial, in weiteren Versuchen untersucht werden
und danach das Beschichtungs—Verfahren eventuell optimiert werden.

219



Das Boroxid bietet einen hohen Schutz vor Arsen. Die Korrosionstests haben ge-
zeigt, daB eine dilnne Schicht von geschmolzenem Boroxid zum absoluten Schutz des
Grundmaterials gegen Arsen ausreicht. Dazu soll noch ein geeignetes Verfahren zur
Beschichtung mit Boroxid von grofien vertikalen Oberflichen, wie z.B. die innere Wan-
dung des Rezipienten, entwickelt werden. Es muf} eine gleichmé&Bige, dichte Verteilung
der Boroxid-Schutzschicht iiber die gesamte Oberfliche gewdhrleistet werden. Diese
Schicht muf} zusatzlich {iber eine lingere Zeit bei Betriebstemperatur, wobei das Boro-
xid zdhflissig ist, aufrechterhalten werden. Zu diesem Zweck soll in Versuchen die
Bestédndigkeit der erforderlichen Schutzschicht, insbesondere von vertikal angeordne-
ten Oberflachen, iiber die Zeit bei 700 °C untersucht werden.

Vorversuche mit einem innen mit Boroxid beschichteten vertikal angeordneten Rohr
(Innendurchmesser 100 mm, H8he 170 mm) haben gezeigt, dafl eine, iiber die gesamte
beschichtete Oberfliche, mitllere Boroxidschicht von 50 pm iber eine Standzeit von
90 Stunden bei 700 °C bestehend blieb (M. Heybutzki 1990).

Anschlieflend sollen As-Korrosionstests von vertikal angeordneten B;O3~beschichteten
Proben durchgefiihrt werden.

Als Grundmaterial sollen fiir die HWC-Metallapparatur hochwarmfeste, oxidations-
bestandige und gut verarbeitbare metallische Werkstoffe eingesetzt werden. Zu diesem
Zweck wurde eine analytische Werkstoff-Recherche erstellt (H. Heybutzki 1991). Dar-
aus wurden folgende Werkstoffe als besonders geeignet ausgewihlt:

— Inconel 718 (nach Werkstoff-Leistungsblatt 2.4668). Es handelt sich um eine hoch-
warmfeste Nickellegierung. Die Zusammensetzung der wichtigsten Bestandteile die-
ser Legierung wird in Tabelle 6.2 angegeben. Inconel 718 eignet sich fiir Bauteile,
die bis 700 °C hochwarmfest und bis 980 °C zunderbesténdig (oxidationsbestsndig)
sein sollen, z.B. Turbinenscheiben, Gehduse und Teile von Fliissigkeitsraketen. Die
0,2 %-Dehngrenze der Legierung betrigt bei 700 °C Rpop = 870 N/mm? und bei
800 °C Rpp, = 640 N/mm?. Die geeignete Temperatur fiir ein Formgeben dieses
Materials liegt zwischen 1120 und 950 °C. Inconel 718 kann im l6sungsgegliihten
Zustand mit dem WIG- und MIG-Verfahren einwandfrei geschweifit werden. Dabei
muB wegen des hohen Nb-Gehaltes auf einwandfreie Abschirmung durch Schutzgas
geachtet werden. Nach dem Schweiflen ist Losungsglithen und Auslagern erforder-
lich. Aus diesem Werkstoff werden Bleche, Bénder, Stangen, Rohre, Schmiedestiicke
und Schweildraht als Halbzeug hergestelit.

— NiCr20TiAl (nach Werkstoff-Leistungsblatt 2.4631). Es handelt sich wieder um eine
hochwarmfeste Nickellegierung. Die Zusammensetzung der wichtigsten Bestandteile
der Legierung werden in Abb. 6.2 angegeben. Die besonderen Eigenschaften die-
ser Legierung bestehen darin, dafl sie ‘aushartbar, hochwarmfest, zunderbestandig
bis etwa 1000 °C und schweilbar ist. Sie eignet sich besonders fiir Schrauben fiir
Betriebstemperaturen bis 815 °C. Die 0,2 %-Dehngrenze der Legierung betrigt bei
700 °C Rpo,2 = 628 N/mm? und bei 800 °C Rpo, = 431 N/mm?. Die geeignete Tem-

220



peratur fiir ein Warmformgeben dieses Materials liegt zwischen 1050 und 950 °C.
NiCr20AlTi wird nach dem WIG- und MIG-Verfahren geschweifit. Dabei mufl man
aufgrund des Ti- und Al-Gehaltes auf einwandfreien Gasschutz achten. Nach dem

Schweifien ist Losungsglithen und Auslagern erforderlich. Aus diesem Werkstoff wer-
den Bleche und Bénder als Halbzeug hergestellt.

Legierung C Al { Cr [ Fe | Ti | Nb | Mo | Ni

Inconel 718 | 0,05 | - 19 | 18 - 5 3 Rest

NiCr20TiAl | 01 |14 | 20 |07 )23 | - | = | Rest

Tabelle 6.2: Zusammensetzung von Inconel 718 und NiCr20TiAl in Gew.—%.
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7. Ausblick

Bei den durchgefiithrten Kristallzuchtversuchen wurde die Funktionsfahigkeit der HWC-
Quarzglasapparatur unter realen Bedingungen festgestellt. Der hergestellte GaAs—
Einkristall wies eine hohe strukturelle Perfektion auf. Dariiberhinaus wies die Erpro-
bung der Apparatur auf die ersten erforderlichen Verbesserungen im Hinblick auf einen
optimalen Betrieb der Anlage und eine optimale Prozefifithrung der Kristallzucht hin.
Darin werden folgende Punkte einbezogen:

— Isolierung bzw. Beheizung des Rezipienten—Bereichs oberhalb des Tiegels. Dadurch
soll eine Reduzierung der Warmeverluste des Tiegels bzw. eine Erthdhung der Tempe-
ratur der Rezipientwand in diesem Bereich auf die erforderliche Betriebstemperatur
von 700 °C erreicht werden, vgl. Wirmebilanz Kap. 5.2. Dariiberhinaus wird durch
diese MaBnahme eine Durchmesservergréferung des wachsenden Kristalls bei absin-
kender Heizleistung der Schmelze begiinstigt, vgl. Kap. 3.6.2.2.

— Anwendung der Wagetechnik zur automatischen Regelung des Durchmesserverlaufs
des wachsenden Kristalls. Dazu dienen die Gewichtssensoren der magnetischen Lage-
rung der Ziehwelle. Uber die Differenz zwischen der gemessenen Gewichtsinderung
des Kristalls und einer Soll-Gewichtsinderung kann mit Hilfe eines automatischen
Regelkreises die Heizleistung der Schmelze bzw. die Ziehgeschwindigkeit verstellt
werden, vgl. Kap. 3.4.2. Dazu muB ein geeigneter Regelkreis eingesetzt werden.
Diese Technik kann die bisher angewandte optische Durchmesserregelung ergénzen
bzw. ersetzen.

— Auskleidung der inneren Rezipientwand im Bereich oberhalb des Tiegels. Diese
MaBnahme schiitzt vor einem eventuell auftretenden kritischen Fall fiir die Anla-
gesicherheit. Dadurch kann eine Zerstérung des Quarzglases durch Spritzer der
GaAs-Schmelze, die auf die Rezipientwand treffen, infolge eines schnellen Erstar-
rens der Schmelze vermieden werden. Dieser kritische Fall kann durch einen Ausfall
der HF-Heizung verursacht werden. Als Auskleidung kann ein BN-Mantel oder eine
Graphitfolie verwendet werden. Diese konnen zusitzlich als Warmeisolierung bzw.
Strahlungsschild zur Reduzierung der Warmeverluste des Tiegels in diesem Bereich
des Rezipienten wirken.

