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Capitolo 1Il Neutrino ed il DeadimentoDoppio β

1.1 IntroduzioneDa osa parte la onvinzione he il neutrino possieda massa? Innanzitutto é il nostrointuito �sio a suggeriri tale soluzione, in quanto i si puó aspettare he esso sia arat-terizzato da una massa ome le altre partielle desritte da una lagrangiana di materia.Diverso disorso invee vale per i bosoni: ad essi é infatti piú failmente onesso he nonabbiano massa in quanto portatori dell'informazione piuttosto he generatori e protago-nisti dell'interazione. Inoltre anhe il prinipio di eslusione di Pauli non avrebbe sensoappliato ai neutrini. Perhé infatti un determinato stato quantio (de�nito da spei�aenergia e numeri quantii) dovrebbe avere limitazioni sul numero di partielle presenti sequeste non hanno massa e non risentono l'una della presenza dell'altra?Dal punto di vista delle teorie di grande uni�azione delle forze (GUT), he eranoappunto di unire in una unia teoria ompleta le forze elettromagnetihe, deboli e forti, ineutrini vengono posti in un multipletto F, assieme a un leptone ario l e due quark, unopositivo ed uno negativo (q+, q−). Si ha quindi
F =













q+

q−

l

ν













(1.1)In questa onezione i neutrini sono assimilati ai leptoni e ai quark he sono partiellemassive. Sperimentalmente si hanno prove he la massa dei neutrini debba essere moltominore di quella di qualunque altro leptone, anhe se il motivo non é anora ompletamentehiaro. Una spiegazione potrebbe derivare dal fatto he essa é una partiella elementare,e quindi non ostituita da altre partielle, ome ad esempio il neutrone, e neutra, il heinoltre omporta problemi di distinzione on la sua antipartiella.Ci si puó ora domandare: il numero leptonio non potrebbe forniri la distinzione7



8 CAPITOLO 1. IL NEUTRINO ED IL DECADIMENTO DOPPIO βneessaria tra ν e ν̄? L'esistenza di questo numero quantio peró non é neessaria a spiegarealuni fenomeni: si osserva sperimentalmente ad esempio he il νµ emesso dal deadimentodel π+ simultaneamente al µ+ interagise on la materia reando sempre µ− e mai µ+;questo potrebbe portare a dire he ν e ν̄ siano due partielle ben distinte, e he le lorointerazioni tendano a onservare il numero quantio L. Si potrebbe peró formulare unaspiegazione alternativa: la partiella neutra prodotta nel deadimento del π+ ha eliitánegativa (LH) mentre quella prodotta dal π− ha eliitá opposta (RH). Ora, siome leinterazioni deboli violano massimamente la paritá P e non la oniugazione di aria C, i νLH interagisono produendo solo µ+, mentre i ν̄ RH possono produrre solo µ−. Nel asoquindi in ui l'eliitá bastasse a spiegare i risultati sperimentali non sarebbe neessarioparlare di partiella ed antipartiella.Nella piú famosa interpretazione di questi risultati, una partiella he parta ome neu-trino di Dira (aratterizzato da quattro stati, ν e ν̄, ognuno on due stati di eliitá diversa)si divide poi in due neutrini di Majorana (ognuno on due stati). Uno di questi due é leg-gero e viene identi�ato on quello usuale ν, mentre il seondo, hiamato N, é pesante esterile.1.2 Neutrino di Dira e MajoranaFu in seguito alla formulazione dell'equazione di Dira he si reó il onetto di partiel-la e antipartiella. Mentre per le partielle arihe le due sono ben distinguibili anhe graziealle loro proprietá elettromagnetihe, per le partielle neutre questo non é osí hiaro. Fuin seguito all'introduzione di partielle identihe alle loro antipartielle introdotto da Ma-jorana nel 1937 he le ose si ompliarono ulteriormente. La distinzione tra νD (neutrinodi Dira) e νM (neutrino di Majorana) é failmente veri�abile attraverso lo studio delleproprietá di trasformazione sotto l'operatore di oniugazione di aria. Tuttavia, siomei neutrini interagisono solo debolmente, e tutte le interazioni deboli violano P, bisognainvestigare le proprietá di trasformazione rispetto alla altre simmetrie disrete CP e CPT.Utilizziamo un esperimento mentale proposto da Kaiser per rendere piú faile la distinzionedi tali partielle. Iniziamo ol supporre l'esistenza di νL (neutrino left) dotato di aria;assumendo valida l'invarianza CPT, l'esistenza di tale neutrini implia la presenza dellasua immagine CPT, e ioé ν̄R. Grazie alla supposizione he il neutrino abbia massa, pos-siamo trovare un sistema di riferimento he si muove piú veloemente della partiella, perui, appliando una trasformazione di Lorentz, possiamo trasformare νL in νR, faendoviaggiare tale sistema in direzione opposta, mantenendo il suo spin inalterato. Ora i asihe si pongono sono due; se νR é diversa da ν̄R, essa avrá la propria immagine in CPT,
ν̄L. Otteniamo in questo aso quattro stadi on la stessa massa. Tale quadrupletto dion�gurazione prende il nome di neutrino di Dira νD; oltre ad avere stati distinti trapartiella ed antipartiella, esso ha momento di dipolo magnetio, e se la CP non é onser-vata, anhe momento di dipolo elettrio. In onlusione quindi un neutrino di Dira puó



