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CZU: 621.315.592

SPECTRELE VIBRATIONALE DE iMPRASTIERE
RAMAN 1IN CRISTALELE ZnxIn;Ss:x

Efim Arama
(Universitatea de Stat de Medicina si Farmacie “Nicolae Testemitanu”)

In materialul de sinteza se prezinta spectrele de imprastiere Raman aluminii pentru cristalele
compusilor Zn,ln,Sz.x, inclusiv tehnica si metodica experimentului, metodele de cercetare si anaiza
a spectrelor, utilizind informatia din datele analizei structurale cu raze X. S-au elaborat tehnica
experimentului si metodele de cercetare a spectrelor la excitatie cu radiatie laser. S-au studiat
spectrele obtinute pentru compusii nominalizati in domeniul frecventelor 10+400 cm™. Au fost
interpretate particularitatile spectrelor vibrationae in dependentad de legaturile dintre straturi si
pozitia atomilor de Zn si In in golurile octaedrice si tetraedrice.

introducere

Cercetarea experimentala a spectrelor fononilor in cristale se realizeaza, in
principiu, prin trel metode: imprastierea inelastica a neutronilor lenti, spectroscopia
in infrarosu (IR) si spectroscopia de imprastiere Raman (spectre de imprastiere
combinata).

Cele mai complete date despre vibratiile retelel cristaline pot fi obtinute din
experientele de imprastiere a neutronilor lenti. Insi, deoarece sectiunea de captare a
neutronilor lenti de catre atomii de sulf si zinc ce se contin in compusii ternari
Zny Sz (unde x=1, 2, 3) este mare, studierea lor prin aceasta metoda este extrem
dedificila si are o aplicare mai putin raspindita.

Din aceste considerente, pentru solutionarea problemelor puse se aplica
metodele optice — IR si Raman. Metoda spectroscopiei in IR prezinta avantaje, dar
si dezavantaje. Marele avantaj oferit de aceasta metoda consta in faptul ca ofera
posibilitatea de a determina diferite constante ce caracterizeaza proprietitile
dinamice ale retelei cristaline [1]. Dezavantajul el se reduce la faptul ca ea include
unele dintre cele mai dificile si greu de realizat procedee, in special in domeniul
lungimilor de undd A> 50 mm. Insi anume in acest domeniu de lungimi de unda
(30, 150 nm) se inscriu vibratiile fundamentale ale atomilor retelelor cristaline. in
plus, din cauza sectiunilor mari de absorbtie de catre fononii optici ai radiatiei IR,
de obicei, se utilizeaza metoda masurarii reflexiel IR de la suprafata
monocristalelor. Informatia despre fononii din spectrele de absorbtie poate fi
obtinuta doar prin prelucrarea matematica la calculatorul electronic.

Prin metoda spectroscopiel Raman se obtine cea mai directa si usor accesibila
informatie despre spectrele fononilor retelel cristaline, despre simetria vibratiilor

[2].

Deoarece regulile de selectie difera de la o metoda la alta, spectroscopiain IR
si gpectroscopia Raman se completeaza reciproc si, in ansamblu, reprezinta un
instrument  perfect  pentru  cercetarile  dinamicii  retelei  cristaline.
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Fenomenul imprastierii Raman (impréastierii combinate) a luminii reprezinta
un proces de interactiune a radiatiei electromagnetice cu sisteme cuantice (atomi,
cristale), in urma caruia radiatia este imprastiata, modificindu-si frecventa, iar
sistemele cuantice trec in alte stari energetice. Un deosebit succes a fost obtinut in
studiul spectrelor Raman ale cristalelor, fapt care a permis stabilirea unor concluzii
importante referitoare la structura cristalina si interactiunile dintre ionii acestora
Spectroscopiei imprastierii combinate a luminii in cristale i-au fost consacrate
lucrarile lui Gowley si Loudon [3] in care a fos expusa teoria compusilor cu
legaturi ionice si covalente. A fost fundamentata teoria dinamicii retelei cristaline
initiata de Born si Karman [4, 5, 6] si formulata teoria lui Raman [7] referitoare la
vibratiile retelei cristaline, fiind testate prin intermediul spectrelor de imprastiere
Raman ale cristalelor. Deosebit de importante au fost succesele obtinute prin
aplicarea, pentru prima data, a teoriei grupurilor la interpretarea spectrelor Raman
ale cristalelor [8]. Progresele cele mai importante in cercetarea spectrelor Raman in
cristale sunt strins legate de folosirea laserului ca sursa de excitare [9]. Fenomenele
fizice studiate prin intermediul spectrelor de imprastiere Raman, congtituie
cercetari de virf in domeniul fizicii moderne. Deosebit de eficiente s-au dovedit a fi
metodele spectroscopiei Raman in studiul tranzitiilor de faza, a proceselor fine ce
au loc in cristale, in studiul interactiunilor interne si externe in cristalele stratificate
[10].

In domeniul biologiei si a medicinei, spectroscopia Raman si-a gasit
multiple si diverse aplicatii in elucidarea structurii unor molecule din structurile
biologice. Literatura este atit de bogata in acest domeniu, incit cu greu s-ar putea
face 0 selectie semnificativa. Pentru a confirma cele spuse remarcam faptul ca
tehnica spectroscopiel Raman de rezonanta si-a gasit terenul siu cel mai fertil
anume in studiul sistemelor biologice complexe, in special, a virusurilor si al
toxinelor [10, 11].

Fenomenul imprastierii Raman in cristale a fost studiat detaliat intr-un sir de
lucrari teoretice, in care s-a expus teoria clasica a procesului de imprastiere elastica
si inelastica a luminii. Dezvoltarea in continuare a spectroscopiel de imprastiere
Raman si aplicarea ei la cristalele corpului solid de diverse simetrii se contine in
lucrarile [12-16].

In procesul de analizi a spectrelor de impristiere a luminii de la
monocristale, o relevanta deosebita o au regulile de selectie. Asa cum intensitatea
luminii din spectrul imprastierii Raman depinde numai de exponentul par al
amplitudinii, in spectrul imprastierii Raman de ordinul intii se vor manifesta numai
componentele

ﬂaij
o,
unde ajj este tensorul de polarizare, iar g; — coordonata cristalului. Marimea
i

fla : _— : o .
b, =—— depinde, de obicei, de coordonata si de frecventa radiatiei luminoase

excitante si reprezinta tensorul imprastierii Raman ce are infatisarea



SpPectreie viprationale ae imprastere kaman 1n Crista el € Lnyinyasz.x {

B. B. B.
By B B
B, B, B.|
Marimea real inregistrata in spectrul Raman este intensitatea spectrului de
imprastiere si, prin urmare, in spectrele de ordinul intii ea este proportionala cu
i bijT 2
Tensorul by; calculat pentru cristalele tuturor claselor de simetrie prin teoria
grupurilor, este descris in lucrarile [10, 16].

Tehnica si metodica experimentului

Pentru notarea directiilor cristalografice si a directiilor de polarizare in
spectroscopia Raman s-au utilizat semnele distinctive ale lui Porto [17] (schema ce
urmeazai).

i (j k) 1

i — directia de propagare k — directia de propagare
a radiatiei incidente a radiatiel impragtiate
J — directia de polarizare { — directia de polarizare
a radiatiei incidente a radiatiei impragtiate

Astfel, notatiel i(jk)| pentru prima geometrie (vezi fig.3), ii corespunde
Y (XX)Z ce are urmatoarea seminificatie: Y indica directia de propagare a razei
incidente, cele doua litere XX dintre paranteze indica directia de polarizare a
radiatiei incidente, Z indica directia de propagare a radiatiei imprastiate.
Polarizarea razei incidente si a celei imprastiate are loc de-a lungul axei X, iar
observarile se fac sub unghiul de 90°de-a lungul axei Z.

Pentru ridicarea spectrelor Raman s-a folosit monocromatorul dublu 1dC-24
cu laser [18, 19] avind la baza generatorul cuantic optic ,JAIT'JTIA-2". Spectrograful
JNDPC-24 cu laser are urmatoarele caracteristici: distanta focala — 800 mm,
domeniul de lucru - intre 400 nm si 850 nm, dispersia liniara - 4,5A/mm, puterea de

rezolutie- 1 cm L, baleigjul se desfasoara dupa lungimile de unda. Avind nivelul de
difuzie a luminii nesemnificativ, aparatul este, totodata, destul de sensibil pentru
detectia radiatiel imprastiate. Ca sursa de excitare a spectrelor Raman s-a folosit
laserul modificat ,1IT'JIA-2" ce asigura O putere stabila de emisie. Prioritatea
aplicarii unui astfel de laser se explica prin faptul ca el este ma eficient in
comparatie cu laserele produse in serie, ce au un termen limitat de utilizare si
stabilitate mica a puterii de emisie. Laserul functioneaza in regim de ,,pompa)”,iar
schema generala este prezentata in figura 1. Putereatotala de emisie alaserului este
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de 4 W si genereazi aproximativ 20 linii spectrale (Ar si Crt) de la 4545 A pina
la 6749 A. Folosirea prismei de selectie P4 in interiorul rezonatorului permite de a
selectalinii de generare separate.

Bloc de alimentare

T
Intrare Iegire
P,
0, P, 0
2
Balon
cu gaz
/
Pompa
ADC-24 de evacuare
\)/ AIZ E Autoinregistrator
2 2
< I'L"l I O | ' l
P, Y |
E 2 Amplificator
Fotomultiplicator
Proba

Fig. 1. Schemabloc a sursei laser de excitare a spectrelor Raman.

Raza de emisie a laserului era indreptata spre instalatie cu ajutorul a doua
prismeP; si P, una dintre care era prisma Abbe (P1). Aceasta a permis evitarea

iluminarii cristalului cu linii de descarcare a plasmei. Pentru masuratori polarizante
vectorul polarizarii se rotea cu gutorul unei lamele semiunda | /2, iar lumina
imprastiata se analiza cu ajutorul prismei de polarizare A.

Masuratorile in lumina polarizata se efectuau in geometrie ,la reflexie”, in
geometriile ,,de 90°” si ,,de 180°” [10, 11]. De regula, geometria de iluminare cel

mai frecvent folosita pentru a profita de toate avantajele este cea de 90°, in care
radiatia imprastierii combinate este colectata si indreptata in monocromator pe o
directie care face unghi drept cu directia fascicolului excitator. Schemele acestor
masuratori sunt prezentate in figura 2.

Primele doua geometrii sunt obisnuite. In geometria ,de 180°” raza laserului
se indreapta asupra esantionului cu gjutorul a doua oglinzi: O — plana si Oy —
sferica. Cristalul se instaleaza astfel incit raza reflectata si se propage in directia
opusi razei incidente. Mentionam ca in geometriile ,de 180°” si ,la reflexie”,
marimea fluxului luminii imprastiate ce patrunde in aparatul de inscriere depinde
mult de calitatea suprafetei cristalului. Din aceste considerente este necesar ca
suprafetele monocristalului sa fie naturale si perfecte optic. Lamelele folosite de
noi corespundeau intocmai acestor cerinte.
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Fig .2. Utilizarea ,geometriilor” deiluminarelareflexie (sus, dreapta), imprastierein
»geometria’ de 90° (stinga, sus), sub unghi de 180° (jos): L —laser, F —filtru, M — esantionul,
01, Op —oglinzi, R —radiatia Raman, colectata si focalizata spre fanta monocromatorul ui.

Primele doua geometrii sunt obisnuite. in geometria , de 180°”, raza laserului
se indreapta asupra esantionului cu gjutorul a doua oglinzi: O — plana si Oy —
sferica. Cristalul se instaleaza astfel incit raza reflectata si se propage in directia
opusi razei incidente. Mentionam ca in geometriile ,de 180°” si ,la reflexie”,
marimea fluxului luminii imprastiate ce patrunde in aparatul de inscriere depinde
mult de calitatea suprafetei cristalului. Din aceste considerente este necesar ca
suprafetele monocristalului s fie naturale si perfecte optic. Lamelele folosite de
noi corespundeau intocmai acestor cerinte.

Masuratorile la temperaturi joase s-au efectuat in geometria ,la reflexie” in
cristal de cuart, esantionul fiind introdus in azot lichid.

M etode de analiza a spectrelor Raman si identificarea politipilor

Monocristalele de Znln,Ss s-au cercetat anterior prin metoda imprastierii
Raman [20]. insi in aceasta lucrare masuratori detaliate cu lumina polarizata nu
sau efectuat din cauza dimensiunilor mici ale cristalelor. Pe de alta parte,
determinarea tipului vibratiilor si asimetriel lor sunt posibile numai prin masuratori
polarizante pe monocristale orientate pe axele cristalografice. In corespundere cu
analiza teoretica de grup a regulilor de selectie pentru aceste monocristale (grupa
gpatiala R3m), dupa cum se relateaza in lucrarile [17, 20-23], in centrul zonei
Brillouin sunt sase moduri optice dublu degenerate de tipul E si sase moduri optice
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de tipul A, ce sunt active atit in absorbtia IR, cit si in spectrele de imprastiere
Raman. Componentele tensorului pentru grupa punctuala C,, conform datelor din
lucrarile [14,25], sunt:

FY, " = oo. . s —r -4

LT | o —c —c =

= = b s 4 = - = ®
AY(Z) B(Y) B(-X)

in figura 3 sunt prezentate cel mai frecvent utilizate ,geometrii” de
imprastiere pentru lamelele monocristaline studiate [23]. In geometriaY (ZX)Z,

Fig. 3. Principalele geometrii de impréstiere a
luminii caracteristice lamelelor monocristaine.
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YXX)Z
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Yem’ 400 300 200 100 0
Fig. 4. Spectrele Raman la temperatura 300 K
inregistrate in diferite geometrii.
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Fig. 5. Spectrele Raman laexcitarea
| =647,1 nm alaserului Kr:
1 -lapolarizatie paraea Z(XX)Z,
2 —lapolarizatie perpendiculara Z(XY) z

unde Y — directia vectorului de unda al
razei laser polarizata de-a lungul axei
Z, X — polarizarea luminii imprastiate,
observate de-a lungul axei Z, trebuie sa
se manifeste numai moduri de tip E(X),
adica, acele vibratii, ce au loc in planul
stratului si in polarizarea de-a lungul
axei X. In acest caz se constati ci
vectorul  raspindirii  fononului  se
gaseste in planul YX, deci, LKj,
adica trebuie si se observe moduri
Raman-active de tip transversal
Ero(X).

Astfel, spectrele de imprastiere
combinata, fiind ridicate in diferite
geometrii, modurile de tipul A pot fi,
in principiu, separate de modurile de
tip E si de asemenea pot fi separate
Ato de A o si Ero de Eo. Spectrele in
lumina polarizata la excitarea cu
diverse linii ale laserelor cu He-Ne, Kr
si Ar au fost ridicate in geometrii cind
vectorul de unda a fononilor este
paralel, sau perpendicular axei
cristalografice C a monocristalului. In
figura 4 sunt prezentate spectrele de
imprastiere Raman a monocristalului
ZninpS, in cele mai  caracteristice
»geometrii” la temperatura obisnuita.
Legatura intre atomi in acest compus se
exercita de catre fortele iono-covalente
[23]. Sub  actiunea  cimpului
electrogtatic de actiune la distanta mare
modurile de tipul A; si E se despica in
componente longitudinale s
transversale [14, 23-25]. Astfel, in
spectrele de imprastiere Raman trebuie
A se manifeste 12(6E+6A;) fononi
optici  transversali si  tot dtitia
longitudinali. In cristalele anizotrope,
frecventele vibratiilor polare depind de
vectorul de propagare a fononului.
Vibratiile ce trec din tipul transversal in
cel longitudinal se numesc
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»quasifononi” [14]. Quasifononii pot si apara pentru ,geometriile” de imprastiere
Y(XX)Z si Z(YX)Y. Insi in ,geometriile’ de imprastiere Y(Z2)Y si Y(ZX)Z,
unde este interzisa aparitia lor, se observa fisii pentru aceleasi frecvente ca si in
»geometriile” Y(XX)Z si Z(YX)Y, dar cu un raport semnal/zgomot in spectre mai
mic. Prin urmare, in spectrele din figura 4 quasifononii lipsesc. Astfel pentru
ZnlnpS, in loc de 24 benzi preconizate in spectrele de imprastiere Raman se
observa numai 13. Cele mai tipice spectre Raman sunt prezentate in figura 5.
Spectrul 1 s-aridicat in cazul cind sunt permise vibratiile de tip Az si E, iar spectrul
2 — cind sunt permise numai vibratiile de tip E. Este evident ca frecventele
vibratiilor inregistrate trebuie sa fie raportate la vibratiile de tip A;. E de mentionat
ca alura spectrului Raman (curba 1 din fig. 5) este foarte asemanatoare cu cea a
functiei pierderilor de energie Im(-1/e) [26]. Cercetarile spectrelor Raman a
monocristalelor preconizate in ,geometria’ de reflexie la temperaturi joase (77 K)
au demonstrat ca toate frecventele de imprastiere Raman sunt conditionate de
procese de ordinul intii [18].

x
X X
3
3 ¥ X Fa
X X <5
X 2 * §
X = s
$ 2 =
2 g < §
$ * e 3
S §
=
5
1
1
1 1 1 1 1 4 1 1 2
Y em’ 400 300 200 100 0 v, em” 100 50 0
Fig. 6. Spectrele deimpristiere Raman1a300K  Fig. 7. Spectrele de impristiere Raman la frecvente
in lumina depol arizata: joase |atemperatura 300 K
1—-2ZnInySy, 2 -Zn3InsSg, 3 —2ZnoInoSe. in lumina depolarizata:

1-2Znl n284, 2— Zn3I n286, 3- Zn2I n255.
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Paralel cu spectrele compusului Znln,S, s-au cercetat si spectrele de
imprastiere Raman ale monocristalelor Znpln,Ss si Znsln,Ss. Spectrele imprastierii
Raman ale monocristalelor ZnlnSs si ZnglpSg au fost ridicate la temperatura
300K inlumina depolarizata in geometria dereflexie.

Aceste spectre, impreuna cu spectrele compusului Znln,S, inregistrate in
aceleasi conditii sunt prezentate in figura 6. Spectrele pentru toti cei trei compusi
(x=1, 2, 3) coincid calitativ in regiunea frecventelor 200, 400 cm™ . Anume in acest
domeniu de frecvente ale spectrului se contin vibratiile perechilor de atomi Zn-S si
In-S. Insi spectrele Raman de joasi frecventa la n<100 cm™ (fig.7) se deosebesc
esential. In aceste spectre se pastreazi legitatile principale, dar odat cu marirea lui
x modurile imprastierii Raman se deplaseaza in domeniul frecventelor joase.

Coincidenta spectrelor imprastierii Raman pentru compusii cu x=1, 2, 3 in
domeniul frecventelor 200, 400 cmi™ si comportamentul respectiv al acestor spectre
in domeniul 100, 20 cm™ se explica, probabil, prin asemanarea considerabili a
structurii retelelor cristaline si naturii fortelor de legatura chimica in aceste cristale,
ele fiind de natura quasimoleculara.

In lucrarea[27] s-a mentionat ci compusii ce fac parte din grupa A”BZIHC4VI
poseda proprietati similare si in domeniul ultraviolet al spectrului. Modurile de
inalta frecventa (200, 400 cm™) urmeaza afi atribuite la vibratiile dintre straturi si
ele trebuie si se schimbe nesemnificativ la trecerea de la x=1 la x=2 si x=3. Insi
modurile de frecventa joasd in acest caz urmeaza sa fie raportate la vibratiile dintre
straturi, frecventele carora trebuie sa se micsoreze odata cu marirea masel
moleculare, fapt care se observa in spectrele de imprastiere combinata.

Desi spectroscopia Raman, ca si cea in IR, are ca obiect de studiu dinamica
interactiunilor interatomice din cristal si nu structura spatiala a acestora, ea poate
contribui mult la clarificarea acestei structuri sau identificarea politipului la care
apartine cristalul dat [11]. Acest lucru este si mai oportun in cazul cristalelor cu
mai multe modificatii politipice pentru care metoda traditionala de specificare a
politipului — difractia razelor X — nu da rezultate concludente. Aceasta contributie
este posibila, deoarece regulile de selectie pentru activitatea Raman depind in
ultima instanta, de simetria cristalului. Desi din examinarea spectrului Raman al
acestuia nu se poate deduce exact grupul spatial de care tine modificatia politipica
si, cu atlt ma putin, pozitia atomilor in celula elementara, nici chiar daca se
examineaza concomitent si spectrul IR, totusi, in unele cazuri, spectrul Raman
poate elimina structuri ipotetice sau poate accepta 0 singura structura politipica din
elucidare a structurilor cristaline este acel a cristalelor de Znln,S..

in baza analizei structurale cu raze X [28] pentru compusul Znln,Ss, s-a
stabilit existenta unor modificatii politipice. In prealabil, s-a presupus ci
monocristalele cercetate reprezinta politipul cu trei pachete ce poseda simetria R3m
[28,29]. Politipul cu doua pachete poate avea urmatoarea grupa de simetrie P3ml

ce afost aleasi de autorii [28] din posibilele grupe de simetrie: P3m1, P3m1, P321
[28], iar politipul ce contine un singur pachet — P3m1.
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Considerind ca este stabilita in mod univoc existenta numai a axel de simetrie
de ordinul trei in Znln,S,, s-a efectuat analiza teoriei de grupuri pentru toate
grupurile spatiale posibile, ce permit amplasarea in celula elementara a unui atom
de Zn, doi atomi de In si patru atomi de S.

In cadrul acestei analize se determinau toate grupurile spatiale de simetrie,
pentru care analiza teoriel de grupuri corelativa a regulilor de selectie avea ca
rezultat interdictia alternativa in spectrele IR si Raman, deoarece in rezultatele
experimentale se observa o coincidenta si 0 corelare aproape perfecta a unor
grupuri de benzi in IR si Raman nu numai dupa frecventa, ci si dupa forma
conturului benzilor [18].

In rezultatul acestei analize, au rimas neeliminate grupurile P32, P312, P321.
Daci se satisface conditia ci atomii de Zn au simetrie pozitionala D3, iar atomii de
In si S ocupa locurile cu simetrie pozitionala Cs, atunci analiza teoriel de grupuri
ofera urmatorul set de vibratii optice: '=3A;+3A,+6E. Din acest grup
reprezentativ, vibratiile de tipul A1 sunt active numai in spectrele Raman, A, —
numai in spectrele IR, iar cele de tipul E — atit in spectrele Raman, cit si in IR.

Fiecare dintre aceste moduri, sub actiunea cimpului coulombian cu raza lunga
de actiune, trebuie si se despice in componente longitudinale si transversale. In
total ar trebui sa se inregistreze 24 moduri in spectrele Raman, iar in IR — 2 moduri
de tipul E. Acest numar de moduri ar trebui si fie inregistrat fara a lua in
consideratie interactiunile dintre pachete. Prezenta in spectrul IR a modurilor cu
frecventele 204 si 244 cm™* [18] si absenta acestor moduri in spectrele Raman pun
laindoiala faptul ca monocristalele cercetate apartin grupului spatial R3m. In afara
de aceasta, dupa cum s-a mentionat deja, in spectrele Raman se observa numai 13
moduri, desi trebuiau sa fie cel putin 24 moduri (fara a lua in consideratie
interactiunea dintre pachete). Luarea in considerare si a interactiunilor dintre
pachete, ar trebui si conduca la marirea numarului de moduri in spectrele Raman
pina la 72.

In asa fel, presupunerea ci monocristalele cercetate apartin politipului cu trei
pachete este in contradictie cu rezultatele experimentale. In plus, din rezultatele
cercetarilor efectuate sub presiune, reiese [24] ca doua moduri cu frecventele 40
cm™® (tip E) si 102 cm™ (tip A), ce au valori mari ae coeficientului relativ de
deplasare a frecventelor in functie de presiune g;=7 si sunt in legatura cu
constantele elastice de interactiune proportionale cu r ", unde n se afla in limitele 5
si 8 (interactiuni de tip Van der Waals), pot fi atribuite vibratiilor dintre straturi
(dintre pachete). Vibratiile optice dintre straturi pot exista numai in cazul cind in
celula elementara se afla nu mai putin de doua pachete (straturi). Din faptul ca in
experientele efectuate la presiune s-au depistat numai doua vibratii in planul
pachetelor si perpendiculare lor, reiese ca in celula elementara sunt numai doua
pachete.Astfel, din experientele care au avut ca obiect de studiu spectrele IR, de
imprastiere Raman si imprastierii Raman sub presiune, rezulta ca cercetarilor au
fost supuse monocristalele politipului Znln,S, cu doua pachete.
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Interpretarea rezultatelor experimentale

Structura cristalina a compusilor politipi Zn« NSz (x=1, 2, 3) afost sudiata
in lucrarile [19, 28-31]. In special, distanta dintre atomii situati in nodurile retelei
cristaline ale compusului ZnlnS, sunt utilizate datele din lucrarile [28,29], iar
pentru ZnalnpSs si ZnslmSg (111) din [30] si [31] respectiv. La datele prezentate in
aceste lucrari vom apela in procesul de interpretare a spectrelor de imprastiere
Raman. Ulterior, rezultatele unor cercetari similare au fost publicate in lucrarea
[32].

