Verbindingstechnieken voor
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In een electronenbuizenindustrie neemt het verbinden van
metaal met metaal en metaal met niet-metaal door middel
van solderen een belangrijke plaats in. De soldeer-
verbindingen die gebruikt kunnen worden voor het
verbinden van vacuumcomponenten, alsmede voor het
maken van vacuumdichte omhullingen, vragen hierbij
speciale aandacht. Zo is het gebruik van vioeimiddelen bij
het solderen van metalen onderdelen voor vacuumsystemen
niet toelaatbaar. Vlioeimiddelen bevatten in het algemeen
componenten met hoge dampspanningen die bovendien
veelal chemisch agressief zijn. Na het solderen zijn zij zeer
moeilijk van de gesoldeerde onderdelen te verwijderen. Na
de 2e wereldoorlog zijn verschillende methodes ontwikkeld
om fluxvrij te kunnen solderen door zuurstof uit de
omgeving van het te solderen werkstuk weg te houden. Dit
kan gebeuren door het solderen in een reducerend of inert
gas uit te voeren, of - speciaal de laatste jaren - in
vacuum.(1)
Technieken die tegenwoordig veel worden toegepast zijn:
1. Metaal-metaal verbindingen:

1:1. Hoogfrequent solderen

1:2. Solderen in een oven (reducerend of inert gas)

1:3. Vacuiimsolderen
2. Keramiek-metaal verbindingen

2:1. Metalliseren en solderen

2:2. Verbinden met behulp van smeltkeramiek

2:3. Thermocompressieverbindingen
3. Combinatie van technieken

1. Metaal-metaal
verbindingen

1:1. Hoogfrequent solderen }
(inductief verhitten) v
By deze methode wordt het werkstuk in

een wisselend magneetveld van een in-

ductiespoel gebracht waardoor een

stroom in het werkstuk geinduceerd

wordt (zie fig. 1). De aanwezige oxyden L
kunnen worden verwijderd onder door- " @
stroming van een reducerend gas vol- H D
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Deze reduktiereaktie kan by een gegeven A atngsiichaam (grafiet
temperatuur verlopen indien de hoeveel-
heid waterdamp in de waterstof een ze-
kere waarde niet overschrijdt. Het 1s aan
te bevelen om het reducerende gas voor S T
de verhitting van het werkstuk al enige
tijd door de omhullende ballon te voeren.
Het hoogfrequent solderen in een redu-

cerend gas wordtin hetalgemeen toege- | Figuur 1 Opstelling voor H F solderen

14 Jrg. 21 ® No 5 ® september/oktober 1981

past voor het solderen van metalen on-
derdelen van kleine afmetingen. Het 1s
een biyzonder snelle methode om zonder
gebruik van vloeimiddelen vacuumdich-
te soldeerverbindingen te maken. Voor
het solderen van grote werkstukken le-
vert de ongelijkmatigheid van H.F ver-
hitting dikwills problemen op Dit kan
nog enigszins ondervangen worden
door het aanbrengen van stralingsscher-
men om het te solderen werkstuk (indi-
rekte verhitting) maar ook dan stuit men
bij niet symmetrische delen op proble-
men.

Enkele voorbeelden van H.F. gesoldeer-
de verbindingen zijn te zien in fig 2. Hier-
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Figuur2 H F Soldeerverbindingen

bij zijn CrNi stalen balgen met AuCuNi
gesoldeerd aan respectievelijk een CrNi
stalen flens, een CrNi stalen cilinder die
later argon arc in een flens gelast wordt
en een fernicobuis waaraan na het solde-
ren nog glas gesmolten kan worden.

Fig. 3 geeft een toepassing van een der-
gelijke verbinding. Deze figuur toonteen
bewegingsmechaniek dat wordt toege-
past om van buiten de omhulling compo-
nenten in een vacuumombhulling te kun-
nen verplaatsen. Door rotatie van de bui-
tencilinder A wordt aan de as B een
draaiende beweging gegeven waardoor
een preparaat dat aan de as B is beves-
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Figuur 3 Bewegingsmechariek

tigd in elke gewenste stand kan worden
gebracht Met technische ingrepen kan
deze draaiende beweging binnen de va-
cuumombhulling in een rechtlijnige of een
combinatie van beide worden omgezet.

Het blijkt mogelyk om op deze wijze alle
gewenste variaties in beweging binnen
vacuumombhullingen te realiseren.