1.3. TEORIA DEL DOPPIO DECADIMENTO β 9essere tramutato in uno stato di eliitá opposta tramite una trasformazione di Lorentz eattraverso un momento torente eseritato dai ampi B e E.Nel aso in ui νR ottenuta on la trasformazione di Lorentz fosse uguale a ν̄L siottengono i neutrini di Majorana, aratterizzati da soli due stati. In questo aso si hainoltre he tali partielle non possono possedere momenti di dipolo elettrio e magnetio.Siome sotto CPT ~B e ~E sono invarianti, mentre ~s ambia direzione, l'interazione didipolo provoa un ambiamento di segno dell'energia. Se quindi vale l'invarianza per CPT,i momenti di dipolo devo somparire.1.3 Teoria del Doppio deadimento βSi ha un doppio deadimento beta quando due neutroni del nuleo vengono trasformatiin due perotoni, ememttendo ontemporaneamente deu elettroni e due antinuetrini elet-tronii. Nel aso in ui, invee, il neutrino sia una partiella di Majorana, si rende possibilehe tale deadimento avvenga senza emissione di alun neutrino. In tal aso, l'energia i-netia he prima era ripartita tra quattro partielle, ora viene divisa solo tra gli elettroni.Rimane quindi evidente he, se si riusisse a determinare on su�iente preisione il pioenergetio di questo tipo di deadimento si potrebbero ottenere informazioni rilevanti sullasala di masso del neutrini stesso.

Figura 1.1: Diagramma di Feynman rappresentante il deadimento doppio beta senzaemissione di neutriniPurtroppo, nella realtá, in tale �nestra energetia sono presenti molti eventi he possonooprire i onteggi voluti. Essendo, inoltre, il deadimento in proesso molto raro, risultaruiale una minima presenza di fondo fourviante nella regione energetia d'interesse. Unbakground B di 0, 01c/(keV ∗kg∗y) puó essere ottenuto on aurate tenihe di selezione epulizia dei materiali utilizzati per l'esperimento. Introduendo una �gura di merito, dovutaa Fiorini, ome F 0ν
D ≈ 7.59× 1023

√

Mt/DδE on M massa del rivelatore. Assumendo unarisoluzione energetia di 5keV a 2.5 MeV, avremmo per tale �gura di merito un valore di
9.4 × 1025

√
t, he in t anni di statistia darebbe per la massa del nautrino un limite di

0.036−−−0.2t1/4 eV. Raggiungendo un B ≈ 0.001c/(keV ∗kg∗y), on un'esposizione di 5anni, e supponendo un ulteriore arrihimento isotopio al 95%, si riusirebbe ad ottenere



10 CAPITOLO 1. IL NEUTRINO ED IL DECADIMENTO DOPPIO βun limite da 8 a 45 meV. Analizzeremo in seguito la statistia dei onteggi spuri e i piúimportanti esperimenti volti all'individuazione di tale pio.



Capitolo 2I modi di rivelazione del deadimento
2β0ν

2.1 Conteggi spuriOgni esperimento riguardo il deadimento doppio beta senza emissione di neutrini sisontra sempre on la presenza pratiamente ostante di onteggi spuri di bakground. Ilnumero di tali eventi puó essere espresso tramite l'equazione
B = bMtδE (2.1)ove b é il tasso di onteggi di bakground, espresso in counts · keV −1 · kg−1 · y−1), M éla massa della sorgente in kg, t é il tempo di misura sperimentale in anni e δE é la �nestraenergetia degli eventi di 0νββ in keV ed é proporzionale alla risoluzione energetia delrivelatore. Abbiamo assunto he il fondo sotto il pio 0νββ sia ostante sull'intervallo δE.Nel aso in ui quest'ultimo sia molto grande, l'approssimazione é meno valida poihé glieventi 2νββ possono adere nell'intervallo δE.Il numero di eventi Cββ del 0νββ possono essere espressi in termini del tasso dideadimento λββ:

Cββ = λββNtǫ = λββ(A0/W )aǫMt (2.2)ove A0 é il numero di Avogadro, W il peso molare del materiale sorgente, a l'abbon-danza isotopia del nuleo padre ed ǫ l'e�ienza di rivelazione degli eventi 0νββ. Unriterio generale per soprire il potenziale di un esperimento 0νββ puó essere espressoome Cββ = C1

√

B + Cββ, ove C1 é l'intervallo di on�denza espresso in unitá di σ delladistribuzione di Poisson. É onveniente rihiedere un erto rapporto segnale rumore, adesempio Cββ/B ≈ 1. In questo aso rihiediamo Cββ = γ
√

B on γ = C1

√
2. Quindi

λββ(A0)

(

aǫMt

W

)

=
√

bMtδE (2.3)he risulta nella seguente formula per la sensibilitá (λββ = ln 2
T 0ν
1/2

)11



12 CAPITOLO 2. I MODI DI RIVELAZIONE DEL DECADIMENTO 2β0ν

T 0ν
1/2 = α

( aǫ

W

)