Analiza spectrelor de imprastiere Raman in domeniul energiilor inalte a
acestor compusi pune in evidenta citeva linii spectrale a caror frecvente difera de la
un compus la altul. Frecventele fononilor sunt prezentate in tabelul 1.

Tabelul 1.
Frecventele fononilor obtinute din spectrele

de imprastiere Raman ale cristalelor de Znln,Sy, ZnolnpSs si ZnslnpSe

Specia vibralilor Treeventa @, cm’!
s’ D’ ZnTn:S, Zn.TnsSs Zn:TnaS;
E E 391 396 304
B B Ind . 82 Jid
Ern Ern 358
L L 348 349 350
By (A) E o, (A1) 300, (311) 300 300, 314
A A 247 240 240
Tipey, (=) Tipg, {-) 179, (195) 175 165
A A, 102 76 77
Etn Ern 75 32 68
T4 [: 54 &1} 45
Eq1n Ern 40 31 32

In cristale se evidentiaza citeva moduri cu frecventele: pentru Znin,S, — 348,
358, 364 si 391, pentru Zmln,Ss — 349, 382, 396 si pentru Znzln,Sg — 350, 374,
396 cm™. in figura 8 sunt reprezentate spectrele imprastierii Raman. Virfurile de
inalta frecventa (300, 396 cm™) in compusii ternari sunt generate de vibratiile
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legaturilor S-Ssi Zn-S. Distanta dintre atomii S-S este egala cu 3,05 A in tetraedre
si 3,52 A in octaedre. In acest caz, pentru cristalele tuturor celor trei compusi
ternari, fragmentele legaturilor S-S sunt comune, iar vibratiile S-S in tetraedre vor
fi de frecvente diferite in dependentd de completarea tetraedrului cu atomi de Zn
sau In. Distanta S-S dintre straturile ce nu sunt completate cu cationi este de 3,70 A
(echivalenta cu suma razelor de interactiune Van der Waals a atomilor de sulf).
Distanta S-S egala cu 3,52 A in octaedrele de indiu este cu mult mai mica decit
dublul razei ionice (1,84 A) a atomilor de sulf. Se poate considera ci modurile
vibratiilor de frecventa inalta corespund moleculelor cu distante interatomice mai
mici.

Zn In, S, 7 40 -

358
364348
311 34,

195172 102

391 247

Intensitatea, un. rel,

240 77

32

400 300 200 100 0

Fig. 8. Spectrele imprastierii Raman ale compusilor ZnyInoSg, y (X=1, 2, 3).

Modurile cu frecventele 391 pentru Znln,S,, 396 pentru Znaln,Ss si 394 cm*
pentru Znzln,Ss corespund vibratiilor conditionate de legaturile S-S cu distanta
dintre atomi de 3,05 A. Modurile cu frecventele 364 (x=1), 382 (x=2) si 374 cm™
(x=3) sunt conditionate de vibratiile S-S in octaedri cu distanta dintre atomi 3,52 A,
frecventele 348 (x=1), 349 (x=2) si 350 cm™ (x=3) corespund cel mai mult
frecventelor vibratiilor legaturilor Zn-S. In domeniul energiilor mici se observa
moduri la frecventele 300 si 311 cm™ pentru x=1, 300 si 314 cm™ pentru x=2 si
300 si 310 cm™ pentru x=3. Dupi cum se vede, aceste moduri, fiind identice dupa
frecventa, sunt conditionate de vibratiile ce au loc in straturile ce contin legaturile
Zn-S. Modurile cu frecventele 247 cm™ pentru x=1, 240 cm™ pentru x=2 si x=3 se
datoreaza vibratiilor perechilor de atomi In-S. Vibratiile cu frecventele 179 si 195
cm? (x=1), 175 (x=2) si 165 cm™ (x=3) confirma apartenenta acestor virfuri la
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legaturile In-S. Modul cu frecventa 102 cm™ se manifesti numai in compusul
monocristalin Znln,S,. Analizind si comparind impachetarea atomilor in celula
elementara a compusului ZnlnS, cu impachetarea celorlalti doi compusi, putem
afirma ca numai in acest compus (x=1) se contin straturi de sulf, amplasate intre
doua straturi de indiu. Conform acestor sugestii, modurile cu frecventa 102 cm™
din x=1 le punem in corelatie cu legatura In:-S. In octaedrele din reteaua cristalina
Znln,S,, distanta interatomica In-S alcatuieste 2,62 A si este aproape egalid cu suma
razelor ionilor de In®* si S, In tetraedrele de indiu distanta interatomica In-Syer
congtituie 2,46 A, pe cind suma razelor atomilor (rin+rs)=1,44+1,04=2,48 A.
Distanta interatomicid In-Spz de 2,36 A este mai micd decit suma razelor
tetraedrice. In cristalele Znln,Ss in tetraedre, distanta Zn-Syer €gald cu 2,46 A
coincide cu distanta analogica in straturile din structura Znln,S,. Distanta
interatomica in legaturile In-S,e €gald cu 2,4 A este ceva mai mare decit distanta
pentru aceeasi legaturd din Znln,S,. In cristalele compusului Znsln,Sg, de
asemenea, se contin straturi cu tetraedre de Zn si In. Astfel, trecind de la.un compus
la altul, legaturile In-S difera, deosebindu-se prin parametrii lor. Modul cu
frecventa 75 cm* se manifesti in toate cele trei tipuri de cristale si este conditionat
de vibratiile straturilor Zn-S in imediata apropiere cu tetraedrele ce contin aceste
legaturi de Zn-S. Acestor legaturi |i se atribuie si frecventa 68 cm™ din Znsln,S.

In domeniul frecventelor joase ale spectrelor de imprastiere Raman ale
compusului Znln,S, se manifesta o linie spectrald ingusti cu frecventa 40 cm™ si
alta cu frecventa egali cu 54 cm™, pozitiile si formele cirora se schimbi in diferite
esantioane ale acestui compus. Aceasta deosebire a spectrelor este conditionata de
existenta diferitor modificatii politipice.

Concluzii

in rezultatul cercetarilor efectuate s-a demonstrat:

1. Monocristalele Znln,S,, pentru care s-au studiat datele descrise, se cristalizeaza
nu in structura cu grupa spatiala R3m, dar, cel mai probabil, in grupa P321.

2. Structurile Raman a monocristalelor Znln,Sy, Zmln,Ss, Znsln,Sg, se deosebesc
in mod evident in domeniul frecventelor joase (n< 100 cm™), fapt care permite
a utiliza metoda Raman pentru determinarea compozitiei monocristalelor
Zny NpSesa.

3. Coincidenta calitativa a formei spectrelor Raman ale monocristalelor Zn.ln,Sg.x
si deosebirea frecventelor benzelor in domeniul de joasi frecventa a spectrului
fac posibila presupunerea ca aceste monocristale sunt quasimoleculare.

4. Cercetarea spectrelor de imprastiere combinata sint in acord cu concluziile din
lucrarea [24] referitoare la faptul ca monocristalele compusului
ZnlmSycercetate apartin politipului cu doua pachete in celula elementara
nl n284(| |)
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Stabilireatipului de legaturi intre atomi (sau grupe de atomi) si punerealor in
corelatie cu distantele dintre atomii retelei cristaline va permite nu doar intelegerea
dinamicii retelei cristaline a compusilor studiati, ci si explicarea particularitatilor
electronice (exitonice) ale acestora.
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RAMAN DISPERTION VIBRATORY SPECTRA IN
ZnxlNSzx CRYSTALS

Efim Arama
(Nicolae Testemitanu State University of Medicine and Farmaceuticals)

The synthesized material presents Raman dispertion spectra of light for the Znyln,Sz.x
composed crystals as well as the experiment technology and methodology, research methods, and
spectra anaysis by using the information from X-rays structural analysis data. Laser radiation
excitation of spectra investigation methods and the experiment technology were eaborated. The
spectra obtained for the mentioned compounds in 10+400 cm™ frequency domain were studied. The
specific features of vibratory spectra depending on the bounds between strata and the position of Zn
and In in octahedral and tetrahedral holes were interpreted.
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CRESTEREA EPITAXIALA DIN FAZA DE VAPORI
A STATURILOR SUBTIRI DE ZnSe

Mihail Popa (Universitatea de Stat ,, Alecu Russo” din Balti, R. Moldova)
Gheorgheloan Rusu (Universitatea ,,Al. |. Cuza” din lasi, Romania)

Straturile subtiri de ZnSe au fost crescute epitaxial pe suporturi de GaAs si safir intr-un
sistem cu tub deschis prin reactia vaporilor de Zn cu gazul hibrid nemetalic de H,Se. A fost
andlizata influenta temperaturii suportului asupra controlului stoichiometriei si - polimorfismului
straturilor subtiri. Microfotografiile TEM indica faptul ca straturile obtinute au o structura
policristaling, sunt compacte si prezinta o rugozitate mica.

Introducere

Pentru realizarea unor tipuri speciale de dispozitive semiconductoare,
precum si a diferitelor elemente si circuite microelectronice se folosesc straturi
subtiri semiconductoare obtinute prin cresterea epitaxiald. In general, prin epitaxie
se intelege procesul de crestere a unui cristal pe un alt cristal cu structura identica.
Intr-un sens mai ingust, epitaxie inseamni insi cresterea orientata a cristalitelor in
straturi subtiri, adica obtinerea straturilor subtiri texturate partial sau total (straturi
monocristaline), indiferent de natura suportului [1, 2].

Cu toate ca in prezent exista destul de multe publicatii referitoare la
cresterea cristalelor de compusi semiconductori A"BY' (prin evaporare termici in
vid, din solutie, din topitura, din faza solida etc.) [1-5], despre cresterea epitaxiala
din faza de vapori a acestor compusi s-a scris putin. Un avantaj a acestei metode
congta in faptul ca se sintetizeaza produsul final din vapori ale substantelor simple,
destul de pure. In cazul celorlalte metode se folosesc cristale masive in calitate de
sursa de compusi semiconductori.
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Seleniura de zinc (ZnSe) este un material semiconductor din grupa A"BY' cu
mai multe caracteristici importante: banda interzisa larga, rezistivitate electrica
mica, fotosensibilitate si transmisie optici mare, etc. In consecinti, acest compus
ofera o larga varietate de aplicatii ca fotodetectori, celule solare, dispozitive
emitatoare de lumina albastra etc. [3, 5, 6].

Obtinerea straturilor subtiri de ZnSe de inalta calitate, corelarea
conditiilor de depunere cu structura acestora au constituit obiectivele cercetarii
noastre. O alta sarcina importanta a fost studierea structurii si morfologiei de
suprafata a esantioanelor obtinute.

Detalii experimentale

In lucrare este prezentata cresterea epitaxiala a straturilor de ZnSe pe
suporturi de GaAs si safir, prin reactia vaporilor de metal cu hidruri gazoase
nemetalice. Depunerea epitaxiala a fost efectuata cu ajutorul instalatiei reprezentate
schematic in fig. 1 [3-5]. Cu ajutorul acestei instalatii se pot prepara atat compusi
A"BY!, cat si compusi A"'BY, in straturi subtiri. De asemenea, se pot obtine
compusi dopati cu diferite impuritati.

‘Impuritate
de d_gpare
H,,HCl Element  Element  H,,HCL
din din l
grupall  grupa III

ll Ty Suporturi

Hidruri
ale grupelor '} —_—
Vsi VI, H, 1 Evacuare
Zona Zona Zona ZOI}a
[ T sursei 1 | sursei 2 | de reactie ‘del_crlsta-
T T T -lizare

Fig. 1. Schemainstalatiel pentru cresterea epitaxiala din faza de vapori.

In calitate de suporturi s-au folosit plachete din GaAs si safir. Inainte de
utilizare, suporturile de GaAs au fost polizate mecanic pina la obtinerea unei
suprafete oglinda, apoi au fost supuse polizarii chimice in solutie diluata de Br si
alcool metilic, cu sau fara adaos de H3PO,4. Suporturile de safir (polizate mecanic
de firma producatoare) au fost supuse unui tratament de recoacere prin intermediul
unui flux de Hy, la temperatura de 1300°C, timp de 15 minute, intr-un reactor
gpecial. Aceste prelucrari simple sunt suficiente pentru obtinerea straturilor
epitaxiale monocristaline. In acelasi timp au fost incercate si ate metode de
preparare a suprafetelor de safir, inclusiv corodarea chimica in acid cald de H3zPO4
urmata de tratarea cu corodorul Caro, g)recum s tratarea gazoasa in fluxul H, + HCI
latemperaturi de 1a 1000 pina la 1250°C [6].

Vom prezenta, in continuare, unele detalii experimentale privind cresterea
straturilor epitaxiale. Zincul topit, aflat in tavita ,Element din grupa a ll-a” este
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mentinut |atemperatura T1. La pomparea hidrogenului (Hz) prin canalul “a” vaporii
de Zn sunt deplasati spre zona de reactie. Vaporii de Se sunt pompati prin canalul
“b” sub forma de hidrura gazoasa (H,Se), in amestec cu hidrogen. Fluxurile de
vapori se suprapun in zona de reactie aflata la temperatura Ts, iar depunerea
seleniurii de zinc se produce pe suporturile aflate in zona de cristalizare la
temperatura Ts.

Reactia chimici ce conduce la formarea compusilor semiconductori A"BY' se
poate scrie astfel:

A'(gaz) + H,B"(gaz) = A"B"' + Hx(ga2). (1)

Dupa o serie de masuratori experimentale cu amestecuri gazoase in diferite
proportii, viteze de depunere diferite si temperaturi variate in diferite zone ae
instalatiel, au fost stabilite conditiile optime de cristalizare a ZnSe. Debitul fluxului
gazos de H, (de circa 200 cm*/min deasupra topiturii de Zn), precum si debitul
fluxului gazos de H,Se (de circa 3 cm®/min) au fost alese astfel incit si se obtina un
numar egal de moli (de circa 10° — 10 moli/min) de Zn si Se, necesari pentru
depunerea stratului stoichiometric de ZnSe. Daca debitul fluxului gazos de H,Se
crestea pina la 10-15 cm*/min, se forma un material policristalin cu mai multe faze.
Faza principala era formata din aligjul Ga,Se; — ZnSe, iar cea secundara reprezenta
ZnSe cu structura cubica preponderenta si cu unele domenii cu structura
hexagonala.

Structura straturilor subtiri de ZnSe a fost investigata prin difractie de radiatii
X (XRD), folosind radiatia CoK, in intervalul unghiular 25° — 70°, precum si
radiatia MoK, in intervalul unghiular 5° — 25°. Din difractograme au fost
determinate pozitiile maximelor de difractie, adica valorile unghiurilor Bragg 29.
Folosind fise speciale (ASTM) au fost identificate picurile corespunzatoare
diferitelor distante interplanare dnq. Prezenta picurilor de difractie ne-a permis si
determinam structura straturilor obtinute.

Rezultate experimentale. Analiza

Dintre parametrii procesului de cristalizare cea mai mare influenta
asupra stoichiometriei, vitezei de crestere si structurii straturilor o0 exercita
temperatura suporturilor.

Odata cu cresterea temperaturii suporturilor, se mareste si viteza de
crestere a straturilor epitaxiale de ZnSe (tabel). Pentru temperaturi mai mici de
700°C, vitezele de crestere au fost relativ mici (1 — 5 mwh). in intervalul de
temperaturi ale suportului cuprinse intre 700 si 800°C cristalitele au crescut mai
repede, insd aici s-au format straturi cu structura mixta, care contineau atat faza
cubica (blenda de zinc), cat si cea hexagonala (wiirtzit). Latemperaturi mai mari de
830°C s-au obtinut straturi numai cu structura cubica. La 890°C viteza de crestere
atingea valoarea de 36 nm/h [6].
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Influenta temperaturii suportului asupra cresterii epitaxiale a straturilor de ZnSe

Suport Temperatura | Vitezade Caracteristicile structurii
suportului crestere straturilor epitaxiale de ZnSe
(°C) (mvh) Structura Tipul retelei

GaAs 650 2 mono- c
GaAs 700 5 mono- c
GaAs 750 6 mono/poli- c/h
GaAs 800 9 mono/poli- c/h
GaAs 830 13 mono- c
GaAs 850 18 mono- c
GaAs 890 36 mono- c
GaAs 890 29 mono- c
Safir 850 15 mono- c

¢ — structura cubica; c/h — structurd cubica preponderentd, unele domenii cu structura
hexagonald; mono — structura monocristaling; mono/poli — structurda monocristalind cu unele
domenii policrigaline;

Pentru straturile subtiri de ZnSe obtinute am efectuat studii de structura prin

microscopie electronica prin transmisie (TEM) [6]. Microfotografiile (fig. 2 si 3)

indica faptul ca cristalitele au forme si dimensiuni asemanatoare, iar rugozitatea
calculata a probelor este mica, variind intre 20 si 60nm. Aici d reprezinta grosimea
stratului, Tgyp — temperatura suportului, rq — viteza de crestere. Dimensiunea medie a

crigtalitilor a fost estimati intre 220 si 350 A. Aceste valori sunt in buni

concordanta cu cele determinate si prin alte metode [6].

Fig. 2. Microf

otograf

A

ie TEM (scara 1:3000) pentru proba A.078

re

(d=7.8um, Tg,=700°C, ry=5pumvh).
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Fig.3. Imaginea TEM (sectiune transversala) (scara 1:3000) pentru proba A.078
(d=7.8um, Tgp = 700°C, ry= 5 umvh).

Interfata dintre stratul de ZnSe si suportul de GaAs este rugoasa (fig. 3). O
textura specifica s-a observat la suprafata exterioara a straturilor de ZnSe.

Concluzii

In lucrare se prezinta metoda de crestere epitaxiala din fazi de vapori a
straturilor subtiri de ZnSe pe suporturi de GaAs si safir. Analiza esantioanelor
obtinute au demonstrat ca straturile obtinute de noi sunt policristaline, cu cristalite
de dimensiuni mici si pot avea o structura cubica de tip blenda de zinc sau
hexagonala de tip wiirtzit sau structura mixta. Straturile sunt compacte si prezinta o
rugozitate mica.
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VAPOR-PHASE EPITAXIAL GROWTH OF ZnSe THIN FILM S

Mihail Popa (,,Alecu Russo” Beltsy State University, Republic of Moldova)
Gheorgheloan Rusu (,Al. I. Cuza” University of lassy, Romania)

ZnSe thin films have been grown epitaxially on GaAs and sapphire substrates in an open-
tube system by the reaction of Zn vapors with the H,Se nonmetaic hybride gas. The influence of
substrate temperature in controlling stoichiometry and polymorphism of thin films have been
analised. The microphotographs TEM indicate that obtained films have a polycrystalline structure,
are compacted and have a small roughness.
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STUDIUL EXPERIMENTAL AL CONDUCTIVITATII
ELECTRICEA METALELOR LICHIDE

Simion Bincila, Adela Ciobanu
(Universitatea de Stat ,,A. Russo”, Republica Moldova)

In lucrare sunt descrise ingtaatiile si metodele de masurare a conductivititii electrice a
metalelor lichide in intervalul temperaturilor 300...2500 K. Se argumenteazi avantgjele metodei de
masurare prin contact, bazatd pe incilzirea inductiva a probelor. O atentie deosebita se acorda
perfectionarii instalatiei, metodelor de masurare si calculului erorii la determinarea conductivitatii
electrice

1. Consideratii generale asupra metodelor de masurat

Metodele existente de masurare a conductivitatii electrice se impart in doua
categorii mari: cu contact si fara contact. Cele mai raspindite si mai simple metode
s-au dovedit a fi cele cu contact. In aceste metode, aplicarea curentului electric la
proba si masurarea caderii de tensiune se face cu ajutorul unor electrozi aflati in
contact cu proba; forma geometrica a modelului poate in principiu fi arbitrara.

Metodele cu contact se aplica larg la determinarea conductivitatii electrice
atit a metalelor solide, cit si a celor lichide. Pentru masurarea conductivitatii
electrice a metalelor lichide, acestea se introduc intr-un capilar (tub) dielectric
(sticla, cuart, corund, magnezita) sau conductor (otel inoxidabil, molibden,
wolfram, tantal, grafit). In ultimul caz, este necesara luarea in considerare a
conductivitatii peretilor.

In functie de tipul incalzirii, metodele cu contact pot fi cu incilzire directa si
indirecta. De regula, prima metoda se aplici la determinarea conductivitatii
electrice a probelor din sirma. incilzirea se face la trecerea curentului electric prin
proba [1,2] (aici si mai jos se fac referinte la lucrari efectuate in domeniul
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temperaturilor inalte). in cel de al doilea caz [3], la determinarea conductivititii
electrice a unor probe masive cilindrice (sau a fiolelor implute cu un metal lichid)
incilzirea se face cu 0 sursa de cildura exterioara, prin bombardarea cu electroni
sau prin intermediul curentilor de inductie de inalta frecventa [4,5]. Masurarea
conductivitatii electrice prin metoda de contact se poate face prin mai multe
procedee: cu ajutorul unei punti simple sau duble, ampermetru-voltmetru si
potentiometru. Ultima metoda este cea mai raspindita. Prin metoda potentiometrica
Se impune masurarea caderii de tensiune in proba si intr-o rezistenta standard unita
in serie cu proba. Pentru a exclude rezistenta conductoarelor si fenomenelor de
contact, se recurge la aplicarea metodel cu patru electrozi: doi electrozi servesc
pentru aducerea curentului, iar ceilalti doi se folosesc pentru masurarea caderii de
tensiune pe sectorul evidentiat al probei. Caderea de tensiune se masoara in regim
de compensare.  Pentru compensarea fortei electromotoare, masurarile se
efectueaza in sensul direct si invers a curentului. Eroarea acestei metode nu
depaseste 0,1...1 %. Dezavantajele metodelor de contact se manifesta mai cu seama
in domeniul temperaturi inalte. Una dintre inconvenientele principale este
contactul imperfect intre electrozi si proba (nu intotdeauna este posibila sudarea; in
unele cazuri contactul este asigurat de spirale). Alte dezavantaje ale metodelor de
contact constau in aparitia fortei electromotoare intre proba si electrozii de
potential, necesitatea luarii in considerare a interactiunii dintre substanta cercetata
si borne sau peretele capilarului.

Metodele fara contact sunt bazate pe interactiunea dintre electronii conductivi
ai probei metalice si cimpul magnetic variabil. De cele mai multe ori
conductivitatea electrica se determina in functie de unghiul de rasucire a unei cupe
umplute cu un metal lichid si suspendata de un fir elastic intr-un cimp magnetic
rotativ. Miscarea de rotatie a cimpului magnetic este creata de trei sau sase bobine.
Pentru prima oara aceasta metoda afost realizata in variantarelativa a lui Brounbek
[6], Grube si Speidel [7]. Pentru modelele de forma cilindrica de raza R si inaltime
h, Brounbek a obtinut urmatoarearelatie de calcul a momentului de torsiune:

M =" swhR*H?, (1)
4

in care: s reprezinta conductivitatea electrica a probei;
w- frecventa unghiulara de rotatie;
H - intensitatea cimpului magnetic.

In lucrarea [6] s-a apreciat corectia la cimpul magnetic suplimentar al
curentilor turbionari din proba. Intrucit relatia (1) incadreazi raza la puterea a patra,
devine evident ca corectia la destinderea termica este prea mare. Metoda cimpului
magnetic rabatut a fost dezvoltata de A. P. Reghel [8, 9]. Rezolvarea data de Hertz
a fost dusi de el pina la relatii finale de calcul, valabile pentru orice frecventa.
Totodata, A. P. Reghel a verificat experimental influenta devierelor posibile de la
conditiile ideale.

