PRYWATNA WYTWORNIA LAMP

= PWL —

BADANIA WSTEPNE NAD KATADAMI TLENKOWYMI

Katoda tlenkowa jest najczesciej stosowanym zroédtem elektronow w lampach elektronowych.
Emisja elektronow z tego rodzaju katody zachodzi fatwo w do$¢ niskich temperaturach, rzedu
900°C. Inng zaleta tej katody jest jej dos¢ duza wydajnosc tj. stosunek pradu emisyjnego do
mocy zarzenia.

Do wad tej katody natomiast nalezy zaliczy¢ wrazliwos$¢ na zatrucia i do$¢ ztozona
technologig.

Podjete w PWL prace nad katoda tlenkowa sa czynione przede wszystkim z mysla o
konstrukcji elektronowego wskaznika wysterowania- magicznego oka. Stosowanie katod
tlenkowych w tego typu lampach jest konieczne, bowiem w ich temperaturze pracy nie
,»oslepiaja” one wlasnym $wiattem ekranu luminescencyjnego, dzigki czemu jest on dobrze
widoczny.

Katoda tlenkowa sktada si¢ z podtoza (najczesciej niklu) 1 warstwy tlenkow baru, strontu a
niekiedy 1 wapnia. Miedzy warstwa tlenkow a podtozem tworzy si¢ tzw. warstwa posrednia,
mogaca wywiera¢ szkodliwy wplyw na pracg lampy.

Nie stosuje si¢ bezposredniego pokrycia katody tlenkami Ba, Sr, Ca ze wzgledu na ich
higroskopijnos¢. Tlenki metali Ba, Sr, Ca na podtozu niklowym powstaja wskutek rozktadu
weglanow Ba, Cr, Ca. Bardzo wazne jest zapewnienie czysto$ci weglanow [1,2], gdyz od
spetnienia tego warunku zalezy emisja katody tlenkowe;.

Na pokrycia katod stosuje si¢ weglany podwojne Ba-Sr i weglany potrojne Ba-Sr-Ca.
Otrzymuje si¢ je w reakcji straceniowej poprzez dziatanie roztworem weglanu sodu na
mieszaning azotanu Ba-Sr lub Ba-Sr-Ca:

Ba(N03)2 + N32C03 - BaC03 1+2 NaN03
SI'(NO3)2 +N32CO3 — SI‘CO}. 1+2 NaN03
Ca(NO3)2+ N32C03 — CaC03 L+ 2 NaNO3

Jak juz wspomniano, wazna jest czysto$¢ weglanow. Jest zatem oczywiste, ze ich czystos¢
zalezy od czystosci uzytych do reakcji straceniowej reagentdw:” azotanéw 1 weglanu sodu.
Ubocznie powstajacy azotan (V) sodu powinien by¢ mozliwie dobrze usunigty z osadu
weglanow, dlatego weglany nalezy przemywac czysta woda.

Pierwszym etapem prac w PWL bylo uzyskanie weglanow. Zdecydowano sig na weglany
podwojne Ba-Sr.

W literaturze mozna bylo znalez¢ parg istotnych informacji odnos$nie ich preparatyki.

[3] podaje, ze najkorzystniej jest wykonywac stracanie z roztworéw Ba(NOs), 1 Sr(COs), o
stezeniu 0,5 mol/dm3 w temperaturze 92°C (ze wzgledu na najmniejsze wymiary krysztalow
weglanow, ktore w tych warunkach maja dhugos¢ rzedu 2|), nie podajac jednak stgzenia
weglanu sodu ani szybkos$ci mieszania, ograniczajac si¢ jedynie do stwierdzenia, Ze nie
wptywa ona zasadniczo na przebieg stracania.



Weglany Ba-Sr otrzymano nastgpujaco.

W kolbie miarowej o objg¢tosci 100 ml rozpuszczono 13,07g (0,05 mol) azotanu baru Ba(NO;)
2. W drugiej kolbie 100 ml rozpuszczono 10,6g (0,05 mol) azotanu strontu Sr(COs), . Tym
samym stgzenia azotanoéw wynosity 0,5 mol/dm3.

W innym naczyniu rozpuszczono 10,7 g weglanu sodu Na>CO; (okoto 0,1 mol) w 150 ml
wody.

Wszystkie odczynniki mialy czysto$¢ ,,czysty”.

Fot.1. Stracone weglany Ba-Sr

Nastgpnie roztwory obu azotandw potaczono, ogrzano do ok. 40°C 1 przesaczono celem
usunigcia zanieczyszczen fizycznych, nierozpuszczalnych w wodzie. Tak samo przesaczono
roztwor weglanu sodu.