— Zweizonen—Heizsystem des Dombereiches. Dadurch soll die auftretende Inhomo-
genitdt des axialen Temperaturfeldes der Domheizung ausgeglichen werden, vgl. .
Kap. 3.6.2.1. Der erste Heizkreis soll den Bereich des Domes, in dem der Rotor sich
befindet, beheizen. Zur Erwirmung dieses Bereichs tragen zusitzlich die Warme-
verluste des Tiegels bei. Der zweite Heizkreis soll den dariiber liegenden Bereich
des Domes beheizen. Die Heizkreise sollen separat zur Aufrechterhaltung der HWC-
Betriebstemperatur von 700 °C iiber den gesamten Dom geregelt werden. Beide Hei-
zungen konnen nach dem Prinzip der erstellten Domheizung gebaut werden. Dazu

kénnen die gleiche Isolation und die erstellten Kiihlsysteme eingesetzt werden, vgl.
Kap. 4.
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— Zusammenschmelzen des Rezipienten bei fixiertem Heiz- und Kiihlsystem des Domes
an der vertikalen Glasdrehmaschine. Dadurch kann der Ein- und Ausbau der Appa-
ratur bei jedem Versuch vereinfacht werden, vgl. Kap. 3.5. Dazu mufl die Montage
bzw. Demontage des Rezipient—-Oberteils bei fixierter Domheizung durchfiihrbar
sein. Um dies bei der vorhandenen Glasdrehmaschine mit einem maximalen Ab-
stand zwischen den Backen der Spannfutter von 2660 mm zu erméglichen, mufl die
Linge des Dombereiches der Apparatur und damit das Heiz— und Kiihlsystem um
mindestens 100 mm verringert werden. Auflerdem muf eine einwandfreie Drehung
des Rezipient—-Oberteils innerhalb des Heizrohres zur Justierung und zum Zusam-
menschmelzen des Rezipienten gewéhrleistet werden. Bei den Lingen und den vor-
kommenen Toleranzen im Durchmesser der verwendeten Quarzglasteilen ist dies nur
bei einer Verkleinerung des Durchmessers des Dombereiches und damit der magne-
tischen Lagerung realisierbar.

— Doppelwandige innere Sicherheitskapsel. Obwohl durch die vorhandene innere Si-
cherheitskapsel, vgl. Kap. 3.4.9.2., die Warmeverluste des Rezipient—Unterteils auf-
genommen werden, tritt eine Erwarmung der Wandung zwischen den Kiihlschlei-
fen auf. Um eine homogene Abkiihlung zu erméglichen, mufl das Kiihlwasser iiber
die gesamte Fliche der Kapsel strémen. Dazu soll die Kapsel doppelwandig, wie
das Kiihlsystem des Domes, ausgefithrt werden. Zwischen den Wianden sollen die
Kiihlkanile so ausgelegt werden, dafl eine gleichméafiige Verteilung des Kiihlwassers
gewéahrleistet wird.

Dariiberhinaus soll fiir die Zukunft die automatisierte ProzeSfiihrung der Kristallzucht
entwickelt werden. Dazu gehoren die Aufheizphase, der Ziehvorgang in Verbindung
mit der Wagetechnik und die Abkiihlphase. Fiir die Temperaturregelung ist ein Regel—-
und Steuersystem erforderlich, das die verschiedenen Heizkreise in Abhingigkeit vom
Prozefablauf regeln kann.

Durch die entwickelte HWC-Metallapparatur soll der Ubergang von der wissenschaft-
lichen Versuchsanlage zu einer industriellen Produktionsanlage fiir die Herstellung von
GaAs-Einkristalle erreicht werden. Zur technischen Rea,hslerung dieser Apparatur sol-
len noch folgende Schritte durchgefithrt werden:

— Korrosionstests von beschichteten metallischen Werkstoffen. Die einzige Mglichkeit
zur technischen Realisierung einer As-bestindigen HWC-Metallapparatur besteht
z.Z. in einer Beschichtung von hochwarmfesten, oxidationsbestindigen metallischen
Werkstoffen, wie z.B. Inconel 718, mit As-schiitzenden Materialien. Als Schutz-
schichten kénnen Titan oder Boroxid verwendet werden. Insbesondere soll die Korro-
sionsbesténdigkeit von vertikal angeordneten B;O3—beschichteten Proben untersucht
werden. Dazu soll ein geeignetes Verfahren zur Beschichtung mit Boroxid von grofien
vertikalen Oberflichen, wie z. B. die innere Wandung des Rezipienten, entwickelt
werden.

— Optimierung der thermischen Verhéltnisse im Rezipient. In erster Linie sollen in
einer neuen Warmebilanz die Art der Heizung, der Isolation sowie auch die Art und
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die Anzahl der Strahlungsschilde im Rezipient ermittelt werden, so daB die gestell-
ten thermischen Anforderungen optimal erfiillt werden. Dabei mufl insbesondere
auf die Einschrinkungen bei der Heizleistung des Tiegels und der Rezipientwand-
temperatur geachtet werden. AnschlieBend sollen die thermischen Verhéltnisse im
Rezipient bei real dhnlichen Bedingungen mit Hilfe eines vorhandenen Testbehalters
in Originalgréfie experimentell untersucht werden, vgl. Kap. 6.6.

— Fertigung und Erprobung der konstruierten Priifvorrichtung fiir eine hydroviskose
Dichtung an den Trennstellen des Rezipienten, vgl. Kap. 6.5.1.3. Dabei soll
hauptsachlich die Dichtheit, die Montage und die Demontage der entwickelten Dich-
tung iiberprift werden. Als dichtendes Medium wird geschmolzenes Boroxid einge-
setzt.

— Dauertest der endgiiltigen Version der entwickelten mechanischen Zieh— und Dreh-
vorrichtung, vgl. Kap. 6.5.2. Diese soll bei der HWC-Metallapparatur eingesetzt
werden. Nach dem gleichen Prinzip existiert eine Hub- und Drehvorrichtung fiir
den GaAs-Tiegel. Bei der Auslegung des unteren Bereichs der Apparatur wurde ein
eventueller Einsatz dieser Vorrichtung vorgesehen, wobei die einfachere technische
Integration der Hub— und Drehvorrichtung bei der Metallapparatur zu beriicksichti-
gen ist.

— Fertigung und Erprobung der optimierten Stromdurchfiihrung fiir den Tiegelheizer,
vgl. 6.5.3.3. Dazu sollen insbesondere in der vorhandenen Testeinrichtung der Durch-
gangswiderstand, die Verlustleistung und die Erwdrmung der Stromdurchfiihrung bei
einer Stromstirke, die zur Ubertragung der Heizleistung des Tiegels erforderlich ist,
festgestellt werden.

— Entwicklung eines gasdichten und korrosionsfesten Druckmefsystems zur Erfassung
des As-Dampidruckes im Rezipient.

— Entwicklung eines optischen Systems zur Uberwachung des Ziehvorganges. Dazu
kann ein beheizbares Schauglas oder einer Quarzglasstab, der mdéglichst nah zur
warmestrahlenden GaAs—-Schmelze gefiihrt wird, eingesetzt werden.

— Bau eines Anlage-Prototyps nach dem erstellten Entwurf,.vgl. Kap. 6.4. Dabei
werden alle entwickelten Anlage-Komponenten eingesetzt.

— Erprobung der Anlage in GaAs-Kristallzuchtversuchen.
Die Erkenntisse aus dem weiteren Betrieb der HWC—Quarzglasapﬁaratur als wissen-
schaftliche Versuchsanlage und die Entwicklung einer HWC-Metallapparatur als indu-

strielle Produktionsanlage schaffen die Hoffnung, einen neuen Weg fiir den Einsatz von
GaAs im Markt der Computer- und Nachrichtentechnik zu 6ffnen.
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Anhang

— Berechnungsprogramme "HWC1” ... "HWC5” zur Ermittlung der Erwarmung der
Segemente 1 ... 5 des Rezipienten der HWC-Quarzglasapparatur infolge der abgege-

benen Wirme des GaAs-Tiegels (vgl. Kap. 5.1.2.). Verwendete Programmiersprache
BASIC 4.0.

— Berechnungsprogramm "H-T” zur Ermittlung der Heizleistung des GaAs-Tiegels

der HWC-Quarzglasapparatur (vgl. Kap. 5.2.). Verwendete Programmiersprache
BASIC 4.0.
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340
350
360
370
380
390
400
410
420
430
440
450
460
470
480
490
500
510
520
530
540
550
560
570
580
590
600
610
620
630
640

! Wiarmebilanz der HWC-Quarzglasapparatur,Segment 1

! 11.9.91, "HWC1"

OPTION BASE 1

!

PRINTER IS 9

PRINT "W4rmebilanz HWCL"

PRINT "-vecncccvrmccenmac "

INPUT "Untere Temperaturgrenze - C ?2?7?",T2u
PRINT "Untere Temperaturgrenze T2u - C :",T2u
INPUT "Obere Temperaturgrenze - C ???",T20
PRINT "Obere Temperaturgrenze T2o0 - C :",T20
INPUT "Temperaturinterval - C ?7?7",Step2
PRINT "Temperaturinterval Step2 - C :",Step2
INPUT "Alle Daten : 1 --- Endwert : 2",Dat

IF Dat=2 THEN 170

GOTO 190

INPUT "Mindestwert far Dq - W ???",Dq

PRINT "Mindestwert fi4r Dg=Q1-Q2 - W :",Dq

1

INPUT "PRINTER : 9 --- Bildschirm : 1",Dr

IF (Dr=~9) AND (Dat=1) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken :
IF (Dr=l1) AND (Dat=1l) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken :
IF (Dr=l) AND (Dat=2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken :
IF (Dr=9) AND (Dat=2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken :

PRINTER IS Dr

INPUT "Korrektur erforderlich ? JA : 1 --- NEIN :

IF Kor-~l1l THEN 50

PRINT

!