Figuur4  H.F. gesoldeerde Al,O 4
metaalverbindingen

Fig. 4 geeft een aantal keramiek-metaal
verbindingen die HF gesoldeerd zijn. Er
is hierby uitgegaan van gemetalliseerd
keramiek waarop In hoofdstuk 2:1 zal
worden ingegaan.

1:2. Solderen in een oven onder
atmosferische druk

Zoals reeds in de voorgaande paragraaf
1s vermeld, bljkt het hoogfrequent ver-
hitten minder geschikt te zyn voor het
solderen van grotere en niet symmetri-
sche werkstukken.

Tevensis by het solderen van een grotere
massa van keramiek de kans op sprong
door een te snelle verwarming groot
Hierdoor is het gewenst om een gedefi-
nieerde opwarmsnelheid te realiseren
Daarvoor kan van een speciale oven ge-
bruik worden gemaakt waarin in een re-
ducerend of neutraal gas gesoldeerd kan
worden (fig. 5). Het soldeervat 1s hierbij

uur 5 Oveninstallatie voor het
reducerend solderen

uitgevoerd in CrNi staal en verbonden
met een vacuumleiding en diverse gaslel-
dingen, zodat na enkele malen evacue-
ren en spoelen met het te gebrutken gas,

een zuurstof- en watervrije atmosfeer
verkregen wordt. Het toegevoerde gas
wordt, indien het waterstofhoudend s,
door een Pd catalysator gevoerd om
zuurstof om te zetten in water en door
met fosforpentoxyde gevulde cilinders
geleid om het te drogen waardoor een
dauwpunt van < -72°C of lager bereikt

wordt Dit lage dauwpunt is vooral
noodzakelijk by het solderen van CrNi
staal Enkele toepassingen van ovensol-
deren vindt men in de figuren 6-7-8 en 9.
in fig. 6 zyn de Ni electroden op de door-
voerpennen binnen de omhulling gesol-
deerd met AgCu. H F. verhitten zou in
dit geval door de plaats van het solderen
tot grote moeiljkheden geleid hebben.
Fig 7 toont een verbinding van CrNi sta-
len balgen met CrNi stalen flenzen van
een diameter van § 180 mm, gesoldeerd
met AuCuNi H.F. verhitting zou in dit
geval een zeer groot vermogen eisen.

In fig. 8 ziet u een asymmetrisch werk-
stuk van Cu waarby ongeveer 100 sol-
deernaden via 3 soldeerprocessen met
AgCu gesoldeerd ziyn. Er is gesoldeerd
bij temperaturen van respectieveljk
860°C, 830°C en 800°C. Tidens het sol-
deren by 860°C en 830°C is zoveel Cu uit
het basismateriaal in het eutectisch Ag-
Cu opgelost dat de verbindingen hierby
gemaakt, vacuumdicht en gepositio-
neerd biyven bij de volgende processen
van respectieveljk 830°C en 800°C.

In fig. 9 zyn in een oven gesoldeerde ke-
ramiekmetaalverbindingen  weergege-
ven die door hun afmeting, de grote
massa van keramiek of de plaats van sol-
deren moeilijk H.F. te solderen zijn.

1:3. Vacuumsolderen

Vacuumsolderen kan men toepassen bi).
- Metalen zoals Ti, Ta, Nb en Cu (met
zuurstofvrij) die biy het solderenin eenre-
ducerende atmosfeer erg bros worden of
de zgn. waterstofziekte vertonen

- Chroomnikkelstaal, dat afhankelijk van
de hoeveelheid toegevoegde compo-
nenten Nb en Ti, soms oxydatiever-
schijnselen vertoont bij het solderen in
een reducerende atmosfeer.

- Verbindingen die geen gasinsluitsels
mogen hebben, zoals by het solderen
van grote vlakken {byv. sputtertargets)
waarbij gasinsluitsels tussen trefplaat en
koelsysteem desastreuze gevolgen kun-
nen hebben (2)}.

- Alle andere soldeernaden waarbij men
er zeker van wil zijn dat er geen gasin-
sluitsels aan de binnenzijde van de va-
cuumomhulling in de soldeernaad voor-
komen.