O metoda analoaga a fost examinata in lucrarea [9] pentru sfera. Forma
sferica a probel prezinta anumite inconveniente in executare, motiv din care nu a
obtinut aplicare larga.
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Conform estimarilor facute in [10], eroarea metodelor fara contact constituie
2...6 %. Precizia s-ar putea majora, daca aceasta metoda s-ar folosi ca una relativa.
De altfel, eroarea masurarilor s-ar reduce pina la1 % [3].

Prin metoda fara contact a fost determinatd conductivitatea electrica a
metalelor: Fe, Ni, Co, Mn, La, Ce, Nd, Pr, Cu, Pb, Al [10].

Dintre alte metode fara contact se poate mentiona metoda de determinare a
conductivitatii electrice, bazata pe masurarea fortei de respingere a modelului din
solenoidul alimentat cu curent alternativ.

In studiile moderne ale conductivitatii electrice a metalelor lichide nu s-a dat
preferinta nici uneia din metode, ambele aplicindu-se cu succes.

In lucrarea de fata s-a recurs la metoda de contact. Dupa cum s-a mentionat
anterior, studiul conductivitatii electrice este o parte integranta a studiului complex
al proprietatilor metalelor lichide la temperaturi inalte. Specificul metodelor care
permit determinarea proprietatilor termice este legat de folosirea cupelor metalice.
Evident, containere analoage au fost utilizate de autori si la masurarea
conductivitatii. Metoda de masurare realizata prin folosirea incalzirii inductive de
inalta frecventa a devenit destul de comoda, permitind efectuarea masurarilor pina
la temperaturi de 2500 K. Descrierea experientilor efectuate in aceasta lucrare este
subiectul paragrafului urmator.

2. Descrierea experimentului

In acest paragraf se descrie metoda de masurare prin contact a conductivititii
electrice a metalelor lichide, caracterizate prin aplicarea incalzirii inductive la
frecventa inalta a fiolelor metalice umplute cu metalul lichid cercetat. Folosirea
incalzirii inductive permite obtinerea in proba a unui cimp de temperatura relativ
omogen si convenabil prin inertia sa unica. Timpul necesar instalarii unel
temperaturi stabile constituie citeva secunde. Datorita acestui fapt masurarile pot fi
efectuate destul de rapid. Un alt avantg] important al experimentului consta in
posibilitatea variatiel lente a puterii aplicate la model si, implicit, a temperaturii
probei. Masurarile pot fi efectuate atit in vid, cit si intr-un mediu gazos inert.
Instalatia experimentala descria mai jos a fost folosita anterior de catre Macarenco
I. L. si Arutiunov A. V. [4, 5] la masurarea conductivitatii electrice a unor metale
greu fuzibile [11]. Aceasta instalatie a fost adaptata de autor la masurarea
conductivitatii electrice a metalelor lichide [12-14].

Schema instalatiel se ilustreaza in figura 1. Proba cercetata reprezinta o fiola
umpluta cu un metal lichid, care se aseaza pe axa inductorului unui generator
inductiv de frecventa inalta de tip I'JIII-15, sub o calota de vid. Fiola se
confectioneaza dintr-un semifabricat de tantal sau niobiu avind diametrul ~14 mm,
lungimea ~10 mm, si grosimea 6R=R,-R;=1,5-2 mm.

Cavitatea cilindrului s-a prelucrat cu un alezor, care a permis obtinerea destul
de exacta a geometriei fiolei. Netezimea prelucrarii suprafetei exterioare a
cilindrului a corespuns clasel a 8-a. Capacul fiolei s-aexecutat din acelasi material.
Pina a se umple cu metal, fiola era cilita timp de citeva ore, in vid, latemperaturaT
= 2200 K, dupa care se masurarezistenta electrica. Umplerea fiolei se faceala
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Fig.1 Schemade masurare a conductivitatii electrice [12].
1-proba, 2-inductor, 3-calota cu vid, 4-generator, 5-clapeta, 6-schema de masurat,
7-pirometru optic.

temperatura camerei. In acest scop, din materialul cercetat se strunjea un cilindru,
al carui diametru era egal cu diametrul interior al fiolei; lungimea lui se alegea
luindu-se in considerare dilatarea termica a materialului cercetat. Etansarealavid a
imbinarii intre fiola si capac s-a realizat prin sudura cu un fascicul de electroni.
Bornele executate din sirma de tantal cu diametrul 1 mm s-au presat in gaurile din
centrele capetelor fiolei. Electrozii de potential (sirma de tantal cu diametrul ~ 0,3
mm) au fost stemuiti in orificiile radiale amplasate pe generatoarea fiolei. Distanta
dintre electrozi a constituit 50...60 mm. Electrozii ieseau in exteriorul capetelor
fiolei cu ~20mm. Bornele si electrozii de potential au fost dispusi in plane care
traversau axa indicatorului, pentru areduce tintele de frecventa inalta. (Asamblarea

fiolel esteilustrata in fig. 2 si 3).
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Fig.2. Montarea probel pentru masurarea
conductivitatii  electrice prin  incalzire
indirectd: 1-proba; 2-tub de noibiu; 3-
orificiu cu diametru 0,8 mm pentru
masurarea temperaturii; 4-capacul tubului;
5-electrozi de potential; 6-borne.

ty

Fig.3 Montarea probel pentru masurarea
conductivitatii  electrices 1-electrozi de
potential; 2-borne; 3-disc de reazem; 4-ace de
wolfram; 5-indl  executat din pirdfilit;
6-betisoare ceramice.
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Camera de vid era compusa dintr-o baza de alama, echipata la rindul siu cu
sine racite cu apa, prin care se facea alimentarea cu curentul electric si o calota.
Pentru a evita prafuirea ferestrei de vizualizare, aceasta s-a indepartat la o distanta
semnificativa de la proba si s-a echipat cu o clapeta transparenta, a carei pozitie
putea fi schimbata cu gjutorul unui mecanism electromagnetic special. Etansarea la
vid intre caloti si bazi s-a realizat cu ajutorul unui slif racit cu apa. in timpul
masuraturilor, vidul din spatiul de lucru nu era mai jos de 10 mmHg. Cele doua
circuite, anodic si cu grila, aveau o legatura inductiv variabila, care permitea ca
puterea aplicata pe model si fie variata lent. Pentru a reduce pulsatiile de tensiune
ale anodului, in circuitul anodic a lampii de generator de tipul T'Y-10A a fost
introdus un filtru de atenuare (cu capacitatea de 8 pF). Puterea in inductor
constituia 7...8 kW, iar cea consumata din retea 15 kW. Pentru realizarea simetriei
cimpului electromagnetic, incilzirii uniforme a suprafetei laterale a probei si
obtinerea unui randament inalt al sistemului inductor-proba, in modelele cu
dimensiunile indicate mai sus au fost confectionati inductori cu o geometrie diferita
de cea obtinuta industrial; lungimea inductorului era egala cu ~16 cm, diametrul
interior cu ~ 4 cm, latimea spirel cu ~ 0,5 mm, interstitiul (joul) dintre spire ~
0,2...0,3 mm. Pentru o asemenea geometrie, la puterea aplicata pe model de 1,5
KW si temperatura modelului T =2500 K, randamentul sistemului inductor-proba
eraegalacu ~0,2.

Masurarea conductivitatii electrice s-a efectuat cu agutorul schemel
potentiometrice, care includea un filtru in forma de IT pentru suprimarea tintelor de
inalta frecventa orientate asupra conductoarelor. Pentru a exclude influenta fortel
electromotoare, toate masurarile, fara exceptie, s-au efectuat de doua ori, pina si
dupa comutarea curentului, iar in calculele ulterioare s-a luat valoarea medie a
marimii masurate. Temperatura de stralucire (Tg,) a modelului s-a determinat prin
fereastra de vizualizare cu gjutorul pirometrului optic de tipul D0T1-51.

Curentul care trecea printr-o lama pirometrica s-a masurat cu gjutorul
potentiometrului de tip ITI1-63. Temperatura reala a probel s-a determinat reiesind

din dependenta fuctioala _;_r* =f(T«). Pentru stabilirea acestei dependente, s-a
str

recurs la urmatorul experiment. La mijlocul tubului de tantal, de dimensiunile
fiolei, s-a executat un orificiu cu diametrul 0,5...0,7 mm, obturat la ambele capete
cu dopuri. S-a masurat atit temperatura suprafetel tubului (de stralucire), cit si
temperatura in proba creat de corpul negru T, (reald). Repetarea experimentului
pentru tuburi de geometrie diferita, dar cu suprafete prelucrate identic, in aceleasi
conditii, a dus la acelessi rezultate.

Datele experimetale obtiute in asemenea mod au fost prelucrate in forma
Tr
T

str

considerat ca topitura si materialul fiolei sunt conectate in paralel.

=f(T«) (vezi fig. 4). La calculul conductivitatii electrice a metalului lichid s-a
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Conductivitatea electrica a material ului cercetat s-a calculat dupa formula
4 1

~pD*(Lran) (E' R, @

in care Ry, reprezinta rezistenta electrica a fiolei nesolicitate de lungimeal;
Rs - rezistenta fiolei solicitate de aceeasi lungime;
D - diametrul metalului lichid,;
a - valoarea medie a coeficientului de dilatare termica.

Corectia la dilatarea termica a fiolei s-a luat in considerare in corespundere
cu rezultatele lucrarii [10]:

at=D), =- 140 +6,6%0°t +7,4540 °t?, (3)
I Ta
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at= ('?—')Nb =-1X0"* +5,6%0 °t +1,930 °t? (4)

In tabelul 1 e prezentat extrasul masurarilor rezistentei pentru unele
temperaturi la masurarea conductivitatii electrice aindiului lichid.

Tabelul 1.
Date experimentale obtinute la masurarea conductivitatii electrice aindiului lichid
T K [ Te’)K [ U, mV Ur.mV Rs 10° W Rra 106 W r 10°Wm
2181 | 2023 6,7380 3,0830 0,4667 0,899 72,3
6,7450 3,2210
1955 | 1823 6,8170 3,0270 0,4275 0,813 65,4
6,8250 2,8065
1592 | 1500 6,9641 2,7340 0,3654 0,675 57,8
6,9631 2,3550
1482 | 1413 7,0160 2,6140 0,3484 0,634 56,3
6,9600 2,2560

Nota: Uy si Ur reprezinta ciderea de tensiune pe rezistenta etalon, respectiv pe lungimea | a
modelului. Resistenta etalonului afost egali cu 10°W,

3. Prelucrarea metodicii

In metodica descrisa anterior s-a ales materialul si geometria fiolei. La
alegerea materialului este important si se ia in considerare interactiunea chimica
intre metalul lichid si fiola. Experientele efectuate au aratat ca, la T ~ 1100 K si
mai mari, metale ca Fe, Ni si Co interactioneaza cu Ta. Metalele rare (La, Ce, Nd,
Pr) interactioneaza cu Ta, probabil, la temperaturi de aproximativ 2200 K, iar Ga,
TI, Pb, si Cu interactioneaza cu Nb, probabil, latemperaturi T > 1800 K.

Drept material pentru fabricarea fiolel s—a ales tantalul cind s-a recurs la
masurarea conductivitatii electrice La, Ce, Pb, Su, Ge, Sb, Bi, Tl si niobiul cind s-a
recurs la masurarea conductivitatii electrice a Pr, La, Nd. Pentru controlul rolului
posibil al interactiunii (dizolvarii) fiolei, masurarile s-au efectuat in sensul cresterii
si descresterii temperaturii: dupa experientele la temperaturi inalte au urmat, in
mod obligator, masurari la temperaturi mai mici, cele mai joase avind ca scop
compararea rezultatelor obtinute pina si dupa masurarile la temperaturi inalte.
Rezultatele experimentului s-au considerat valide numai daca a existat o buna
reproducere a lor, fapt care denota lipsa influentei interactiunii chimice intre
metalul lichid si materialul fiolei asupra conductivitatii electrice. O reproducere rea
arezultatelor afost semnalata la masurarea rezistentel La in fiola de niobiu. Aceste
masurari au fost repetate in fiola de tantal in care reproducerea rezultatelor a fost
destul de buna. (Se poate vorbi despre interactiune doar atunci cind nu are loc
reproducerea rezultatelor dupa incalzirea fiolelor pina la temperaturi maxime de
lucru sau cind are loc dizolvarea evidenta a fiolelor sub actiunea topiturii, ca, de
exemplu, in cazurile observate de noi a fiolelor de tantal umplute cu cobalt [a T =
1500 K si afiolelor de niobiu umplute cu taliu laT ~ 1600 K).
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In experientele noastre, geometria fiolei s-a ales reiesind din conditia ca
R., < R;, de aceeasi lungime. (In aceste conditii, conductivitatea electrici a

peretelui este doar o corectie).

Pe de alta parte, grosmea peretilor fiolei trebuie sa fie mai mare decit
grosimea stratului-skin pentru ca cimpul electromagnetic patruns in metalul lichid
Si nu poata provoca aparitia tensiunilor mecanice in stratul de metal lichid. in caz
contrar, pot aparea suspiciuni in privinta desprinderii metalului de la pereti.
Grosmea stratului sckin s-a determinat prin expresia

1
n= — ©)

in care: p este prenetranta magnetica;
o — conductivitatea electrica;
f —frecventa de lucru.

Daca frecventa de lucru a generatorului constituie 450 kHz, atunci grosimea
stratului skin, pentru tantal, nu depaseste valoarea 1mm.

Pentru a ne convinge de lipsa efectului posibil a penetratiei cimpului
electromagnetic in metalul lichid, intr-o singura experienta, la masurarea
conductivitatii electrice adisproziului s-arecurs la folosirea incalzirii indirecte, pe
Iinga cea obisnuita. Volumul mediului cercetat s-a introdus in interiorul unui tub
confectionat din niobiu, al carui diametru eracu 6 mm mai mare decit cel al probel,
iar lungimea tubului cu 20 mm mai mare. Sondele de potential si bornele au fost
lasate si treaca prin capetele tubului care s-au obturat cu dopuri din molibden.
Incilzirea tubului s-a efectuat cu curenti de inalta frecventa. La mijlocul tubului s—
aexecutat o gaura pentru masurarea temperaturii reale a probei. Asamblarea probei
din aceasti experienti este reprezentati in fig.3. In afara de scopul mentionat mai
sus, acest experiment a permis verificarea corectitudinii determinarii temperaturii
raportate.
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Fig.5. Rezistenta el ectrica specifica adisproziului.
» - rezultatel e obtinute prin folosireaincalzirii indirecte,
° - prin metoda potenti ometri ca.
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In fig.5 s-au notat, in mod diferit, rezultatele masuririi conductivitatii
electrice a disproziului. Concordanta buna a acestor rezultate confirma pe deplin
justetea afirmatiilor facute. In toate masurarile conductivitatii electrice a metalelor

lichide, lungimea probei constituia aproximativ % din lungimea inductorului, iar

proba se amplasa la mijlocul acestuia, unde exista un cimp electromagnetic
omogen. Pentru verificarea suplimentara a corectitudenii determinarii geometriei
fiolei (topiturii) s-a recurs la compararea rezultatelor masurarii conductivitatii
electrice a semifabricatului din care s-a exectuat fiolasi afiolei propriu-zise.

Rezultatele unor asemenea masurari a fiolei din tantal se prezinta, in functie
de temperatura, in tabelul 2.

Tabelul 2.
Rezistenta fiolelor de tantal
TK 1000 1400 1800 2000 2500
r 10 454 58,6 728 79,0 95,6
(ampula)
r 10°Wm 45,1 583 72.1 785 953
(cilindru)

In limitele erorii experimentului, aceste rezultate se afla in buna concordant
cu cele existente in literatura de specialitate.

4. Eroarealadeterminarea conductivitatii electrice

Sursele principale de erori sistematice de masurare pot fi:
eroarea la determinarea geometriei fiolei si metalului lichid nu depasesc 0,6%. De
altfel, eroarea determinarii distantei dintre sonde constituie ~0,2 %, iar eroarea la
determinarea sectiunii topiturii ~0,3 % (pentru dimensiuni obignuite <50 mm, D=7
mm, ?zo,z %, dED ~0,15 %);
eroarea sistematica se compune din eroarea de citire a temperaturii dupa curba de
gradare a lampii pirometrice care, pentru pirometrul de tipul 011 — 51, congtituie
0,3 % si eroarea conditionata de variatia posibila a gradului de absorbanta a
suprafetei fiolei in comparatie cu experimentul de calibrare. Cauza unei asemenea
variatii poate fi modificarea gradului de absorbanta a suprafetei fiolel datorita
oxidarii. Influenta radiatiei reflectate de inductor nu poate fi substantiala, deoarece
experienta de calibrare s-a efectuat in aceleasi conditii.

Daca se considera ca marimea ¢ este stabila cu o precizie de 10 %, eroarea

. T . . . .
suplimentara d?se contine in intervalul 0,4....1 % (pentru temperaturi cuprinse

intre 1000 si 2300 K). Drept urmare, d?T poate variade la 0,9 pina la 1,5 %.
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Eroarea la determinarea conductivitatii electrice datorita temperaturii
raportate se calculeaza cu formula:
o _fr dr_fr gr.r (6)
r a7 qaT T r
1 mwW:cm

in intervalul de temperaturi 1000...2500 K, pentru ﬁrzGXlO'2 <

r . . .
(pentru 1 n), d—are valori uzuale cuprinse intre 1 si 2% ;
r

§ eroarea sistematica, datorita impreciziei luarii in considerare a rezistentei R a
peretelui, constituie fractiuni de procent (la determinarea e marimea ce se masoara
este caderea de tensiune masuratd cu un potentiometru avind clasa de precizie
0,05);

§ eroarea Sistematica, datorita neomogenitatii cimpului de temperatura, dupa
estimarile facute in lucrarea[10], constituie 0,3 %;

§ erorile de masurare a caderii de tensiune pe model si a rezistentei etalon sunt
determinate de clasa de precizie a potentiometrului de tipul (P 306), cu ajutorul
caruia s-au masurat aceste tensiuni si care constituie fractiuni de procent.

Avind in vedere cele relatate, se poate constata ci eroarea sistematica
maxima (acumulatd) pentru conditiile tipice ale experimentului, in intervalul
indicat al temperaturilor, are valori uzuale cuprinse intre 0,5 si 2,5 %.

Din erorile aleatorii de masurare fac parte eroarea la determinarea rezistentel

fiolei umplute % erorile asociate de determinarea temperaturii raportate

temperaturilor in model si rezistenta etalon, precum si eroarea asociata de
excluderea fortel termoelectromotoare. Reiesind din caracterul de deviere a
punctelor experimentale, se poate spune ca eroarea medie patratica de masurare
congtituie =~ 0,8%. O informatia mai detaliata cu privire larezultatele experimentale
obtinute va fi prezentata de autori in urmatorul numar al revistei.
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THE EXPERIMENTAL STUDY OF THE LIQUID METALS
ELECTRIC CONDUCTIVITY

Simion Bancila, Adela Ciobanu
(State University ,,Alecu Russo”, Republic of Moldova)

This article describes the equipment and measurement methods of liquid metals electrical
conductivity, for temperatures between 300 and 2500 K. The advantages of the measurement
by contact method, based on inductive sample hegting, are discussed. The authors pay specia
attention to equipment improvement, measurement methods and error calculation in
determining electrical conductivity.

Prezentat laredactie 1a 25.04.2008
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MASURAREA CAPACITATII TERMICE SPECIFICE PRIN
METODA CALORIMETRULUI ADIABATIC

Virgil Cheptea, Simion Bancila
(Universitatea de Stat "Alecu Russo”, Balti, Republica Moldova)

In lucrare sunt analizaze pierderile fluxului termic in procesul masurarii capacitatii termice
specifice a probelor metalice utilizand metoda calorimetrului adiabatic. Este descrisi 0 noua
varianta aacestel metode utilizand aparatul W T-c-400.

Metoda calorimetrului adiabatic, realizata in diferite variante, poate fi folosita
la studierea proprietatilor termice atat a metalelor, cat si a semiconductorilor si a
izolatoarelor. In toate variantele proba cercetata este amenajata intr-o fiold metalica
si se incalzeste lent de la calorimetru cu care ea se gaseste in contact. Indiferent de
forma calorimetrului-cilindru, placa metalica etc., contactul termic a probei si
fiolei cu mediul inconjurator poate avea loc numai prin intermediul calorimetrului.
In aceadta situatie apare problema determinarii pierderilor de cildura in procesul
incalzirii probelor cercetate si a erorilor posibile la masurarea fluxului termic.
Aceste erori, in mare parte, se datoreaza schimbului de caldura dintre sistemul
calorimetric si membrana adiabatica. Lucrarea are drept scop analiza unei variante
a metodei calorimetrului adiabatic utilizand aparatul 1T-c-400, care permite
micsorarea pierderilor fluxului termic. Calorimetrul (0 membrana metalica) este
incalzit (racit) impreuna cu fiola si proba cercetata. Se considera ca calorimetrul,
practic, nu absoarbe fluxul termic exterior (temperatura la suprafata de jos a
membranei metalice se deosebeste foarte putin de temperatura la suprafata de sus,
adica variatia el in calorimetru (r,z) ~ const).

Schema termica a metodel este prezentata in fig. 1. Proba 1 este situata in
fiola metalica 2 si, impreuna cu aceasta, este incilzita lent datorita fluxului termic
Q(t) primit de la calorimetru. Pentru a exclude schimbul de caldura cu mediul
inconjuritor, se utilizeaza un invelis adiabatic 4. In aceste conditii variatia
temperaturii in volumul calorimetrului 0.(r,7)=t(r,z) — tx(0,7) este foarte mica pe
durata experimentului (campul de temperaturi 0.(r,z) se considera, practic,
stationar si omogen).

Fluxul termic care ajunge la proba este redat prinrelatia[1]:

Qt‘. (E) = Hﬂ (tc) ) Hc ('E)’ (1)
unde K(tc) - conductibilitateatermica a calorimetrului, in W/grad;
8(1) = t. —t, - variaiatemperaturii in calorimetru;
t. - temperatura calorimetrului; t, - temperatura probei si t - timpul.
Acest flux termic incalzeste fiola si proba cercetata:

Q.(1) = Q, + 0y, 2
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unde @, - fluxul termic care incilzeste proba, iar @, - fluxul termic care se
cheltuie laincalzireafiolei.
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Fig. 1. Schematermica a calorimetrului adiabatic.
1 - proba cercetata, 2 - fiola, 3 - calorimetrul, 4 - invelisul adiabatic.

Fluxul termic care incalzeste proba este determinat prin relatia
Qp =y my, * by, ©)
. dty, . . . . cee o .
unde Cp, My si b, = —= reprezinta respectiv capacitatea termica specifica, masa si
viteza de incilzire a probei. Fluxul termic care incalzeste fiola este determinat prin
relatia
Qr — G5 by (4)
unde C; - capacitateatermica afiolei inJ/gradsi bs - viteza ei de incalzire.
Tinand cont de (1), (3) si (4), relatia (2) sevascrie:
K.(1.) 6,(0) =Cp+ (t7) bp + c,(T,) M, by,
de unde obtinem

_ i Hc{tc:]"gc{'r:] _ ﬁ
col(t5) = [~ () ®
Variatiile temperaturii in calorimetru &_(z) si in proba &,(r)sunt mici:
incalzirea probei are loc lent, iar dependenta lui ¢, de temperatura este liniara:
€p— Colltk-0)
undek < 3- 10°grad™ [1] (un coeficient care se determina experimental [1]).
In aceste conditii:
k. -8, <001,

(6)
k.-(6,+86,) =001
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Prin urmare, vitezele de incalzire a probei si afiolei pot fi considerate egale si
relatia (5) se vareda astfel:
eplty) —— — G ()
BLE m, b, : (7)
Din (7) rezulta ca, pentru a determina capacitatea termica specifica, este
necesar de a masura in experiente 8.(z) si b, (7). In acelasi timp, capacitatea

termica specifica poate fi determinata utilizind informatia regimului termic al
experientel in cauza (fig. 2).
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Fig. 2. Regimul termic al experiensei.

Intr-adevar, daca se respecta conditia (6), atunci e valabila relatia[2]:

T (tj - b,p ('I] '
Prin urmare, (7) sevascrie:
c,(t,) = mi FAGEAGETAG]E (8)

Pentru determinarea capacitatii termice specifice este suficient de a masurain
experiente un singur parametru z.(t), in loc de doi parametri 8.(z) si b, (z) asa

cum reiese din (7). Experimental, acest lucru se realizeaza astfel: la suprafetele de
jos ale calorimetrului si ale fiolei (respectiv, punctul B si punctul A din fig. 1) se
monteaza doua termocupluri identice si se masoara timpul de intarziere a
indicatiilor termocuplului A fata de termocuplul B ca functie de temperatura
T, (1) = 7,(t).