Epsl=~-.64 ! Emissionskoeff. Tiegel

Eps2=.5 ! Emissionskoeff. Quarzglas
R1=1-Epsl ! Reflektionskoeff. Tiegel

R2=,035 ! Reflektionskoeff. Quarzglas
D1=.115 ! m, A&usserer Durchmesser Tiegel
D2=.125 ! m, innerer Durchmesser Quarzglas
D3=,130 ! m, A&sserer Durchmesser Quarzglas
Ll=.11 ! m, Tiegellidnge

Fil2=1 ! Einstrahlzahl

Cs=5.67 ! W/m2K4, Strahlungszahl

Lamas=.056 ! W/mK, Warmeleitf. Arsen
Lamq=2.25 ! W/mK, Warmeleitf. Quarzglas
Laml=4,9E-2 ! W/mK, Wirmeleitf. Luft

G=9.81 ! m/s2, Erdbeschleunigung

Nuelw6 . 45E-5 ! m2/s, kinemat. Zihikeit Luft
Prl=-.71 ! Pr-Zahl TLuft

T1=-1300 t C, Tiegeltemp.

Tu=25 ! C, Unmgebungstemp.

Al=PI*L1*D1 ! m2, Tiegeloberfliche

A2=PI*L1%D2 ! m2, innere Oberfliche Quarzrohr
A3=PI*L1*D3 ! m2, &aussere Oberfliache Quarzrohr
Fi21=A1/A2%Fil2 | Einstrahlzahl

!
!
FOR A=.25 TO .5 STEP .05

Drucker®
Bildschirm"

Bildschirm"
Druckex®

PRINT TAB(15),"korrig. Absorptionsbeiwert Quarzglas A :";A

PRINT TAB(L5),"-=====-emc==nacmammaamemcacononacanonnnx

PRINT
PRINT USING 940

-------

El=Epsl*Cs¥%((T1+273)/100)"4 | W/m2, emittierte Leistung Tiegel

FOR T2=T2u TO T2o0 STEP Step2

E2=Eps2#Cs*((T2+273)/100)"4 { W/m2, emittierte Leistung Quarzglas

Qa=A* (1-R2)*A2¥FL21% (EL+R1*Fi12%E2) /(1 -R1*R2*F1i12%Fi2l)

Ql=PI*L1*(T1-T2)/(LOG(D2/Dl)/(2%Lamas))
Qsi=Eps2#Cs*A2+%((T2+273)/100) "4
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650
660
670
680
690
700
710
720
730
740
750
760
770
780
790
800
810
820
830
840
850
860
870
880
890
900
910
920
930
940

T3=T2

T31=T3

Tstl=, 5% (T3+Tu) 1 C, Stoffbezugstemp.

Betal=1/(273+Tu) ! 1/K, riuml. Wirmeausdehnungskoeff. Luft
Grl=G+*L1"3%Betal*(T3-Tu)/Nuel”*2 { Gr-Zahl Luft
Fl=(1+(.492/Prl)"(9/16))" (-16/9) ! Berechnungsbeiwert zur Nu-Zahl
Nup=(.825+.387*%(Gr1*Prl*F1)"(1/6))"2 ! Nu-Zahl ILuft far Platte
Nul=Nup+(.97*%L1/D3) ! Nu-Zahl Luft Zylinder

Alfau=Nul*Laml/Ll { W/m2K, Wirmedbergangskoeff.
K=1/(D3*LOG(D3/D2)/(2*Lamq)+1/Alfau) ! W/m2K, Wirmedurchgangskoeff.

Qa=K*A3%(T2-Tu)

Dt=Qd*LOG(D3/D2) /(2*PI*L1*Lamq)

T3=T2-Dt

IF ABS(T31-T3)<=.1 THEN 800

GOTO 660

Qsa=Eps24Cs*A3*((T3+273) /100) "4

Q1-Qa+Ql

Q2~Qsi+Qsa+Qd

Qu=(1-4)*Qa/A+Qsa+Qd

IF Dat=1 THEN 860

GOTO 870

PRINT USING 930;T2,T3,Q1,Q2,Q1-Q2,Qv,Qa,Ql,Qsi,Qsa,Qd

IF ABS(Q1-Q2)<Dq THEN PRINT USING 930;T2,T3,Q1,Q2,Ql-Q2,Qv,Qa,Ql,Qsi,Qsa,Qd
NEXT T2

PRINT

NEXT A

PRINT

PRINT

IMAGE 2(4D.D),2(5D.D),X,3(5D.D), (4D,D),2(5D.D), (4D.D)

IMAGE 2X,"T2%,4X,"T3",5X,"QL",5%, "Q2",4X, "QL-Q2",4X,"Qv", 5X, "Qa", 4X,"Ql",5X

,"Qsi”, 4X, "Qsa”, 3X, "Qd”

950

END
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10 ! VWarmebilanz der HWC-Quarzglasapparatur,Segment 2

20 !t 13.9.91, "HWC2"-2.1
30 OPTION BASE 1
40 !

50 PRINTER IS 9
60 PRINT "Wirmebilanz HWC2"

70  PRINT "wvec-cummcmnceann "

80 INPUT "Untere Temperaturgrenze - C ?2?",T2u
90 PRINT "Untere Temperaturgrenze T2u - C :",T2u
100 INPUT "Obere Temperaturgrenze - C ?27?",T20
110 PRINT "Obere Temperaturgrenze T20 - C :",T20
120 INPUT "Temperaturinterval - C 2?7?",Step2

130 PRINT "Temperaturinterval Step2 - C :",Step2
140 INPUT "Alle Daten : 1 --- Endwert : 2",Dat

150 TIF Dat=2 THEN 170
160 GOTO 190
170 INPUT "Mindestwert f£ir Dq - W ?2??",Dq

180 PRINT "Mindestwert fur Dg=-Q1-Q2 - W :",Dq
190 !
200 INPUT "PRINTER : 9 --- Bildschirm : 1",Dr

210 1IF (Dr=9) AND (Dat=1) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken : Drucker"

220 IF (Dr=1) AND (Dat=~l) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken : Bildschirm"
230 IF (Dr=1) AND (Dat=2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken : Bildschirm"
240 IF (Dx=~9) AND (Dat=2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken : Drucker"
250 PRINTER IS Dr ..

260 INPUT "Korrektur erforderlich ? JA : 1 --- NEIN : O",Kor

270 1IF Kor=1 THEN 50
280 PRINT

290 !

300 !

310 Epsl=~.36

320 Eps2=.85

330 Eps3~.88

340 Rl1=1-Epsl

Emissionskoeff. GaAs
Emissionskoeff. Quarzglasrohr
Emissionskoeff. Quarzglas-Deckel
Reflektionskoeff. GaAs

350 R2=.035 Reflektionskoeff. Quarzglasrohr

360 R3=R2 Reflektionskoeff. Quarzglas-Deckel

370 D1=-.115 m, 3&usserer Durchmesser Tiegel

380 D2=.125 m, innerer Durchmesser Quarzglasrohr
390 D3=.130 m, 3isserer Durchmesser Quarzglasrohr
400 Ll1~-.2 m, Linge Quarzglasrohr-Segment 2

410 Cs=5.67 W/m2K4, Strahlungszahl

420 G=9.81 m/s2, Erdbeschleunigung

430 Lamas=,052
440 Nueas=4.7E-5
450 Pras=1.16
460 Lamg=l.8

470 Laml=3.7E-2
480 Nuel=3,.40E-5
490 Prl=.705

500 T1=1300

510 T3m=329

520 Tu~25

530 Al=PI*D1"2/4
540 A2=~PI*L1*D2
550 A3=PI*L1*D3
560 Ad=PI*D2"2/4

W/nK, Wirmeleitf. Arsendampf

m2/s, kinemat. 2Zizhigkeit Arsendampf
Pr-Zahl Arsendampf :

W/mK, Wirmeleitf. Quarzglas

W/mK, Wirmeleitf. Luft

m2/s, kinemat, Zihikeit Luft

Pr-Zahl Luft

C, Tiegeltemp.