Nastgpnie oba roztwory ogrzano do 92 °C, kontrolujac temperaturg termometrem a nastgpnie
mieszajac dodawano roztwor weglanu sodu do roztworéw azotanow. Zaszty reakcje
straceniowe, prowadzace do powstania weglanow podwdjnych Ba-Sr.

Wytracone weglany opadly na dno naczynia; klarowna ciecz znad ich osadu zostata zlana i
dodana zostata porcja czystej wody. Nastgpnie cato$¢ wymieszano i znéw po sedymentacji
weglanow zdekantowano klarowna ciecz znad osadu.

Operacje odmywania weglanéw powtorzono 12 razy.

Wielkos¢ krysztatlow weglandw potrdjnych skontrolowano pod mikroskopem. Krysztaty
miaty posta¢ igietek nie dtuzszych niz 2.

Nastegpnie weglany odsaczono 1 wysuszono w temperaturze okoto 100°C. Wysuszone 1
rozdrobnione wegglany przeniesiono do stoika z ciemnego szkta opatrujac etykietka z data
otrzymania.

Weglany naktada si¢ na rdzen katody w postaci suspensji, to jest zawiesiny weglanow w
odpowiednio rozcienczonym lepiku, najczesciej nitrocelulozowym.
Weglany wraz z lepikiem i rozcienczalnikiem powinny by¢ mielone w miynie kulowym.

W PWL paste sporzadzono w skali mikro, bez mielenia. Uzyto 3 cm® lepiku oraz 4,5 cm?
octanu butylu jako rozcienczalnika i dodano weglany potrdjne. Poniewaz nie znaleziono

przepisu na suspensjg, podajacego ile gramoéw weglandéw nalezy uzy¢ ilo$¢ ta dobrano w

zasadzie przypadkowo.



Suspensja byta wytrzasana w ciagu dwoch dni kilkanascie razy po kilkanascie minut celem
mozliwie dobrego wymieszania.

Fot.2. Suspensja weglanowa (po lewe;j)

Kolejna czynnoscia byto sporzadzenie lampy probnej do badania emisji.

Katoda byta badana w uktadzie probnej diody szklanej. System elektrod zostat doktadnie
umyty: dwukrotnie w czterochloroetylenie i dwukrotnie w alkoholu. Dodatkowo, ze wzgledu
na obawg zanieczyszczenia podtoza chlorem [1] zostat jednokro¢ wygotowany w wodzie
destylowane;.

Fot.3. Wygotowywanie systemu w wodzie destylowane;j

Nastepnie na anodg zostaty naniesione probki luminoforéw :czerwonego, niebieskiego i
zielonego w formie zawiesiny w izopropanolu.

Nastepnie naniesiono suspensj¢ weglanowa na podtoze niklowe katody, co zostalo wykonane
przez malowanie.



Skontrolowano naniesione probki luminoforéw w §wietle lampy ultrafioletowej (tzw.
ultrafiolet banknotowy) 1 zatopiono system w rurce szklanej, po czym znow skontrolowano
probki luminoforéw w swietle UV. Stwierdzono czg§ciowe odpadnigcie luminoforu zielonego
1 niebieskiego, co wskazuje na zbyt duza ggstos¢ pokrycia.

Lampg zamocowano w kanale prézniowym zestawu pompowego i rozpoczgto pompowanie.

Fot.4. Widok uktadu testowego

Gdy proznia osiagneta warto$¢ 810 Tr palnikiem recznym ogrzewano lampe celem
odgazowania szkla. Odgazowanie spowodowato wzrost ci$nienia powyzej 1,200 Tr.
Podczas wygrzewania proznia poprawiata si¢ jednak, osiagajac znow 8107 Tr.

Nastgpnie przystapiono do formowania katody. W tym celu podano napigcie Zzarzenia ok. 2V.
Nastapit rozktad weglanoéw potaczony ze wzrostem ci$nienia do ok. 5007 Tr, jednak w ciagu
kilkudziesieciu sekund prézniomierz wskazat 810 Tr. Podano wiec napiecie anodowe 160V
przez rezystor 2[47kQ 1 stwierdzono przeplyw pradu emisyjnego z jednoczesnym $wieceniem



gazu w bance na fioletowo. Prad emisyjny wzrastal (do ok. 1,5 mA), jednak w pewnym
momencie gwattownie zaczat male¢ z jednoczesnym zwigkszeniem fioletowej poswiaty.
Zwigkszono zarzenie do ok. 2,2V celem zapobiezenia zatruciu katody, jednak po krotkim
czasie okazalo sig, ze napyla si¢ metal katody na bankg.

Wylaczono Zarzenie.

