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3ptische metingen die verricht worden aan stoffen bij lage tot zeer 
iage temperaturen (1,5 K) vinden plaats in glazen of metalen cryosta- 
ten. Voor dergelijke metingen in metalen cryostaten zijn speciale 
vensterconstructies noodzakelijk, waarvan enkele uitvoeringen in het 
volgende zullen worden behandeld. 

Aangezien in de cryostaat een zeer lage 
temperatuur heerst die gehandhaafd 
moet blijven, en erbuiten een isolatieva- 
cuum aanwezig is, moet de vensterbe- 
vestiging vacuumdicht zijn en bestand 
tegen vele malen snel afkoelen en weer 
opwarmen tot kamertemperatuur. 

Beschreven worden een uitvoering 
voor metingen met ultraviolet licht 
waarbij het venster mechanisch wordt 
geklemd en drie uitvoeringen voor po- 
larisatiemetingen waarbil het venster 
spanningsvrij moetzijn. Bijtweeuitvoe- 
ringen hiervan is de vensterbevestiging 
door lijmen verkregen en bij de derde 
door devacuümthermocompressieme- 
thode. Vooral op deze laatste methode 

wordt nader ingegaan; de fabricage- 
opstelling die hiervoor is ontwikkeld 
wordt besproken. 
In de tekeningen van de vier construc- 
ties is steeds de bovenzijde van het 
venster de vacuümzijde en de onderzij- 
de in contact met vloeibare stikstof of 
helium. 
Wat de afmetingen betreft kan ter infor- 
matie dienen dat de minimum venster- 
diameter 10 mm moet bedragen, maar 
groter kan zijn afhankelijk van de con- 
structie. 
Gezien de hoge eisen die aan de con- 
structie worden gesteld is het bijna 
vanzelfsprekend dat bij de montage 
steeds de uiterste reinheid in acht moet 
worden genomen. 

Figuur 1 Vensterconstructie voor optische metingen met ultraviolet 
licht 

Vensterconstructie voor 
metingen met ultraviolet 
licht 
Als het gaat om ultraviolet licht dan 
geeft figuur 1 een veel toegepaste con- 
structie, die bestaat uit: 
Pos. 1 : cryostaatwand, roestvaststaal 
A.I.S.I. 304, 
Pos. 2: venstervatting, 0,î à 0,2 mm 
groter dan de diameter van het venster, 
Pos. 3, inwendigzeskantbout M4, aan- 
trekkoppel 100-1 20 Ncm, 
Pos.4: indiurnring van eenzachte kwali- 
teit, 0 0,5 mm, overlappend gemon- 
teerd, 
Pos. 5 :  kwartsvenster, de dikte moet O 
tot 0,2 mm kleinerzijn dan de dieptevan 
de vatting omdat het niet buiten de 
vatting mag uitsteken, boven-enonder- 
vlakzijn gepolijst, de onevenwijdigheid 
mag maximaal 5' bedragen en de op- 
pervlakte-afwijking 1 golflengte per cm 
(589 nm), de diameter is fijn geslepen, 
Pos. 6: P.T.F.E.-ring, dikte 0,l mm, 

Figuur 2 Met tweecomponentenlom gelijmd venster voor 
polarisa tiemetingen 
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Pos. 7, schotelveer; deze dient om bij 
temperatuurwissselingen de verschil- 
len in uitzettingscoefficiënten enigszins 
op te vangen. 
Het indium moet de tijd worden gege- 
venzichtezetten, natienuurwordende 
bouten nagetrokken. 
Voor bepaalde cryogene metingen blij- 
ken dezevensters nietgeschikt omdatte 
grote restspanningen achterblijven. 

Vensterconstructies voor 
polarisatiemetingen 
Moeten polarisatiemetingen plaatsvin- 
den bij cryogene temperaturen, b.v. 76 
K, dan dienen devenstersspanningsvrij 
te zijn. De volgende drie venstercon- 
structies tonen op welke wijze dit is te 
verwezen lij ken. 