C, mittl. Temp. Quarzglas-Deckel

C, Umgebungstemp.

w2, Tiegeloberfliche

m2, innere Oberfliache Quarzrohr

m2, 3dussere Oberfliache Quarzrohr

m2, innere Obexfliche Deckel

570 R=D2/Dl Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil2
580 H=L1/(D1/2) Berechnungsbéiwert zur Einstrahlzahl Fil2
590 Fil2=.5%(1-R"2-H"2+((1+R"2+H"2)"2-4%R"2)".5) ! Einstrahlzahl

ram bim SmB Gem GeB Gam Sam Gam B sem b S=b few Gmb MR Sew Smm em tmb (=b Fup b b=y SvI Sme 4us Sem Sem

600 Fi2l=Fil2%Al/A2 ! Einstrahlzahl
610 M=L1/D2 Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fi22
620 Fi22=(1+M)-(1+M"2)".5 Einstrahlzahl

630 Kl=(D1/2)/L1
640 K2=(D2/2)/L1

Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil3
Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil3

[
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650 X~=1+(1+K2"2)/K1"2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil3

660 Fil3=, S5%(X-(X"2-4%(K2/K1)*2)".5) ! Einstrahlzahl

670 Fi3lw=Fil3*Al/Ad ! Einstrahlzahl

680 H1=L1/D2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fi32
690 Fi32=2*%H1%*((1+H1"2)".5-H1) ! Einstrahlzahl

700 Fi23=Fi32*Ad/A2 ! Einstrahlzahl

710 !

720 !

730 FOR A=.25 TO .5 STEP .05

740 PRINT TAB(15),"korrig. Absorptionsbeiwert Quarzglas A :";A

750 PRINT TAB(L5),M---cccmcmccmmcmrcc i cccc e mm e o - "

760 PRINT

770 PRINT USING 1210

780 El=Epsl#*Cs*((T1+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Tiegel

790 C31=Ad*Fi31*Eps3*Cs*((T3m+273)/100)"4 ! W, emittierte Leistung Deckel-
Tiegel

800 C32=Ad*Fi32*Eps3*Cs*((T3m+273)/100)"4 ! W, emittierte Leistung Deckel-
Segment 2

810 FOR T2=T2u TO T20 STEP Step2

820 E2=Eps2*Cs*((T2+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Quarzglas

830 Qa=A*(1-R2)*A2*%(Fi21*EL+R1*Fi21*C31/A1+C32/A2+(R1*¥Fil2*Fi21+Fi22)*(E2+R2*Fi
21*E1+R1*R2*Fi21*C31/A1+R2*C32/A2) /(1-R1*R2*Fil12%Fi21-R2*Fi22))

840 Tstas=.5%(T1+T2) ! C, Stoffbezugstemp. Arsendampf

850 Betaas=l/(273+Istas) ! 1/K, riuml. Wirmeausdehnungskoeff. Arsendampf
860 S=D2/2 ! m, charakteristische Linge

870 Gras=G*Betaas*(T1-T2)*S"4/(Nueas”2*Ll) ! Gr-Zahl Arsendampf

880 Nuas=.52%(Gras*Pras)”.25 ! Nu-Zahl Arsendampf

890 Alfaas=Nuas*Lamas/S ! W/m2K, Wirmetbergangskoeff. Rezipient

900 Qlk=Alfaas*A2+%(T1-T2)
910 Qsi=Eps2*Cs*A2#%((T2+273)/100)"4

920 T3=T2

930 T31=T3

940 Tstl=,5*(T3+Tu) t C, Stoffbezugstemp. Umgebungsluft

950 Betal=1/(273+Tu) !  1/K, r3uml. Wirmeausdehnungskoeff. Umgebungsluft
960 CGrl=G*L1l"3*%Betal*(T3-Tu)/Nuel”2 ! Gr-Zahl Umgebungsluft

970 Fl=(1+(.492/Prl)"(9/16))"(-16/9) !  Berechnungsbeiwert zur Nu-Zahl
980 Nup=(.825+.387*(Grl*Prl#F1)"(1/6))"2 | Nu-Zahl Luft far Platte

990 Nul=Nup+(.97#L1/D3) ! Nu-Zahl Luft Zylinder

1000 Alfau=Nul*Laml/L1l ! W/m2K, Wirmelbergangskoeff. Umgeb
ungsluft

1010 K=1/(D3*¥LOG(D3/D2)/(2%Lamq)+1/Alfau) ‘1 W/m2K, Warmedurchgangskoeff.

1020 QA=K*A3*%(T2-Tu)

1030 Dt=Qd*LOG(D3/D2)/(2*PI*L1*Lamq)

1040 T3=T2-Dt

1050 IF ABS(T31-T3)<=.1l THEN 1070

1060 GOTO 930

1070 Qsa=Eps2*Cs*A3%((T3+273)/100)"4

1080 Q1=Qa+Qlik

1090 Q2=Qsi+Qsa+Qd

1100 Qu=(l-A)*Qa/A+Qsa+Qd

1110 IF Dat~l THEN 1130

1120 GOTO 1140

1130 PRINT USING 1200;T2,T3,QLl,Q2,Q1-Q2,Qv,Qa,Qlk,Qsi,Qsa,Qd
1140 IF ABS(Ql-Q2)<Dq THEN PRINT USING 1200;T2,T3,Ql1,Q2,Q1-Q2,Qv,Qa,Qlk,Qsi,Qsa,
Qd

1150 NEXT T2

1160 PRINT

1170 NEXT A

1180 PRINT

1190 PRINT

1200 IMAGE 2(4D.D),4(5D.D),(4D.D),(5D.D), (4D.D),(5D.D),(4D.D)
1210 IMAGE 2X,"T2",4X,"T3* 5X,"Ql",5X,"Q2",4X,"QL-Q2",3X,"Qv",4X,"Qa",5X,"Qlk", 3
X,"Qsi",4X,"Qsa",3X,"Qd"

1220 END
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390
400
410
420
430
440
450
460
470
480
490
500
510
520
530
540
550
560
570
580
590
600
610
620
630
640

! Wirmebilanz der HWC-Quarzglasapparatur,Segment 3

t 15.9.91,
OPTION BASE 1
!

PRINTER IS 9

"HWC3"

PRINT "Wiarmebilanz HWC3"

PRINT "----coomcccmmmnenn "

INPUT "Untere Temperaturgrenze - C ??7",T2u

PRINT "Untere Temperaturgrenze T2u - C :",T2u

INPUT "Obere Temperaturgrenze - C ?7??",T20

PRINT "Obere Temperaturgrenze T20 - C :",T20

INPUT "Temperaturinterval - C 7?2??",Step2

PRINT "Temperaturinterval Step2 - C :",Step2

INPUT "Alle Daten : 1 --- Endwert : 2", Dat

IF Dat=2 THEN 170

GOTO 190

INPUT “"Mindestwert fir Dq - W ??7",Dq

PRINT "Mindestwert fir Dg=Ql-Q2 - W :",Dq

!

INPUT "PRINTER : 9 --- Bildschirm : 1",Dr

IF (Dr=9) AND (Dat=1) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken : Drucker”
IF (Dr=1) AND (Dat=1) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken : Bildschirm”
IF (Dr=l1) AND (Dat=2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken : Bildschirm"
IF (Dr=9) AND (Dat=2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken : Drucker”
PRINTER IS Dr

INPUT "Korrektur erforderlich ? JA : 1 --- NEIN : 0",Kor

IF Kor=l THEN 50

PRINT

1

!

Epsl=.36 ! Emissionskoeff. GaAs

Eps2=.85 ! Emissionskoeff. Quarzglasrohr

Eps3=-.88 ! Emissionskoeff. Quarzglas-Deckel

Rl=1-Epsl ! Reflektionskoeff. GaAs

R2=.035 ! Reflektionskoeff. Quarzglasrohr

R3=R2 ! Reflektionskoeff. Quarzglas-Deckel

D1~.115 ! m, A&usserer Durchmesser Tiegel

D2=.125 ! m, innerer Durchmesser Quarzglasrohr

D3=.130 ! m, 4&sserer Durchmesser Quarzglasrohr
Sq=~2.5E-3 ! m, Wanddicke Quarzglas

Ll=.2 ! m, Linge Quarzglasrohr-Segment 2

Cs=5.67 ! W/m2K4, Strahlungszahl

G=9.81 ! m/s2, Erdbeschleunigung

Lamas=.052 ! W/mK, Wirmeleitf. Arsendampf

Nueas=4.7E-5 ! m2/s, kinemat, Zihigkeit Arsendampf

Pras=1.16 ! Pr-Zahl Arsendampf

Lamq=1.7 ! W/mK, Warmeleitf. Quarzglas

Laml=3.6E-2 ! W/mK, Wiarmeleitf. Luft

Nuel=3,29E-5 ! m2/s, kinemat. Zzhikeit Luft

Prl=,705 ! Pr-Zahl Luft

T1=~1300 ! C, Tiegeltemp.

