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La presente invencidn se refiere a sublimacidén catédica
por plasma y de un modo mds particular se refiere a la técenica de
sublimacidn caidédica conocida como sublimacidén catbédica reactiva,

La técnica de sublimacidn catddica se utiliza actualmen—
5« te para formar una pelicula de material altamente reflectante,
por ejemplo de cromo, sobre un substrato. El cromo se expulsa deg
de un eléctrodo metdlico que es bombardeado con iones o 4tomos
como resultado de una descarga eléctrica producida en un gas iner
te entre un 4nodo y el electrodo de cromo que compone el cdbodo.
10. El gas inerte es normelmente argdén a baja presidn.

La sublimacién catbédica reactiva es una variante de la
$écnica de sublimacién catédica citada, en la cual el gas inerte
se mezcla con una pequefla cantidad de impureza gaseosa que Propor
ciona dtomo de un material diferente lo§ cuales se depositan so-
15. bre la superficie que se ha de recubrir simulténeamente con el mg
tal sublimado del electrodo catbédico. Una de dichas impurezas ga=-
seosas es un gas hidrocarburo que'seaescompone para proporcionar|
4tomos de carbono por lo que la capa depositada por sublimacidn
es un carburo metdlico, Se pueden producir capas de dxido de ni=-
20. tTuTo empleando también la técnica de sublimacidén catddica reacti
Va.

| Los recientes experimentos en el campo de los tubos co-
lectores de energia solar, descrito en la revista'de Vacuum Scien
ce Technology volumen 13 n¢ 5, Septiembre/bctubre 1970 (publicadd
25. por Americam Vacuunm Séciety) en la pdgina 1070 en un articulo +ti-
tulado "Superficies de Absorcidn Selectivas Sclares de Carburo Iig
t4lico depositado por sublimacidn catddica" ha demostrado que la
eficacia de un tubo colector puede mejorar si se recubre con uﬁa

delgada capa uniforme de material que tenga una composicidn iguvall

30. desde unr punto hasta otro ea todos los puntos a la misme profundi



-3 -

dad en la capa, y ofras ciertas propiedades. Desgraciadamente,
esto no se puede conseguir por una sublimacién catédica reactiva

de tipo normal porque los trabajos experimentales han demostrado

gque la cantidad de gas de impurezas presentes en diferentes lugé-

f R

5 res en la zona de deposicidn por sublimacidn catddica, no es sier

pre igual. Por consiguiente, la densidad de los 4tomos de impure-
zas que surgen del gas de impurezas n$ es la misma en todos los
puntos sobre la superficie de la capa que se deposita sobre el
gubstrato.
10, Ia invencién tiene por objeto proporcionar un procedimien
to y un aparato perféccionado para llevar a cabo las sublimacio-
nes catédicas reactiva.

Segin }a presente invencién, se proporciona un procedi-
miento para producir una capa depositada por sublimacidn catdédica,

15, de composicidn y espesor relativamente uniforme, sobre un substra

to tubular alaergado mediante £tomos de sublimacidén reactivas des-

de una impureza gaseosa y desde un electrodo metdlico, simultdnes

[ &5

mente, sobre la superficie del subsirato en una zona de sublima-
cidn que se extiende a lo largo del substrato, en cuyo procedimien
20, tc el electrodo se dispone con su superficie paralela a la super
ficie del substrato y se produce un movimiento de rotacién relar
tivo entre las dos superficies de modo que el subsirato se recu-
hre progresivamente alrededor de sus circunferencias con el mate
rial depositado por sublimacidn catddica, mientras que el flujo
25, de impureza gaseosz se regula en la zona de sublimecidén de modo
cue su flujo entre regiones diferentes a lo largo de la longitud
de la zona de sublimacidn se reduzca al minimo o se evite.