Gelijmde vensterconstructies 
Figuur2geefteen oplossing waarbij het 
venster wordt gelijmd. 
Pos. 1: mylarfolievan 15pm gedrenktin 
een tweecomponentenlijm, b.v. 
AY1 11-HY111 of AW 134-HY994 van 
CIBA-GEIGY of Scotchcast No. 8 van 
3M,diewordtgewikkeld om het venster 
en de dunne wand van de flens, 
Pos. 2: P.T.F.E.-ring, 
Pos. 3: venster van kwarts, 
Pos. 4: flens van titaan AIV64, Werk- 
stoffnummer 37165. Mocht saffier een 
geschikt materiaal zijn dan is de combi- 

natie met titaan uitstekend. De lineaire 
uitzettingscoëfficient van titaan is na- 
melijk 8,6.10-6 K-' en van saffier 8,6.10-6 
K-' 
De verlijming van het geheel is tamelijk 
omslachtig. Na herhaald afkoelen en 
opwarmen ontstaat echter vrij snel een 
vacuum lek. 
Figuur 3 toont de constructie waarbij 
het venster is gelijmd met een in ultra- 
violet licht uithardende lijm, U.V. adhe- 
sieve 358 van VIBA. 
Pos. 1 * maximum spleetbreedte 0,05 
mm; hetprettigstewerkteen lichtschui- 
vende passing, dan is het venster vrij 
gemakkelijk te plaatsen. Na toevoegen 
van de lijm wordt deze uitgehard met 
ultraviolet licht met een golflengte van 
420 nm, 
Pos. 2: hetvenstervan kwartsof saffier, 
dit moet nauwkeurig geslepen worden, 
Pos. 3: titaanvatting met ten dele een 
wanddikte van 0,l mm, 
Pos. 4: indiumring 0 0,5 mm. 
Hetvervaardigen van dezevatting iserg 
arbeidsintensief. 
Polarisatiemetingen kunnen hiermede 
zonder problemen uitgevoerd worden. 

Nieuwe vensterconstructie 
met t hermocompressiever- 
binding 
Binnen ons instituut iseen geheel nieu- 
wevenstervatting ontwikkeld, die in het 

nu volgende gedeelte beschreven zal 
worden. Het venster moet behalve aan 
reeds eerder genoemde eisen - span- 
ningsvrij zijn, vacuümdichte cryogene 
bevestiging geven, spanningsvrij te 
monteren- ookschadevrij te demonte- 
ren zijn voor hergebruik. De thermo- 
compressie verbindingstechniek is 
hiervoor toegepast. 
Met deze techniek is het mogelijk met 
een verbindingsmetaal bij een relatief 
lage temperatuur, terwijl tegelijkertijd 
een bepaalde aandrukkracht wordt uit- 
geoefend, metalen en niet-metalen 
(ook onderling) aan elkaar te bevesti- 
gen. Om oxydatie te voorkomen vindt 
het proces onder vacuum plaats. 
In dit gevalwordt kwarts met behulpvan 
indium bijcirca 140"Caantitaanverbon- 
den. 

Infiguur4isdeontwikkeldevenstercon- 
structie weergegeven: 
Pos. 1: de verbinding van kwarts aan 
titaan met indium verkregen door ther- 
mocompressie, 
Pos. 2: titaanvatting, 
Pos. 3: hetvenstervan kwarts of saffier. 
Het geheel is voor hergebruik vrij een- 
voudig in orde te maken. Het venster IS 
spanningsvrij bi] 76 Ken toepasbaar tot 
< 4,2 K. 
Het blijkt zeer geschikt voor polarisatie- 
metingen en voldoet dan ook aan alle 
eisen en verwachtingen. 