T2m=353 t G, mittl. Temp. Quarzglasrohr-Segment 2

Tu=25 ! C, Umgebungstemp.

Al=PI*D1"2/4 ! m2, Tiegeloberfliche

A2=PI*L1+*D2 ! m2, innere Oberfliche Quarzrohr

A3i=~PI*D2"2/4 ! m2, innere Oberfliche Deckel

A3a=PI*D3"2/4 { m2, 4ussere Oberflache Deckel

R=D2/D1 ! Berechnungsbeiwert 2zur Einstrahlzahl Fil2
H=L1/(D1/2) ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil2
Fil2=.5%(1-R"2-H"2+((14+R"2+H"2)"2-4*R"2)".5) | Einstrahlzahl
Fi21=-Fil2%Al/A2 ! Einstrahlzahl

M=11/D2 t Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fi22
Fi22~(1+M)- (14M"2)".5 ! Einstrahlzahl

Kl=(D1/2)/L1 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil3
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650 K2=(D2/2)/Ll ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil3

660 X=1+(1+K2"°2)/K1"2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil3
670 Fil3d=,5%(X-(X"2-4%(K2/K1)"2)*.5) ! Einstrahlzahl

680 Fi3l=-Fil3xAl/A3i ! Einstrahlzahl

690 Hl~L1/D2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fi32
700 Fi32=-2%H1x((1l+H1"2)".5-Hl) ! Einstrahlzahl

710 Fi23=Fi32%A3i/A2 ! Einstrahlzahl

720

730 !

740 FOR A=.25 TO .5 STEP .05

750 PRINT TAB(15),"korrig. Absorptionsbeiwert Quarzglas A :";A

760 PRINT TAB(l5),"-----re-ccocvmmmcccnmcemccccaccccm e a "

770 PRINT

780 PRINT USING 1220

790 El=Epsl*Cs*((T1+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Tiegel

800 C23=A2%Fi23*Eps2*%Cs*((T2m+273)/100)"4 ! W, Emittierte Leistung Segment
2-Deckel

810 (C21=A2%Fi21*Eps2*Cs*((T2m+273)/100)"4 ¢ W, emittierte Leistung Segment
2-Tiegel

820 FOR T2~T2u TO T20 STEP Step2

830 E3=Eps3*Cs*((T2+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Deckel

840 Qa=A*(1-R3)*A3i*(Fi31*E1+Fi31*R1*C21/A1+C23/A3i4+R1*Fil3*Fi31*(E3+R3*Fi31+*El

+R1*R3*Fi31*C21/A14R3%C23/A31)/(1-R1*R3*Fi31%Fil3))

850 Tstas=.5%(T1+T2) ! C, Stoffbezugstemp. Arsendampf

860 Betaas=1/(273+Tstas) ! 1/K, rauml. Wirmeausdehnungskoeff. Arsendampf
870 S=D2/2 o ! m, charakteristische Linge

880 Gras=G*Betaas*(TLl-T2)%S"4/(Nueas”2*%Ll) ! Gr-Zahl Arsendampf

890 Nuas=.52%(Gras*Pras)”.25 ! Nu-Zahl Arsendampf

900 Alfaas=Nuas*Lamas/S ! W/m2K, WArmetbergangskoeff. Rezipient

910 Qlk=Alfaas*A3i*(T1-T2)
920 Qsi=Eps3*Cs*A3i%((T2+273)/100)"4

930 T3=T2

940 T31~T3

950 Tstle=.5%(T3+Tu) ! C, Stoffbezugstemp. Umgebungsluft

960 Betal=1/(273+Tu) ! 1/K, riuml. Warmeausdehnungskoeff. Umgebungsluft
970 L=D3/4 1 m, charakteristische Linge

980 Grl=G*L"3#Betal*(T3-Tu)/Nuel”2 !  Gr-Zahl Umgebungsluft

990 F2~(1+(.322/Prl)"(11/20))"(-20/11) ! Berechnungsbeiwert zur Nu-Zshl
1000 Nul=.15%(Grl*Prl*F2)"(1/3) !  Nu-Zahl Umgebungsluft

1010 Alfau=Nul*Laml/L - !  W/m2K, Wirmelbergangskoeff. Umgebu
ngsluft

1020 K=1/(Sq/Lamg+l/Alfau) ! W/m2K, Wirmedurchgangskoeff.
1030 Qd=K*A3a*(T2-Tu)

1040 Dt=(Qd*Sq)/(Lamg*A3a)

1050 T3=T2-Dt

1060 IF ABS(T31-T3)<=.1 THEN 1080

1070 GOTO 940

1080 Qsa=Eps3+*Cs*A3a*((T3+273)/100)"4

1090 Q1=Qa+Qlk

1100 Q2=Qsi+Qsa+Qd

1110 Qv=(1-A)*Qa/A+Qsa+Qd

1120 IF Dat=l THEN 1140

1130 GOTO 1150

1140 PRINT USING 1210;T2,T3,Q1,Q2,Q1-Q2,Qv,Qa,Qlk,Qsi,Qsa,Qd
1150 IF ABS(Ql-Q2)<Dq THEN PRINT USING 1210;T2,T3,Ql,Q2,Ql-Q2,Qv,Qa,Qlk,Qsi,Qsa,
Qd

1160 NEXT T2

1170 PRINT

1180 NEXT A

1190 PRINT

1200 PRINT

1210 IMAGE 2(4D.D),4(5D.D),(4D.D),(5D.D), (4D.D),(5D.D), (4D.D)
1220 IMAGE 2X,"T2",4X,"T3",5%,"Ql",5X,"Q2",4X,"Ql-qQ2",3X, "Qv",4X,"Qa", 5%, "Qlk",3
X,"Qsi",4X,"Qsa",3X,"Qd"

1230 END
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10 ! Wiarmebilanz der HWC-Quarzglasapparatur,Segment 4

20 ¢ 20.9.91, “HWC4"-4.1
30 OPTION BASE 1
40

50 PRINTER IS 9
60  PRINT "Wirmebilanz HWC4"

70 PRINT "-wecnce-o-- reme=—- "

80  INPUT "Untere Temperaturgrenze - C 7?7??7",T2u
90  PRINT "Untere Temperaturgrenze T2u - C :",T2u
100 1INPUT "Obere Temperaturgrenze - € ?7?",T20
110 PRINT "Obere Temperaturgrenze T20 - C :",T2o
120 INPUT "Temperaturinterval - C ???",Step2

130 PRINT “"Temperaturinterval Step2 - C :",Step2
140 INPUT "Alle Daten : 1 --- Endwert : 27,Dat

150 IF Dat=2 THEN 170
160 GOTO 190
170 INPUT "Mindestwert fir Dq - W 227?",Dq

180 PRINT "Mindestwert far Dg=Ql-Q2 - W :",Dq
190 !
200 INPUT "PRINTER : 9 --- Bildschirm : 1",Dr

210 IF (Dr=9) AND (Dat=1) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken : Drucker"

220 IF (Dr=1) AND (Dat=1) THEN PRINT "Alle Daten ausdrucken : Bildschirm"
230 IF (Dr=1l) AND (Dat~2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken : Bildschirm"
240 1IF (Dr=9) AND (Dat=2) THEN PRINT "Nur Endwert ausdrucken : Drucker"
250 PRINTER IS Dr

260 INPUT "Korrektur erforderlich ? JA : 1 --- NEIN : 0",Kor

270 IF Kor=1 THEN 50
280 PRINT

290 !