√

Mt

bδE
(2.4)in ui, per Cββ ≈ B si ha α = 7.3 ×1022 anni. Da questa relazione puó essere derivataun'espressione molto desrittiva per la �gura di merito. Nell'equazione 2.3 sarebbe piúorretto usare i onteggi totali B + Cββ; tuttavia, nei asi in ui il fondo é un multiplo delsegnale, il risultato é lo stesso, ma on un diverso valore di α. Se non 'é il segnale l'e-quazione 2.4 si riferise alla sensibilitá ome limite. Se non 'e fondo, non abbiamo bisognodell'ultima equazione e α puó essere selto lo stesso per tutti gli esperimenti da onfrontarsi.L'e�ienza e l'abbondanza isotopia rientrano nella �gura di merito linearmente, men-tre la massa della sorgente appare on una radie quadrata. Da ió risulta hiaro il lorofondamentale apporto per il alolo della massa. Infatti, ió signi�a he per ottenere lostesso aumento nella sensibilitá raggiunto raddoppiando l'abbondanza isotopia, la massa,a paritá di bakground, dovrebbe essere quadrupliata. Rimane omunque vero he lamassa puó essere ontinuamente espansa, mentre l'abbondanza isotopia e l'e�ienza sonolimitate dal valore massimo 1.Altra aratteristia impresindibile é una risoluzione energetia migliore possibile: gra-zie ad essa é possibile minimizzare le ontaminazioni nei onteggi prodotte da deadimenti

2νββ nella �nestra energetia del pio 0ν. Di onseguenza essa si rivela essere il fattoredeterminante: determina infatti la larghezza del pio 0νββ e ne permette la distinzioneda quello del 2νββ.Di onseguenza risulta hiaro he l'esperimento ideale per la rivelazione del deadimentodoppio beta senza neutrini dovrebbe possedere le seguenti aratteristihe:
• il minor bakground possibile
• la migliore risoluzione possibile
• la maggiore massa possibile dell'isotopo padre
• un'e�ienza di rivelazione quanto piú possibile prossima ad uno.Inoltre, per avere possibilitá di rivelazione, bisognerebbe avere a disposizione isotopion grandi fattori di spazio delle fasi (alto Q-valore) e si dovrebbero onsiderare diversematrii di elementi nuleari. Negli esperimenti 0νββ di seonda generazione sono a dis-posizione grosse quantitá di materiale sorgente grazie all'utilizzo di materiali arrihitiisotopiamente.Essendo tale deadimento estremamente raro é neessario appliare tenihe di bassoonteggio. Risulta quindi evidente he la preoupazione maggiore dev'essere volta allariduzione del fondo, per il quale le piú omuni sorgenti sono
• I muoni atmosferii e le loro interazioni nei materiali on onseguente produzione dineutroni; vengono ridotti e�ettuando esperimenti in luoghi sotterranei



2.2. ESPERIMENTI DI CONTEGGIO DIRETTO 13
• Le atene radioattive naturali di Uranio e Torio. In partiolare la riga gamma piúenergetia in natura a 2614 keV é al di sopra della maggior parte dei Q-valore deideadimenti e disturba gli esperimenti
• Radioattivitá da attivitá umane (137Cs)
• Attivazione osmogenia
• 40K (1461 keV)
• Neutroni da reazioni (α,n)Tutti gli esperimenti si onentrano sulla rivelazione dell'elettrone e possono essere dis-tinti in attivi e passivi. Il vantaggio di uno attivo risiede nel fatto he la sorgente ed ilrivelatore sono identii, anhe se spesso misurano solo lo spettro di entrambi gli elettroni.Tuttavia i rivelatori passivi, pur fornendo informazioni distinte su energia e traia deglielettroni, hanno sorgenti meno intense ed una risoluzione energetia peggiore.Fin'ora sono stati seguiti tre approi generali: geohimii, radiohimii e di onteggiodiretto.2.2 Esperimenti di onteggio diretto2.2.1 Esperimenti on i semionduttoriIn questo tipo di esperimenti vengono utilizzati diodi al germanio. In questo aso lasorgente ed il rivelatore oinidono e l'isotopo da studiare é il 76Ge on Q-valore a 2039 keV.Il vantaggio di ui godono risiede prinipalmente nell'eellente risoluzione energetia deisemionduttori al germanio, he é di ira 3-4 keV a 2MeV. Tuttavia la tenia onsente solola misura della somma dell'energia dei due elettroni. Una miglioria peró é stata apportatautilizzando germanio arrihito (a.i. naturale del germanio é di 7.8%). L'esperimentodi Heidelberg-Mosow, svolto ai laboratori nazionali del Gran Sasso, utilizza Ge arrihitoall'86% in 76Ge e ha raggiunto i migliori risultati, insieme all'esperimento IGEX per quantoriguarda i livelli di bak ground e limiti sulla massa e�ettiva del neutrino (0.2 ounts per

keV −1 · kg−1 · y−1 e < mνe >< 0.35eV ), senza l'utilizzo di meanismi di disriminazione.COBRA utilizza invee CdTe o CdZnTe per investigare i deadimenti di 116Cd e 130Te.2.2.2 Esperimenti on sintillatoriAluni isotopi emettitori 2β posso anhe essere usati in sintillatori, sempre seguen-do l'approio alorimetrio, tuttavia la risoluzione energetia risulta peggiore rispetto aisemionduttori; esperimenti di questo tipo sono fatti on il 48Ca usando ristalli di CaF2e 116Cd in CdWO4.