Relatia (8) contine doua constante ale instalatiei: conductibilitatea termica a
calorimetrului Kc(t) si capacitatea termica totala a fiolei C:. Aceste constante, de
reguld, se determina experimental efectuandu-se suplimentar doua experiente: una
cu fiola libera (goala) si alta cu fiola in care avem o proba etalon si se calculeaza
dupa formulele:
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unde T2, T sunt, respectiv, valoarile medii ale timpului de intarziere cu
calorimetru gol si cu calorimetru in care avem proba etalon, c. este capacitatea
termica specifica si me este masa probei etalon. In acest caz (5) va avea forma
0
C :Cexrne ytc(t)_ tc

p e —0 -
m, -t

(9)

Racirea pana la temperatura de -100 °C se efectuiaza cu azot lichid.
Incilzirea probei se produce cu viteza 0,1 grad/s pani la 400 °C. in calitate de
proba-etalon se foloseste cupru a carui componenta chimica este cunoscuta.
Eroarea totala in determinarea capacitatii termice specifice este de 5-8 %. Probele
au formaunor cilindri cu diametrul d = 15 mmsi inaltimea h = 10 mm.

Bibliografie

1. IlnarynoB, E.C., Tennogusuueckue uzmepenuss 6 MOHOMOHHOM pedicume,
WznarenscTBo «Queprus», Mocksa, 1973, 340 ctp.

2. CepreeB, O.A., Memponoeuueckue 0CHO8bI MENIOPUIULECKUX UMEPEHUIL,
NznatenberBo «CranmaptoB», Mocksa, 1972, 293 ctp.

MEASUREMENT OF THE SPECIFIC HEAT CAPACITY BY
THE ADIABATIC CALORIMETER METHOD

Virgil Cheptea, Simion Bancila
(State University "Alecu Russo”, Balti, Republic of Moldova)

In this paper the heat flow losses in the process of measurement of the specific heat capacity
of metalic probes using the adiabatic calorimeter method are analyzed. Also, a new way to realize
this method using the device ' T-¢c-400 is described.

Prezentat laredactie 1a 23.09.08
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INSTALATIE EXPERIMENTALA PENTRU SINTEZA
STRUCTURILOR DE ZnO iN PLASMA OBTINUTA PRIN
DESCARCARE ELECTRICA IN IMPULS

Valeriu Gutan, lon Olaru, Mihail Radcenco, Mihail Negritu,
Andre Cerneleanu
(Universitatea de Stat ,, Alecu Russo”, Republica Moldova)

In lucrare este prezentati o instalatie experimentala pentru sinteza structurilor si straturilor
din oxid de zinc in plasma obtinutd prin descarcare eectricd in impuls. Este descrisi schema
dispozitivului eectronic pentru formarea si modularea plasmei, precum si constructia camerel in
care sint studiate regimurile tehnologice de sinteza. Sint analizate unele rezultate experimentale
preventive.

Introducere

Oxidul de zinc reprezinta un material semiconductor, care, gratie
proprietatilor sale, poate fi utilizat in dispozitivele piezoelectrice, ghidurile de unde
optice, detectorii de gaze, laserii cu emisie in regiunea UV a spectrului [1].

In ultimul timp, interesul fata de acest material se confirma prin cresterea
numarului de lucrari stiintifice dedicate sintezei si studierii  proprietatilor
peliculelor si nanostructurilor de oxid de zinc.

Sinteza peliculelor si structurilor de ZnO poate fi realizata prin mai multe
metode: metoda chimica de depunere cu transport din faza de vapori [2], metoda
fizica de depunere prin ablatiune laser sau cu plasma [3,4], metode combinate [5].

In lucrarile [6, 7] este descris procesul de obtinere a nanostructurilor de oxid
de zinc si oxid de galiu prin sinteza in arc voltaic. Aceasta metoda, pe linga
avantgele evidente (simplitate in realizare si viteza inaltd), are si dezavantgje:
controlul si dirijarea procesului de sinteza si depunere a structurilor oxidice sint
mai dificile decit in cazul altor metode. Dificultatea monitorizarii procesului de
sinteza este cauzata, in mod special, de valorile inalte ale curentului care intretine
arcul voltaic.

O posibila solutie a problemei dirijarii procesului de sinteza in conditii de
plasma este utilizarea unor impulsuri de tensiune inalta, modulate amplitudic,
pentru crearea descarcarilor in arc intrerupte.

Scopul acestei lucrari a fost proiectarea si elaborarea unei instalatii
experimentale pentru sinteza structurilor de oxid de zinc in conditii dirijate ale
descarcarii electrice de tensiune inalta in impuls.

Descrierea instalatiel experimentale

La baza proiectarii instalatiei este pus conceptul dozarii energiei termice
emanate in zona de sinteza prin intreruperea periodica a procesului de descarcare.
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Instalatia experimentala elaborata este formata din-un bloc electronic (fig.1)
care permite generarea impulsurilor de tensiune inalta cu reglarea parametrilor de
descarcare si 0 camera experimentala tehnologica (fig.2) in care are loc sinteza
propriu-zisa a structurilor de ZnO.

Schema principiala a blocului electronic destinat obtinerii plasmei prin
descarcare electrica in impuls include 3 unitati structurale independente:
acumulatorul de energie cu cheie electronica (1), blocul de dirijare a frecventel de
repetitie (11) si blocul de amorsare a interstitiului electrozilor (111).

Tr 13,124

Li. () DD

Fig.1. Schema principiald a blocului electronic pentru obtinerea plasme prin descircare
electrica in impuls
I- acumulatorul de energie cu cheie eectronica; Il - blocul de dirijare cu frecventa de
repetitie; 111 — blocul de amorsare ainterstitiului.

Obtinerea impulsurilor de tensiune inalta se realizeaza prin descarcarea
capacitatii de tensiune inalta C; (100nF, 2 kV) prin intermediului tiristorului T4,
care, datorita circuitului L,C,, poate intrerupe procesul de descarcare la intervalul
de timp stabilit. Durata imulsului de descarcare poate fi stabilita in limitele 10-40
ms prin modificarea parametrilor circuitului L1C,, Energiaimpulsului de descarcare
este determinata de valoarea tensiunii de incarcare a capacitatii C,.

Blocul de dirijare cu frecventa de repetitie include un generator reglabil de
impulsuri tip-RC cu descarcare prin intermediul dinistorului T, care permite, pe de
0 parte, selectarea frecventelor de repetitie in intervalul 1, 30 Hz, pe de alta parte,
dirijeaza procesul de deschidere atiristorului T;.

Blocul de amorsare este destinat obtinerii unui canal conductor intre electrozi
prin strapungere cu tensiune inalta (15-20 kV). Pentru a protga tiristorul Tj,
circuitele electronice ale blocurilor componente sint separate prin intermediul
diodelor de tensiune inalta Dg-D1;.
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La bornele de iesire ale blocului de amorsare a interstitiului sint conectate
contactoarele — suport pentru electrozi ale camerei experimentale.

Camera este destinata asigurarii conditiilor necesare pentru sinteza
structurilor de ZnO in medii gazose si reprezinta un tub din cuart, ale carui capete
sint acoperite ermetic cu flanse din material dielectric, pe care sint asamblate
elementele de conexiune electrica si de introducere / evacuare a gazului (Fig.2). in
incinta camerel se afla o soba (3) care poate mentine temperatura suportului pe care
are loc depunerea in limitele 50 — 500 °C.

Tensiunea 1naltad, necesara pentru ionizarea initiala a mediului gazos din
interstitiu si declansarea descarcarii, este aplicata electrozilor din Zn pur prin
intermediul contactoarelor—suport (4). Ulterior, la contactoarele-suport este aplicata
tensiunea de intretinere a descarcarii (0,5 - 1 kV) care creaza plasma necesara
pentru procesul de sinteza. Elementele schemelor electrice de formare a tensiunilor
de initiere si intretinere a descarcarii sint separate prin intermediul diodelor de
tensiune inalta Dg — D1».

Fig.2. Camera experimentala pentru studierea regimurilor tehnologice de depunere a
structurilor si peliculelor in get de gaz prin evaporare cu plasma modulata.
1 — stut pentru evacuare - vacuumare; 2 — flansa inferioara; 3 — soba cu suport pentru probe; 4
—contactoare-suport pentru electrozi; 5 - tub din cuart; 6 — element de etansare; 7 - flansa
superioara; 8 — stut pentru introducerea gazul ui.

Spre deosebire de descarcarea cu arc voltaic, la care sint atinse valori ale
temperaturii de cca 6000°C, in plasma obtinuta prin descircare electrici in impuls
valorile temperaturii sint cu mult mai reduse (cca 2000-3000°C), fiind determinate
de parametrii energetici ai impulsului de descarcare. Astfel, reglind valorile
tensiunii, curentului si durata impulsului, pot fi create diferite regimuri energetice
de sinteza a structurilor oxidice de Zn.
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Rezultate experimentale si concluzii

Rezultatele experimentale preventive au
demonstrat posibilitatea sintezei structurilor
fine, a peliculelor si cristalelor pe diferite
suporturi. Regimurile de sinteza a diferitor tipuri
de dructuri au fost determinate experimental
prin  modificarea valorii interstitiului intre
electrozii din Zn, asamblati in contactoarele- |
suport, tensiunii de descarcare si frecventel de
repetitie.

Conditiile de sinteza pot fi optimizate
prin crearea in incinta camerei a unui mediu
gazos inert (Ar, He) la presiuni comparabile cu
presiunea atmosferici si orientarea spre
suprafata suportului a unui get de oxigen care
intretine procesul de oxidare si transporta ionii
de ZnO. Fot.1. Camera experimentala

In fot.l este prezentata camera tehnologica in funcfiune.
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experimentalda tehnologica in regim de depunere a peliculelor de ZnO prin

evaporare cu plasma modulata pe suport de siliciu incilzit la temperatura 300 °C in

get de oxigen.

Particularitatile structurilor obtinute au fost preventiv analizate prin
caracterizarea morfologica a suprafetei cu microscopie electronica si prin analiza

spectrelor de fotoluminescenta.
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EXPERIMENTAL INSTALLATION FOR ACQUIRING THE
STRUCTURES OF ZnO THROUGH ELECTRIC DISCHARGE
IN IMPULSE

Valeriu Gutan, lon Olaru, Mihail Radcenco, Mihail Negritu,
Andre Cerneleanu
(State University ,,Alecu Russo”, Republic of Moldova)

This work presents the experimental ingdlation for synthesis of structures and thin films
from ZnO in plasma obtained through e ectric discharge in impulse. The scheme of the el ectronical
device for the formation and modulation of plasma as well, as the construction of the room in which
technological regimes of synthesis are described. Some preventive experimental results are being
analyzed.
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PARTICULARITATI DE ELABORARE A LASERULUI CU
EXCIMER XeCl

Valeriu Gutan, lon Olaru, Mihail Radcenco, Mihail Negritu,
Andre Cerneleanu
(Universitatea de Stat ,, Alecu Russo”, Republica Moldova)

in lucrare sint descrise particularitatile de proiectare si elaborare a unui laser cu excimer
XeCl pentru aplicatii tehnologice. Sint descrise cerintele fata de pompajul prin descarcare electrica a
laserilor cu excimer si este analizata schema echivalenta a invertorului LC. Sint determinate
cerintele fata de blocul de alimentare al laserului si prezentatd schema-bloc.

Introducere

Laserii cu excimer sint sursele cele mai puternice de radiatie coerenta UV,
capabile si genereze un numar mare de lungimi de unda de la ultravioletul
indepartat pina in regiunea vizibila a spectrului.
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Pentru excitarea laserilor cu excimer se folosesc fascicule de electroni,
descarcari autosustinute cu fotoionizare si descarcari controlate cu fascicul de
electroni. In viitor, o sursi importanta de excitare poate deveni excitarea nucleara
directa sau cu fascicule de protoni [1].

Excitarea laserilor cu excimer in descarcari autointretinute prezinta avantajul
unei simplitati constructive incomparabile cu laserii excitati cu fascicule de
electroni, oferind posibilitatea functionarii la o frecventa de repetitie a impulsurilor
ridicata. In consecinta, se pot atinge puteri medii ridicate.

La momentul actual, in centrele stiintifice din lume, cele mai remarcabile
rezultate au fost obtinute in elaborarea laserilor cu excimeri pompati prin
descarcare electrica. De exemplu, in laserul cu molecule KrF (I =248 nm) a fost
obtinuta energia in impuls de 5 J si puterea medie de 200 W. In laserii cu XeCl
(1 =308 nm) a fost obtinuta cea mai inalta energie de radiatie in impuls - 60 J si
puterea medie 400 W.

Unul dintre principiile puse la baza elaborarii laserului cu excimer XeCl este
pompajul prin descarcare electrica transversala cu ionizare preventiva ultravioleta a
mediuliu activ gazos |2, 3] .

In baza acestui principiu de pompaj, a fost elaborat conceptul constructiei
laserului, care include urmatoarele blocuri si sisteme:

- cameralaser;

- blocul de alimentare;

- sistemul de pompaj prin descarcare electrica transversala;
- sistemul de ionizare preventiva a mediului activ gazos,

- sistemul de vacuumare si formare a mixturii gazoase;

- sistemul electronic de dirijare cu laserul.

Pentru obtinerea unor caracteristici performante, necesare pentru aplicarea in
tehnologiile de sinteza a structurilor semiconductoare, in proiectarea si elaborarea
sistemului de pompa] al laserului cu excimer XeCl si a blocului de alimentare au
fost aplicate unele solutii constructive noi.

Scopul lucrérii prezente este analiza si descrierea cerintelor fata de pompajul
laserilor cu excimer excitati prin descarcare electrica transversala, a cerintelor fata
de elaborarea blocului de alimentare a laserului si prezentarea schemei bloc a
laserului elaborat in laboratorul ,, Tehnologii laser” al Universitatii de Stat ,Alecu
Russo” din Balti.

Lucrarea reprezinta prima parte a unui set de lucrari care va contine analiza
detaliata a principiilor de elaborare a componentelor laserului cu excimer XeCl si a

T

Cerintele fata de pompajul laserilor cu excimer

Parametrii temporali si energetici ai radiatiel laserului cu excimer sint
determinati de schema si constructia generatorului de pompaj, de metoda de
preionizare, de geometria zonei active, de componenta chimica a mixturii gazoase,
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presiunea absoluta in mediul activ si, de asemenea, de regimul de functionare
(mono impuls sau pulsuri cu anumita frecventa).

Pentru obtinerea emisiei laser eficiente sint necesare densitati inalte a puterii
de pompaj (10°, 10"W/cm®). Conform [2], valorile minimale a densititii puterii de
pompaj care asigura apariatia generatiei in mediul activ XeCl sint de ordinul
10°W/cm®. Aceste valori sint determinate de durata scurta de viaa a moleculei
excimerice si de intensitatile foarte inalte de saturatie. La valori inalte ale puterii de
pompaj este complicat de a mentine o descarcare difuza pe toata durata impulsului
de excitare. Ca regula, disparitia emisiei in perioada unui impuls de pompaj este
cauzata de filamentarea descarcarii sau de absorbtia radiatiei de catre ionii de Cl.

Procesul de filamentare devine dominant pentru perioadele de descarcare mai
mari de 200 ns. Este cunoscut faptul ca energia maximala emisa in laserii cu
excimer cu excitare prin descarcare electrica transversala este obtinuta pentru
durataimpulsului de pompaj de ordinul 10, 100 ns.

Micsorarea duratei impulsului de pompa limiteaza valoarea energiei de
excitare introdusa datorita influentel inductantelor generatorului de pompaj.

Pentru o analiza mai detaliata, intreaga durata a procesului de pompaj poate
fi divizata in 5 faze temporale distincte (fig.1).

Perioada t; corespunde timpului de crestere a tensiunii pe interstitiul de
descarcare pina la strapungere si are valori de ~100 ns. Aceasta perioada este
determinata de generatorul de pompa si depinde, in particular, de valorile
capacitatilor si inductantelor circuitului de pompaj, valoarea tensiunii de incarcare
Uo, particularitatile sistemului de preionizare si componenta chimica a mediului
activ.

In perioada t, are loc o cidere rapida a tensiunii pe interstitiul de descircare.
Perioada t3 corespunde procesului de excitare eficienta cu conditia mentinerii
descarcarii difuze. Intervalul de timp ts corespunde stadiului cuazistationar de
decsircare, iar fazats - timpului de excitare eficienta, pina la aparitia filamentarii.

Duratat, este determinata, in
principiu, de raportul U/Pd, unde VY
U -tensiunea pe interstitiu, P -
presiunea mixturii, d - distanta t.
dintre electrozi. Valoarea t t t,
raportului U/Pd  inainte de
strapungere, in afara de cele
expuse, influenteaza, de asemenea,
formarea descarcarii difuze. Pentru
sistemele traditionale de
preionizare U/Pd trebuie sa fie mai ——==
mare decit Ug/Pd (Ug - tensiunea T
statica de strapungere). Cu
cresterea raportului U/Pd,
conditiile de formare a descarcarii difuze devin mai favorabile.

ts

Fig.1 Fazele evolutiel procesului de pompaj.
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Valoareat, este determinati de expresia p(LC)?, deoarece rezistenta activa a
interstitiului de descarcare in laserul cu excimer este cu mult mai mica decit
reactanta caracteristica. Raportul U/Pd in stadiul cuazistationar t, este de citeva ori
mai mic decit Ug/Pd si este determinat de componenta si presiunea mixturii, fiind
aproximativ egal cu 0,7 kV/cm-at pentru amestecul cu neon si 1,5 kV/cm-at pentru
cel cu heliu.

In general, valoarea curentului in interstitiul de descircare este determinata
de schema generatorului de pompaj, parametrii elementelor el (L,C), iar forma
impulsului laser depinde de particularitatile schemei de pompaj, particular, de
valorile capacitatilor acumulatorului si de faptul daca schema de pompaj contine si
capacitati de accelerare a descarcarii. Astfel, variind parametrii generatorului de
pompaj poate fi optimizata eficienta laserului, durata si forma impulsului.

Una din schemele generatorului de pompaj frecvent utilizata este schema cu
inversare LC in care capacitatile acumulatorului la incarcare sint conectate in
paralel, iar la descarcare — consecutiv [2, 3]. Pentru modelarea si analiza mai
detaliata a proceselor din schema generatorului de pompaj, in fig.2 este prezentata
schema lui echivalenta.

In fig.2, E; indica interstitiul R, L E R, L,
intre electrozii de descarcare a YY" ¢ ] YYL
laserului, iar E, reprezinta
interstitiul eclatorului de inversare a
tensiunii. Prin Cy, C,, Ry si Ly sint == C, =N oA “E,

indicate corespunzator capacitatile,
rezistenta si inductanta circuitului
de acumulare a energiel, iar prin C,,
R, si L, - capacitatea, rezistenta si Fig.2 Schema electrica echivalentd a
inductanta circuitului eclatorului. generatorulLi de pompaj.

Odata cu activarea eclatorului, in conturul L,C; incepe un proces oscilator.

Astfel, pe parcursul perioadei de timp p./L,C,, ae loc reincircarea

condensatorului C,, iar tensiunea aplicata la electrozii E; se dubleaza (caz ideal).
Energia acumulata in C; si C; vafi efectiv introdusa in descarcarea de pompaj, daca
timpul de inversare atensiunii pe C, este mult mai mare decit timpul de descarcare
a condensatoarelor C; si Cyp, unite consecutiv.

Eficienta pompajului depinde in mare masura de caracteristica procesului de
inversare care poate fi cu amortizare puternica, critica sau slaba.

Cazul optimal pentru pompajul laserului este cazul cu amortizare slaba, in
care tensiunea aplicata la electrozii laserului in momentul strapungerii este egala cu
tensiunea dubla de incarcare a acumulatorului de energie. Parametrii circuitului
eclatorului E; sint determinanti pentru toate trei cazuri. Amortizarea slaba este
determinati de conditia: Rz < 2(L2/C2)*? .

Valoarea rezistentei R, depinde de parametrii eclatorului, in special de
suprafata de strapungere si de presiunea gazului in eclator. Este clar ca valoarea
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rezistentei trebue si fie cit mai mica. Evident ca, in afara de cele expuse, asupra
eficientei schemel de pompaj mai influenteaza si alti factori.

Conform analizelor prezentate in [4], eficienta laserului cu excimer nu este
determinata doar de acordarea optimala a generatorului de pompaj cu interstitiul
dintre electrozi.

Din acest punct de vedere, mai prezinta intres asemenea caracteristici ale
generatorului de pompaj ca energia specifica introdusi Eg, si coeficientul de
transfer h, a energiei acumulate.

Energia specifica introdusa in descarcare pentru durata primului impuls de

t
curent poate fi determinata prin integrare dupa formula Eg = cyJldt, unde t -
0

durata primului impuls de curent, care aproximativ coincide cu durata impulsului
general.

Cunoscind energia acumulata in generatorul LC: E, = CU%2, pot fi calculati
coeficientul de transfer a energiei in descarcare h, = E/E, , puterea specifica
introdusa W, = Ei/t;V4 (unde V5 - volumul activ de descarcare) si eficientatotala de
emisiehg = E¢/E, .

Inlucrarile [2, 4] se arata ca, odata cu crestereatensiunii de incircare, energia
gpecifica introdusa in descarcare creste, in schimb coeficientul de transfer scade.
Aceessi dependenta se observa si la marirea presiunii mediului gazos.

Este important de mentionat, ca odata cu cresterea presiunii si a distantei
dintre electrozi, energia specifica introdusi in descarcare scade, iar energia totala
introdusa creste. De aceea, pentru marirea energiel emise este rational de a se mari
distanta dintre electrozi si presiunea mediului activ pina la valorile care asigura
conditii favorabile de concordanta a rezistentel interstitiului de descarcare cu
rezistenta ondulatorie a schemei electrice de pompaj.

Cerintelefata de blocul de alimentare

In modelele experimentale precedente a fost elaborat un bloc de alimentare
cu sincronizare din retea.

Lucrarile de testare a acestui bloc de alimentare au permis determinarea
negjunsurilor si cerintelor tehnice pentru elaborarea unui bloc de alimentare mai
performant.

O particularitate constructiva a blocului de alimentare cu sincronizare de la
retea este transformatorul de tensiune inalta care asigura reglarea discreta a
tensiunii in limita 400-1000V in trepte a cite 50 V. In consecinti, energia
acumulata are valori discrete proportionale cu tensiunea de incarcare.

Deoarece tensiunea pe acumulatorul intermediar poate avea numai valori
constante discrete, efectuarea lucrarilor experimentale de optimizare a parametrilor
energetici ai laserului este dificila.

O alta particularitate a blocului este formarea frecventei de repetitie si
sincronizarea momentului de functionare a elementului de putere a convertorului de
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tensiune inalta (triac) cu momentele zero ale tensiunii din retea. Aceasta metoda de
formare a semnalelor de comanda are urmatoarele dezavantaje:

- este dificila sincronizarea aparatelor de masura din exterior cu
momentul declansarii procesului de pompaj a laserului;

- sincronizarea de la retea nu asigura functionarea stabila a generatorului
de frecvente.

Reiesind din cele expuse mai sus, la baza proiectarii noului bloc de
alimentare afos pusa conditia tehnicé care ar exclude sincronizarea de lareteasi ar

- reglarea fina atensu unii pe acumulatorul de energie;

- dirijarea manuala si din exterior;

- sincronizarea aparatelor de masura de la laser.