En la ventaja del invento es gue las condiciones segin

las cuales se recubre la superficie del substrato se puede mante-

30. ner de modo que pueda mantenerse también con precisién la comsise
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tencia, calidad y espesor del recubrimiento. En procedimientos de
sublimacidn catddica reactiva de la tecndlogia anterior, la impu
reza gaseosa barre a lo largo de la suﬁerficie del substrato mien
tras tienen lugar la sublimacién catddica, por lo que partes dife
5 rentes de la superficie se revisten en diferentes aftmosferas y la

capa producida no tiene la uniformidad necesaria de calidad y es-

pesor precisos para una capa selectiva de colector de energia so+

lar, por ejemplo.
En un medio de poner en prdctica el procedimiento del

10. invento, la impureza gaseosa se dirige para que fluya a lo largo
de un trayecto gue tiene en la zona de sublimacidn catdédica y se
extiende entre el electrodo y el substrato. En el proceso, el ré
gimen de admisidén de la impureza gaseosa es priaciicemente igual
2 su régimen de consumo en el proceso de sublimacidén cdtodica, vy
15. g. se admite de una manera cuidadosamente controlada. En cada re
gién de la zona de sublimacidn catddica, el gas admitido se con-
sume por lo que efectivamente no se produce un exceso de gas de
impureza que pudiers fluir.a una regidn adyacente y cambiar las

condiciones atmosféricas en la misma. La "ealidad" de la atmésfe-

20. ra a través de la zona de sublimacidn catddica se puede mantener
por lo tanto, El gas de impureza se dirige preferiblemente hacia
el. substrato desde orificios previstos en un tubo conectado a una
fuente de gas de impureza cuidadosamente fegulada: El gas inerte
V.g8., argén se adnite en la cdmara por un orificio de admisidn y
25, se extrae de la cdmara empleando un orificio de salida, por lo

que la presidn parcial del gas inerte permanece constante y la

a’mosféra de gas inerte se repone en la proporcidn necesaria para
evitar la acumwiacidén de gases de impuresa que no sean el admifiu

do intencionadamente. Dichas impurezas nueden surgir durante el

30. proceso de subiimacidn catédica por liberacidn de gases confina-



das en las superficies expuestas a la presidén reducida.

En otra forma de poner en prdctica el procedimiento del

Ux

invento, el movimiento de gas de impureza entre puntos diferente
en la zona de sublimacidn catddica se evita dirigiendo la impure
5e za gaseosa ¥y el gas inerte en el cual es arrastrada para que flust
ya en dngulo recto al substrato tubular. El gas que fluye desde
la zona de sublimacidén catdédica es arrastrado hacia un orificio
de salida de gas mantenido bajo aspiracidén, El orificio de salida
de gas comprende convenientemente un fubo de aspiracidén que se ex
10. tiende longitudinal a una cavidad alargada paralela al eje geomé
trico del electrodo y el substrato. El exceso de gas de impureza
es arrastrado por el flujo gaseoso inerte y confinadq, por lo tap
to, a moverse a través de la zona de sublimacidén catdédica y es
barrido de 1la zona antes de que pueda pasar de una regidn de la
15, ° |zona de sublimacidn eatédica a otra. En este modo de poner en prac
tica el invento, el gas de impureza puede ser admitido en la cé-
mara despuds de mezclarse con el gas inerte y/o el gas inerte se
puede admltir por separado,

El invento comprende ftambién un aparato para realizar la

20. sublimacidn catddica reactiva y producir una capa de revestimien

40 sobre un subsitrato tubular alargado, cuyo aparato comprende
eisctrodo alargado, dispositivos de montaje para sostener el subs
trato, tubular manteniendo una relacidén de separacidn paralela

con el electrodo, una envoltura que define unes cdmara en la cual
25, ha de tener lugar la sublimacidn catddica entre el electrodo y el
substrato, un primer dispositivo para admitir impureza gaseosa en
La cédmara un segundo dispositivo para'regular el flujo de impure-
za gaseosa en una gona de sublimacidn catddica entre el electrodc

el substrato, de modo que el Flujo de impureza gaseosz entre G1
’ P =3

30. ferentes regiones separadas longitudinalmente con relacidn a la
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zona de sublimacidn catddica se evite o reduzeca a2l minimo, y un
tercer dispositivo para producir un movimiento de rotacidn rela-
tivo sin desplazamiento axial entre el electrodo y el substrato,
por lo que todos los puntossobre su circunferencia pasan a través
de la zona de sublimacidn catddica a lo largo de la cual el matg
rial del electrodo se sublima simultdneamente hacia el substrato.