14 CAPITOLO 2. I MODI DI RIVELAZIONE DEL DECADIMENTO 2β0ν2.2.3 Esperimenti di ionizzazioneSono tipologie di esperimenti passivi he utilizzano TPC (Time Projetion Chamber),dove l'emettitore é il gas stesso del rivelatore (ad esempio 136Xe) o é inluso in fogli sottili.Il vantaggio é he sono possibili misure di energia e traia degli elettroni ontemporanea-mente, mentre lo svantaggio risede nella limitata risoluzione energetia e, nel aso di foglisottili, nella limitata intensitá della sorgente.2.2.4 Eperimenti on rivelatori riogeniiQueste tipologie di indagine sfruttano la tenia innovativa sviluppata reentementedei bolometri a bassisime temperature, dell'ordine dei mK, grazie ai quali si ottengonoeellenti risoluzioni, pari a pohi keV, a 2 MeV. I prinipali esperimenti sono MIBETA,CUORICINO e CUORE, i quali verranno trattati ampiamente in seguito.2.3 Esperimenti geohimiiLa logia alle spalle di questo tipo di esperimenti é quella di utilizzare vehi mineralihe possono avere aumulato una quantitá signi�ativa di nulei derivanti da deadimentidoppio beta su sale di tempo geologihe; ió porterebbe ad anomalie isotopihe he possonoessere misurate tramite l'impiego della spettrosopia di massa. Chiaramente il vantaggio éla lunga esposizione, he puó arrivare �no a miliardi di anni. Poihé peró viene osservatasolo la quantitá totale dei nulidi �gli, questi tipi di misura non permettono di distingueretra i diversi meanismi di produzione. Il tasso di deadimento he si ottiene é λ = λ2ν+λ0ν .Visono peró restrizioni e fattori di inertezza legate a questo tipo di misura; infatti:
• L'isotopo d'interesse dev'essere presente in grande onentrazione nel minerale.
• Devono essere evitate alte onentrazioni iniziali dei nulidi (devono quindi essereeslusi eventuali e�etti esterni atti ad in�uenzare la onentrazione dei �gli).
• É neessaria una preisa stima dell'etá del minerale.
• Si possono perdere atomi �gli (per il degassaggio del gas nobile, radionulide emet-titore).Da queste onsiderazioni si evine he solo il Se ed il Te sono realmente utilizzabili inpratia. Gli isotopi d'interesse di questi elementi deadono in gas nobili, la ui onen-trazione durante la ristallizzazione e formazione del minerale é piola. L'identi�azionedell'attesa piola anomalia isotopia é resa possibile dalla grande sensibilitá dei gas nobilialla spettrosopia di massa.



2.4. ESPERIMENTI RADIOCHIMICI 152.4 Esperimenti radiohimiiTali metodi di indagine hanno il vantaggio di onsiderare il deadimento radioattivo delnulide �glio, permettendo misure piú brevi rispetto all'approio geohimio. É inoltreindipendente da inertezze ome l'etá geologia del ampione, la onentrazione originaledel nulide �glio e dalla possibile di�usione dei gas nei ampioni geohimii. Questi es-perimenti, ome i preedenti, misurano solamente il tasso di deadimento totale tramitel'analisi della onentrazione dei nulidi �gli e non permettono quindi di disriminare tra
2ν e 0ν.2.5 Perhé CUOREDa quanto si é visto preedentemente, le ondizioni ottimali per l'e�ettuazione di unesperimento a osí bassa probabilitá di aadimento, sono deisamente restittive. L'esperi-mento per le sue aratteristihe risulta essere quindi il migliore approio e�ettuato �n'oraper la rivelazione del deadimento 0νββ. Bisogna innanzitutto riordare he esso rappre-senta la naturale estensione degli esperimenti MiDBD e CUORICINO. Questi esperimentipreliminari hanno permesso di dimostrare ome la tenia di rivelazione oi bolometri siaompetitiva ed alternativa al lassio approio alorimetrio del Ge. In questi esperimen-ti si é usato infatti il 130Te. Infatti tale isotopo puó deadere solamente ββ; inoltre haun buon fattore di merito nuleare FN per il 0νββ, 5 - 10 volte meglio del Ge, il he sitradue in un fattore 2 o 3 volte meglio per la sensibilitá sulla | < me > |. Inoltre lanaturale abbondanza isotopia in 130Te del Te é pari al 33.8% e non rihiede arrihimentoisotopio (riduendo quindi i osti e le eventuali ontaminazioni dovute al trattamento deimateriali).In ultimo, ma non erto per importanza, assume un ruolo molto rilevante la loazionedell'esperimento. Essendo l'esperimento CUORE situato a 3400 m.w.e., i problemi dovutia bakground provenienti da raggi osmii, da eventuali deadimenti radioattivi dovutiall'ambiente irostante, dal �usso di neutroni o muoni sono deisamente ridotti.2.6 CUORE: l'esperimento e la strutturaQuando una partiella elementare dotata di energia inetia interagise on un materialeallo stato solido, la sua energia viene eduta parzialmente o totalmente sotto varie formeai portatori di energia piú direttamente oinvolti, he sono il sistema elettronio e quellofononio. Sa la partiella possiede proprietá ionizzanti, puó eitare e liberare parte deglielettroni appartenenti agli atomi del bersaglio, e on i rivelatori tradizionali, appliandoun ampo elettrio, possono essere raolti per ottenere informazioni sull'energia totaleliberata nell'interazione. La parte rimanente di energia viene eduta quasi interamente alampo elastio del bersaglio, ossia al sistema fononio, tramite interazioni dirette o indiretteon gli ioni o on gli atomi osillanti attorno a posizioni di equilibrio �sse. Questa porzionedi energia non é rivelabile on i metodi tradizionali.