Deoarece, pentru obtinerea tensiunii inalte de incarcare a acumulatorului
principal de energie se foloseste un convertor de tensiune inalta cu triac care
functioneaza in impuls, cerintele expuse pot fi realizate eficient folosind un
convertor de tensiune suplimentar, care ar functiona numai in perioadele de repaos
dintre impulsurile de repetitie ale laserului. Astfel, se exclude necesitatea
sincronizarii convertorului de tensiune cu triac de la retea, necesara pentru a avea o
perioada de timp cu lipsa de curent in circuit ce serveste pentru inchiderea triacului.
In acest caz, valoarea tensiunii necesare de incircare poate fi selectati cu exactitate,

Pe baza celor expuse, blocul de alimentare elaborat va detine urmatoarele
caracteristici:

Energie maxima acumulata E = 25J;

Frecventa maxima de repetitie F = 30 Hz;

Putere medie a blocului P = 1kW;

Limitele dereglarearetineriit =5, 100 ns;
Tensiune reglabila de incarcare U = 100 , 1000V
Tensiunea de pompaj Up = 2500 , 25000V

Supl imentar, blocul de alimentare va avea urmitoarele functii:

- mentinerea automata a valorii tensiunii de incarcare selectate;

- dirijarea interioara cu frecventa de repetitie si sincronizarea sistemelor
exterioare de masura,

- dirijarea manuala si exterioara cu frecventa de repetitie;

- sincronizarea laserului cu semnale de la aparatele de masura.

oSk wbdE

Elaborarea schemei bloc a sssemului de alimentare

Elementul de baza al blocurilor de alimentare cu functionare in impuls
este convertorul de tensiune inalta cu acumulator intermediar de energie. Deci
functional, elementul de baza inclus in schema blocului de alimentare va fi
convertorul de tensiune inalta. Larindul siu, acumulatorulul intermediar de energie
cu incarcare de la transformator cu reglare in trepte nu permite obtinerea unui
regim energetic optimal, de aceea este necesar afolosi 0 alta sursi de incarcare.
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O solutie rationala este folosirea unui convertor de tensiune care va
mentine un curent constant de incircare a acumulatorului intermediar. in cazul cind
curentul de incarcare este constant, tensiunea pe acumulatorul intermediar creste
liniar. In acest caz convertorul poate fi dirijat, folosind o schema speciala care
asigura masurarea tensiunii de pe acumulatorul intermediar si compararea e cu o0
tensiune etalon. In consecinta, poate fi selectati orice tensiune de incircare in
limitele O - Ug max -

Din cele expuse rezulta necesitatea proiectarii unui convertor de tensiune, a
unui bloc de comanda cu convertorul si a unui bloc de selectie atensiunii (energiei)

acumulate.
I I I | — Carnera laser cu
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Fig.3. Schema-bloc a laserului

| —Blocul de alimentare al laserului: 1- filtru de protectie; 2 - bloc de alimentare;3 - convertor
detensiune; 4 - convertor detensiuneinata; 5 - bloc de comanda cu convertorul detensiune;
6 -bloc de protectie a convertorului detensiune; 7 - bloc de selectie a tensiunii convertorului;
Il —Blocul dedirijare a laserului : 8 - bloc de comanda cu tiristorul convertorului detensiune
inalta; 9 - generator de frecventa de repetitie 10 - bloc de comanda cu dirijare manuala si de
ladistantd; 11 - bloc de comanda a Sistemului de preionizare; 12 - bloc reglabil de retinere in
timp aimpulsului de comanda cu blocul de preionizare; 13 - bloc de formare aimpulsului de
sincronizare cu aparatel e de masura.

Pentru o fiabilitate mai inalta a blocului de alimentare este necesara
folosirea urmatoarelor blocuri adaugatoare:
- blocul de protectie a convertorului de tensiune de suprasarcina;
- blocul de comanda cu frecventa de repetitie a laserului;
- blocul de ionizare preventiva;
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- blocul reglabil de retinere in timp aimpulsului de comanda cu blocul de
preionizare;

- blocul de comanda cu triacul convertorului de tensiune inalta;

- blocul de formare aimpulsului de sincronizare a aparatelor de masura;

- blocul de dirijare manuala sau exterioara cu frecventa de repetitie a
laserului.

Schema-bloc a sistemului de alimentare (cu blocurile componente auxiliare)
este prezentata in fig. 3 ca parte componenta a schemei-bloc a laserului care mai
contine:

- blocul de dirijare al laserului ;

- cameralaser cu sistemul de pompaj;

- sistemul de preionizare;

- sistemul de vacuumare si formare a mixturii gazoase

Lucrarea este redizata in cadrul proiectului 07.498.04.05 PA , Elaborarea
laserului cu excimer XeCl pentru aplicatii tehnologice” cu suport financiar in
cadrul Programului de Stat , Cercetari fundamentale si elaborari de materiale si
dispozitive pentru aplicatii fotonice si optoelectronice’.
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PARTICULARITIES OF ELABORATING EXCIMER XeCl
LASER

Valeriu Gutan, lon Olaru, Mihail Radcenco, Mihail Negritu,
Andrei Cerneleanu
(Alecu Russo State University, Republic of Moldova)

Some particularities of projection and elaboration of excimer XeCl laser for technological
application are described in this paper. The requirements for the pumping through electric discharge
of the lasers with excimer are described and the scheme equivalent of LC invertor is analyzed. The
requirements for the power unit of laser are determined and scheme block is presented.
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DEPENDENCE OF ELECTROMAGNETIC ABSORPTION ON
GEOMETRICAL PARAMETERS OF MICROWIRES

Mihail Balanici, lon Avram, Sergiu Dimitrachi
(Technical University of Moldova, Republic of Moldova)
lulian K olpakovici
(Scientific Research Institute “ELIRI” S.A., Republic of Moldova)

The present paper is devoted to the study of electromagnetic absorption properties of
microwires. All the measurements have been done in the ELIRI Research Ingitute by using the
vectorial analyzer Agilent 8720 ES. The main goa of the paper is to determine the dependence of
electromagnetic absorption properties of microwires on their geometrical parameters. The authors
explain the physical meaning of the radiation absorption and its dependence on the microwire
parameters. The results of the investigation are useful in making a shield to protect the surroundings
from the harmful effects of electromagnetic radiation.

Introduction

Today, in the century of informational technologies and telecommunication
systems, the electromagnetic situation of the environment is becoming more and
more dangerous and harmful. As we know, both wireless technologies such as
WiFi, Bluetooth, WiMAX and mobile communication devices (GSM and CDMA
mobile networks) use electromagnetic waves for the transmission of information.
The electromagnetic field formed by such devices influences the equipment of the
technological process, the computer techniques as well as the users themselves.
That is why, the protection of mobile network subscribers and the technological
equipment is avery important and necessary task.

All the technologies mentioned above work in the metric and decimetric
wavelength bandwidth. In this way, absorbent materials can be used in a known
bandwidth in order to manufacture a protection shield. Microwires of different
composition, length, thickness and absorption properties are chosen as absorbent
materials. Researches have been made according to S;; parameter for two types of
microwires. Ni-alloy microwire (d=10pum) and Mn microwire (d=30um).

Similar analyses have been made using as samples microwires of different
composition and geometrical parameters. both Mn microwires (d;=30um,
d>=50um) and steel microwires (d;=10.6pum, d,=11um, d;=11.8um), aswell asthin
steel films and strips[2].

The experimental method

The research of electromagnetic properties that depend on geometrical
parameters of microwires has been made in ELIRI Research Institute with the help
of the Vectorial Analyzer Agilent 8720 ES (fig.1). This device permits to determine
very precisely the S parameters in a large bandwidth, of about 50 MHz — 20 GHz.
The results from 2 channels were presented on a LCD screen. Three types of
calibration for measurements of noncoaxial sectors are used: calibration for open,
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short and load conditions. This ensures high accuracy in the work with waveguides

[1].

Figure 1. The Vectorial Analyzer Agilent 8720 ES.

While investigating we determined the S;; parameter for different types of
microwires with a different chemical composition and different geometrical
parameters. A similar scheme of the measurement installation is shown in figure 2.

TWO - PORT
NETWORK

Figure 2. The scheme of research installation.

The notations from figure 2 show:

|a?| - the input incident power, equal to the power available from the voltage
source;

|ax?| - the output incident power, equal to the power reflected by the load (Z,);

|b:?| - the power reflected by the input port;

|b,?| - the power reflected by the output port, equal to the load incident power;

Z, - load impedance;

Zs - internal source impedance;

Z, - input impedance;

Vs - source voltage.

General information about S parameters is given below:

S, = ﬂ ,(a, =0) - Input reflection coefficient with the output port terminated by a
q

matched load (Z,.=Z sets a=0);
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S,, :% ,(a, =0)- Outpuit reflection coefficient with the input port terminated by
2

amatched load (Zs=Z, sets Vs=0);

S, :&,(a2 =0)- Forward transmission (insertion) gain with the output port
&
terminated in a matched load;
S, :E,(a1:0)- Reverse transmission (insertion) gain with the input port
a2

terminated in a matched load.
Note: All the S parameters are non-dimensional magnitudes.

In the future, investigations will be made according to other S-parameters in
order to thoroughly study the properties mentioned above.

Experimental results

This paper contains spectral graphs of the S;; coefficient for two types of
microwires.

1. resistive Ni-alloy microwire in glass isolation, d =10pum (sample 1);

2. Mn microwire, [IDBMT type, d =30 nm (sample 2).

The Log Mag (logarithmic magnitude) graph as well as the Smith Chart and
the Phase Chart ones for microwires as long as 5 cm in comparison with lenghts of
2 cm are shown below. The Log Mag graph is presented in figure 3:
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Figure 3. The Log Mag graphs for sample 1 (g, ¢) and sample 2 (b, d).
Theresultsare for 5 cm length (a, b) and 2 cm length (c, d).

The figures clearly show that for a length of 5 cm the absorption properties
are constant in a larger bandwidth for sample 1 than for sample 2, while for the
second sample, absorption is higher for a constant frequency (2.71 GHz). At the
same time, for wires 2 cm long, absorption properties are more constant for sample
2, but they are stronger for sample 1.

Because the mentioned technologies work at lower frequencies (for example
GSM900 and GSM1800), these samples may be used for manufacturing high-
frequency filters. These models of microwires can also be useful for work in a
lower bandwidth where their characteristics are more constant and uniform
(markers 1 and 2 in diagrams).

Analyzing figure 4 we can prove the statements which have been mentioned
above. Firstly, the electromagnetic properties for the first sample are more constant
and uniform in comparison with the second one, for microwires 5 cm long. For
wires 2 cm long these properties are more uniform for the second sample.

As we can see from figures 4(b) and 4(c) there are a lot of curls, distortions
and irregularities, which probably may be caused by parasite (undesirable)
capacities and geometrical parametersthat appear for short lengths of samples.

A Smith Chart is a graphical representation of the transmission line equations
and the mathematical reasons for the circles and arcs. Transmission coefficient,
which equals unity plus reflection coefficient, may also be plotted. The Smith
Chart contains almost all possible impedances, real or imaginary, within one circle.
All imaginary impedances from - infinity to + infinity are represented, but only
positive real impedances appear on the "classic" Smith Chart. It is possible to go
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outside the Smith chart "unity" circle, but only with an active device because this
implies negative resistance.

It is worth mentioning that the inferior half of the Smith Chart graph shows
the capacitive character of the analyzed model, while the superior half reflects the
inductive character of the same sample. The border line between these two halves
represents the resonance point, where the reactive components X, and Xc set off
each other and the active resistance component is predominant:

Z=JR+(X - X, =R [2].
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Figure 4. The Smith Chart graphsfor sample 1 (a, ¢) and sample 2 (b, d).
Theresultsare for 5 cm length (a, b) and 2 cm length (c, d).
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Studying the phase graphs of samples, presented below in figure 5, we can
see that for both samples, the obtained graphs have common properties. A jump in
the graph is found in almost all figures, which corresponds to the resonant
frequency. At such frequency, the nature of the reactive component is changed
from capacitive (the inferior half of the graphs) to inductive (the superior half of
the graphs).
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Figure 5. The Phase Chart graphsfor sample 1 (a, ¢) and sample 2 (b, d).
Theresultsare for 5 cm length (a, b) and 2 cm length (c, d).
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We find it important to point out the physical meaning of electromagnetic
absorption: this phenomenon is related to the resonant absorption of
electromagnetic energy and its spreading as heat on the active resistance of
microwire. The highest absorption is obtained for cases when the wire length value
is the multiple of the wavelength of electromagnetic radiation. [3, 4]

Conclusion

In conclusion we would like to state that microwires can be effectively used
(compared to thin metallic films and strips[2]), mainly due to their electromagnetic
absorption properties. A microwire itself is a very good solution in the manufacture
of soft and convenient shields that can protect the environment, as well as the
human body from the harmful effects of electromagnetic radiation. Unfortunately,
nowadays there are not many solutions for solving this problem. That is why,
probably, the utilization of microwire as an absorbent material can be aremarkable
SUCCeSS.

Last but not least, the Republic of Moldova produces microwires of different
composition and properties which is an important advantage and perspective in
their study and useful utilization.

In the nearest future, one of our aims is also to measure the other
S-parameters (Si2, S;1 and Syp) to better understand the absorption properties of
microwires and the best way of their utilization.
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DEPENDENTA ABSORBTIElI ELECTROMAGNETICE DE
PARAMETRII GEOMETRICI Al MICROFIRELOR

Mihail Balanici, lon Avram, Sergiu Dimitrachi
(Universitatea Tehnica a Moldovei, Republica Moldova)
lulian K olpakovici
(Institutul de Cercetari Stiintifice “ELIRI” S.A., Republica Moldova)

Prezenta lucrare releva rezultatele cercetarii proprietatilor de absorbtie electromagnetica a
microfirelor. Toate masurdrile au fost eaborate in Institutul de Cercetari Stiintifice ,ELIRI”
utilizind analizorul vectoria Agilent 8720 ES. Principalul scop a acestel lucrari a fost de a
determina dependenta proprietatilor de absorbtie electromagnetica a microfirelor de parametrii lor
geometrici. De asemenea este explicat sensul fizic al absorbtiel radiatiel si dependenta acesteia de
parametrii microfirului. Rezultatele investigatiilor pot fi utile in fabricarea unui ecran protector ce ar
protela mediul de efectele nocive aleradiatiel € ectromagnetice.

Prezentat laredactie 1a 14.09.08
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MONITORING OF IONOSPHERE COMMUNICATION
CHANNELS

Eugeniu Plohotniuc
(State University “Alecu Russo”, Republic of Moldova)

The method of monitoring of ionosphere channels of short-wave communication
Dushanbe-Bilti and Khabarovsk-Balti with the use of small-power LFM-ionosondes of oblique
sounding is presented.

At present, there is a growth of requirements to the characteristics of
information transmission system via ionosphere communication channels and to
signal processing devices, to their reliability and productivity [1, 2]. It isimpossible
to ensure corresponding radio-channel parameters and normal conditions of
information transmission under quickly changing conditions of ionosphere without
regular monitoring of radio channels in real-time scale and without using operative
and long-time forecast of the conditions of radio wave propagation. Under
operative forecast is meant the prediction of short-wave signals characteristics with
the timelines from some minutes to one hour.

With regular monitoring of radio channels, the received information gives us
a possibility to solve the following multiparameter tasks: to define the number of
propagation modes; to define the optimal operating frequencies of single-mode
channels; do define the possible speed of information transmission; to take into
account the variation of each mode’ s amplitudes and phases, etc.

Modern methods of long-term forecast of the conditions of ionosphere radio-
wave propagation error is ~ 20%. And in transition hours, when the parameters of
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ionosphere change most sharply, the error increases up to 50% and even more. The
reason of relatively big errors in long-term forecast is the changeableness of the
flow of the Sun radiation from day to day and the complexity of the ionosphere
reaction to geomagnetic perturbations [3]. In this connection, along with perfection
of the methods of long-term forecast, considerable attention is paid to the methods
of direct monitoring of the parameters of an ionospheric radio channel using
different systems in oblique and vertical-oblique sounding and to operative forecast
of the conditions of radio-wave propagation. Introduction of the first systems of
direct monitoring which worked in impulse regime, Pathfinder [4], CHEC [5],
CURTS [6, 7], increased considerably communication reliability. In particular, the
operation of the CURTS system shows that communication reliability has grown
up to 90%.

To monitor the ionospheric channels of short-wave communications, it is
necessary to create a net of experimental-technological radio routes. Such a net can
be created on the basis of operating radio routes, the equipment of which needs to
be complemented with equipment for the diagnostics of radio communication
channels and with corresponding software. The equipment for the diagnostics of a
communication channel should measure the characteristics of the radio channel
quality when transmitting test communications, record information about the
changes of the ionospheric parameters and suggest an optimal variant of
uninterrupted work of the radio channel.

The use of small-power LFM-ionosondes of obliqgue sounding of the
ionosphere is a considerable progress in the development of the methods of the
ionosphere channels of short-wave communication diagnostics. In this case, the
problem of the ionosphere monitoring is solved with acceptable mass and
dimension characteristics of the equipment, less energy consumption and better
electro-magnetic compatibility. The availability of LFM-ionosondes of oblique
sounding on diagnostic radio routes allows to synthesize ionograms for operating
radio routes, to estimate the expected quality of radio communication, to manage
effectively frequency resources. It reduces twice the appearance of a code error
[8]. And the most important thing is that it becomes possible to use antennas
working in the system of the operating radio routes to diagnose the channel.
Diagnostic radio routes of different length (from 5 to 10000 km and more) and
orientation can be used to control the parameters of ionosphere radio channels.

At present, LFM-ionosondes are widely used in adaptive systems of short-
wave communication for dynamic control of operating frequencies. Because of its
adaptivity, the system automatically supports the quality of short-wave radio
communication during a communication session by changing the main parameters
of transmission in accordance with the change of the current ionosphere condition.

Such an approach to constructing adaptive systems of short-wave
communication with the use of LFM-inosondes allows to obtain data which is used
for operative forecasting and extrapolation of information about ionospheric radio
wave propagation to other regions.
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The main task of the equipment, which does the monitoring of the ionosphere
radio channel, consists in the operative choice and forecasting of optimal operative
frequencies of communication by the results of the analysis of ionosphere radio
wave propagation conditions and of noise situation (conditions, environment) for
the given radio channel. The equipment system of radio channel monitoring should
consist of an LFM-ionosonde, an analyzer of short-wave radio channel loading, and
a packet of applied software on the choice of the main operating frequencies for the
communication system. Different methods can be used for radio channel
monitoring.

Here is an example of one method of short wave radio channel monitoring,
which includes the following stages:

1. transmission of an informational communication by the transmitter of a
communication system on the frequency chosen according to the data of long-term
forecasting (in this case, the optimal operating frequency can be chosen close to the
maximum of the used frequency (from the available resource) by the criterion of
minimum noise level in radio channel with a set band);

2. obligue FLM-sounding of the ionosphere in the band ~ 3- 40 MHz;

3. analysis of the loading of the communication channel with noise and
setting of optimal operating communication frequency from available resource (a
strategy of the choice of the optimal operating frequency consists in defining the
frequency range with maximum signal-to-noise ratio on condition that, in the
region of multimode propagation, the amplitude of one mode exceeds the
amplitude of another mode by not less than 10 dB);

4. transmission of information viathe operating radio channel on the optimal
operating frequency chosen in the process of operative forecast.

In all the cases it is necessary to define the percentage of error in the
information communication.
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Fig. 1. Histograms of distribution of frequency defference of the related signals, Df = f, - f,,
selected by knowledge of the long-term ( f; ) prediction and short-term ( f, ) prediction for diurnal
(a) and nocturnal (b) hours[3].
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To compare the effectiveness of a connected radio line work on long-term
forecast and on operative forecast we shall give an experiment data represented in
the work [9].

Tests of the monitoring system based on LFM-sound were done in October
1990 on the middle-latitude route Alma-Ata —Moscow with the length of 3000 km.
The same antennas were used for the transmission/reception of the LFM-signal and
for informational communication, which excluded the necessity of recalculating the
energetics of connected and sounding radio lines.

The power of informational communication received two values: 5 W and
100 W. In this case, the optimal operating frequency was chosen close to the
maximum of the used frequency (from the available resource) by the criterion of
minimum noise level in the channel with a band of 3 kHz. The results of the tests
are given in Fig. 1a (daylight, evening hours — 08.00-20.00 LT Moscow) and in
Fig. 1b (night, morning hours —20.00-08.00 LT Moscow) in the form of
distribution histograms of the difference of communication operation frequencies
Df = f, - f,, where f, was the frequency chosen by long-term forecast, and f, -

frequency chosen by operative forecast.
As it is seen from Fig. 1, in daylight hours, the difference of frequency
Df >0, i.e. the frequency chosen by long-term forecast is higher than the one

chosen by operative forecast. In this case, by the long term forecast, the work of
connected short-wave radio line was carried out on the frequencies close to
maximum observed frequencies and by the operative forecast, it was done on the
frequencies with maximum signal-noise ratio, which in most cases fall on double-
shock mode of propagation. In night and morning hours, when the maximum
observed frequency was considerably decreasing (by 10-15 MHZz) and the range of
the short wave signal passing was narrowing, the distribution of frequencies
difference was biased to negative values, i.e. the operating frequency chosen by the
operative forecast was higher than the one chosen by one-term forecast. Such a
choice of optimal operating frequencies is conditioned by the necessity of working
a the given time on maximum high frequency where the level of station noise is
lower.

Data concerning the effectiveness of informational communications reception
transmitted by long-term forecast (black color) and by operative forecast (gray
color) aregiveninfig. 2.

According to received data, correct reception of informational
communications with the use of operative forecast occurred in 84% of the casesin
daylight hours and in 90% of the cases in night hours. At the same time, the work
of radio line based on long-term forecast data ensured correct reception of
communications only in 54% of cases in daylight hours and in 46% of cases in
night hours. Besides, in night and morning hours, when working by long-term
forecast, in about 25% of cases were registered considerable mistakes ~19-21%,
connected with the fact that in transitional time of the twenty-four-hour period, a
reconstruction of the ionosphere takes place, which is badly described by the
algorithm of long-term forecast [3].
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Fig. 2. Histograms of distribution of the percentage of mistakes in the text information
transmitted according to the long-term prediction (dark color) and according to short-term

prediction (light color) during diurnal (a) and nocturnal (b) hours[3].

With an increase of the power of connection signal, the probability of correct
reception when working by long-term forecast was increasing in proportion to the
power logarithm. The dependence of communication reliability on power allowed
to estimate the necessary power of a connection signal when the system worked by
long-term forecast and on the basis of LFM-monitoring on condition of equal
reliability. It turned out that the work of a connection transmitter with the power of
~600w, when choosing optimal operating frequency of communication by long-
term forecast, provided the same communication reliability as when choosing
optimal operating frequency with the help of LFM-monitoring in the case of using

a connection signal with the power of 5W.
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Fig. 3. Geometry of radio paths for measurement of stability of short-wave radio communication

using LFM ionosondedes for diagnostics of the United States-Europe ionospheric channel.
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In the USA and NATO countries was also carried out a grest number of
experiments on the use of LFM-sound in adaptive systems of short-wave radio
communication on radio routes crossing high-latitudinal regions, northern lights
zone, as well as on middle-latitudinal radio lines with transmitters power of
10...100 W [10 — 13]. Figure 3 shows the geometry of the routes in experiments
conducted in the USA and Western Europe. In the course of long experiments, data
for more than forty radio lines where received and analyzed. The investigations
showed that communication reliability  approaching 100% can be achieved on
condition that several stations situated about grest territory are accessible and when
there is a set of about ten operating frequency. It is important to note that with the
change of magnetic activity, the routing of communication organization can
change.

Besides, the appearance of sporadic layer Eg during strong disturbances in

the F -region of high-latitudinal ionosphere can be used to organize a
communication channel via layer Eq. To get a full-scale estimation and good

quality forecast, it may be necessary to put together the information received from
agreat number of LFM-sounds aswell as geophysical information.

In the cases when a communication line and a sounding route don’t coincide,
it is expedient to use the method of direct diagnostics of the communication
channel characteristics, suggested in the works [14, 15]. The suggested method is
based on the use of adiabatic relation of the diagnostic signal characteristics and of
the investigated radio channel with changes of ionosphere parameters. It is
established that with changes of ionosphere parameters within the limits of 20%,
the following changes little:

- the value h which is equal to the ratio of the group path P,

corresponding to the delay of the signal received on the maximum used frequency
f. » t0 the distance to the border of the lighted zone D, ;

- thevalue c, equal to the ratio of maximum used frequencies of some
modes for different radio routes,

- theratio of the group path of the oblique sounding signal to the length of
radio route on the relative frequency network (grid, lattice) b =f/f_.

When using the data of oblique sounding, the found adiabatic ratios allow to
extrapolate the data on the route which doesn’t coincide with the standard one by
length or by azimuth. In this case, weak dependency of value c¢ is used, which
equals the ratio of maximum used frequency of any modes for two routes. Value ¢
is calculated by the results of modeling of the ionograms of oblique sounding for
the given routes. After this, for every instant, maximum usable frequency of the
diagnosed route is defined as the product of the value ¢ and the value of
maximum usable frequency of standard route.

The working capacity of the given algorithm was checked when comparing
the results of the diagnostics of maximum usable frequencies on the routes
Magadan — Irkutsk, Khabarovsk - Irkutsk [3], Khabarovsk — Balti and Dushanbe —



IvVionitoring or 1onospnere communication cnanne s 0o

Balti, which allowed to considerably lower the error in calculation of maximum
usable frequencies as compared with long-term forecast.