Figuur3 Met in ultraviolet licht uithardende lijm gelijmd venster voor 
polarisatiemetingen behulp van de vacuum-thermocompressiemethode 

Figuur 4 Vensterconstructie waarbil het venster bevestigd is met 
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Voorbereiding van dethermocom- 
pressieverbinding 
Het indium dat als verbindingsmetaal 
wordt gebruikt tussen het kwartsven- 
ster en de titaanvatting bestaat uit een 
aaneengesloten ring, die wordt ge- 
vormd in een vacuumoven bij een tem- 
peratuurvan circa 160"Ceneen drukvan 
> 10-2Torr(1 Torr= 1,33mbar).Vervol- 
gens wordt het indium gereinigd; hoe 
schoner het oppervlak, des te beter is de 
hechting. Indium van 0 1 mm en een 
reinheidvan 99,99%isgebruikt. Vinger- 
contact en oxydatie moeten vermeden 
worden. 
Het kwarts moet vetvrij en schoon zijn, 
des te beter is de bevochtiging met het 
indium. 
Dewanddikteen dediktevandebevesti- 
gingsrand van de vatting liggen tussen 
0,2 en 0,5 mm. Het bevestigingsvlak 
heeft een oppervlakteruwheid van 0,4 
Ra. Scherpe overgangen in dit vlak 
moeten vermeden worden. 
Het kwarts en het titaan worden gerei- 
nigd door uitstoken in een vacuümoven 
bij een temperatuur van circa 150°C 
gedurende ongeveer 30 minuten. 

Defabricage-opstelling voor dever- 
binding 
De gebruikte fabricage-opstelling, zie 
figuur 5, bestaat uit een pyrexbuis (pos. 
I), afgedicht tegen een boven- en een 
onderflens die door bouten naar elkaar 
toe worden getrokken, zodat een klok 
ontstaat. 
Op de bovenflens is een persluchtclin- 
der gemonteerd, waarvan de speciaal 
gevormde zuigerstang door de flens 
kan bewegen. 
De onderflens draagt een isolator van 
A1203 (pos. 6) waarin een verwarmings- 
blok (pos. 5) van zuurstofvrij koper 
(OFMC-koper) isgeplaatst meterin aan- 
gebracht een verwarmingselement 
(pos. 4) en een thermokoppel pos. 3). 
Verder heeft de onderflens een door- 
voer voor de bedrading en een spruit- 
stuk voor het vacuumtrekken van de 
klok; het vacuum ligt tussen 
Torr. 
De venstervatting en het eraan te ver- 
binden venster (pos. 2) worden op het 
verwarmingsblok geplaatst. De zuiger- 
stang kan nu deze beide onderdelen en 
de ertussen geplaatste indiumring sa- 
mendrukken nadat het geheel ver- 
warmd is. 
Om goede resultaten te bereiken is wel 
een flinke dosis procesbeheersing no- 
dig. Zo moet de temperatuur goed ge- 
controleerd kunnen worden en moet de 
persluchtdruk goed beheersbaar zijn. 
Verder is het noodzakelijk dat stofarm 
gewerkt wordt bij het monteren. 

en 

Perslucht 

Figuur 5 Fabricage-opstelling ontwikkeld voor de vensterbevestiging met de vacuum- 
thermocompressiemethode. 

Het verloop van het verbinden 
De onderdelen worden in de klok sa- 
mengesteld, waarna wordt afgepompt 
tot een druk van Torr. Door de 
atmosferische druk zal het aandrukli- 
chaam van de specialezuigerstang licht 
tegen de vatting drukken, waardoor het 
contact tussen titaan, indium en kwarts 
tot stand wordt gebracht. Vervolgens 
wordt de verwarming aangezet; als de 
gewenste temperatuur is bereikt, circa 
140°C, zal deze ongeveer 3 uur gehand- 
haafd moeten blijven. Dit is nodig om 
zowel venster, indium en titaan dezelf- 
de temperatuur aan te laten nemen. Na 
deze handeling wordt op de zuiger een 
druk uitgeoefend van 1,5 bar overdruk 
gedurende circa 5 min. 

Het smeltpunt van het indium wordt 
niet bereikt, zodat het wegpersen ervan 
wordt voorkomen. De spleet zal nu ge- 
vuldzijn met een laagjevan0,3à0,4mm 
indium. Vervolgens worden verwar- 
ming en overdruk gelijktijdig afgezet; 
het vacuum blijft gehandhaafd tot de 
kamertemperatuur is bereikt. 

Naschrift 
Inmiddels is gebleken dat met de be- 
schreven techniek en fabricageopstel- 
ling met succes ook andere metalen, 
glazen en keramische materialen vol- 
gens deze methode verbonden kunnen 
worden. 
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