16 CAPITOLO 2. I MODI DI RIVELAZIONE DEL DECADIMENTO 2β0νSe, invee, la partiella non possiede proprietá ionizzanti, la sua energia si tradue inmassima parte in eitazioni del sistema fononio. Se tale proesso avviene a temperatureprossime a quella ambiente, il sistema fononio raggiunge rapidamente l'equilibrio termio,in tempi determinati dal alore spei�o del materiale di ui é omposto il bersaglio, dallasua onduibilitá termia, seguendo tempi determinati anh'essi dal alore spei�o e dallaonduibilitá termia ed in aggiunta anhe dalle sue dimensioni. L'energia della parti-ella si tramuta, almeno in parte, in alore, determinando un inremento di temperaturanel bersaglio; tuttavia i valori relativamente grandi della apaitá termia del bersaglio,assoiati ai valori deisamente pioli dell'energia rilasiata, rendono tale risaldamentoassolutamente irrelevabile. Per rendere quindi l'e�eto di tale interazione apprezzabile, éneessario sendere �no a temperature inferiori ad 1K: l'energia della partiella si on-verte rapidamente in fononi he posseggono in media energie dell'ordine del meV. I fononiprodotti interagisono sarsamente tra loro e on i fotoni termii preesistenti nel ristallo,e la loro lunghezza d'onda (≈ entinaia di Amstrong) é tale per ui i difetti e le impuritádi tipo puntuale presenti nella struttura ristallina (dell'ordine lineare di deine di Am-strong) rappresentano dei entri di sattering poo e�ienti per tali fononi, he quindi sipropagano balistiamente e interagisono in modo piú o meno elastio on le super�i hedelimitano il bersaglio. L'interazione della partiella on il ristallo ha quindi l'e�etto diprodurre un sistema di fononi fortemente disaoppiato on il sistema di fononi termiion energie 104 volte maggiori e he si termalizzano on di�oltá e tempi relativamentelunghi.Sono possibili due tipi di�erenti di rivelatori di fononi: rivelatori di fononi balistiihe ritardino il piú possibile la termalizzazione dell'energia eduta dal ampo elastio ealorimetri a basse temperature, ome nel aso di CUORE, he puntano invee alla termal-izzazione piú ompleta possibile dell'energia. Quest'ultimo tipo di rivelatore ha il grossovantaggio di avere soglie di energia bassissime e soprattutto, a di�erenza degli altri tipi,di misurare interamente l'energia deposta, tutta rilasiata nel anale termio, e di esserequindi liberi da �uttuazioni statistihe he intervengono quando si é sensibili solo ad unaparte dell'energia, e he sono l'intrinseo limite, legato alla natura dell'evento �sio, dellarisoluzione energetia di un rivelatore. Risoluzioni teorihe di deimi di eV sono possibiliper energie dell'ordine del keV.Nei rivelatori di questa tipologia, il parametro fondamentale é la apaitá termia, hea basse temperature puó essere osí bassa (legge di Debye) da rendere rivelabili deposizionienergetihe persino di 1 meV in un ristallo di 10 kg. Risulta quindi hiaro he i rivelatoridi questo tipo devono operare a temperature he vanno dai 10 mK ad 1 K; per questomotivo lavorano sempre in assoiazione ad un sistema riogenio.Il ristallo he assorbe la radiazione inidente deve essere fornito di dispositivi in gradodi rivelare i fononi, siano essi termii o balistii, prodotti dall'interazione della partiella olristallo stesso: tali dispositivi vengono quindi hiamati sensori, da ollegarsi al ristallodetto assorbitore. Spesso un sensore é sempliemente un termometro sensibilissimo, apaedi tramutare una in�tesima variazione di temperatura in un apprezzabile variazione di



2.6. CUORE: L'ESPERIMENTO E LA STRUTTURA 17grandezza elettria. In CUORE i sensori utilizzati sono termistori, ossia resistori la uiresistenza varia sensibilmente on la temparatura.Nell'insieme, un rivelatore termio di partielle a basse temperature (bolometro) éaratterizzato dalle seguenti parti:
• un ristallo he funge da assorbitore di radiazione, on le rihieste he abbia un bassoalore spei�o (tale da onsentire l'appliazione della legge di Debye per la quale

C ≈ (T/σD)3) e he mantenga il ra�reddamento nel vuoto
• uno o piú sensori he sono posti in ontatto termio on il ristallo tramite op-portuni metodi di �ssaggio alle super�i, on lo sopo di misurare innalzamenti ditemperatura e/o le direzioni di provenienza dei fononi derivanti dalle interazioni dellapartiella on l'assorbitore. In CUORE vengono usati termistori a semionduttoredrogati (on una onentrazione di impurezze prossima alla onentrazione ritia ditransizione metallo-isolante) per la loro riproduibilitá e onseguente produzione inlarga quantitá
• opportune onnessioni termihe tra sensore e un bagno termio o a volte direttamentetra sensore a sistema riogenio onsentono il mantenimento di tutto il rivelatorealla temperatura di funzionamento voluta, ed in�uenzano il tempo di risposta delrivelatore. Tali onnessioni sono nel aso dei sensori, gli stessi �li di prelievo delsegnale (onnessione elettrotermia)

Figura 2.1: Struttura di un bolometroCUORE onsiste quindi di un array di 988 bolometri di TeO2 sisposti in una on-�gurazione ilindria on 19 torri da 52 ristalli ognuna. Essendo l'ossido di tellurio un