The effectiveness of short-wave range resources management depends to a
large extent on the exactness and operativeness of defining optimal operating
frequencies of communication. Therefore the development of new methods of
operative forecast of optimal operating frequencies and of other characteristics of
short-wave signals with the use of different kinds of ground-based sounding of the
ionosphere and of automatization systems of data processing remains relevant to
the present time [1, 16].

When constructing graphs of diurnal variation of maximum usable
frequencies by the experimental data of LFM-sounding of the ionosphere, short-
periodic variations are observed, which are conditioned by both small-scale
heterogeneity and different wave processes. The sign of such variations can change
from session to session even during 10-15 minutes. For optimal solution of the
problems of operative forecast it is advisable to point out the most significant
variations of maximum usable frequencies and to smooth the variations connected
with both small-scale heterogeneous structure of the ionosphere and experimental
errors when defining maximum used frequencies but with preservation of most
essential variations with the period constituting 1 hour and more. To smooth short-
period variations of experimental data, different modes can be used, for example
linear smoothing at three of five points and smoothing with polynom in the third
degree at seven points[3].

The use of linear smoothing of experimental data at three points is the most
optimal for the solving of the problems of operative forecast. This method allows
to reduce the number of errors, conditioned by inaccurate determination of
maximum usable frequency, especially at night, because of F-scattering, and to
take into account the general tendency of the change of maximum usable frequency
in the course of time with preservation of the most significant variations, though,
on the other hand, a forecast error is introduced a priori because small-scale
heterogeneity is not taken into account.

Figure 4 shows examples of diurnal variation of experimental data of
maximum usable frequencies and forecasted maximum usable frequencies on the
routes loshkar-Ola—Balti, Dushanbe-Balti and Khabarovsk-Bailti received on
November 21 1991 [17]. To carry out an operative forecast, maximum usable
frequencies of regular model of radio-signal propagation, received as a result of
oblique sounding in different seasons of 1991, were used. The operative forecast
was calculated by the formula of linear extrapolation using model calculation with
aten-minute timely interval.

It is seen that, on the whole, long-term forecast describes qualitatively
correctly the diurnal variation of maximum usable frequencies. But in certain
hours, the experimental values differed from the ones calculated by long-term
forecast by more than 35%. An analysis of diurnal variation of relative errors
showed that for magneto-quiet days, there are time intervals during sunrise and
sunset hours when maximum forecast error can be observed (see Fig. 4).
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Such error movement during evening time is probably connected with
generation of wave disturbances by the passing of the terminator through the route
midpoint. This phenomenon leads to noticeable gradients of ionization and to
variations of observed maximum usable frequencies, which are not taken into
consideration in along-term forecast model.

Methods of parameter extrapolation of the ionosphere short-wave channel by
means of adapting the ionosphere model by the sounding results on the control
route were also approved on the routes of LFM-sounding. The application of such
method is possible in the case of significant space-time correlation of the examined
parameters. The investigations were conducted on two pairs of middle-latitude
routes with different orientation of basic receiving stations spacing with regard to
radiation station: Dushanbe - Balti, Dushanbe — Kiev and Khabarovsk - Balti,
Khabarovsk - Kiev.

Space correlation of maximum observed frequencies (MOF) was examined.
The investigations were conducted in 1988-1991.

According to the experimental data, space correlation factor of maximum
usable frequencies of the model 2F,, 3F, and 4F, for the radio lines oriented along
basic receiving stations spacing was high and congtituted ~0.92-0.96, with the
gpacing of receiving stations across the route, the space correlation factor
congtituted ~ 0.8. High values of space correlation allowed to apply for the
extrapolation of maximum usable frequencies the method of ionosphere model
adaptation by the results of oblique sounding on control routes. In the experiments,
the control routes Dushanbe — Balti and Khabarovsk — Bélti  were provided with
diagnostic means, and the routes Dushanbe — Kiev and Khabarovsk — Kiev where
considered operating. For the routes Dushanbe — Kiev and Khabarovsk — Kiev, the
values of maximum usable frequencies where defined with the help of
extrapolation, using the adaptation of an ionosphere model to the data oblique
sounding received on the control route.

The adaptation of the model consisted in the selection of an entrance of the
model-sun-spots number W. Taking into account this parameter allowed to adjust
the theoretical value of the maximum usable frequency on the control route to the
experimental value on the same route with some error. Adapted in such a way
model was used in calculations to define maximum used frequencies on the work
route. The selection of a new value was done only if the deflection of maximum
observed frequencies exceeded the prior set error. References model of the
ionosphere SM1-88 was used as an empirical model.

Figure 5a adduces data of the diurnal variation of maximum observed
frequencies (experiment) for the control route Dushanbe — Balti (circles) and
Dushanbe — Kiev (points). Full lines stand for forecasted maximum usable
frequencies (1), and the results of extrapolation of maximum observed frequencies
from the control to the work line (2). Analogical data are given in Fig. 5b with the
same symbols for the routes Khabarovsk — Balti (circles) and work route
Khabarovsk — Kiev (points). Data analysis showed that for the radio lines
~2000...3000km long and quiet ionosphere conditions, the model correlation can
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be done on average in 6-7 hours, and for the routes ~6000...7000 km long in 2-3
hours. In this case, extrapolation errors of the values of maximum observed
frequencies constitute ~4-5%, which is considerably less than the errors of long-
term forecast.
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Fig. 5. () Diurnal variations of maximum observed frequencies. o — control trace Dushanbe-

Bilti (experiment), - - work trace Dushanbe-Kiev (experiment); by 1 is denoted the corrected

prediction of maximum observed frequencies using data of the oblique sounding for the trace

Dushanbe-Biilti, by 2 is denoted an extrapol ation of maximum observed frequencies from the
control route to the work trace Dushanbe-Kiev.

(b) Diurnal variations of maximum observed frequencies: o — control trace Khabarovsk-Bilti
(experiment), - - work trace Khabarovsk -Kiev (experiment); by 1 is denoted the corrected
prediction of maximum observed frequencies using data of the oblique sounding for the trace
Khabarovsk-Bilti, by 2 isdenoted an extrapolation of maximum observed frequencies from the
control route to the work trace Khabarovsk-Kiev.
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M ONITORIZAREA CANALEL OR |ONOSFERICE DE
COMUNICATIE

Eugeniu Plohotniuc
(Universitatea de Stat “Alecu Russo”, Republica Moldova)

in lucrare este prezentata metoda de monitorizare a canalelor ionosferice Dushanbe-Balti and
Khabarovsk-Balti de comunicare prin unde scurte cu utilizarea ionosondei cu modulaie liniara in
frecventa in regim de sondare oblica.

Prezentat laredactie 1a 24.07.08

CZU: 621.391.81

OPERATING PRINCIPLES OF LFM IONOSONDES

Eugeniu Plohotniuc
(State University “Alecu Russo”, Republic of Moldova)

The operating principles, technical characteristics and advantages of LFM ionosondes
utilized for vertical, oblique, and vertical-oblique sounding of the ionosphere with respect to the
pulse ionosondes are discussed.

At present, there is no dtrict self-consistent theory of propagation of
extremely-wideband signals of Linear Frequency Modulated (LFM) ionosondes in
the ionospheric plasma as a dispersive medium. Only a few approximate
approaches of mathematical description of operational functions of the LFM
ionosonde were developed accounting for specific features of processing of
registered signals by the receiver, as well as based on well-known behaviour of
narrowband signals in the ionosphere [1]. The influence of dispersion distortions in
the ionosphere on the structure of the complicated signals (including LFM signals)
during vertical sounding (VS) and oblique sounding (OS) of the ionosphere was
analysed using theoretical frameworks described in[2, 3-6].
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The basic principle of LFM ionosonde operation can be explained by using a
simple functional scheme shown in Figure 1.

U Ur
LFM Spectrum | | PC
Generator analyzer
Ur
Radio
Transmitter LFM Radio Receiver
Generator

Fig. 1. Functiona scheme of the LFM ionosonde.

Let us suppose that a the transmitting channel of an ionosonde the
transmitter radiates a continuous signal with linear modulation of its frequency:

uy (t) = u, coslwgt + b t2/2), (1)
where u, is the signal amplitude, wg =2p fg is the initia circular frequency,
b :Zp& is the velocity of changes of the circular frequency. Then, the current
radiated frequency, f =d(wgt+b >*/2)/2pdt, changes according to linear low at
the range from fg to f_ with the velocity which has fixed values in the limits
from 25kHz/s to 1IMHz/s depending of the regime of sound and the problem that is
being solved. Usually, fs~ 2-3 MHz and f.~15-30 MHz, and therefore the

radiated signal has a period of several minutes and occupies a frequency bandwidth
of several tens megahertz, i.e., it is extremely-wideband.

We also suppose that the LFM signal formed by the transmitter arrives at the
input of the radio channel, containing the receiving-transmitting antenna-fider
devices, the input of the receiver and the “land-ionosphere” waveguide, has all the
elements of the channel to be coincided mutually with each other in the whole
frequency band [ f, f.]. Let’sassume for simplicity that in equation (1) u, = 1. In
assumption of linearity of the characteristics of radio channel, a signal at its input
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can be presented as an integral product of the radiated signal u. (t) and the pulse

characteristic of the channel h(t ):

¥
Ualt) = ¢ Jur t- et @

0
The signal u,(t) passes the input circuits of the receiver, is then affected by
first processing procedure using the method of its compression. Compression of
spectrum is realized by the consistent filter at the receiver, in which the signal
u.(t) is producted with the signal of the basic generator shifted with respect to
radiated generator at the time t, and having the time dependence presented by (1).
The result of this product contains low-frequency (difference between frequencies)
and high-frequency (sum of frequencies) components. The latter component can be

then filtered with low-frequency filter.
From the continuous signal of low frequency, using the corresponding
analysis, the sets with period T, are selected by the “window” w(t) with time

duration around their centres of t, =t, +(k - 1/2JT,, k =1, N . We should note that
the window in the time domain with time period T, corresponds to the segment of

the input LFM signal with the frequency band of Df, = 5T . Therefore, the

frequency band of this segment has to be not larger than the frequency band of the
receiver’s selector.

Then the selected sets of the initial LFM signal enter a the input of the
spectrum analyzer. The result of its work is described by the Fourier transform,
where the spectrum of the k -selected set has the form:

S(W) = SK(F)—% i)ij/\/(t t,)h(t ) cosg 8 - 1,)° - bt(t - to)lé‘imdtdt, €©)

where W = 2pF.

The form of the window w(t) in the device is realized in such a manner that
its Fourier transformance W(F) has a narrow band, of about 1-10 Hz (in most
cases ~1 Hz) with total elimination of the side loops. The selected sets with time
period, T, correspond to segments of the LFM signal with basisB, = Df , XT,

the frequency domain. For the case of f=10° Hzs and T, = 1s, we get
Df, @00kHz and B, @L0°.
Expressing the pulse characteristic of the radio channel h(t ) via its Fourier

transformance, called transferred function H(w), the following approximate

expression of the registered spectrum at the input of the spectrum analyzer can be
obtained [7]:

¥

SW)="e" FHWBb (- o) +w+w, Je ™ aw, O
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where y :b(yé-tj)/Z-WS(yo-to), y=Whb-{-t,),y, =Whb +t,,
B(b(t, - y,) +w+wy) - and the Fourier transform of the function equals
b(y)=€"""W(b y). 5)

The term b(y) is defined as a range of the argument values where the
function differs essentially from zero. According to (5), it is close to the term
describing spectrum of the window of selections, W(b y). In this case, it is also

supposed that the lower limit of frequency band W,, measured by the analyzer
exceeds the frequency band of the window spectrum. In these definitions, the
expression for spectrum of the k -selected set is the same as that for the response of
the radio channel against any equivalent signal b(y) with the spectrum B(w).

According to (5) the time duration of the pulse signal b(y) is defined by the
frequency resolution of the spectrum analyzer dWw and by the velocity of
frequency changes according to the formuladt @W/b .

Usually, the time duration of the equivalent pulse is of the order of 10°-10™s,
and the band of its spectrum is of the order of 10-100 kHz. In the short-wave range
in most cases such a spectrum can be considered narrowband. In the conditions
mentioned here the scheme of modeling the characteristics of continuous LFM
signals when sounding the ionosphere is reduced to a smple problem of
propagation with narrowband signals. It is well known [8, 9] that when sounding
the ionosphere with narrowband pulse signals, several responses of the radio
channel are registered by the receiver with the frequency band equal to the
frequency band of the signal (in conditions of full coincidence).

Asarule, H(w) can be presented as a sum of transferred functionsH, (w),
corresponding to different modes of propagation:
He-w) =H W) =3 H W) =3 [H, w)e ™™, ®)
| |
where P (w) isaphasetrajectory of the | -th mode at frequency w .
Let usexpand H; (w) at the proximity of the frequency
W, :Ws+b(tk' YO)’ (7)
which is a central frequency in the spectrum B(w). Within the limits of the

examined band, the value |H, (w) can be taken as constant, and the function R (w)

as a smooth function. Therefore we can limit the Teylor expansion of the signal
phase by using only its second-order term:

wh (W) _w,R(w,) 2t
c - C +(W_Wk)I+(W_Wk) E’ (8)
where
_ dwR (w,)]

t (9)

cdw

W
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is the group delay of the | -th mode at the frequency w, , and

dt
te=s/2p=—L 10
b= =g (10
After submission of (8) into the right part of (6), the expression for the output
spectrum S, (W) can be obtained in the following form [10]:

SW=s(F)=Ee" W& Hiw)aly,-t,). (11
|
where  q(y,-t,) is the inverse Fourier transformance of
Cw-w fre

QWw, - w) = B(w, - w)e 2

From these current derivations it follows that without accounting for
frequency dispersion (i.e., for the second-order term in the expansion (8)), the non-
distorted signals are registered at the output of the spectrum analyzer. This case
corresponds to propagation of various modes during the sounding of the ionosphere
with narrowband pulse with envelope b(y, ).

Actually, the pulse envelope is the function W(by, ), since the power in the
exponent of expression (11) for the case of consideration is very small. Therefore,
the form of pulses is defined by the form of the window w(t) of the spectrum
analyzer. The position of the centre of | -th signal at the axis W is determined from
the constraint y, =t, and corresponds to the frequency

W =bft, - t,) or F = £, - t,) (12)

Expression (12) gives relation between time delay of the registered signal of
mode | and the variable of the analyzer W (or the differenceF ), and allows also to
coincide the interval of group delays of interest with the working band of the
analyzer [ F,, F, ., ] by using the corresponding selection of the parameter t,.

To obtain record of all modes of the signal with delays t,...t . , it is
necessary that the frequency band of the receiver exceeds the value
DF = f(¢t -t,). For example, if (t, -t,)= 5ms and #=100 kHzs, then
DF =500 Hz This means that for the given velocity of rearrangements of the
frequency at the receiver, its working frequency band of 500Hz corresponds to the
time window, which equals 5ms.

The spectrum analyzer divides the band of the receiver into m equal sub-
bands of value dF . The latter characterizes errors in estimating the time of group
delay, which is defined by the time of the equivalent pulse, dt , and has to be

smaller than the expected minimum difference of signal delays for different modes
of propagation.
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By using fast Fourier transform for derivation of the signal spectrum at the
difference frequency, the corresponding quadrature components should be outlined.
Using these components, the amplitude and phase spectra can be calculated. The
amplitude spectrum is used for performance of the corresponding ionograms. I ndex
k in formula (11) determines the current frequency w,, a which the
characteristics of LFM signal of mode | are calculated. Changes of the index k

from 1 to N, correspond to the frequency of the LFM signal running along the
whole frequency band used for sounding.

Fig. 2. The experimental amplitude spectrum obtained on the trace loshkar-Ola-Balti.

As an illustration, in Fig. 2 the experimental amplitude spectrum | S (t)| is

presented during sounding on the trace loshkar-Ola-Balti on December 10 1991.
The group path P =ct isarranged along the axis of delays. The registered signals

correspond to bottom and top rays of one-, two- and three-hop modes of
propagation. The graphical imaging of the cross-section of |S, (W) =|S,(t )] at the

given level presents an actual ionogram of oblique sounding. The dependence
St ) a the time t, presents the amplitude relief of the signal at the current

frequency f, for all the registered modes of propagation.

In works [3, 11, 12], the radiated continuous LFM signal was performed in
the frequency domain (unlike the above described approach operating with signal
in the time domain). For this case, the method of stationary phase was used, giving
agood approximation for the real spectrum.

In our further discussions we suppose that the obtained solution of the
problem of propagation of the harmonic signal in the ionosphere is found and
known. Then, it defines the transfer function of the ionosphere containing the
amplitude-frequency characteristic (AFC) and phase-frequency characteristic
(PFC) for the wave frequency under consideration. If so, the product of radiated
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signal and the transfer function of the ionosphere finally gives the spectrum of the
signal at the input of the receiver, and the Fourier transform of this product gives us
the desired signal.

Further mathematical derivations of the signal can be done according to the
scheme described above. As a result of such an approach, we can obtain analytical
dependences for the amplitude spectrum on difference frequency accounting for
dispersion in propagation of radio signal in the ionosphere.

Naise / 1
a |/_ i N |

Freguency

&p

Freguengy ——————=

Fig. 3. Thefreguency band of the pulse ionosonde (curve 1) and the LFM ionosonde (curve 2).

Concluding this paragraph, we will consider the question of stability of
LFM ionosonde against noises with respect to the pulse ionosonde described in [2,
13]. The main sources of noises in the short-wave frequency band are the operating
radio broadcasting stations. In Fig. 3 according to [14] the frequency band of the
pulse receiver is shown (curve 1).

We should stress that the band of the pulse ionosonde has to be not less than
Df, ~1/T,, where Df, and T, are the band of radio frequencies and the time

duration of the sounding pulse, respectively. For typical values of T, = 50ns we
easily estimate Df j~20 kHz, i.e., the band of a pulse ionosounde is much bigger

than the band DF of an LFM ionosonde. All noises from radio stations can be hit
simultaneously inside the bandwidth of the impulse ionosonde, and practically
cannot be rejected from this wide bandwidth.

The receiver of an LFM-ionosonde has much less frequency band DF
(curve 2, Fig. 3) and selects signals from radio stations continuously, step by step,
transforming them into impulse noise, the spectral density of which is sufficiently
small and which can be rejected by several technical methods, namely, either by
frequency rejecting at the input filter of the receiver, or by time rejecting of the
signal at difference frequency.
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If, for example, at the input of the receiver the noise signal arrives in the
form of:

u,(t) =u,cosw,t, (13)
then, after product operation with the signal (8.1) in the receiver, this signal
has the form:

u, (t) = U, COSSTW, - Wi )t - b 428, (14)
e 2 g

At the same time, the difference signal during the time T can be assumed
to be harmonic, that is, its power is concentrated on the element dF . During the
time T, the noise power P, is distributed along the band Df, in such a manner
that the spectral density of its power equals:

N = (15)
"7 Of,

Hence, at the element dF will be concentrated the noise density recorded at

the output of the receiver, which equals:

P P
P)oy =——6F =——, 16
(P et Of, B, (16)

where B, =Df,/dF =Df T, is the basic parameter of the signal with
noise. In this case, the ratio of signal power to noise power at the input and output
of the receiver is described by the following formula[15]:

Psign Psign
( P )exit = BD (?)eﬂt' (17)

n n

Thus, during broadcasting stations activity and influences of noises arriving
at the input of LFM receiver, we get according to (17) that the signal-to-noise ratio
(SNR) at the output of the receiver exceeds the SNR at the input of the receiver in
B, times (for B, >>1), which allows to decrease significantly the transmitted

power of the LFM ionosonde. It should be pointed out that using the narrow beam
antenna grid with the dimensions of 2.5km, the ionograms of oblique sounding can
be easily obtained at power of radiation of the order of units of milliwatt [16, 17].
Further we shall formulate briefly the main requirements for the parameters
of an LFM ionosonde used to investigate the ionosphere and to diagnose short-
wave communication ionospheric channels. The transmitting part of an LFM
ionosonde can be built on the basis of industry-produced broad-band power
amplifiers and elaborated program-run synthesizers of LFM signals [18-24]. The
main requirement for the transmitting part refers to the spectral purity of the
formed LFM signal and to frequency stability of the LFM signal synthesizer
reference generator, which must be not less than 10°® Hz (brief instability leads to
the appearance of mistakes in LFM signal synthesis and to deviation from linear
law which drives the transmitter, and long instability leads to deviation of
frequency absolute values of the forming LFM signal). Frequency range of an LFM
ionosonde is determined by the length of usable radio-traces. For the years with
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high solar activity, maximum-suitable frequencies can reach 40 MHz; therefore an
LFM ionosonde should have a frequency range not less than 2+40 MHz.
Radiation power of a power amplifier shouldn’'t be too strong not to interfere with
other short-wave communication systems.

Usually, a transmitter’s power shouldn't exceed 100 W. The requirements
for the receiver bandwidth of an LFM ionosonde are contradictory: on the one
hand, it should be big enough to transmit without distortion all the signal
propagation modes; on the other hand, an increase of the bandwidth leads to an
increase of noise that gets into the receiver tract and to its masking of the useful
signal. The width of the receiving tract band pass is closely connected with the
speed of LFM signal frequency change and with the range of the signal mode
group delay. The necessary range of group delay is calculated taking into account
radio-route length with some reserve, which compensates the influence of the
instabilities of the receiving and transmitting tracts, temporary lack of
synchronization of the time scales of the receiving and transmitting parts, daily and
annual variations of group delays under the influence of the Sun radiation. When
sounding on short and middle radio-routes, the calculated range of group delays
doesn’'t exceed 3-4 ms. Thus, when using an LFM signal with the frequency change
speed df /dt =100 kHz/s, the receiving tract transition band should be not less than

500 Hz.

When working in an automatic regime on different radio-routes with a big
difference of the levels of received signals, insufficient dynamic range of the
system can influence the quality of received ionograms. A signal that exceeds the
boundary of a dynamic range may cause distortions in non-linear circuits of the
receiving tract (frequency changers, amplifiers). The problem can be solved by
using variable step-switching attenuators connected at the input of the radio-
receiving installation.

An LFM ionosonde should work on both long (more than 3000 km) and
short (up to units km) routes. This requires the use of at least two antenna systems
for long and short radio-routes and of antenna commutators for their quick
switching. To ensure the possibility of receiving signals of the world net of LFM-
ionosondes, the receiving antennas should have a circle radiation pattern in a
horizontal plain. The required exactness of synchronization of the time scales of the
receiving and transmitting parts of an LFM ionosonde (not less than 20-30 ps), can
be reached by constructing a subsystem of exact time on the basis of GPS receivers
and rubidium frequency standards. A frequency standard can also serve as a source
of oscillation for the LFM signal synthesizer. The parameters of an LFM signal
formed by the synthesizers in the receiving and transmitting parts of the complex
should meet high requirements: awide range of frequency change, high linearity of
the frequency change law, spectral purity, coherence. LFM signal synthesizers
constructed by using the method of direct digital synthesis answer such
requirements. The choice of the LFM signal frequency change speed is defined by
the necessary frequency resolution and delay as well as by the necessity of
compatibility with the LFM ionosondes of the world net. It should be noted that by
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changing the speed of the LFM signal frequency change, the width of the signal
spectrum of difference frequency grows too, which requires an increase of the
receiver transmission band, that is, of the transmission in signal-to-noise ratio. The
positive factor here is that in this case decreases the influence on the
communication systems working in DKMB range. A decrease of the sounding
speed, on the contrary, improves signal-to-noise ratio, reduces the receiver
transmission band, but increases the duration of the sounding session, and increases
the influence on DKB of the communication system. Most transmitters of the world
net of LFM ionosondes use the LFM signal change speed of 100 kHz/s, when the
receiver transmission band is sufficiently wide within the limits of permissible
duration of the sounding d which constitutes 280 s. when sounding in the range 2 -
30 MHz.

The technical characteristics of LFM ionosondes for vertical, oblique, and
vertical-oblique sounding of the ionosphere are represented in the table.

With the help of LFM ionosondes, extensive data on the condition of natural
and artificially-disturbed ionosphere were received; formation peculiarities of the
field of short-wave signals on middle-latitude, sub-auroral, trans-equatorial routes
of different length were investigated. High effectiveness of using LFM sondes as
part of adaptive short-wave radio communication system was experimentally
shown.