En un aparato del invento, se utiliza un orificio de esg
cape para establecer y/o mantener la zona en la cual fiene lugar]
la sublimscidn catdédica 2 baja presidn, medios de admisidn para
admitir un gas inerte y una cantidad controlada de impureza ga-
seosa en la zona, y un orificio de salida para exiraer gas y cual
quier exceso de gas de impureza de la zona; en cuyo aparato el
dispositivo de entrada y la salida se sitﬁan,de tal modo, con
respecto a la posicidn del substrato que se desea revestir, -que
el flujo gaseoso entre los mismos se extiende précticamente a
través, en lugar de hacerlo en un plano que define una zona a lo
largo de la cual el material depositado por sublimacidn catddics
desde el electrodo pasa hacia la pésicidn del substrato. La su-
blimacidn catbédica tiene lugar simulidneamente en todos los pun-—
$9s a lo largo de laz zona por lo que, para revestir el substrato
tubular, se puede mantener conﬁra el desplazamienﬁo\axial v girar
sinplemente alrededor de su eje geométrico para cubrir su super-
ficie con material sublimado. ' .

En una variacidn del aparato, una partida de substrato
ubulares, colccados con sus ejes paralelos, se montan coaxial-
mente en un anillo alrededor de un electrodo central fijo cuya

longitud es aproximadamente igual o mds largza aque la longitud de

=

snubstrato que se desea revestir por sublimacidn catbddica. Los

substratos giran cada uno alrededor de sus ejes respectivos dura

[ £53

te la sublimacidn catbdica por lo que un conjunto de los mismos
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se reviste en una sola-operacién de sublimacién catdédica. El gag
de impureza se puede admitir a través de orificios en el electrg
do que pueden ser tubulares para esta finalidad, en una propor-
¢ién controlada, de modo que su régimen de admisidén a la zona de
5 sublimacién catédica sea igual al régimen de consumo en el procg
50 de éublimacidn. En otra variacidn del aparato, una partida de
substratos tubulares, colocada con sus ejes paralelos, se montan
coaxialmente en un anillo y quedan contenidos dentro de un elec-
trodo cilindrico hueco cuyo eje es paralelo al tubo que se deseg

10. revestir,

Una forma de aparato que ha demostrado ser particularmen
te iddénea para revestir ﬁor sublimacién catédica un substrato tu
bular cilindrico, tiene el tubo del substrato dirigido axialmen-
te con.respecto a la cdmara cilfndrica o envoltura. El electrodo
15, de sublimacidén catbdica se extiende loﬁgitudinalmente a la coro~
na circular formada entre el tubo del substrato y la pared cilin
drica de la cdmara., Los orificios de entrada y salida se dispo-
nen también dentro de la corona circular en posicioneé respecti~
vas diametralmente opuestas con respecto al electirodo y adoptan
20, apropiadamente la forma de tubos rectos que fienen orificlos dig
tribuidos a lo largo de sus longitudes y dirigidos preferiblemen
%2 hacia fuers en direccidn a la pared cilindrica de la cdmara.

El electrodo adopta convenientemente la forma de -una barra que

1141

nantiene una relacién de separacidn paralela con el tubo del sub
25. trato en un punto medio entre los {tubos de entrada y de salida,

Durante el proceso de sublimacidn catddica, parte del
naterial del electrodo se deposita por sublimacidén hacia el subg
trato v corre transversal al flujo gaseoso desde los orificios

del tubo de entrada hasta los orificios del tubo de salida. Como

30. en la modalidad de preferencia estos orificios se dirigen hacia
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fuera y sirven también para barrer hacia el tubo de salida las im
purezas situadas en la pared de la cdmara y el electrodo de subll
macién catédica. A medida que progresa la sublimacidn catédica,
el tubo gira, apropiadamente a una velocidad uniforme, para acumum
5. lar una capa uniforme de material depositado por sublimacidn catgi
dica en toda su longitud.
‘Bl invento se describe a continuacidén con mis detalle, 2
tLtulo de.ejemplo tomando como referencia los dibujos adjuntos
que lo ilustra:
- 10. Ia figura 1 es una vista esquemdtica en seccidn, parcial
mente cortada, de un aparato pars revestir por sublimacidén catddi
ca un tubo cilindfico de un colector de energfa solar, tomada a
lo largo de la linea I-I de la figura 2.
Ia figura 2 es una vista en secéién transversal esquemd-
15. tica, tomada a través de la parte centrél del aparato de la figu-
ra 1, a lo largo del plano A~-A; ¥
ILa figura 3 es una vista en seccidn transversal esquemdn
tica a través del aparato de sublimécidn catédica para revestir
simultdneamente una partida de substratos tubulares,
20. La figﬁra 1 ilustra el aparato que comprende una envolty
re de vidrio 1, que forma uns cdmara cilindrica 2 con un extremo
oerrado'por una caperuza perforada 3 y el otro extremo en comuni-
eacién con la boca de escape 4 que se extiende hasta una bomba de
alto vacio, no ilustrada.
25. Un tubo de substrato cilindrico 5 se extiende axialmente