300 ¢

310 Epsl=.64

320 Eps4=.96

330 Eps5=.97

340 Rl=1-Epsl

Emissionskoeff. Tiegel

Emissionskoeff. Quarzglasrohr-Segment &
Emissionskoeff. Quarzglas-Deckel
Reflektionskoeff. Tiegel

350 R4=,035 Reflektionskoeff. Quarzglasrohr

360 RS5=R4 Reflektionskoeff. Quarzglas-Deckel

370 Dl1=.115 m, &usserer Durchmesser Tiegel

380 D2=,125 m, immerer Durchmesser Quarzglasrohr
390 D3=.130 m, 3asserer Durchmesser Quarzglasrohr
400 L2~=.26 m, Linge Quarzglasrohr-Segment &4

410 Cs=5.67 W/m2K4, Strahlungszahl

420 G=9.81 m/s2, Erdbeschleunigung

430 Lamas=,0524
440 Nueas=4,7E-5
450 Pras=1.16
460 Lamq=1.6

470 Laml=3,3E-2
480 Nuel=2,(6E-5
490 Pri=,705

500 T1=1300

510 TSm=158

520 Tu=25

530 Al=PI*D1"2/4
540 A4i=PI*L2%*D2
550 A4a=PI¥L2*D3
560 Ad—PI*D2A2/4
570 R=D2/D1

580 H=L2/(D1/2)

W/mK, Wirmeleitf. Arsendampf

m2/s, kinemat. Z#higkeit Arsendampf
Pr-Zahl Arsendampf

W/mK, Wiarmeleitf. Quarzglas

W/mK, Wirmeleitf., Luft

m2/s, kinemat. Zihikeit Luft

Pr-Zahl Luft

C, Tiegeltemp.

C, mittl. Temp. Quarzglasrohr-Segment 5
C, Umgebungstemp.

m2, Tiegeloberfliche

m2, innere Oberfliache Quarzglasrohr

m2, 3&dussere Oberfliache Quarglaszrohr

m2, innere Oberfliache Deckel
Berechnungsbeiwert =zur Einstrahlzahl Fil4
Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil4

B eam B dum smp tem Sms Gem S GmB sam et e tem em Sam Sum tms Gam Sem b Sum Smw Sum ee Sem Sem

590 Fil4m= 5%(1-R"2-H" 2+((1+R 2+H"2)"2-4*R"2)".5) | Einstrahlzahl

600 Fi4l=Fila*Al/A4i ! Einstrahlzahl

610 M=L2/D2 Berechnungsbeiwexrt zur Einstrahlzahl Fi44
620 Fild4=(14M)-(14+M"°2)".5 Einstrahlzahl

630 K1=~(D1/2)/L2
640 K2=(D2/2)/L2

Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil5
Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil5

P

235



650
660
670
680
650
700
710
720
730
740
750
760
770
780
790

X=1+(1+K2"2) /K1"2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil5
Fil5=.5%(X- (X"2-4%(K2/K1)"2)".5) ! Einstrahlzahl

Fi51=Fil5%Al/Ad t Einstrahlzahl

H1=L2/D2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fis54
Fi5&4=2%H1%x((1+H1"2)".5-H1) ! Einstrahlzahl

Fi45=Fi54*Ad/ALL ! Einstrahlzahl

1

!

FOR A=.25 TO .5 STEP .05

PRINT TAB(15),"korrig. Absorptionsbeiwert Quarzglas A :";A

PRINT TAB(15),"-====-mcmmm-=co-maccecommemsmmccememeceooonooo- "

PRINT

PRINT USING 1220

El=Eps1*Cs*((T1+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Tiegel
C51=-Ad*Fi51*Eps5*Cs*((T5m+273)/100)"4 ! W, emittierte Leistung Deckel-

Tiegel

800

C54=Ad*Fi54*EpsS*Cs*((TSm+273)/100)%4 ' W, emittierte Leistung Deckel-

Segment &

810
820
830

FOR T2=T2u TO T20 STEP Step2
E4=Eps&*Cs*((T24+273)/100)"4 1 W/m2, emittierte Leistung Quarzglas
Qa=A%* (1-R4)%ALi* (Fi41*E1I+R1I*Fi41%C51/A1+C54 /A4i+(RI*F114*Fi41+Fi44 )% (E4+RA4*

Fi41*E14+R1#%R4*Fi41*C51/A1+R4*C54/A41) /(1 -R1I*R4*Fil4*Fi41-R4*F144))

840
850
860
870
880
890
900
910
920
930
940
950
960
970
980
990
1000
1010

GOTO 920

Tstas=.5%(T1+T2) ! C, Stoffbezugstemp. Arsendampf
Betaas=1/(273+Tstas) t 1/K, rauml. Wirmeausdehnungskoeff. Arsendampf
S=D2/2 ! m, charakteristische Linge
Gras=G*Betaas*(T1-T2)*S"4/(Nueas"2*%L1l) ! Gr-Zahl Arsendampf
Nuas=.52%(Gras*Pras)”.25 ! Nu-Zahl Arsendampf

Alfaas=Nuas*Lamas/S ! W/m2K, Wiarmeldbergangskoeff. Rezipient
Qlk=Alfaas*A2%(T1-T2)

Qsi=Eps4*Cs*ALi*((T2+273)/100)"4

T3=T2

T31~T3

Tstl=, 5% (T3+Tu) 1 C, Stoffbezugstemp. Umgebungsluft
Betal=1/(273+Tu) ! 1/K, rauml. Wirmeausdehnungskoeff. Umgebungsluft
Grl=G*L2"3*Betal*(T3-Tu)/Nuel”2 !  Gr-Zzhl Umgebungsluft
Fl=(1+(.492/Pr1)"(9/16))"(-16/9) ! Berechnungsbeiwert zur Nu-Zahl
Nup=(.825+.387#(Gr1l*#Pr1*F1)"(1/6))"2 ¢ Nu-Zahl Luft far Platte
Nul=Nup+(.97*L2/D3) { Nu-Zahl Luft Zylinder

Alfau~Nul*Laml/L2 ! W/m2K, Wirmetbergangskoeff. Umgeb

ungsluft

1020
1030
1040
1050
1060
1070
1080
1090
1100
1110
1120
1130
1140
1150
1160
1170
1180
1190
1200
1210
1220

K=1/(D3*L0OG(D3/D2)/(2*Lamq)+1/Alfau) ! W/m2K, Wirmedurchgangskoeff.
Qd=K*A4a* (T2-Tu)

Dt=-Qd*L0G(D3/D2) /(2*PI*L2%Lamq)

T3=T2-Dt

IF ABS(T31-T3)<=.1 THEN 1080

GOTO 940

Qsa=Eps4*Cs*A4i*((T3+273)/100)"4

Ql=-Qa

Q2=Qsi+Qsa+Qd

Qu=(1-A)*Qa/A+Qsa+Qd

IF Dat=1 THEN 1140

GOTO 1150

PRINT USING 1210;T2,T3,Q1,Q2,Q1-Q2,Qv,Qa,Qsi,Qsa,Qd

IF ABS(QLl-Q2)<Dq THEN PRINT USING 1210;T2,T3,Ql,Q2,QL-Q2,Qv,Qa,Qsi,Qsa,Qd
NEXT T2 ‘
PRINT

NEXT A

PRINT

PRINT

IMAGE 4(5D.D),X,6(5D.D)

IMAGE 3X,"T2",5X,"T3",5X,"Ql",5X,"Q2",4X,"Ql-Q2",4X,"qQv", 5%, "Qa", 5X,"Qsi",4

X,"Qsa",4X,"Q4d"

1230

END
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10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
110
120
130
140
150
160
170
180
190
200
210
220
230
240
250
- 260

270 °

280
290
300
310
320
330
340
350
360
370
380
390
400
410
420
430
440
450
460
470
480
490
500
510
520
530
540
550
560
570
580
590
600
610
620
630
640

! Wirmebilanz der HWC-Quarzglasapparatur,Segment 5

t 20.9.91,
OPTION BASE 1
1

PRINTER IS 9
PRINT "Wiarmebilanz HWC5"

PRINT "---cvcommcmwecnreaan "
INPUT "Untere Temperaturgrenze
PRINT

"HWC5"

IF (Dr=9) AND (Dat=l1) THEN PRINT
IF (Dr=1l) AND (Dat=1) THEN PRINT
IF (Dr=1) AND (Dat=2) THEN PRINT
IF (Dr=9) AND (Dat=2) THEN PRINT

- C ?77?",T2u

"Untere Temperaturgrenze T2u - C :%,T2u

INPUT “"Obere Temperaturgrenze c 777%,T2o0
PRINT "Obere Temperaturgrenze T2o0 - C :",T20
INPUT "Temperaturinterval - C ?7?",Step2
PRINT "Temperaturinterval Step2 - C :",Step2
INPUT "Alle Daten : 1 --- Endwert : 2",Dat

IF Dat=2 THEN 170
GOTO 190

INPUT "Mindestwert far Dq - W ?2?7",Dg

PRINT "Mindestwert far Dg=Ql-Q2 - W :",Dq
1

INPUT "PRINTER : 9 -~-- Bildschirm : 1",Dr

"Alle Daten ausdrucken :

: Bildschirm"
: Bildschirm"
: Drucker"

"Alle Daten ausdrucken
"Nur Endwert ausdrucken
"Nur Endwert ausdrucken

Drucker™

PRINTER IS Dr

INPUT "Korrektur erforderlich ? JA
IF Kor=1 THEN 50

PRINT

!