18 CAPITOLO 2. I MODI DI RIVELAZIONE DEL DECADIMENTO 2β0νmateriale dielettrio e diamagnetio, obbedise alla legge giá itata di Debye. Il alorespei�o di ogni singolo ristallo a temperature dell'ordine del mK é su�ientemente basso(dipende solo da ontributi della struttura ristallina) per ui anhe il piolo rilasio dienergia puó risultare in un aumento apprezzabile di temperatura, seondo la legge
T (t) =
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) (2.5)on τ = C/G, rapporto tra apaitá termia C e onduttanza G, on quest'ultimahe permette la onnessione on il bagno termio (alla temperatura T0). In prima ap-prossimazione si puó stimare la risoluzione energetia nel aso in ui tutti i fononi primarivadano inontro ad un proesso di termalizzazione; quest'ultima sará limitata solo dalle�uttuazioni termodinamihe nel numero di fononi termii sambiati on il bagno termio,he produrranno �uttazioni asuali nel ontenuto energetio dell'assorbitore. Assumendouna statistia di Poisson, onsideranto he l'energia media di un fonone termio é kT (onk = ostante di Boltzmann e T = temperatura) e il numero medio di fononi prodotti Né proporzionale a C(T)/k, si ottiene una soluzione energetia ≈ ξ
√

kC(T )T 2 he quindi,almeno teoriamente, non dipende da E e puó essere pari a 20 eV per E depositata diqualhe MeV.Un singolo rivelatore di CUORE onsisterá di un ristallo di TeO2 da 5 × 5 × 5cm3he fungerá da sorgente e rivelatore. Il rivelatore sará posto in un frame di rame in unaon�gurazione di 19 torri. Quest'ultimo, il refrigeratore e mixing hamber ostituisonoil bagno termio, mentre il PTFE (Te�on) ostituise l'impedenza termia he ritarda ilri-ra�reddamento dei bolmetri e permette l'integrazione piú ompleta possibile dell'energiadeposta. I bolometri operano ad una temperatura di 10 mK. Un modello termio (TM) hapermesso di de�nire i parametri ottimi per CUORE (tramite test a bassa temperatura),quali ad esempio la dimensione ottimale dei ristalli, la ui eellente performane é stataprovata preedentemente da CUORICINO (una sola torre on altezza e numero di pianileggermente maggiore di CUORE).2.7 CUORE: i omponenti2.7.1 I ristalliDei ristalli si é giá aennato preedentemente. Essi saranno resiuti da polveriultrapure di TeO2, e suessivamente puliti sulle super�i; avranno forma triangolare e latemperatura di Debye é di 232 K. Si é trovato he il alore spei�o segue la legge di Debye�no a 60 mK; la apaitá termia globale dei ristalli di massa pari a 750 kg é di 2.3×10−9J/K.2.7.2 I sensoriDei buoni termistori rihiedono un drogaggio molto omogeneo, he si puó ottenere negliNTD (Neutron Trasmutation Dopped) tramite irraggiamento di neutroni termii sull'intero



2.7. CUORE: I COMPONENTI 19volume. La onduttivitá elettria di questi semionduttori drogati dipende fortementedalla temperatura, seondo il meanismo di Variable Range Hopping (VRH). In generalela resistivitá varia on la temperatura seondo la legge
ρ = ρ0 exp
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)γ (2.6)dove ρ0, T0 e γ dipendono dalla onentrazione dei droganti. Nel aso di VRH, il valoredi γ é 1/2. I termistori sono di solito parametrizzati dalla loro resistivitá A, de�nita da
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)γ (2.8)dove l e s sono rispettivamente la distanza tra i ontatti e la sezione d'urto dei termistori.Gli NTD he verranno utilizzati per CUORE sono ostruiti e sviluppati a LBNL, espo-nendo singoli ristalli di germanio ultrapuro a �usso di neutroni da reattore nuleare. Éimportante ottimizzare l'esposizione in modo he sia il piú uniforme possibile; purtropponon é possibile valutare il materiale del termistore direttamente dal reattore a ausa del-l'attivazione dell'isotopo 71Ge he rihiede un monitoraggio ritardato di diversi mesi. Unloro grande vantaggio risiede inoltre nella loro eellente riproduibilitá. É neessario unproesso di aratterizzazione per ogni singolo NTD al �ne di determinare R0, T0 e γ. Lamisura é attuata aoppiando i termistori ad un bagno termio a bassa temperatura tramiteolla epossidia ad alta onduttivitá. La temperatura del bagno viene variata �nhé nonsi instaura una orrente statia ed una tensione V=RI; ió produe una dissipazione dipotenza he innalza la temperatura ed agise sulla resistenza, �nhé non viene raggiuntol'equilibrio. Per i termistori a semionduttore la urva V-I viene detta urva di ario e,tramite �t ombinati di diverse urve di questo tipo, si ottengono i parametri d'interesse.Gli NTD sono inollati ai ristalli di tellurio tramite 9 spots di olla depositati suiristalli da un array di pins. Ogni spot é alto 50 µm e la onduttanza termia é statamisurata tramite l'esperimento MiDBD.Ció he risulta ruiale é la stabilizzazione della risposta dei bolometri: le piolevariazioni di temperatura del bagno termio provoano un ambiamento nel guadagnodel rivelatore e quindi un deterioramento della risoluzione energetia. In prima approssi-mazione, l'impulso termio dovuto ad un rilasio di energia é aratterizzato da un tempodi salita breve (100 µs) e da una disesa esponenziale legate alle aratteristihe �sihe delsingolo rivelatore. L'impulso termio viene onvertito in un segnale elettrio mediante uniruito di polarizzazione per il termistore e quindi l'ottimizzazione del rivelatore onsistenel determinare la miglior on�gurazione della tensione di polarizzazione V, per avere lamassima ampiezza d'impulso (risposta del rivelatore). Sulla urva V-I il punto ottimaleviene detto punto di lavoro e deve essere determinato sperimentalmente. Questo passag-gio avviene grazie agli heaters di siliio (resistenze �sse), direttamente posti sui ristalli