a través de la cdmara 2 y se taponan sus extremos por dispositivo

4]

de montaje de sustentacidén de tapones 6 y 7. El dispositivo de mon
taje 6 es empujado por resorte hacia el dispositivo de montaje.7

por un conjunto formado vor un manguito cilindrico 8, montado dés

30, jizantemente sobre un pasador 9, y que contiene un muelle de com-
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presidén 10, El conjunto permite la rotacidn del dispositivo de
montaje 6. El segundo dispositivo de montaje T se sitida en un ex-
tremo de un eje 11 que se extiende hasta un motor eléetrico 12 y
pasa a través de un tapén obturador rotatorio 13 previsto en el
5e centro de la caperuza 3.

El exterior del tubo 5 y la superficie interior de la
envoltura 1 define una corona circular, que segun se ilustra en

la figura 2 contiene un par de electrodos 13, 16 que se disponen

o

diametralmente. Estos electrodos son tubulares cada uno y de cong
10. truceidn idéntica, aunque el electrodo 15 se fabrica de acero ing

xidable mientras que el electrodo 16 se fabrica de cobre. Segin

se ilustra en la figura 1, el electrodo 15 contiene un tubo diri-
gido axialmente 17 que estd abierto por un extremo en el interior
del electrodo y se proyecta por su otro extremo a través de un cle
15, rre 18 hasta una boca de salida de agua refrigerante, no ilustrada.
Ta pared del electrodo 15 pasa a través de un tapdén obturador 20
adaptado en el extremo de wn tubo aislado 21 cerrado a la caperu
za 3. Una entrada remificada 22 permite la circulacidn de agua

fria a través del electrodo 15 saliendo por el tubo 17 segin in-
20, dican las flechas, Un aislador de vidrio 23 montado en una placa
de sustentacidn 29 sostiene un extremo interior cerrado del eleg
troco 15. Este aislador de vidrio no se extiende a través de fodc

"

el espesor de la placa de sustentacién 29, por 1o que el aisgladox

no se reviste con material conductor durante la sublimacidén catd-

25. dicao
Partes del electrodo 16, correspondientes a las del eleg

trodo 15, llevan los mismos nimeros de referencia pero con virgu
1illa, por lo que no se describirdn por separado.

En la corons circular, en posiciones en un punto medio

30. entre los electrodos tubulares 15 y 16, se colocan un tubo de eny
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trada 27 y un tubo de salida 28, segin se ilustra en la figura 2
pasan cada uno a través de juntas en la caperuza 3 y se cierran
en sus extremos en el interior de la envoltura 1. Sus otros extre

mos, 0 extremos exteriores se extienden, respectivamente hasta

5e wna fuente de argdén que contiene una cantidad controlada de impus
reza gaseosa en forma de metano y hasta una bomba de vacio,

Cadz uno de los tubos 27 y 28 se fabrica de cobre y tie
ne wna linea de orificios distribuidos a lo largo- de su longitud
en el lado encarado al exbterior de la coronaz circular. En el caso
10. de los orificios de admisidn de gas, la seccidn transversal agre+
gads a través de la cual el gas fluya al interior de la cémara es
menor que la seccidn transversal agregada de los orificios en el
tubo de salida de gas por 1o que, en condiciones de funcionamien
to estables, se mantiene una presidn media baja constante en la
15, cdmara 2 y el flujo gasecoso barre de una forma arqueada las dos

mitades de la corona circular con un flujo imperceptible axialme:

| 30

te con respecto a la corona circular,

El aparato funciona a una presidn gaseosa baja.