!
Epsl=.64
Eps4=.96
Eps5=,97

.R1l=1-Epsl

Ré=.035
RS=R&4

D1=-.115
D2=.125
D3=.130

'Sq=2.5E-3

12=.26
Cs=5.67
G=9.81
Lamas=,0524
Nueas=4,7E-5
Pras=1.16
Lamg=1.6
Laml=3.2E-2
Nuel=2.4E-5
Prl=.705
T1=1300
Thm=235

Tu=25
Al=PI*D1"2/4
ALim=PI*L2%D2
AS5i=PI#D2%2/4
A5a=PI*D3"2/4
R=D2/D1
H~L2/(D1/2)

Filhm, 5%(1-R*2-H"24+( (14+R*24H"2)*2-4%R"2) " .5)
Fi4l=~Fil4*Al/A4i

M~L1/D2

Fibh=(1+M) - (14M " 2)".5

K1=(D1/2) /L2

e tmm e Gem ek G Gmm B e GmP Amb P b SeW GaD Ge® Cmb frm Gam Sm Sam Sum AeE =B sew et G Sem Sem

: 1 --- NEIN : 0",Kor

Emissionskoeff.
Emissionskoeff.
Emissionskoeff.
Reflektionskoeff.
Reflektionskoeff. Quarzglasrohr
Reflektionskoeff. Quarzglas-Deckel

m, &dusserer Durchmesser Tiegel

m, innerer Durchmesser Quarzglasrohr
m, J&sserer Durchmesser Quarzglasrohr
m, Wanddicke Quarzglas

m, Linge Quarzglasrohr-Segment &

Tiegel
Quarzglasrohr-Segment 4
Quarzglas-Deckel

GaAs

W/m2K4, Strahlungszahl

m/s2, Erdbeschleunigung

W/mK, Wirmeleitf. Arsendampf

m2/s, kinemat. Zihigkeit Arsendampf

Pr-Zahl Arsendampf
W/mK, Wirmeleitf.
W/mK, Wirmeleitf.
m2/s, kinemat,
Pr-Zahl Luft
C, Tiegeltemp.

Quarzglas
Luft
Zghikeit Luft

C, mittl. Temp. Quarzglasrohr-Segment &4
C, Unmgebungstemp.

m2, Tiegeloberfliche

m2, innere Oberflache Quarzrohr

m2, innere Oberfliache Deckel

m2, 3dussere Oberfliche Deckel

Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil4
Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fild
Einstrahlzahl

! Einstrahlzahl

{ Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl
! Einstrahlzahl

! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl
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650
660
670
680
690
700
710
720
730
740
750
760
770
780
790
800

K2=(D2/2) /L2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil5
Xm14+(1+K2°2) /K12 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fil5
Fil5~.5%(X-(X"2-4*(K2/K1)*2)".5) ! Einstrahlzahl

FiS1=Fil5%*Al/A5i ! Einstrahlzahl

H1=L2/D2 ! Berechnungsbeiwert zur Einstrahlzahl Fi54
Fi54=2%H1*((1+H1"2)".5-H1) ! Einstrahlzahl

Fi4S5=Fi54*AS51/A41 ! Einstrahlzahl

1

1

FOR A=.25 TO .5 STEP .05

PRINT TAB(15),"korrig. Absorptionsbeiwert Quarzglas A :";A

PRINT TAB(15),"-=-r--cccceeoccccmcreece e cmccccmemecccmnmamn "

PRINT

PRINT USING 1230

El=Epsl*Cs*((T1+273)/100)"4 1 W/m2, emittierte Leistung Tiegel
C45=ALi*FiLS*Epsh*Cs* ((T4m+273)/100)%4 ' W, Emittierte Leistung Segmen

t &4-Deckel

810

C4l=AL4i*Fi41*Eps4*Csk ((T4mt+273)/100)%4 + W, emittierte Leistung Segmen

t4-Tiegel

820
830
840

FOR T2=T2u TO T20 STEP Step2
ES5=Eps5%Cs*((T2+273)/100)"4 1 W/m2, emittierte Leistung Deckel
Qa=A*(1-RS)*A5i% (FiS1*E1+Fi51*R1%C41/AL+C45 /A5 i+R1I*Fil5*Fi51% (ES+R5*Fi51*EL

FRI*RS*Fi51%C41/AL+R5%C4S /A51) /(1-RI#RS*Fi51+Fil5))

850
860
870
880
890
900
910
920
930
940
950
960
970
980
990
1000
1010
1020

GOTO 930

Tstas=.5%(T1+T2) { G, Stoffbezugstemp. Arsendampf
Betaas=1/(273+Tstas) ! 1/K, riuml. Wirmeausdehnungskoeff. Arsendampf
S=D2/2 ! m, charakteristische Linge
Gras=G*Betaas*(T1-T2)*S"4/(Nueas”2*L1l) ! Gr-Zahl Arsendampf
Nuas=.52%(Gras*Pras)”.25 | Nu-Zahl Arsendampf

Alfaas=Nuas*Lamas/S ! W/m2K, Wirmeilbergangskoeff., Rezipient
Qlk=Alfaas*A3i*(T1-T2)

Qsi=Eps5*Cs*ASi*((T2+273)/100)"4

T3=T2 .

T31=T3 ‘

Tstl=,5%(T3+Tu) ! €, Stoffbezugstemp. Umgebungsluft
Betal=1/(273+Tu) ! 1/K, riduml., Wirmeausdehnungskoeff. Umgebungsluft
L=D3/4 ! m, charakteristische Linge
Grl=G*L"3*Betal*(T3-Tu)/Nuel”2 ! Gr-Zahl Umgebungsluft
Fl=(1+(.492/Prl)"*(9/16))"(-16/9) ! Berechnungsbeiwert zur Nu-Zahl
Nul=.6%(Grl*Pr1*F1)"(1/5) !  Nu-Zahl Umgebungsluft
Alfau=Nul*Laml/L !  W/m2K, Wiarmeibergangskoeff. Umgebu

ngsluft

1030
1040
1050
1060
1070
1080
1090
1100
1110
1120
1130
1140
1150
1160
1170
1180
1190
1200
1210
1226
1230

K=1/(S8q/Lamq+l/Alfau) ! W/m2K, Wirmedurchgangskoeff.
Qd=K*ASa%* (T2-Tu)

Dt=(Qd*Sq)/(Lamq*A5a)

T3=T2-Dt

IF ABS(T31-T3)<=.1 THEN 1090

GOTO 950

Qsa=Eps5#%Cs*ASa* ((T3+273)/100) 4

Ql=Qa

Q2=Qsi+Qsa+Qd

Qu=~(1-A)*Qa/A+QsatQd

IF Dat=~1 THEN 1150

GOTO 1160

PRINT USING 1220;T2,T3,Ql,Q2,Q1-Q2,Qv,Qa,Qsi,Qsa,qQd

IF ABS(Q1-Q2)<Dq THEN PRINT USING 1220;T2,T3,Ql,Q2,Ql-Q2,Qv,Qa,Qsi,Qsa,Qd
NEXT T2

PRINT

NEXT A

PRINT

PRINT

IMAGE 4(5D.D),X,6(5D.D)

IMAGE 3X,"T2",5X,"T3",5X,"Ql",5X,"Q2",4X,"Ql-Q2",4X,"Qv", 5X,"Qa", 5X, "Qsi", 4

X,"Qsa",4Xx,"Qd"

1240

END
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300
310
320
330
340
350
360
370
380
390
400
410
420
430
440
450
460
470
480
490
500
510
520
530
540
550
560
570
580
590
600
610
620
630
640

! Heizleistung des GaAs-Tiegels der HWC-Quarzglasapparatur

! 24.9.91,
OPTION BASE 1
!