Voor het solderen in vacuum moet er
nauwlettend op worden toegezien welke
solderen gebruikt worden. Soldeersoor-
ten die elementen met hoge dampspan-
ningen bevatten, kunnen een vacuum-
oven dermate vervuilen dat de gebruikte
elementen later als ongewenste veront-
reinigingen in andere soldeerverbindin-
gen worden aangetroffen

Een voorbeeld van een in vacuum gesol-
deerd product is weergegeven in fig 10.
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koelsysteem
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Figuur 10a  Vacuum soldeerinstallatie

Figuur 8 Asymmetrisch werkstuk met 100
soldeernaden, gesoldeerd met AgCu op
respektievelijk 860°C, 830°C en 800°C
fafm =400 x 150 mm)

Frguur 9  Keramiek-metaalverbindingen
van grote afmetingen (@ 120 mm) of grote

Figuur 10b
wanddikte (=20 mm)

soldeeroven

Inwendige van vacuum
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Een sputtertarget is hierbij gesoldeerd op
een koelplaat Fig 10a geeft een va-
cuumsoldeerinstallatie weer voor tem-
peraturen tot 1600°C en drukken tot
10-5torr* enfig 10b laat het inwendige
van deze oven zien

2. Keramiek-metaal
verbindingen

2:1. Metalliseren en solderen

Omdat men in de ultra-hoogvacuum-
techniek in het algemeen gebruik maakt
van Al,O, keramiek met 96-98% zuiver-
heid zullen we ons hiertoe beperken
Waar verder over keramiek wordt ge-
sproken wordt Al,O; bedoeld. In die ge-
vallen waar keramiek met een hoge zur-
verheid geéist wordt, moet men andere
metalliseringsmaterialen gebruken dan
hierna worden beschreven.(3) De me-
thode van metalliseren en solderen is de-
zelfde als die nu besproken wordt.

Voorbehandeling van keramiek

Hoewel de laatste jaren de kwaliteit van
het keramiek uiterst betrouwbaar is, ver-
dient het toch aanbeveling om het uit-
gangsmateriaal op haarscheuren te con-
troleren. Dit kan zeer eenvoudig visueel
gebeuren, door het mateniaal in inkt te
dompelen en daarna te spoelen in water
Na het spoelen zal de inkt in eventueel
aanwezige haarscheurtjes achterbljven.
Voor het metaliseren wordt het kera-
miek zorgvuldig gereinigd.

Voor de metalilisering van keramiek {96-
98%) wordt over het algemeen een poe-
dermengsel van 4 gewichtsdelen molyb-
deen en 1 deel mangaan gebruikt

Met nitrocellulose + butylacetaat maakt
men van dit mengsel een dunne pasta die
men met een penseel op de gewenste
plaats op het keramiek aanbrengt.

Na drogen wordt de laag gedurende 45
minuten gestookt bij 1400°C in een redu-
cerend gas (H,/N,). Als een nikkel hou-
dend soldeer gebruikt wordt, kan recht-
streeks op de ingestookte MoMn laag
gesoldeerd worden. Nikkelhoudende
solderen zyn echter over het algemeen
niet erg ductiel, zodat meestal wordt
overgegaan op AgCu (eutectisch) of zui-
ver Ag. In dit geval moet echter de inge-
stookte metalliseerlaag, om een goede
bevochtiging te verkrijgen, worden
voorzien van een electrochemisch aan-
gebrachte nikkellaag (laagdikte = 10
um}.

Voorbehandeling metaal
In het algemeen wordt het gemetalliseer-
de keramiek aan fernico gesoldeerd we-

* 1 torr = 133,322 Pascal
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- gens de geringe urtzettingsverschillen

tussen fernico en keramiek. Bjyj het ge-
bruik van metalen die veel meer of min-
der uitzetten dan keramiek, moeten vaak
speciale maatregelen getroffen worden.
In de loop van dit artikel wordt hierop
nog nader ingegaan. Het fernico onder-
deel ondergaat de volgende behandelin-
gen:

a. ruwen van het opperviak door poeder-
stralen,

b stoken in reducerende atmosfeer by
850°C gedurende 10 min.

c. afhankeljk van het te gebruiken sol-
deer, al dan niet galvanisch vernikkelen
(zie voorbehandehng keramiek).