Ias partes eléctricamente conductoras del aparato, a ex
20. cépcidn del electrodo de cobre 15, se ponen a tierra y el electro
do de cobre tiene un potencial negativo con respecto a tierra. En
la cdmara 2 se produce una descarga idnica y el impacto de iones
positivos sobre el electrodo de cobre hacé que el’ cobre metdlico
sé sublime radialmente,
25. Parte de este cobre se deposita sobre la pared exterior
Zel fubo del substrato 5 sometido a rotacidn. Dursnte esta etapa
inicial del revestimiento del tubo del substrato coan una caps de
cobre, solamente se z2limenta argdn puro enitre el tubo de entrada

27 y el tubo de salida 28, El proceso es, por lo tanto, un nroce

30. so de sublimacidén catddica por plasma normal., Si se desea, la su+

Pl
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blimacidén catédica puede tener lugar sin que pase argén a través
de la cémara 2, aun cuando este sistema deja mucho que desear.

Cuando la capa de cobre que se deposita sobre el tubo 5 ha alcan
zado el espesor deseadp,determinado empiricamente por los pardme
5e tros segin los cuales se somete a sublimacibn catdédica, se forma
una capa a modo de pelfcula metdlica con un alto grado de reflec

tivided de rayos infrarrojos.

las conexiones de los electrodos 15 y 16 se invierten e

| $aud

tonces y el argdén puro se reemplaza con wna corriente de argén con
10. una cantidad controlada de metano como impurezaf

Entonces tiene lugar la sublimaciéﬁ catédica reactiva
entre el electrodo 16 v la capa de cobre o revestimiento sobre el

substrato 5. Ia sublimacién catédica reactiva da por resultado

carbono y hierro, cromo y niquel procedente del electrodo de ace-s

15, ro inoxidable 16, que se deposita sobre la capa de cobre continuz
mente a lo largo de su longitud. EL proceso de sublimacidn catddi
ca continda durante un periodo determinado emplricamente como el
necesario para crear el espesor conveniente de revestimiento de
carburo metdlico sobre el tubo 5. Se determiﬁa por pardmetros fir
20. jos y conocidos durante la sublimacidn catdédica. Como el flujo de
gas en el interior de la corona circular se confina prdcticamente
al mismo plano que la direccidn de descarga del metal sublimado,
y el gas fluye a través de la zona plana én 1a cual se deposita
el metal del electrodo al tubo 5, pero no Iluye en el interior
25. de la ﬁisma, las condiciones gaseosas a través de las cuales se
produce la sublimacidn catédica entre el electrodo y el tubo son
igueles en toda la longitud del tubo. De este modo se asegura la
consistencia de espesor ¥y composicidén de la capa depositada por

sublimacidn catédica, porque el gas & través del cual se ha pro-

30. ducido la sublimazcidn catdédica se extrae de la corona circular 2
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antes de que tenga tiempo de recircular en direceidn axial a
otras regiones de la zona de sublimacidn catddica.

Se puede emplear diversos metales para la capa de depo-
sicidn por sublimacidn cdtddica para conseguir un revestimiento
de gren reflectividad sobre el tubo del substraio, Por ejemplo,
se pueden emplear plata u oro en lugar de cobre., De igual modo,
en lugar de acero inoxidable para el electrodo 16, se pueden em-
plear otfros metales, por ejemplo molibdeno, cromo, hierro, tungs|
teno, niquel, tantalo, o aun titanio, aun cuando los resultados

no son tan buenos cuando se emplea titanio., De igual modo, aungu

[}

el metano y el argén constituyen la mezcla gaseosa preferible pa
ra la sublimacidén catddica reactiva, se pueden emplesr otros hi-
drocarburos o impurezas gaseosas de acuerdo con la composicidn
de la caﬁa requerida y otros gases para. proporcionar siliciuros,
boruros y otras composiciones,

Se consiguen los mejores resultados cuando la cdmara 2

6

se rarifica a una presidn inferior a 10~ torr durante varias ho

ras, por lo que se produce una concentracidn imperceptible de ga-

ses residuales en la cdmara que pudieran contaminar el gas inerte

que fluye a través del sistema durante la primera etapa de subli-

macidn catdédica. Normaimente el cobre se deposita por sublimacidn

catédica con un potencial de menos 1400 voltios sobre el electro-
do de cobre y a una presidn gaseosa en 1a cdmara 2 de 0,2 torr,
Durante la etapa de sublimacidn catdédica de cobre deberé mantenexn
se un caudal mayor dé gas argén a través de la éémara.