Technical characteristics of LFM ionosonde operating with continuous signals

Main Characteristics (O]
VS BOS
Radio Transmitter
Frequency range of radiated LFM signal, MHz 2-16 2-40 2-40
Velocity of LFM signal frequency changes, kHz/s 50 100-1000 | 25-100
Radiated power, Watt 2-10 2-100 10-1000
Radio Receiver

Frequency range of received LFM signal, MHz 2-16 2-40 2-40
Velocity of LFM signal frequency changes, kHz/s 50 100-1000 | 25-100
Frequency band of the receiver, Hz 500 500 1000
Dynamic band, dB 80 100 120
Approval of the device on delay, ns 20 10 1040
Therange of the observed delays, ns 10 S 520

In order to implement the potential possibilities of using LFM sounds when
solving fundamental and applied problems in the field of ionosphere physics and
radio wave propagation, it is necessary to widen the world net of LFM sondes and
to place them, first of all, in high-latitude regions, where the effects of Sun — Earth
connection in the system of magnetosphere — ionosphere — atmosphere are most
strongly manifested. Besides, the placement of LFM sondes in the Arctic and in the
Antarctic regions will allow us to receive in real-time regime information about the
conditions of radio wave propagation in regions strongly exposed to the influence
of magneto-ionospheric disturbances. This data can be used to solve the practical
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problems of providing effective functioning of short-wave radio communication
systems, above-the-horisont short-wave radio-location, radio-navigation and radio
direction-finding.

Further development of hardware-software devices of an LFM complex
presupposes inclusion into the data base of geophysical information received from
sputniks in on-line regime and exchange of sounding results over the Internet.

Thus, we can quite definitely assert that the development of an LFM sondes
network, software improvement, their inclusion into a single world network of
LFM ionosondes will allow usto control and forecast on a new technological level
the effects of space westher, that play such an important role in life support on the
Earth.

Conclusion

The main requirements for the parameters of an LFM ionosonde used to
investigate the ionosphere and to diagnose short-wave communication ionospheric
channels are the following:

1. the transmitting part of an LFM ionosonde can be built on the basis of
industry-produced broad-band power amplifiers and elaborated program-run
synthesizers of LFM signals;

2. the main requirement for the transmitting part refers to the spectra purity
of the formed LFM signal and to frequency stability of the LFM signal synthesizer
reference generator, which must be not less than 10°® Hz (brief instability leads to
the appearance of mistakes in LFM signal synthesis and to deviation from linear
law which drives the transmitter, and long instability leads to deviation of
frequency absolute values of the forming LFM signal);

3. an LFM ionosonde should have a frequency range not less than 2+40
MHz;

4. when using an LFM signal with the frequency change speed df /dt =100

kHz/s, the receiving tract transition band should be not less than 500 Hz;

In order to implement the potential possibilities of using LFM sounds when
solving fundamental and applied problems in the field of ionosphere physics and
radio wave propagation, it is necessary to widen the world net of LFM sondes and
to place them, first of all, in high-latitude regions, where the effects of Sun — Earth
connection in the system of magnetosphere — ionosphere — atmosphere are most
strongly manifested.
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PRINCIPIILE DE LUCRU ALE IONOSONDELOR DE TIPMLF

Eugeniu Plohotniuc
(Universitatea de Stat “Alecu Russo”, Republica Moldova)

in lucrare sint prezentate principiile de lucru, parametrii tehnici si avantajele ionosondelor cu
modulare liniara a frecventel, utilizate pentru sondarea verticala, oblica si vertical-oblica a
ionosferel, in comparatie cu ionosondele de tip impuls.

Prezentat laredactie 1a 24.07.08

CZU: 621.7/.8

CERCETARI PRIVIND CEMENTAREA STRATULUI
SUPERFICIAL AL SUPRAFETELOR PIESELOR DIN OTEL CU
APLICAREA DESCARCARILOR ELECTRICE IN IMPULS

Vitalie Besliu
(Universitatea de Stat ,, A.Russo, Republica Moldova)

in aceadts lucrare este prezentata o metoda de cementare a stratului superficial a suprafetei
piesdlor aplicindu-se descarcarile eectrice in impuls cu eectrozi-scula din grafit. Studierea
microduritatii straturilor superficiale a piesdlor din otel a demonstrat ci descarcarile eectrice in
impuls in regim de subexcitare provoaca atit procese termice, cit si termochimice, acestea
influientind considerabil proprietatile fizico-chimice ale stratului superficial al piesal.

introducere

Pentru durificarea si depunerea straturilor de protectie, un rol important il au
metodele electrofizice de prelucrare a materialelor care se bazeaza pe utilizarea
fluxurilor concentrate de energie, cum ar fi fascicolul de electroni, razele laser,
plasma de temperatura joasa, descarcarile in impuls etc.[1]. Una dintre aceste
metode este si descarcarea electrica in impuls pe suprafetele metalice care este
aplicata cu succes pentru durificarea pieselor din constructia de masini [2, 3]. Este
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cunoscut faptul ca alierea prin descarcari electrice este caracterizata de un sir de
avantgje prezentate in lucrarile [4, 5, 6], insi ea poseda si dezavantaje cum ar fi:
grosmi mici ale dtraturilor suprafetelor prelucrate, imposibilitatea folosirii
materialelor neconductoare de curent electric, productivitate relativ joasa,
rugozitatea inalta a suprafetei. Cu toate dezavantajele enumerate, acest proces se
dezvolta in ultimii ani tot mai larg si se foloseste in diferite domenii de
aplicabilitate. Pentru prelucrarea suprafetel in conformitate cu aceasta metoda, in
calitate de electrod-scula anod, sint folosite diferite materiale conductoare de
curent electric cum ar fi: cuprul, carburile metalice, grafitul, nichelul etc. ce
influenteaza asupra proprietatilor fizico-chimice si mecanice ale piesei supuse
cercetarii (schimbindu-i duritatea, rezistenta la uzura, rugozitatea) [1, 6].

A fost demonstrat faptul ca utilizarea electrodului-scula executat din grafit
poate influenta asupra micsorarii rugozitatii stratului superficial supus prelucrarii
[7, 13] si sporirii microduritatii lui [9, 10, 11].

In lucrarea [7] au fost efectuate cercetari experimentale utilizindu-se piese
executate din otel 45 in stare normalizata, electrodul-scula fiind fabricat din
asemenea materiale cum ar fi Ti, Ni, Cu si Ag. incercirile experimentale au fost
realizate pe instalatia , Elitron-22" in diapazonul de energii pe interstitiu 0,2-0,4 J.
Rezultatele obtinute in urma aplicarii descarcarilor electrice in impuls au
demonstrat ca rugozitatea minima se obtine pentru cazul utilizarii electrodului
executat din Cu. Pentru cazurile urmate de prelucrarea cu electrod-scula din grafit
s-aobservat 0 micsorare arugozitatii pentru toate cele patru materiale (Ti, Ni, Cu si
AQ).

Autorii lucrarii [9] au efectuat cercetari experimentale cu electrozi-scula din
cupru si grafit in apa distilata si gaz lampant, piesele fiind confectionate din otel cu
continut de 0,38% de C in stare recoapta. Cercetarea microslifurilor acestor piese a
demonstrat faptul ca, pe suprafata piesei, apare stratul alb cu cea mai inalta duritate
urmata de zona influentelor termice si a materialului de baza. Masurarea
microduritatii stratului alb a demonstrat 0 marire de aproximativ 3 ori fata de
materialul de baza. Analiza datelor obtinute ne demonstreaza faptul ca, in cazul
utilizarii electrodului-scula executat din grafit, duritatea stratului alb este mai mare
decit la utilizarea electrodului din cupru indiferent de dielectricul utilizat.
Rentghenograma acestor microslifuri a demonstrat faptul ca la aplicarea in calitate
de mediu de lucru a gazului lampant pe suprafata piesei se formeaza cementita,
ceea ce nu se intimpla in cazul apei distilate [9].

In cazul utilizarii electrodului din grafit in mediu ambiant cu polaritatea anod
[11] si catod pe suprafata piesei se observa o schimbare a microduritatii stratului
depus, care contineasi grafit [10].

Analiza acestor lucrari au codus la lansarea ipotezei ca, pentru a spori si mai
mult microduritatea suprafetei piesei prelucrate, ar fi rezonabil de a se folosi
elctrodul-sculd executat din grafit. in continuare, vor fi prezentate rezultatele
cercetarilor experimentale de durificare a suprafetelor metalice aplicind
descarcarile electrice in impulsuri bipolare, in regim de subexcitare, cu utilizarea
electrozilor-scula executati din grafit.
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M etodica cercetarilor experimentale

In lucrarile stiintifice [8, 12] s-a demonstrat ci tratamentele termice si
termochimice, realizate prin aplicarea descarcarilor electrice in impuls, pot avea loc
fara topirea si vaporizarea materialului supus prelucrarii. Adica pentru a obtine un
tratament termic fara topirea materialului, e nevoie ca durata de descarcare si fie
mai mica de 10”'s. Tinindu-se cont de acest fapt, a fost elaborat un generator de
impulsuri de tip RCL, a carui schema este prezentata in fig.1 [12]. Aceasta sursa de
alimentare este formata din urmatoarele parti componente: generatorul de impulsuri
de putere 1, blocul de amorsare 2 si blocul de comanda 3, a caror descriere detaliata
este prezentata in lucrarea [12]. Studiind oscilogramele descarcarilor electrice la
diferite regimuri de prelucrare similare celor prezentate in fig.2, putem afirma ca
durataimpulsului de descarcare a semiperioadelor poate variade la 9 pina la 26 ps.
Din oscilograma se observa ca pe parcursul unei descarcari solitare polaritatea se
schimba invers datorita inductantei din circuitul schemei electrice. Adica unul din
electrozi in perioada pozitiva este catod, iar in cea negativa se transforma in anod si
invers. Din oscilograme se observa ca, valoarea curentului in circuitul de
descarcare pentru semiperioada pozitiva este de doua ori mai mare decit in perioada
negativa.

Cercetarile experimentale au fost efectuate in conditiile mediului ambiant
(aer) la presiunea atmosferica normala, in regim de subexcitare in care piesa sau
electrodul, aveau poshbilitatea de asi schimba polaritatea. Electrodul-scula e
confectionat din grafit in forma de bara cu diametrul 2 mm, rotungit la capat sub
forma de semisfera, iar piesa era confectionata din otel 45 in stare recoapta, sub
forma de paralelipiped (20" 20" 5), care se deplasa fatd de electrod cu viteza
V=1 mm/s. Tensiunea de incarcare a bateriei de condensatoare varia in limitele
400...600V, energia degajata in interstitiu varia in limetele 0,26...0,58 J, frecventa
descarcarilor alcatuia f=8Hz, marimea interstitiului S=0,5mm, capacitatea C=8uF.

Microduritatea dratului superficial se masura pe microdurimetrul
I[IMT-3M cu sarcina de penentrare de 5g.

Fig.1. Schemae€lectrica principialda asursel de alimentare pentru tratareatermica si
termochimica a suprafetelor pieselor prin descarcari e ectrice in impuls.
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Fig.2. Vederea generald a oscilogramei obtinuta cu gjutorul sursel descrise mai
susin circuitul de descarcare: U.=400V, S=1,5mm, C=8uF, f=3Hz.

Rezultatele cercetarilor obtinute si analiza lor

In rezultatul actiunii descircarilor electrice in impuls asupra suprafetei piesei
executate din otel 45 recopt, cu electrod-scula din grafit, are loc formarea
depunerilor de grafit atit la utilizarea electrodului-scula in calitate de anod cit si ca
catod. Studiul morfologiel suprafetei piesei, dupa interactiunea cu plasma
descarcarilor electrice in impuls, atesta faptul ca, in cazul utilizarii electrodului
executat din grafit in calitate de catod, stratul depus este mai mare. lar pentru
acelasi numar de treceri, cu cit valoarea energiel degajate in interstitiu e mai mare,
Cu atit si stratul depus din grafit este mai mare.

Analiza metalografici a straturilor superficiale ale pieselor prelucrate a
demonstrat ca, in afara depunerilor din grafit, mai apare si stratul alb, separat de
materialul de baza prin intermediul stratului intermediar. Cercetarea microduritatii
acestor graturi demonstreaza faptul ca valoarea cea mai inalta a acestea 0 poseda
stratul alb. Valoarea microduritatii stratului alb e functie de regimul energetic de
prelucrare, de numarul de treceri si de polaritatea electrodului-scula (fig.4, fig.5).
Microduritatea superioara a stratului alb poate fi explicata prin incalzirea rapida a
unui volum mic de material si racirea brusca a acestuia, grosimea lui constituind
circa5-10 um (fig.3).

p‘--;il"-'[i:Ir ""ﬁ 7; ;;-': e

Fig.3. Microstructura piesal din otel 45 dupa aplicarea descarcarilor eectrice in impulsla
regimurile: C=8uF; f=8Hz; V=1mm/s, S=0,5mm; a-W=0,42J, n=2 treceri, €l ectrod-sculd anod
b-W=0,26J, n=3 treceri e ectrod-scula catod.
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Fig.4.Dependenta valorii microduritatii de adincimea stratului superficial apieselor
executate din Otel 45 dupa interactiunea descarcarilor dectrice in impuls ladoua treceri
pentru: C=8uF; f=8Hz; V=1mm/s, S=0,5mm;1-W=0,26J; 2-W=0,42J; 3-
W=0,58J;el ectrodul scula-anod.
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Fig.5 Dependenta valorii microduritatii de adincimea stratului superficial apieselor
executate din Otel 45 dupa interactiunea descarcarilor electrice in impuls pentru:
C=8uF; f=8Hz; V=1mm/s; S=0,5mm;1- W=0,26J, n=2 treceri; 2-W=0,42J, n=2 treceri;
3-W=0,58, n=2 treceri; 4-W=0,26J, n=3 treceri; electrodul scula-catod.

Din graficile prezentate pe fig.4 si fig.5 se observda ca microduritatea
stratului intermediar este mai mica decit cea a stratului alb, iar microduritatea
materialului de baza este mai mica decit cea a stratului intermediar. Se observa insa
in unele cazuri si abateri, cum ar fi cazul in care microduritatea Sratului
intermediar devine mai mica decit cea a materialului de baza fig.4(3). Aceasta
micsorare a microduritatii poate fi explicata prin aparitia fenomenului de revenire
sau prin difuzia carbonului din stratul intermediar in stratul de la suprafata.

Cercetirile experimentale efectuate atesta faptul ca microduritatea maxima
pentru cazul cind electrod-scula indepleneste functia de anod este obtinuta la doua
treceri pentru energia pe interstitiu de W=0,42J si constituie 101,8" 10°Pa, fiind de
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circa 10 ori mai mare (ca valoare) decit microduritatea materialului de baza
fig.4(2). Pentru energiile pe interstitiu de W=0,26J si W=0,58J fig.4(1, 3) valorile
maxime a microduritatilor constituie 22,6" 10°Pa si, corespunzitor 47,88  10°Pa,
adica poseda o marire de aproximativ de 2-5 ori fata de materialul de baza.

In cazul folosirii in calitate de catod a electrodului-scula pentru toate cele trei
energii, se atesta o marire a microduritatii. Pentru energii pe interstitiu de W=0,26J,
W=0,42J si W=0,58J, la doua treceri, microduritatea stratului alb constituie
corespunzitor 50,3 10°Pa, 77,2 10%Pa si 47,88 10%Pa, prezentind o mirire a
microduritatii de circa4-7 ori fata de ceaa materialului din stareainitiala fig.5(1, 2,
3). Pentru energia pe interstitiu de W=0,26J latrei treceri se observa o micsorare a
microduritatii (fig.5(4)) in comparatie cu microduritatea maxima la doua treceri, ea
constituind 34,28" 10°Pa.

Din cele analizate rezulta ca, in cazul folosirii electrodului-scula, odata cu
schimbarea polaritatii avem atit fenomene termice cit si termochimice datorita
presupuselor fenomene de difuzie din stratul superficial al piesei. Astfel, putem
presupune ca, la folosirea electrodului-scula drept catod, in prima etapa, obtinem
depunerile de grafit pe suprafata piesei dupa cum s-a mentionat in lucrarea[10], iar
dupa o anumita pauza, schimbindu-se polaritatea, se produc procese de difuzie a
carbonului, depus pe suprafata superficiala a piesel schimbindu-i proprietatile
fizico-chimice. Astfel, se explica cresterea insemnata a microduritatii. Am putea
afirma ca, la aplicarea descarcarilor electrice in impuls asupra otelurilor, au loc
tratamente termice si termochimice, datorita atit incalzirii si racirii bruste, cit si a
fenomenelor de difuzie, ce influenteaza considerabil asupra proprietatilor fizico-
chimice a stratului superficial al pieselor.

Concluzii

In rezultatul actiunii descarcarilor electrice in impuls asupra otelului 45 in
stare recoapta cu electrod-scula din grafit folosit (in calitate de anod si catod, cu
posibilitatea schimbarii polaritatii), pe stratul de la suprafata piesei s-a stabilit
urmatoarele: indiferent de polaritatea electrodului-scula, pe suprafata piesel s-au
depistat nu numai depuneri de grafit, dar si aparitia stratului alb de o microduritate
inalta; in baza cercetarilor experimentale, putem afirma faptul ca microduritatea
suprafetei poate fi marita de circa 2-10 ori fata de materialul de baza. Putem
conclude ca metoda propusa poate fi aplicata la durificarea superficiala a
suprafetelor pieselor, insa necesita o analiza mai detaliata si pentru alte regimuri de
prelucrare.
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INVESTIGATION AIMED AT CEMENTATION OF THE
SUPERFICIAL STRATUM OF THE PIECE SURFACESMADE
OF STEEL APPLYING ELECTRIC DISCHARGESIN PULS

Vitalie Beshliu
(State University “Alecu Russo”, Republic of Moldova)

This paper presents a method of cementation of the superficial stratum of the piece surfaces
applying electric discharges in pulse with graphite tool-electrode. The study of microhardness of the
superficial gratum of steel pieces showed that el ectric discharges in pulse in sub excitement regime
provoke thermic and thermo-chemical processes. These processes influence considerably
mi crohardness of the superficial piece stratum.
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CERCETARI EXPERIMENTALE PRIVIND MODIFICAREA
MICROGEOMETRIEI SUPRAFETELOR PIESELOR
METALICE PRINMETODA ELECTROEROZIUNII

Vladislav Rusnac
(Universitatea de Stat ,, Alecu Russo”, Republica Moldova)

In lucrare sunt prezentate rezultatele cercetarilor experimentae privind formarea
meniscurilor sub forma de conuri Taylor pe suprafetele pieselor cu aplicarea descarcarilor electrice
in impuls. Se examineaza influenta energiel acumulate pe bateria de condensatoare si a duratei
impulsului asupra formarii acestora. Modificarea microgeometriel suprafetelor piesdor are ca scop
sporirea capacitatilor de absorbtie aradiatiei si de emisie a particulelor elementare. Se demonstreaza
ca dimensunile meniscurilor formate sunt functie de regimul energetic de prelucrare, marimea
interstitiului, durata descarcarii electrice in impuls si propriitatile termo-fizice a materialului de
executie al piesai.

Introducere

In marea arie a electrotehnologiilor un loc deosebit ii revine celei de
prelucrare a materialelor cu aplicarea descarcarilor electrice in impuls (DEI).

Prelucrarile cu aplicarea descarcarilor electrice in impuls (DEI) s-au bifurcat
in prezent in doua directii principale: prelucrarile dimensionale, care au ca scop
principal prelevarea unei parti de material de pe suprafata semifabricatului in
scopul modificarii formei si a dimensiunilor acestuia [1, 2, 3] si formarea stratului
de depunere care are ca scop principal transferul materialului prelevat de pe
suprafata unuia dintre electrozi pe suprafata celuilalt pentru ai modifica
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dimensiunile, proprietatile si compozitia chimica a stratului de suprafata a piesei
prelucrate [4, 5].

Prima directie a acestui procedeu de prelucrare si-a gasit o aplicabilitate
destul de diversa in constructia de masini si aparate, permitind, in primul rind,
prelucrarea acelor materiale care nu se supun prelucrarilor prin metodele clasice
(carburi metalice cu tempetraturi inalte de topire de tipul WC, TiC, TaC,
semiconductori etc), asigurind prelucrarea suprafetelor cu caracter complex (gauri,
orificii, cavitati, proeminente etc.) si, nu in ultimul rind, o automatizare totala a
procesului de prelucrare.

Cea de-a doua directie de aplicare a acestei metode, legata de modificarea
compozitiel si structurii stratului de suprafata a pieselor aplicate in constructia de
masini si aparate, in prezent, s-a ramificat dupa cum urmeaza:

- formarea straturilor de depunere din materiale compacte;

- formarea straturilor de depunere din pulberi si amestecuri de pulberi;

- modificarea compozitiel si proprietatilor stratului de suprafata a pieseai in
lipsa modificarii dimensiunilor piesei sau insotita de micsorarea rugozitatii
suprafetei prelucrate.

In toate aceste cazuri rugozitatea joasi este un obiectiv comun, deoarece ea
determina durabilitatea pieselor prelucrate cu aplicarea DEI si utilizate in
constructia cuplurilor cinematice care functioneaza sub actiunea fortelor de frecare.
Din rezultatele cercetarilor experimentale al autorilor lucrarilor [1-4], rezulta ca
marimea rugozitatii suprafetei prelucrate este functie de regimul energetic de
prelucrare si proprietatile materialelor de executie ale pieselor sau celor de redlizare
al depunerilor.

Cu toate acestea e necesar de mentionat ca rugozitatea suprafetelor prelucrate
poate fi privita si ca un parametru benefic, daca se modifica obiectivile finale la
formarea suprafetelor pieselor cu aplicarea DEI.

In cazul proceselor de prelucrare cu aplicarea DEI, indiferent de procedeul
aplicat (fie prelucrare dimensionala sau formarea straturilor de depunere), are loc
topirea si prelevarea materialului de pe suprafata electrozilor cu formarea pe
suprafetele acestora a unor cratere de forma calotei sferice.

De catre autorii lucrarilor [6, 7, 8, 9] au fost inregistrate trei tipuri de cratere,
toate avind forma calotei sferice: prima - cu profil neted, a doua - cu profil rugos si
cel de-al treilea - avind in mijloc un menisc. Meniscurile au fost observate nu
numai in centrul craterelor, dar si in apropierea acestora. In afara de aceasta, intr-un
sir de lucrari [5, 6, 8] se demonstreaza ca aparitia meniscurilor in centrul craterelor
se datoreaza perturbarii suprafetel metalului lichid sub actiunea cimpurilor electrice
de intensitate inalta, fortei de tensiune superficiala a metalului topit si celei de
greutate. in lucrarea [10] este studiata geometria craterelor formate pe suprafetele
pieselor executate din diferite materiale conductoare dupa aplicarea DEI. S-a
mentionat ca, pentru oteluri de tipul 12X18H10T si XBI', in centrul craterului
poate aparea un menisc, a carui forma depinde in mare masura de energia degajata
in interstitiu.
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In cele ce urmeazi vor fi prezentate rezultate cercetirilor experimentale
privind modificarea microgeometriei suprafetelor cu aplicarea DEI prin extragerea
meniscurilor din suprafetele prelucrate ale pieselor executate din wolfram.

M etodica cercetarilor experimentale

Cercetarile experimentale s-au efectuat in aer, la temperatura camerei la o
descarcare solitara. Pentru efectuarea cercetarilor experimentale a fost utilizata o
instalatie speciala, a carei schema electrica este prezentata in fig.1 [4]. Instalatia are
urmatoarele parti principale: 1 - generatorul de impulsuri de putere de tipul RC;
2 - blocul de amorsare; 3 - blocul de comanda care permite sincronizarea
impulsurilor de putere si a impulsurilor de amorsare. In procesul cercetarilor,
marimea interstitiului dintre electrozi se masura cu ajutorul unui comparator cu
cadran (precizia de 0,01mm) si se controla, permanent, cu gjutorul microscopului
de tipul MPB-2.

Dimensiunile meniscurilor (conurilor Taylor) au fost masurate cu ajutorul
microscopului MBS-9 si cu ajutorul microscopului electronic cu scanare de tipul
QUANTA-200 (FEI Filips).

1
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Di4 T T TdET CS:%HEE;;;;UR;I
_____________________________________ R ) S PG
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Fig.1 Schema electrica principiala ainstalatiel [4]:
1-generator de impulsuri de putere; 2- blocul de amorsare;
3-blocul de comanda.