In figuur 11 zyn de aldus behandelde de-
ien nog eens schematisch weergegeven.

termico of OFHC koper

— keramiek

F/guur771 “Schematische weergave van
voorbehandeld keramiek en metaal

Bij hetsolderen verdient het aanbeveling
om de metalen delen {fernico) vanwege
de iets grotere uitzetting dan keramiek
aan de buitenziide te plaatsen (fig. 12}
waardoor na het afkoelen het keramiek
op druk wordt belast Naast de reeds ge-
noemde keramiek-metaalverbindingen
van fig. 4 en fig 9 die respektievelijk H.F.
en ovengesoldeerd zijn, zien we nog en-
kele voorbeelden in fig 12-13 en 14. Bij
het voorbeeld in fig. 12 1s een keramiek
venster van 90 mm diameter gesoldeerd
in een fernico cilinder. Tegelijk met het
venster is de bovenflens gesoldeerd met
AgCu (Ts=780°C). De andere soldeer-
verbindingen zijn vooraf met Ag (Ts =
960°C) gesoldeerd. Dezelfde systemen
zijn ook uitgevoerd in Cu in plaats van
fernico Wegens de grote uitzetting van
Cu wordt hierbij een molybdeen hulp-
stuk rondom de cylinder A geplaatst (zie
fig. 14) om de soldeercapillair bij de sol-
deertemperatuur (800°C) op de gewens-
te grootte te houden. Bij de genoemde
Cu uitvoering is het koelsysteem achter-
wege gelaten. Het voorbeeld van fig 13
toont een kopse verbinding die by uitzet-
tingsverschillen op afschuiving wordt
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Figuur 13 Montagevoet (kopse verbinding)

Figuur 14 Drukvenster in koperen omhulling

belast Bij kopse verbindingen is een
ductiel soldeer dan ook aan te bevelen.
In fig. 9 is de meest hinks getoonde kera-
miek-metaalverbinding eveneens kops
uitgevoerd. Het betreft hier een kera-
miek-fernico verbinding gesoldeerd met
Ag (Ts = 960°C).

2:2. Verbinden met behulp van
smeltkeramiek

Een smeltkeramiekverbinding wordt
over het algemeen toegepast voor door-
voeren van pennen in keramiek en bij
klemne omhullende keramiek-metaalver-
bindingen Er zijn diverse soorten smelt-
keramieken (4), deze worden verdund
met nitrocellulose + butylacetaat, met
behulp van een penseel op de gewenste
plaats aangebracht. De voorbehandelin-
gen van het metaal en de keramiek zijn
gelijk aan die van gemetalliseerde verbin-
dingen. De verbindingstemperatuur is
1300°C. Na het maken van de verbin-
ding s herverhitting tot 850°C goed mo-
gelijk Dit betekent dat op andere plaat-
sen van het werkstuk nog met AgCu
(800°C) gesoldeerd kan worden. Als
doorvoermateriaal voor pendoarvoeren
wordt in het algemeen molybdeen ge-
bruikt. Tot pendiktes van 1,5 mm treden
geen moeilykheden op. Ook is het moge-
lijk om dunwandige molybdeen busjes in
te smelten {(wanddikte 0,1 tot 0,2 mmy).
Tot een buisdiameter van 4 mm zijn de
resultaten gunstig gebleken. Naast de
diameters van de pen of de diameter van
de bus moet tevens in verband met uit-
zettingsverschillen tussen molybdeen en
keramiek op de lengte van insmeiten
worden gelet.

Een insmeltlengte van 2 mm blikt ge-
schikt, Bijgrotere wanddikteshetaan te:
bevelen om deze ter plaatse van de in-
smelting te reduceren tot 2 mm (fig. 6).
Fig. 15 geeft een schematische weerga-
ve van een pendoorvoer

Enkele voorbeelden van met smeltkera-

)

smeltkeramiek
uva
s SO
N N SN\ N )

keramiek

metaal

—

Figuur 15 Schematische weergave van
pendoorvoer met smeltkeramiek
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mieken gemaakte verbindingen zjn
weergegeven in fig. 16-17 en 18.

Fig 16 toont een aantal pendoorvoeren
en daarnaast enige omsluitende buisver-
bindingen

Fig 17 geeft een combinatie van smelt-
keramiek met een gemetalliseerde, ge-
soldeerde keramiek-metaal verbinding
weer. In dit geval wordt de metalliseer-
laag aangebracht vooér het maken van de
smeltkeramiekverbinding.