Ia concentracifn de metano en el argén durante la segun-
da etapa de sublimacidn catdédica depende de la corriente de Sh—
blimacién, el drea superficial del electrodo de sublimacidn y el

caudal. ILa concentracidn de metano determina la composicidn de 1g

pelicula de carburo en cuznto laz relacidn de Ztonos metdlicos a
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4tomos de carbono en la capa. Una indicacidn de esta composicidn
es la resistencia eléectrica por metro cuadrado. En la prédctica,
ge ha averiguado que se consigue una calidad 6ptima de pelicula

cuando la resistencia eléctrica por metro cuadrado de la pelicu-

sicidn continda hasta que se ha acumulado un espesor de aproximg
demente 1077 metros de pelfcula de carburo metédlico.
Los detalles que siguen se relacionan con un empleo ex-
perimental del aparato descrito anteriormente:
| Voltaje del Revestimiento 14007
Corriente del revestimiento 30CmA

Tiempo de Recubrimiento para una
doble capa (Cobre més mezcla de

carburo de hierro, cromo y niquel) 50 Minutos
Presidén Gaseosa (tipica) _ 1,5 x 107 Torr
Composicidn del gas para el

revestimiento de carburo 8% Metano en Argén
Velocidad de rotacidn del tubo

del substrato 11 R.P.M.

Ionzitud del Tubo del Substrato 1,5 m

Didmetro mdximo del Tubo del

Subsitratc ' 50 mm

Orificios de admisidn de gas Longitudes de 1 cm

de tubo con un 4ni
ma de. 0,300 mm de
didmetro, separacio
nes_de 70 mm en tuT
bo de 13 mm de did
metro exterior con
un espesor de pa-
red de 1 mm.

Orificios de salida de gas Orificios de 1 mm
de didmetro en Hubod
con un espesor de
pared de lmm, did-
netro exterior 13
mn, 100 mm entre
centros.,

Caudal 0,11 cc/segundo a
3.7.P.
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Didmetro exterior de la cdmara de
vidrio 10 cm

Espesor de pared de la cdmara 5 mm

Didmetro exterior de los electrodos :
negativos ) 13 mm,

Ia figura 3 ilustra, en seccidn tramsversal, una forma
modificada de‘aparato para llevar a cabo el revestimiento por su
blimacidn catédica reactiva, en una forma esquendtica y notable-
mente simplificada,

Ta sublimacidn catddica se lleva a cabo en una cavidad
cilindrica provista en el interior de un electrodo tubular 30 dg
acero con su eje vertical y cerrado por sus extremos por placas
extremas (no ilustradas): El electrodo 30 esté.provisto de ser-
pentines de agua refrigerante (no ilustrado) enrollados alrededo
de su superficie exterior. Un electrodo de cobre tubular 32 se
extiende axialmente a travéds del centrﬁ de la cavidad y estd pro
visto de 8 lineas de orificios 33 dirigidos axiaslmente y un tubo
interno en forma de U (no ilustrado) en contacto con el electrod
de cobre 32 y para agua refrigeranfe. Cada una de estas lineas 4
orificio 33 se dirige hacia un substrato tubular respectivo 34.
Ocho de dichos substratos 34 estédn previstos en un anillo dispue
to concéniricamente alrededor qgl electrodo 32 y cada subsirato

se monta por su extremo superior en un soporie rotatorio 35, Ca-

da soporte 35 se mueve por un pifién (no ilustrado) desde una trans

misidn de cadena flexible (ilustrada por una lfnea de rayas) mov.
da desde un eje rotatorio (no ilustrado) que pasa a través de un
iunta en la placa del extremo superior de la cavidad. Las placas
extremas de la cavidad se mantienen a potencial de tierra y se

aislan del electrodo exterior 30 por juantas téricas de un diéﬁe—

tro en seccidn transversal preciso para que exista un espacio de

[

[)

| §0)

tes

separacién entre 1 ¥y 2 mm entre la cara extrema anular del elec



trodo exteriér 30 v cada placa extrema. El espacio de separacidn
anular alrededor de la placa extrema inferior se adapta a una bg
ca de escape para conectarse a una bomba de vacio., El electrodo
central 32 se aisla de la placa extrema superior por un anillo
De de vidrio y pasa a través de la placa extrema por un agujero cu-
yo didmetro es mayor que el del electrodo 32 entre 2 y 4 mm.