PRINTER IS 9

wH.T"

PRINT TAB(20),"Heizleistung-Tiegel HWC-Quarzapparatur"
PRINT TAB(20),"---c-vmocccm i cc e cr e e

!
!
Epstl=, 64

! Emissionskoeff. Tiegel
Epst2=,36 ! Emissionskoeff. GaAs
Epst3=Epstl ! Emissionskoeff. Tiegel
Epsl=.5 ! Emissionskoeff. Quarzglas-Segment 1
Eps2=.85 ! Emissionskoeff. Quarzglas-Segment 2
Eps3=.88 ! Emissionskoeff. Quarzglas-Segment 3
Epsé4=.96 ! Emissionskoeff. Quarzglas-Segment &
Eps5=,97 ! Emissionskoeff. Quarzglas-Segment 5
Rtl=1-Epstl ! Reflektionskoeff. Tiegel
Rt2=~1-Epst2 ! Reflektionskoeff. GaAs
Rt3=~Rtl !  Reflektionskoeff. Tiegel
Tt=1300 ! Tiegeltemp.
Cs=5.67 ! W/m2K4, Strahlungszahl
G=9.81 ! m/s2, Erdbeschleunigung
Lamasl=.056 ! W/mK, Wirmeleitf. Arsendampf
Lamas2=.052 ! W/mK, Wiarmeleitf. Arsendampf
Nueas2=4 .7E-5 !t m2/s, kinemat. Zihigkeit
Pras2=1.16 ! Pr-Zahl Arsendampf
D1=~.115 ! m, 3dusserer Durchmesser Tiegel
D2=.125 ! m, innerer Durchmesser Quarzglasrohr
D3=.130 ! m, A3dusserer Durchmesser Quarzglasrohr
Ll=.11 ! m, Tiegellinge
Ll=.11 ! m, Linge Quarzglasrohr-Segment 1
L2=.2 ! m, Linge Quarzglasrohr-Segment 2
L3=.26 ! m, Linge Quarzglasrohr-Segment 4
At1l=PI*D1*L1l ! m2, seitliche Tiegeloberfliche
At2=PI*D1"2/4 ! m2, obere Tiegeloberfliche
At3=At2 ! m2, wuntere Tiegeloberfliche
Al=PI*D2*L1 ! m2, Oberfliache Segment 1
A2=PI*D2%L2 { m2, Oberfliche Segment 2
A3=PI*D2"2/4 ! m2, Oberfliche Segment 3
A4=PI*D2%*L3 ! m2, Oberfliche Segment 4
A5=A3 ! m2, Oberfliche Segment 5
Fitll=l ! Einstrahlzahl
Filtl=Fitll*Atl/Al ! Einstrahlzahl
R=D2/D1 ! Berechnungsbeiwert zur Fit22
H=L2/(D1/2) ! Berechnungsbeiwert zur Fit22

Fit22=,5%(1-R"2-H"2+( (14+R"2+H"2)"2-4%R"2)".5) !
Fi2t2=Fit22%At2/A2 ! Einstrahlzahl

Ki=(D1/2)/L2 ! Berechnungsbeiwert zur Fit23
K2=(D2/2)/L2 !  Berechnungsbeiwert zur Fit23
X=1+(1+K2"2)/K1"2 ! Berechnungsbeiwert zur Fit23
Fit23=,5%(X- (X"2-4%(K2/K1)"2)".5) ! Einstrahlzahl
Fi3t2=Fit23*At2/A3 ! Einstrahlzahl

R1=Dp2/D1 ! Berechnungsbeiwert zur Fit34
H1=L3/(D1/2) ! Berechnungsbeiwert zur Fit34

Fit34=,5%(1-R1"2-H1"2+( (1+R1"24H1"2)"2-4*R1"2)".5)

Fi4t3=Fit34+*At3/A4 | Einstrahlzahl

K3=(DL/2)/L3 !  Berechnungsbeiwert zur Fit35
K4=(D2/2)/L3 ! Berechnungsbeiwert zur Fit35
X1=1+(1+K4"2)/K3*2 ! Berechnungsbeiwert zur Fit35
Fit35=.5%(X1-(X1"2-4%(R4/K3)"2)".5) ! Einstrahlzahl
Fi5t3=Fit35%At3 /A5 ! Einstrahlzahl

!
!
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650  PRINT USING 1630
660 FOR D=1 TO 8 STEP 1
670 IF D=1 THEN 690

680 GOTO 750

690 A=.25 ! korrig. Absorptionsbeiwert Quarzglas
700 T1=697 ! C, Temp. Segment 1
710 T2=327 ! C, Temp. Segment 2
720 T3=312 ! C, Temp. Segment 3
730 T4=181 ! C, Temp. Segment &4
740  T5=120 ! C, Temp. Segmebt 5

750 IF D=2 THEN 770
760 GOTO 830

770 A=.3

780 T1=~741
790  T2=337
800 T3=320
810  T4=~205
820 T5=~137

830 IF D=3 THEN 850
840 GOTO 910

850 A=.35

860 T1~781
870 T2=~347
880 T3=327
890  T4~227
900 T5~153

910 IF D=4 THEN 930
920 GOTO 990

930 A=.4

940 Ti~818
950 T2~357.5
960 T3~333
970  T4~247.5
980 T5~168

990 IF D=5 THEN 1010
1000 GOTO 1070

1010 A=.45

1020 T1~852

1030 T2~367.5

1040 T3~=340

1050 T4~267

1060 T5=-181

1070 1IF D=6 THEN 1090
1080 GOTO 1150

1090 A=.5

1100 T1-884

1110 T2-377.5

1120 T3=346

1130 T4=285

1140 T5=194

1150 IF D~7 THEN 1170
1160 GOTO 1230

1170 A=-0.

1180 T1=700

1190 T2=352

1200 T3-T1

1210 T4=653

1220 T5~T4

1230 1IF D=8 THEN 1250
1240 GOTO 1310

1250 A=O.

1260 T1=700

1270 T2~T1

1280 T3=T1

240



1290 T4=653

1300 T5=T4

1310 ¢

1320 ¢

1330 Etl=Epstl*Cs*((Tt+273)/100)"4 ! VW/m2, emittierte Leistung Tiegel

1340 Et2=Epst2#Cs*((Tt+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Tiegel

1350 Et3=Etl ! W/m2, emittierte leistung Tiegel

1360 El=Epsl*Cs*((T1+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Segment-]l
1370 E2=Eps2*Cs*((T2+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Segment-2
1380 E3-Eps3+*Cs*((T3+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Segment-3
1390 E4=Epsé4*Gs*((T4+273)/100)"4 { W/m2, emittierte Leistung Segment-4
1400 ES5=Eps5*Cs*((T5+273)/100)"4 ! W/m2, emittierte Leistung Segment-5
1410 Qstl=Atl*/Et1+(Rtl-1)*Fitl1*El)

1420 Qst2=At2%(Et2+(Rt2-1)*(Fit22*E2+Fit23*E3))

1430 Qst3=At3*(Et3+(Rt3-1)*(Fit34*E4+Fit35%ES))

1440 QL1=PI*L1*(Tt-T1l)/(LOG(D2/Dl)/(2%Lamasl))

1450 Tstas2=,5%(Tt+T2) ! C, Stoffbezugstemp. Arsendampf

1460 Betaas2=1/(Tstas2+273) ! 1/K, rduml. Wirmeausdehnungskoeff. Ars
endampf

1470 S=D2/2 ! m, charakteristische Linge

1480 Gras2=G*Betaas2*(Tt-T2)*S"4/(Nueas2”2+%L2) ! Gr-Zahl Arsendampf

1490 Nuas2=.52%(Gras2*Pras2)”.25 ! Nu-Zahl Arsendampf

1500 Alfas2=Nuas2*Lamas2/S !t W/m2K, Wirmelbergangskoeff. Arsendampf
1510 Qlk2=~Alfas2#%A2%(Tt-T2) '

1520 Tstas3=.5%(Tt+T3) ! €, Stoffbezugstemp. Arsendampf

1530 Betaas3=1/(Tstas3+273) ! 1/K, rauml. Wirmeausdehnungskoeff. Ars
endampf

1540 Gras3=G*Betaas3#(Tt-T3)*S"4/(Nueas2”2%L2) ! Gr-Zahl Arsendampf

1550 Nuas3=.52%(Gras3*Pras2)”.25 ! Nu-Zahl Arsendampf

1560 Alfas3=Nuas3*Lamas2/S ! W/m2K, Wirmelbergangskoeff. Arsendampf
1570 Qlk3=Alfas3*A3*(Tt-T3)

1580 Qlk~Ql1+Qlk2+Q1k3

1590 Qt=~Qstl+Qst2+Qst3+Qlk

1600 PRINT USING 1610;A,T1,T2,T3,T4,T5,Qstl,Qst2,Qst3,Qll,Q1k2,Q1k3,qQt

1610 IMAGE 2X,(3D.2D),5(5D),3(6D),(5D),2(6D),(7D)

1620 NEXT D

1630 1IMAGE 6X,"A",4Xx,"T1",3X,"T2",3X,"T3",3X,"T4",3X,"T5",2X, "Qstl", 2X, "Qst2",2

X,"Qst3",2X,"Ql1", 2X, "Qlk2",2X, "Q1k3", 3X, "Qt"

1640

END
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