Fig 18 geeft een verbinding voor het
aansluiten van een thermocoax verwar-
mingskabel. Ook hierby wordt na het
maken van de verbinding met smeltkera-
miek met AgCu (800°C} gesoldeerd, en
wel om de kern, respektievelijk buiten-
mantel van de thermocoaxkabel metde 2
geisoleerde bussen A en B te verbinden.

2:3. Thermo-compressie-
verbindingen

De thermo-compressieverbinding Is een
techniek die vooral de laatste b jaar toe-
passing vindt.(5) In het algemeen werd
deze methode van verbinden in eerste in-
stantie gebruikt voor het verbinden van
isolatoren, b.v. keramiek en glas. De
laatste jaren echter wordt deze techniek
ook toegepast voor het maken van kera-
miek-metaal verbindingen. Een goede
vacuumdichte verbinding kan gemaakt
worden op een wijze zoals schematisch
is weergegeven in fig. 19. Hierby moeten
de volgende punten in acht worden ge-
nomen:

- voorbewerking keramiek (zie 1:1).

- voorbewerking van het verbindings-
materiaal: reduceren bij een temperatuur
die afhankelijk 1s van het toegepaste me-
taal.

- verbindingstemperatuur * ca. 90% van
het smeltpunt van het verbindingsmate-
naal

- de vereiste druk tijdens het verbinden
hangt sterk af van de hardheid en van de
eventuele aanwezigheid van een oxyde-
huid op het tussenmateriaal. Deze druk
(gemeten na deformatie van het tussen-
materiaal higt tussen 10 en 250 kg/cm?}.
- atmosfeer . reducerend, neutraal gas
of lucht afhankelijk van het verbindings-
materiaal.

- verbindingstijd : over het algemeen
wordt een tijd van 2 min. aangehouden
maar het mag ook veel korter zijn.

Als tussenmateriaal wordt in veel geval-
len Al gebruikt doch ook met Pb, Cu, Pt,
Fe en Ni zijn reproduceerbaar vacuum-
dichte verbindingen te realiseren.

In fig. 20 wordt de opstelling voor het
maken van deze verbindingen schema-
tisch weergegeven en fig 21 geeft de
opstelling in werkelijkheid weer. Enkele
voorbeelden van deze verbinding zijn
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Figuur 16 Verbindingen met smeltkeramiek
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Figuur 17 Pendoorvoeren door middel van
smeltkerarmiek in combinatie met
gesoldeerde metalliseerverbinding
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Figuur 18 Aansluitstuk thermocoax kabel
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weergegeven in de figuren 22-23-24
Fig 22 toont een geisoleerde doorvoer.
Hierbij ziin 2 metalen delen (aluminium)
verbonden met een tussenliggende kera-
miek isolatiering. De toegepaste druk be-
droeg 90 kg/cm?, de temperatuur
590°C, de tijd kan worden gevareerd
tussen 2 minuten en 100 usec waarbij va-
cuumdichte verbindingen worden ver-
kregen Fig. 23 toont een verbinding tus-
sen safier en kwarts via Alenin fig. 24 is
een verbinding van een kwarts venster
via aluminium aan fernico weergegeven.
Via een dunwandige fernico bus, gelast
in een CrNi-staal flens, kan deze verbin-
ding ondanks de grote uitzettingsver-
schillen tussen fernico en kwarts tempe-
ratuurschommelingen van 20-250°C
goed weerstaan.

3. Combinatie van
technieken

In fig. 25 1s een mogelijkheid van combi-
natie van de verschillende besproken
technieken aangegeven

Men ziet hierby achtereenvolgens van
beneden naar boven een argon arc las
van een CrNi stalen flens naar een CrNi
stalen bus Deze CrNi stalen bus is bi) de
overgang naar Al vernikkeld en door
middel van een Cu folie (eut CuAl) ver-
bonden Hierna ziet men twee keer een
argon arc gelaste verbinding van Al-Al.
We gaan verder met een thermo-com-
pressie verbinding Al-keramiek waarop
weer een metallische laag is aangebracht
om een fernico bus te kunnen solderen
voor het mogelijk maken van een argon-
arc las naar de CrNiSt aankoppelflens
Voor het verkrygen van een kleine boring
in ¢ 10 mm keramiek zijn 2 keramiek buis-
jes d m.v. smeltkeramiek over de gehele
lengte met elkaar verbonden.
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