Si se efectda una sublimacidn catédica no reactiva pars
producir la primera de las dos capas sobre el subsirato, la en-
volbura se\rellena con argén a presidén reducida y el electrodo
10. de cobre 32 empleado como cédtodo, o la fuente de material y las
placas extremas y el electrodo exterior se utilizan como dnodo.
El gas argén se alimenta en la cémara = través de los orificios
en el electrodo de cobre 32 y escapa a través de la abertura y
alrededor de la placa exirema inferior. Entonces se produce su-
15, blimacidn catddico para depositar una ﬁelicuia de cobre sobre ca
da uno de los substratos tubulares que giran al tiempo de modo
gque se acumula sobre cada uno una pelicula del mismo espesor,

Parz formar la capa de carburc sobre la capa de cobre,

se utiliza el electrodo de cobre 35, como dnodo junto con las

20, placas extremas, y el electrodo exterior 30 se utiliza como cédto
do, por lo que se produce sublimacidén catédica desde la envoltu~
ra exterior de acero. Se alimenta argbn a través de un orificio
de adnisidn en 1a‘placa superior y se admite metano al interior
Gel elecirodo 32 de modo mue su caudal a través de los orificios
25. 33 sean igual a su régimen de consumo durante la sublimacidn ca-
tédica. Las condiciones reinantes en las 8 zonas de sublimacidén
catddica son iguales y, dentro de cada zona no dependen de la dig
tancia a lo largo de la zona paralela al eje del substrato nedi-

da desde la placa extrema superior, Por consiguiente, la capa de

o

30, carburo producida sobre los substratos es de composicidn uniform
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desde un punto a otro sobre el substréto v la capa es de espeson
uniforme,

E1l aparato ilustrado en la figura 3 tiene la ventaja ds
que permite revestir al mismo tiempo una partida de 8 electrodos
5e tubulares. Los detalles siguientes se refieren a un uso experimen
tal del aparato anterior de la figura 3.

7 Vqltaje de Revestimiento 1000V

Corriente del Revestimiento 2,50A

Tiempos de Revestimiento para 8 tubos
10. revestidds con doble capa 50 minutos

1 Torr

Presién de gas total (Tipica) 1,5 x 10~
Velocidad de rotacidn del substrato 11 R,P.M.
Longitud de los tubos de substrato 1,5 m

Didmetro de los itubos de substrato 22 mm

15. Difmetro exterior del electrodo in-
terioxr 25,4 mm
Difdmetro interior del electrodo in~
terior _ 150 mm
Orificios de admisidn de gas Longitudes de 1 on

de tubo con dnima
de 02 mm de didme-
tro y separaciones

20. de 70 mm
Caudal de gas Argbén 0,5 cc/segundos-l
Caudal de metano(aproximado) 0,07 cc/segundos-l

Para poner en préctica el invenﬁo, el gas inerte'sg pue
de admitir en la cdmara de sublimacidn catddica mezclado con el
25. gas de impureza o 2 través de un orificio separado de admisién
v se bombea a través de un orificio de escape 2l régimen necesa-
rio para mantener la presidn dentro de la cdmars a un nivel ele-
gido. ‘

El régimen de emisidn del gas inerte se puede controlar

30, por une vélvula de control gaseoso regulable conectada a la fuen
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te de suministro de gas reactivo y conocida en si por el experto

en la materia.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi
como la manera de realizarlo en la prdctica debe hacerse constar
que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de¢

modificaciones de detalle en cuanto no alteren su principio fundg

mental.
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REIVINDICACIONES

1l.-Procedimiento y aparato para producir una capa deposi-
tada por sublimacidn catbdica sobre un substrato tubular alsp
gado de composicién y espesor relativamente uniformes, subliman
do reactivamente 4tomos de una impureza gaseosa y desde un elec
trodo mecdnico simultéinesmente sobre la superficie del substra
cto procedimiento, cafacterizado porque el electrodo se dispone
con su superficie paralela a la superficie del subétrato y se
produce un movimiento de rotacidn relativo entre lss dos super-
ficies de modo que el substrato se revista progresivamente alrel
dedor de su circunferencia con material de sublimacidn catédica
mientras que el flujo de impureza gaseosa se controla en la zg|
na de sublimacidn catddica de modo gue-su flujo entre regiones
diferentes a 1o largo de la longitud de la zona de sublimaeidn
catddica sereduzca al minimo o se evite.