20 CAPITOLO 2. I MODI DI RIVELAZIONE DEL DECADIMENTO 2β0νon olla epossidia, attraverso i quali é possibile dissipare una data potenza rilasiata alristallo in modo ompletamente equivalente alla deposizione di energia da parte di unapartiella. Il punto ottimo é determinato analizzando il rapport segnale/rumore. Poihéle sorgenti elettronihe di rumore deresono on la resistenza del bolometro, il migliorpunto di lavoro orrisponde ad una tensione di polarizzazione un pó maggiore rispetto alpunto ottimo. É fondamentale l'utilizzo degli heaters nella stabilizzazione della rispostadel bolometro he ambia on la temperatura del bagno. Questi verranno quindi utilizzatiper fornire energia in modo uniforme ai ristalli ed il guadagno termio sará monitorato eorretto o�-line. Tali heaters saranno hip di siliio drogato on una resistenza ostantetra i 50 e 100 kΩ.Le onnessioni elettrihe saranno fatte da �li d'oro di 50 µm di diametro e verrannoavvolte su PIN di rame he ostituiranno la onnessione elettria (evitando osí leghe abasse temperature he ontengono 210Pb e trae di altri radioisotopi). I PIN sarannoattaati al frame di rame, he ostituise il supporto dei ristalli. Saranno termiamenteonnessi al frame, ma elettriamente isolati.Il montaggio dei ristalli di TeO2 é ruiale per le performane del rivelatore e devesoddisfare dei requisiti a volte in ontrasto:
• I ristalli devono essere sistemati rigidamente sul frame per evitare dissipazioni dipotenza (per le vibrazioni) he possono impedire il raggiungimento della temperaturarihiesta, produendo rumore a bassa frequenza
• La onduttanza termia al bagno termio (frame di rame) dev'essere abbastanzabassa da ritardare il ra�reddamento del ristallo in seguito ad un impulso da alore(in modo he il tempo di disesa di un impulso sia maggiore del tempo di sali-ta). Tuttavia deve essere ontemporaneamente su�ientemente alta da garantire unra�reddamento e�iente
• Il frame deve ompensare le di�erenze nei oe�ienti di espansione termia dei varimateriali usati
• Devono essere utilizzati materiali ad alta purezzaPer CUORE verranno utilizzati due materiali, il rame ed il PTFE, he possono essereottenuti on bassi livelli di ontaminazione. Il primo presenta onduttivitá termia e alorespei�o abbastanza alti da essere un bagno termio ideale. Il PTFE verrá utilizzato tra ilframe di rame ed il ristallo: ha bassa onduttanza termia e perdita di alore e ompensala di�erenza tra i oe�ienti di espansione termia tra il rame ed i ristalli. Come giáaennato CUORE verrá disposto nella sala A dei Laboratori Nazionali del Gran Sasso adun profonditá di 3400 m.w.e., dove il �usso di muoni é ridotto a 3 × 10−8µ · cm−2 · s−1 equello di neutroni a 10−6n · cm−2 · s−1.



2.8. LA CONTAMINAZIONE 212.8 La ontaminazioneSi é giá aennato preedentemente ome si possano ommettere errori di onteggiodegli eventi 0νββ a ausa della presenza del bakground, dovuto in prevalenza a radioat-tivitá ambientale, raggi osmii e dalle ontaminzioni intrinsehe del set-up sperimentale.In aluni asi il fondo puó oultare o addirittura simulare il pio dell'evento erato.Analizziamo brevemente le due lassi in ui possono essere distinte le prinipali sorgenti dionteggi spuri:
• Sorgenti esterne: un ontributo non trasurabile al fondo radioattivo é dovuto adinterazioni di partielle he hanno origine all'esterno della struttura sperimentale,ome fotoni e neutroni provenienti dalla roia del Gran Sasso, o muoni e partielleindotte da muoni. I fotoni originati da radioattivitá naturale sono dovuti in massimaparte dai deadimenti del 40K e dalle atene naturali di 238U e 232Th; i muoniinvee hanno origine prevalentemente osmogenia. In�ne i neutroni possono avereentrambe le provenienze. Il �usso di queste ultime due tipologie di partielle peró,é notevolmente ridotto dalla shermatura naturale omposta di 1500 m di roiadolomitia di ui é omposta la montagna del Gran Sasso.
• Sorgenti interne: altra grande sorgente di bakground deriva dall'intrinsea on-taminazione radioattiva dei materiali impiegati nella ostruzione del set-up sperimen-tale. L'onnipresenza dei radionulidi primordiali nei minerali e nell'abiente, risulta inun ampio range di ontaminazione dei prodotti �nali. Tranne rare eezioni, i prin-ipali ontaminanti sono anora una volta il 40K,238 U e il 232Th. Altra importanteomponente del bakground risulta essere l'attivazione osmogenia dei materiali us-ati nella struttura. Da ultima, ma non per importanza, la sorgente di bakgroundforse piú di�ile da eliminare é il deadimento 2νββ del 130Te he interessa il volumedel ristallo. Infatti la vita di deadimento di tale evento é inferiore a quella del 0νββe il fondo ontinuo si estende �no alla regione energetia di interesse.Gli esperimenti on bolometri utilizzano rivelatori sensibili ad ogni tipo di deposizione dienergia nell'interno del volume del ristallo . Ció signi�a he non sono distinguibili i segnaliprodotti sia da raggi gamma he da partielle arihe pesanti. Segliendo auratamente laloazione dell'esperimento, ome si é fatto, é possibile ridurre le ontaminazioni da agentiesterni. Rimane omunque il problema delle sorgenti interne, motivo per il quale tuttii materiali usati per l'esperimento devono essere ultrapuliti. Analizziamo brevemente leategorie di deadimenti;2.8.1 Deadimenti AlfaPartiolare importanza hanno questi tipi di deadimenti in quanto, per le atene giáitate di 238Ue232Th, l'energia rilasiata va ad inquinare la regione energetia di interesseprovoando una impreisione nella misura del pio erato. Per ontrollare il grado di