Parametrii electrodinamici (durata impulsului, variatia curentului in impuls,
caderea de tensiune pe intertitiu, cit si energia degajata la o descarcare solitara) se
determinau prin osciloscopare, conform metodicii prezentate in [4, 5].

Pentru determinarea valorii maximale a curentului in circuitul de descarcare
se folosea suntul coaxial cu rezistenta R = 0,003Q2.

In calitate de electrozi, se utiliza sirma din wolfram cu diametrul d = 2mm.
Descarcarile electrice aveau loc in sistemul de electrozi confectionati din acelasi
material si situati perpendicular unul fata de altul cu un interstisiu S = 0,2mm, asa
cum este prezentat pe figura 2. in toate cazurile anodul se pozitiona in partea de
sus.

Capacitatea bateriei de condensatoare (C1, C2, C3) se modifica in trepte (cu
pasul de 100pF) in limitele 100 - 600uF pentru anumite valori ale tensiunii de
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incircare a bateriei de condensatoare. Aceste valori ale tensiunii, pentru cazuri
aparte, constituiau 60V, 100V, 150V si 200V.

Pentru determinarea influentei duratei impulsului asupra geometriei conurilor
Taylor in procesul DEI, se modifica energia acumulata pe bateria de condensatoare
mentinind constanta durata impulsului. Cercetarile se efectuau pentru mai multe
valori ale duratei impulsului de descarcare si anume: 100ns, 125ns, 160ms, 180N,
2008 si 220ns. Cercetarile se repetau de 10 ori in scopul obtinerii unor rezultate
precise.

Rezultatele experimentale si interpretarea lor

In procesul cercetirilor afost studiata influenta energiei acumulate pe bateria
de condensatoare si a duratel impulsului asupra formarii meniscurilor (conurilor
Taylor) pe suprafata anozilor, cind acestia erau pozitionati in conformitate cu
schema din figura 2. Pentru toate cazurile, anodul se fixa in pozitia de sus din
motivul ca in procesul formarii meniscurilor (conurilor Taylor), un rol deosebit il
joaca forta de greutate, care este orientata in jos si conduce la cresterea inaltimii
meniscurilor si micsorarea diametrelor bazelor acestora. E necesar a mentiona ca,
in procesul cercetarilor experimentale, meniscurile au fost depistate atit pe
suprafata anodului, cit si pe cea a catodului. Pe anod ele, de regula, au dimensiuni
mai mari, fapt ce poate fi explicat in baza criteriului Palatnik, datorita schimbarii
polaritatii electroeroziunii, cit si fenomenului de divizare a energiel degajate in
interstitiu pe parcursul unei descarcari intre suprafetele electrozilor si, nu in ultimul
rind, arezistentei active a interstitiului.

Anad

Culod

Fig. 2 Schema de pozitionare a el ectrozilor in procesul cercetarilor experimentale.

Vederea generala a meniscurilor extrase de pe suprafata anozilor in conditii
de laborator, la o0 descarcare solitara, este prezentata in figura 3.
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ap b}
Fig. 3. Meniscuri extrase de pe suprafata wolframului in conditii de [aborator:
a) C=100pF; Wc=0,18J;, S=0,2mm; I, = 100A; U, = 60V; [valoarea unei diviziuni
0,01mm)] —fotografiile sunt obtinute la microscopul MBS9;
b) C=200uF; W, =0,36J; S=0,2mm; |, = 146,6A; U, = 60V.

Atit parametrii geometrici ai  meniscurilor (conurilor Taylor), cit si
parametrii electrodinamici (valorile curentului in impuls, durata impulsului,
tensiunea de incarcare a bateriei de condensatoare, valoarile caderii tensiunii pe
interstitiu) sunt prezentate in tabelul de mai jos.

Inaltimea meniscurilor ca functie de capacitatea bateriei de condensatoare,
tensiunea de incarcare a acesteia si durataimpulsului de descarcare

Nr. | C, (uF) Ue, (V) Im (A) | We (D | t,(u9 Us, (V) Pm, (UM)
1. 100 100.0 0,18 100 28
2. 200 146,6 0,36 125 35,29
3. 300 60 166,6 0,54 160 42
4, 400 180,0 0,72 180 56
5. 500 186,6 0,9 200 63
6. 600 200,0 1,08 220 70
7. 100 2833 05 100 56
8. 200 416,6 1 125 70
9. 300 100 450,0 15 160 84

10. 400 500,0 2 180 98

11. 500 533,3 2,5 200 112

12. 600 583,3 3 220 126

13. 100 616.6 1,125 100 21 70

14. 200 666,6 2,25 125 105

15. 300 150 733,3 3,375 160 133

16. 400 816,6 45 180 147

17. 500 833,3 5,625 200 140

18. 600 933,3 6,75 220 112
19. 100 766.,6 2 100 98

20. 200 933,3 4 125 126

21. 300 200 1100 6 160 140

22. 400 1233 8 180 133

23. 500 1266 10 200 112

24, 600 1333 12 220 91
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Este necesar de mentionat ca formarea meniscurilor prezentate in figura 3 are
loc dupa modelul propus de catre autorii lucrarilor [5, 6]. Acest lucru se explica
prin faptul ca, in procesul cercetarilor, au fost inregistrate meniscuri care aveau in
virf cite o picatura de forma sferica in stare cristalizata ce contrazice tabloului
clasic prous de Lazarenco.

Este evident, in procesul descarcarilor electrice, prelevarea materialului are
loc de pe suprafata virfurilor conurilor Taylor sub forma de particule elementare
datorita cimpului electric, dar nu sub actiunea depresiunii formate in bula de gaz.

In figura 4 sunt prezentate dependentele variatiei inaltimii meniscurilor in
functie de energia Wc acumulata pe bateria de condensatoare (durata impulsului de
descarcare t) pentru diferite valori ale tensiunii U de incarcare a bateriei de
condensatoare. S-a observat ci, pentru tensiunea de incarcare a bateriel de
condensatoare U; = 60V cu cresterea energiei pe aceasta in limitele 0,18...1,08],
inaltimea meniscurilor creste, practic, liniar. Un fenomen asemanator are loc si
pentru tensiunea U; = 100V, cind energia acumulata pe bateria de condensatoare
variaza in limitele 0,5...3J. Pentru tensiuni mai mari U, = 150V si U, = 200V, la
cresterea energiei, inaltimea conurilor Taylor creste pina la o anumita valoare, apoi
incepe sa scada considerabil (fig.4).

NN N
ol RN

=5 f \A —a— U =60V
f 80 O=—U =100V
60 1— —0— U =150v
—A— U =200V
40,
2
0 T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14
We, (J)

Fig.4. Dependenta inaltimii meniscurilor in functie de energia acumulati pe bateria de
condensatoare (durataimpulsului de descircare se modifica concomitent cu energia).

Aceasta stare de lucruri poate fi explicata prin faptul ca electrozilor in cazul
dat li se transmite 0 mai mare parte de energie. Datorita acestui fapt are loc
prelevarea anumitei cantitati de material de pe suprafata metalului perturbat pina la
formarea completa a meniscurilor. Cu alte cuvinte, volumul initial a metalului
topit aflat in stare de perturbare se micsoreaza.

In afara de aceasta, un rol nu mai putin important il joaca durata impulsului.
In lucrarea [11] s-a mentionat ci, daci durata impulsului constituie t <10 ps,
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atunci aproximativ 90% de metal se inlatura sub forma de vapori. La cresterea
duratei impulsului, cantitatea de metal inlaturata sub forma de vapori se
micsoreaza. La marirea duratel impulsului de descarcare, pata electrodica calda,
care ia nastere pe suprafata electrodului se mentine un timp mai indelungat si
provoaca topirea mai intensiva a suprafetel acestuia. Deci, pentru cazurile
examinate mai sus, prelevarea materialului are loc nu numai sub forma de vapori,
dar si in faza lichida, care predomina.

In procesul cercetirilor experimentale, s-a observat ci durata impulsului de
descarcare influenteaza considerabil inaltimea meniscurilor. S-a stabilit ca, pentru
valori constante ale duratei impulsului de descarcare inaltimea meniscurilor
(conurilor Taylor) creste odata cu cresterea energiei acumulate pe bateria de
condensatoare. In afari de aceasta, este necesar de mentionat ci, pentru valori
constante ale duratei impulsului de descarcare, cresterea energiei acumulate pe
bateria de condensatoare provoaca si marirea diametrelor bazelor meniscurilor.

Rezultatele obtinute pot fi explicate prin faptul ca petele electrodice prin care
canalul de conductivitate al DEI contacteaza cu suprafata prelucrata se afla la o
anumita inaltime fata de aceasta. Marimea curentului de descarcare este functie de
proprietatile materialului prelucrat [5].

Cresterea diametrului bazelor meniscurilor pentru cazurile cind durata
impulsurilor de descarcare se mentine constanta, iar energia acumulata pe bateria
de condensator creste, se explica prin faptul ca sporirea energiei conditioneaza
dilatarea canalului de descarcare [12] si corespunzator la marirea diametrelor
petelor electrodice care, la rindul lor, formeaza legatura intre canalul de plasma si
suprafata anodului.

Aparitia meniscurilor, orientarea lor, precum si dimensiunile acestora pentru
cazul unei descarcari solitare, indica direct asupra faptului ca ele nu pot aparea din
motivul depresiuni din canalul de plasma si sunt cauzate de actiunea cimpului
electric in lungul razei vectoare de la pata electrodica spre suprafata prelucrata a
piesei.

Concluzii

Analizind rezultatele experimentale prezentate in tabelul de mai sus si
constatarile teoretice realizate de alti cercetatori, putem conclude urmatoarele:

- in conditiile aplicarii descarcarilor electrice in impuls pe suprafetele
metalice se creaza conditiile necesare si suficiente pentru extragerea si
congelarea meniscurilor conice;

- formarea meniscurilor (conurilor Taylor) se observa atit pe suprafata
anodului, cit si pe suprafata catodului;

- dimensiunile liniare ale meniscurilor (diametrul bazei si inaltimea) sunt
functie de regimul energetic de prelucrare si durata impulsului de
descarcare.



gV

10.

11.

12.

cercetari experimentale privina maoaitiCarea miCrogeometriel suprareteror...

Bibliografie

Tosun, N., Cogun, C., Pihtili, H. The effect of cutting parameters on wire
crater sizes in wire EDM. The International Journal of advanced
manufacturing technology 21, 2003. p. 857-865.

Tzeng, Y. F., Lee, K. Y. Effects of powder characteristics on electro
discharge machining efficiency. The International Journal of advanced
manufacturing technology 17, 2001. p. 586-592.

Yusuf Keskin, H., Selciuk, Halkaci, Mevlut, Kizil. An experimental study
for determination of the effect of machining parameters on surface
roughness in electrical discharge machining (EDM). The International
Journal of advanced manufacturing technology 28, 2008. p. 1118-1121.
Topala, Pavel, Olaru, lon, Balcanuta, Nicolae, Rusnac, Vladislav, Cazacu,
Ala. Raport stiintific ,,Cercetari privind modificarea microgeometriei
suprafetelor pieselor prin dezvoltarea undelor capilare pe suprafata
metalului lichid in conditii descarcarilor electrice in impuls’, Balti 2005,
Nr. deinregistrare 0104MD. 02523, 72p.

Topala, Pavel, Stoicev, Petru. Tehnologii de prelucrare a materialelor
conductibile cu aplicarea descarcarilor electrice in impuls., Chisinau,
TEHNICA — INFO, 2008, pg.265.

Topala, Pavel. Cercetari privind obtinerea straturilor din pulberi metalice
prin descarcari electrice in impuls. Rezumatul tezei de doctorat, Bucuresti,
1993, pg.32.

Botzel, Tomas. Technology of Electrical Discharge Machining, 1991,
MAHO, Hansen Gmb H, 6114, CroB- Umstad.

Memepsikos, I'. H., ®otees, H. K., 3anenuna, T. A., Memepskos, H. T
Brnusane cocraBa paboued IKUAKOCTH M MaTepHaia JJIEKTpoja -
MHCTPYMEHTa Ha IIapaMeTpbl LIEPOXOBATOCTH IOBEPXHOCTH CTAIBHOMN
netasm  0OpabOTaHHOW  AJEKTPOIPO3HOHHBIM  crocoboM, Kurmmnes,
DnekTpoHHas 00paboTka MaTepuanos, Ne 2, 1992, ctp. 2-3.

Topald, Pavel, Olaru, lon, Rusnac, Vladislav. Noi secvente la tabloul fizic
al fenomenului electroeroziunii, Culegere de lucrari stiintifice, Tehnologii
moderne, Calitate , Restructurare, Vol. 2, Chisinau, mai 2005.

CraBuukuii, b. MW. DnekrpouckpoBass mnpenu3noHHas o00paboTka
MaTEepHaJIOB. Hayunsie OCHOBEI 0co00 TOYHBIX METOJIOB
dhopmMooOpa3zoBaHus MMOBEPXHOCTEH, DIEKTPOHHA 00pabOTKa MaTepuasos,
Ne 1, 2002, c. 5-32.

®oteeB, H. K., YmpaBienue kauyecTBOM MHOBEPXHOCTH TEXHOJIOTMYECKOU
OCHACTKH IPHU AJIEKTPOIPO3UOHHON 00paboTKe, DNeKTpoHHas 00paboTka
Matepuaios, Ne 2, 1994, c. 3-7.

Topala, Pavel, Aplicari ale electroeroziunii in dezvoltarea tehnologiilor fine
de prelucrare superficiala a pieselor, Analele Stiintifice, Serie Noua,
Fascicolul A., Tomul XX, Balti 2004.



cercetari experimentale privina maoaitiCarea miCrogeometriel suprareteror... 9/

EXPERIMENTAL RESEARCHESAIMED AT
MODIFICATION OF THE METAL PIECE SURFACES
USING ELECTROEROSSION METHOD

Vladislav Rusnac
(State University ,,Alecu Russo”, Republic of Moldova)

The paper presents the results of experimental researches aimed at getting the meniscusee in
the form of cones Taylor on piece surfaces applying eectric dischargesin pulse. There is examined
the influence of the energy accumulated in the condenser’ s battery and pulse duration on forming of
these meniscuses. Modifying of microgeometry of piece surfaces serves for increasing of their
capacity in absorbtion of the radiation and in emisson of the elementary particles. It is
demonstrated that the dimensions of formed meniscuses depends on energy regime of the
processing, the interstice width, pulse duration of the eectric discharge and thermic-physical
properties of piece material.
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Exigente privind prezentarea lucrarilor stiintifice pentru revista
» Fizica si tehnica: Procese, modele, experimente”

|. Destinatia revistel

Materialele prezentate vor reflecta realizarile obtinute in ultimii ani in cadrul
catedrelor, |laboratoarelor de cercetari stiintifice ale USB, institutiilor de invatamint
si de cercetare din Republica Moldovasi de peste hotarele el.

Il. Cerinte fata de articolele prezentate
1. Dispozitii generale

Nu se vor admite pentru publicare materiale care au fost publicate in alte
editii. Articolele vor fi insotite de extrasul din procesul verbal al sedintei de
catedra, al laboratorului sau seminarului stiintific la care au fost discutate si
propuse pentru publicare. Lucrarile primite laredactie vor fi recenzate de specialisti
calificati in domeniul respectiv, numiti de colegiul de redactie.

2. Structura lucrarilor si regulile de prezentare

O persoana poate fi autor sau/si coautor la maximum doua articole. Volumul
unui articol nu va depasi, caregula, 7 pagini.
Fiecare articol va cuprinde:
CzZU,
titlul in limbile romana /rusa si engleza;
date despre autor/autori in limbile romana/rusa si engleza;
rezumatul in limbile romana/rusa si engleza;
articolul propriu-zis;
bibliografie.

2.1. intrebuintarea suportului electronic

Materialele vor fi redactate in Microsoft Word, fontul Times New Roman
si vor fi prezentate pe foi in formatul B5 (257X182mm). Parametrii paginii: 25 -
stinga (Left), 20 - sus (Top), 20 - jos (Bottom), 15 - dreapta (Right), 17,5 - antet
(Header), O - subantet (Footer), orientarea portret. Dimensiunile fontului de
imprimare - 12 points. Aliniatele — 1 cm. Spatiul dintre liniile (Line Spacing)
aceluiasi paragraf, inclusiv titlul lucrarii si informatiile despre autori - un interval.
Se va accepta cu trecerea cuvintelor dintr-un rind in altul. Ultima pagina, in limita

T
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2.2. Structura articolului

CZU sevasitua in partea stinga a paginii.

Titlul se va da complet, maximum 3 rinduri, pe toata latimea paginii (14
points, BOLD, CENTER, ALL CAPS).

Informeyiile despre autori se vor da cu aldine, in limba in care este scrisa
lucrarea, in urmatoarea consecutivitate: Prenumele si Numele autorului (complet),
afilierea. Daca coautorii lucrarii sint angajatii aceleiasi institutii, denumireael seva
da o singura data.

Rezumatul va cuprinde descrierea succinta a obiectului, metodelor si
rezultatelor cercetarii si nu va depasi 10 rinduri. Marimea caracterilor — 10 points.
Cuvintul ,Rezumat” nu se vaindica

Introducerea va reflecta stadiul actual al cercetarilor in domeniu. in caz de
necesitate, va cuprinde o scurta analiza istorica. Introducerea se va incheia cu
expunerea scopului lucrarii.

Conyinutul lucrarii va include expunerea metodicii cercetarii (experimentala
sau teoretica), obiectul cercetarii, echipamentul, metodele de masurare si de
observare, precizia si erorile metodicii experimentului. Se vor indica rezultatele
obtinute si analiza lor. Nu se va admite repetarea datelor in tabele, desene si texte.

In concluzii se va expune succint esenta cercetirii efectuate, relievindu-se
importanta si gradul de noutate a rezultatelor obtinute.

Titlul fiecarui paragraf se va evidentia cu aldine. Titlurile de capitol vor fi
separate de textul curent printr-un spatiu.

In fata textului fiecare titlu de subcapitol cu doi indici se lasi un spatiu liber
de unrind. Aliniatele se vor marca prin introducerea unui ,,<Tab>”. Pentru scoaterea
in relief a unor concepte se vor folosi aldinele (fiara subliniere).

Tabele se vor numerota cu cifre arabe in partea dreapta, la sfirsitul rindului
(de ex.: ,Tabelul 1"), dupa care, in urmatorul rind, va urma denumirea si tabelul
propriu-zis. Tabelele vor fi separate de textul curent printr-un spatiu. Toate liniile
ce formeazi coroigjul tabelului vor avea aceessi grosime (1 points). In tabela
textuala cifrele se vor scrie cu fontul 10 points, normal. Daca textul va contine un
singur tabel, acesta nu se va numerota.

llustrariile (figurile, schemele, diagramele, fotogréfiile etc.) se vor prezinta in
alb-negru, inserate in textul de baza sau pe foi aparte. Toate figurile se vor
numerota cu cifre arabe (in ordinea aparitiei lor in lucrare), dupa care se va da
legenda lor. Toate semnele sau marcirile ilustrate se vor defini in legenda. In cazul
marimilor fizice, se vor indica unitatile de masura. Daca lucrarea va contine o
singura figura, eanu se va numerota. Figurile vor fi separate de textul curent printr-
un spatiu. Fotografiile introduse in text se vor scana cu o rezolutie de minim 300
dpi (preferabil 600 dpi) si se vor prelucra pentru un contrast bun.

Nu se admite lipirea fotografiilor sau desenelor pe foi separate.
Adnotarile de pe figuri se vor face in cifre sau litere cu inaltimea caracterelor
echivalenta fontului 10 points. Legenda se va culege cu 10 points.
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Formule matematice. Toate formulele matematice se vor scrie, IN MOD
OBLIGATORIU, cu editorul de ecuatii din procesorul de texte Microsoft Word
for Windows95/, 97/, 98/, 2000, (Version 6.0/,Version 7.0, 2000) italice, centrat,
prin culegerea fiecareia din rind nou. Exigentele corespunzatoare vor urma imediat
dupa formula si se vor introduce prin ,unde”, respectindu-se ordinea semnelor din
ecuatie sau relatie. Daca textul va contine mai multe ecuatii sau relatii, acestea se
vor numerota cu cifre arabe la sfirtitul rindului, in partea dreapta a foii. Dupa
descifrarea simbolului-litera, se va pune virgula, apoi se va indica unitatea de
masura.

Unitatile de masura ale marimilor fizice se vor prezenta in sistemul
international de unitati (Sl).

Bibliografia Termenul ,Bibliografie” va fi separat de textul curent prin
spatiu. In text, referintele se vor insera prin cifre incadrate intre crosete, de
exemplu: [2],[5-7], si se vor prezenta la sfirsitul articolului intr-o lista aparte, in
ordinea aparitiei lor in text. Referintele bibliografice se vor dain limba originalului.
Nu se vor acceptareferinte la surse nepublicate.

Referintele vor fi prezentain modul urmator:

a) revistele si culegerile de articole: numele autorilor, titlul articolului, denumirea
revistel (culegerii) cu paginile de inceput si sfirsit (ex.: Castro P. R- curve
behavior of astruct ural steel //Engl. Fract. Mech.-1984.-V.19.-N2.-P341-357);

b) cartile numele autorilor, denumirea completa a cartii, locul editarii, anul
editarii, numarul total de pagini (de ex.: Marsees A.H MounekymsipHas dusuka:
VYueb. mns pus. Crer. By30B.-2-¢ u3j., epepad. u gon.-M.:Beicmr. mik.,1987.-
360c.);

c) referinte la brevete (adeverinte de autor): in afara de autori, denumire si numar,
se indica si denumirea, anul si numarul Buletinului de inventii in care a fost
publicat brevetul (ex.: Nicolescu A. Robot indrustial/ Brevet de inventie nr.
1344 MD. Publ- BOPI, nr.7,1996);

d) in cazul tezelor de doctorat, referintele se dau la autoreferat, nu la teza (ex.:
Bologa A. Generarea si utilizarea electroaerosolilor aposi/ Autoreferat al tezei
de doctor habilitat in stiinte tehnice.- Chisinau,1998.-16p.).

3. Observatii finale

Informatia despre autori si rezumatele in alte limbi decit originalul se vor
plasa dupa bibliografie. Continutul rezumatului expus in trei limbi vafi identic.

Materialul cules se va prezenta pe discheta, precum si intr-un exemplar
printat (cu contrastul bun) semnat de toti autorii (dupa bibliografie).

Pentru relatii suplimentare se va indica adresa, numarul de telefon si E-mailul
unuiadintre autori.

Articolele care nu vor corespunde cerintelor expuse, normelor limbii si
stilului vor fi respinse.

Materialele prezentate la redactie nu se vor restitui autorului.
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In revista se publici articole stiintifice ce tin de urmitoarele
domenii de cercetare:

propagarea undelor de radio in diverse medii;

elaborarea dispozitivel or electronice analogico-numerice;
elaborarea laserilor si aplicarea lor in tehnologiile de prelucrare a
materialelor;

studierea infleuntei factorilor exteriori asupra proprietatilor fizice
ale substantei;

tehnologii clasice si  neconventionale de prelucrare a
materialelor.

The journal publishes scientific articles that cover the following
research fields:

radio-wave propagation in various media;

elaboration of analogo-numeric electronic devices,

elaboration of lasers and their application in materials
processing tehnologies;

study of the influence of exterior factors on physical properties
of substances;

classical and unconventional technologies of materials
processing.

Kypnan npuHumaer K nyOIuKamuu palOOThl, CBA3aHHBIE CO
CJIEIYIOIIMMU 00JIACTAMU Hay4YHbBIX HCCIIEIOBAHUM!

pacrpocTpaHeHUE PaJUOBOJIH B pa3IMYHBIX Cpe/lax;

pa3paboTKa aHAIOTO-IIM(PPOBBIX AJIECKTPOHHBIX YCTPOUCTB;
pa3paloTKa JIa3epoB U UX MPUMEHEHHUE B TEXHOJOTHUH 00pabOTKH
MaTepuasos;

W3yUE€HHUE BIMSHUS BHEIIHUX (AKTOPOB Ha (Quzndeckue
CBOMCTBA BEIICCTB;

KJIACCUYECKUE W HETPAJUIIMOHHBIE TEXHOJOTHH OOpabOTKH
MaTepuaoB.
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FIZICA SI TEHNICA:

Procese, modele, experimente

Revista stiintifica a profilului de cercetare
“Proprietatilefizice ale substantelor in diverse stari”

Bun detipar 18.10.2008. Garnitura Times New Roman. Comandanr. 86.1. Tiraj 100.
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