2.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1,caracterizado
porque la impureza gaseosa fluye a 1o large de un trayecto
que queda en la zona de sublimacidén catbdica y se extiende entr
el electrodo y el substrato, y el régimen de admisidén de le im-
pureza gaseosa es practicamente¢ igual a su régimen de consumo
en el proceso de sublimacidn catddica.

3,~Procedimiento segln la reivindicscidn 2;cafacferizado
'torque el electrodo estd provisto de orificios a través de
lés cuales se admiten le impureza gaseosa a la zona de sublima
¢idn catddica.

4,- Procedimiento segin la reivindicacidn 1,caracterizado
porgue el movimiento de la impureza gaseosa entre regiones di-

ferentes en la zona de sublimacidn catddica se evita arrastrando

U
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la impureza gaseosa en un gas inerte que fluye hacia una boca
de salida de gas en una direccidén a través del plano de la zong
de sublimacidn catddica en lugar de hacerlo en el intericr de
la misma.
Se 5,- Procedimiento segin la reivindicacién 4,caracterizz
do porque el orificio de salida de gas comprende un tubo de as
piracidn que se extiende longitudinalﬁente a la camara alarga-
da paralelo al eje del electrodo y el substrato;

6.- Procedimiento segln cualquiera de las reivindicaci 07
10, nes anteriores caracterizado porque el electrodo se dispone
coaxialmente con respecto a un anillo de substratos tubulares
separados que giran graduslmente alrededor de sus ejes respecti
vos a medida que se acumulé sobre los mismos la capz de mate~-
risl de sublimacién catédica.
15, 9.= Procedimiento segin la reivindicacién™6, caracteriza
do porque el electrodo comprende una barra colocada coaxial-
mente en el interior del anillo.

8.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 6,caracteriza-

do porque el electrodo esti formado por la superficie interior

9]

20. de una envoltura cilindrica metélica que rodea el sanillo de sub

tratos tubulares.

9,~ Procedimiento segimn cualquiera de las reivindicacig

nes anteriores caracterizado porgue la impureza éaséosa utiliza

da crea un carburo O un siliciuro en una capa de revestimiento
25. sobre el substrato.

10.- Aparato para la aplicacidén del procedimiento segin

lua reivindicacidn 1,caracterizado porque comprende un electrodg

alargado, monturas para sostener un substrsto tubular mantenien

do una relacidn de separacién peralela por el electrodo, una

- 30, envoltura que define una cémara en la cusl tiene la sublima-

ople ~



10,

20,

trato, de modo que el flujo de impureza gaseosa entre regiones

cién catbdica entre el electrodo y el substrato, un primer dis
positivo para admitir una impureza gaseosa en ls cédmara, un se-
gundo dispositivo para controlar el flujo de impureza gaseosa

en la zona de sublimacidén catdédica entre el electrodo y el subs

diferentes separadas longitudinglmente en lz zona de sublimacid
catddica se evite o se reduzca alminimo, y un tercer dispositi-
vo para producir un movimiento de rotacidn relativo sin despla
zamiento axial entre el electrodo y el substrato, por lo que
todos los puntos en 5u circunferencia pasan a través de la zons
de sublimacién catddica a lo largo de la cual el material se sy
blima de la longitud del electrodo simulténeamente hacia el
substrato. -

11.- Aparato segin la reivindicacidn 10,caracterizado
porque el electrodo comprende lz superficie interior de la en-
voltura que es de metal.

1Z.- Aparato segfn la reivincéicacidén 10, o la reivindin
cacidn 11, caracterizado porque se dispone un anilloc de montu-

ras para sostener un anillo dé substratos tubulares rectos sensg

el

rados circunferencialmente que se desean revestir, y el electra

do se coloca coaxialmente con respecto al anillo.,




depositada por sublimacidn catbdica sobre un substrato tubular

por una sola cara.

- D]~

13.,- Procedimiento y aparato para producir una capa

alargado,tal y como queda sustancilmente descrito y dibujo adjunto.

Esta Memoria consta de veintiuna hoja escrita a maquina
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