Podejrzewano, ze $wiecenie potaczone z zatruwaniem jest zwiazane z desorpcja gazow z
anody. Wlaczono ponownie zarzenie ustalajac napigcie ok. 1,5V. Nastapito jak poprzednio
Swiecenie 1 zatrucie.

Odtaczono wigc zarzenie z postanowieniem, ze nie bedzie ono wlaczone do momentu nim
proznia nie poprawi si¢ do wartosci 500 Tr. Poniewaz poprawa prozni nie nastepowala
wysunigto wniosek, ze w ukladzie wystgpuje nieszczelnosé. Test z polewaniem zlacz
acetonem wykazat nieszczelno$¢ przy sptaszczu. Migjsce nieszczelnosci posmarowano
smarem prozniowym, co zaowocowato szybka poprawa prozni do wartosci 30107 Tr.
Wilaczenie zarzenia wykazato szybka aktywacje, przy czym juz po krotkim formowaniu
emisja wyniosta ok. 0,5 mA przy 1,2V zarzenia i1 ok. 200V napigcia anodowego (rezystor
2147kQ byl wiaczony).

Fot.5. Emisja z katody tlenkowej. Widoczne $wiecenie luminoforu czerwonego (punkt
ponizej katody).

Przy tym napigciu zarzenia katoda §wieci nieznacznie jasniej niz w lampie AZ1. Jednocze$nie
z przeptywem pradu anodowego dato si¢ zaobserwowa¢ intensywne §wiecenie jednej z probek
luminoforu czerwonego. W ciemnosci $wiecenie wykazuja tez probki pozostatych
luminoforéw. Swiecenie znika przy wytaczeniu zarzenia lub odlaczeniu napiecia anodowego.



Zaobserwowano takze, ze nawet przy znacznym obnizeniu temperatury katody (Zarzenie
ledwo dostrzegalne w ciemnosci) luminofor czerwony wykazywat nadal widoczne §wiecenie
(mimo bardzo matego pradu emisji, rz¢du dziesiatkow HA).

Wydaje sig, ze stabe §wiecenie pozostatych luminoforéw byto w duzej mierze spowodowane
trujacym dziataniem napylonego metalu katody.

Przykladajac zewngtrzne pole magnetyczne mozna byto dostrzec lepsze §wiecenie luminoforu
zielonego 1 niebieskiego, co sugeruje, ze probki te byly ustawione mniej korzystnie wzgledem
emitujacej powierzchni katody niz probka luminoforu czerwonego.

Swiecenie tych luminoforéw byto jednak dosé stabe.

Pewien udziat w stabym $wieceniu pozostatych luminoforéw ma tez niewtasciwe dobranie
grubosci warstwy luminoforu i jego niezbyt dobra przyczepnos¢.

Ogledziny powierzchni katody przy wytaczonym napigciu zarzenia wykazaty, ze natozona
warstwa nie zluszczyla sig, ale ma zdecydowanie za mata ggsto$¢ pokrycia. Oznacza to
konieczno$¢ dodania weglanow do suspensji lub kilkukrotnego malowania katody.

Whioski, jakie nasuwaja si¢ po przeprowadzeniu eksperymentu sa nastgpujace.

1.Wydaje si¢ mozliwe skonstruowanie elektronowego wskaznika o czerwonej barwie
Swiecenia ekranu a takze wytwarzanie katod tlenkowych do tych wskaznikow. Nie sg tu
konieczne bardzo znaczne wartosci emisji ze wzgledu na duza wydajnos¢ luminoforu
czerwonego.

2.Konieczne jest zwigkszenie zawarto$ci weglanow w suspensji. Otrzymane pokrycie jest
bowiem zbyt cienkie, co jest jedna z przyczyn wystgpowania réznic emisji poszczegdlnych
miejsc katody.

3. Konieczne jest opracowanie metody naktadania ekranéw luminescencyjnych

4.Sposob przeprowadzenia rozktadu weglanow nie jest tak krytyczny jak przypuszczano.
Szybko$¢ pompowania jest na tyle wystarczajaca, ze dwutlenek wegla odprowadzany jest z
dostateczng szybkoscia. Obawa spieczenia warstwy emisyjnej [ 1] okazata si¢ niestuszna.

5. Wymagane sa dalsze badania dotyczace preparatyki weglanow i pasty emisyjne;j.
Szczegolnie interesujace byloby zbadanie dwdch past (o rdéwnej zawarto$ci weglandw) na
bazie weglanow straconych w PWL 1 weglanow o czystosci dla TVC.

6. Wyjasnienia wymaga kwestia wyzarzania podtoza w wodorze i na ile wptywa na
rownomierno$¢ emisji. Nie wystapito ztuszczenie warstwy tlenkdéw, czego obawiano si¢
najbardzie;j.
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