22 CAPITOLO 2. I MODI DI RIVELAZIONE DEL DECADIMENTO 2β0νpulizia raggiunto in seguito a trattamenti super�iali si sono utilizzati rivelatori al siliioa barriera super�iale.Caratteristia importante di tali deadimenti é la forte relazione he sussiste tra l'ener-gia della partiella alfa e la vita di dimezzamento del radionulide padre: piú é alta l'energiaminore é la vita media. Per energie inferiori ai 4 MeV la vita media del orrispondenteisotopo risulta essere molto lunga.Un altro fenomeno molto importante da tenere in onsiderazione quando si studiaspettrosopia alfa é il range straggling di tali partielle: essendo infatti arihe, esse in-teragisono prinipalmente oulombianamente on gli elettroni del mezzo attraversato, maperdono solo una piola frazione della loro energia totale in ogni ollisione (avvengonoin tutte le direzioni simultaneamente); vengono quindi rallentate in modo ontinuo, e dionseguenza hanno ammini lineari e un range de�nito nei materiali attraversati (massimadistanza di penetrazione). La perdita di energia spei�a di tali partielle arihe, dE/dx,desritta dalla funzione di Bethe, dipende da fatti ome z2/v2 (a paritá di materiale as-sorbitore), on z aria della partiella e v sua veloitá. Questo fenomeno ontribuise aallargare i pihi energetii osservati negli spettri e dá indiazioni sulla profonditá ed orig-ine della ontaminazione di radionulidi emettitori alfa. Mentre per CUORE, quindi, leshermature previste garantisono un riduzione del fondo γ, per il bakground α (originatoome visto in profonditá nei ristalli e nei materiali a�aiati ai rivelatori) solo un attentoontrollo delle ontaminazioni di bulk e super�ie potranno garantire il raggiungimentodella sensibilitá auspiata. Una orretta identi�azione e loalizzazione delle sorgenti delfondo α ontinuo é obbligatoria.2.8.2 Contaminazioni di super�ie e di bulkPer quanto visto, si evine he i pihi α possono essere ben identi�ati nello spettro deibolometri; inoltre la posizione del pio e la sua forma possono dare forti indiazioni sullaprofonditá della ontiminazione: gaussiane piate indiano ontaminazioni he possonoaver luogo sia nel ristallo (ontaminazione di bulk), se l'energia orrisponde a quelladi transizione del deadimento (α + rinulo), o in uno strato estremamente super�iale(potrebbero essere sia sulla super�ie del ristallo he sui materiali he si a�aiano su diesso), se l'energia orrisponde a quella della partiella α. In�ne una ontaminazione dibulk o molto profonda dei materiali direttamente a�aiati dá luogo ad un ontinuo senzaalun pio.Ulteriori informazioni vengono dall'analisi dello spettro in oinidenza e dallo studiodei pihi gamma. Se il fondo é dominato dalle partielle α, un vento di oinidenza éprodotto solo se un emettitore α si trova sulla super�ie di un ristallo e l'α o il nuleo herinula ese dal ristallo ed entra in un altro.Sfortunatamente, mentre i pihi α sono evidenti e la loro origine puó essere dedotta, ilfondo ontinuo sotto i pihi he si estende nella zona energetia del 0νββ non puó esserefailmente orrelato ad uno spei�o pio di ontaminazione. Possono essere fatte simu-lazioni MonteCarlo (MC), he peró rihiedono una profonditá e pro�lo di ontaminazione,



2.8. LA CONTAMINAZIONE 23entrambi sonosiuti.Vi sono peró quattro pihi all'interno degli spettri he non appartengono a questeategorie:
• un pio a 3200 keV, del 190Pt he probabilmente é stato inluso nei ristalli durantela resita (forma gaussiana senza oda, assenza nello spettro di oinidenza, energiadella transizione)
• un pio α a 4080 keV, he rese sulla oda a bassa energia di una ontaminazionedi super�ie ed é attribuito ad una ontaminazione di volume del Th
• un pio α entrato a ≈ 5300 keV, ioé all'energia α (e non α + rinulo) emessa dal

210Po. Il pio é stabile nel tempo ed é attribuito al 210Pb (il 210Pb ha una vitadi dimezzamento di 22 anni, mentre il 210Po di 138 giorni). La posizione del pioindia he dovrebbe trovarsi in uno strato sottile sulla super�ie dei ristalli o suimateriali direttamente a�aiati ad essi (nel aso della prima ipotesi anhe il pio a5.4 MeV dev'essere attribuito a questo tipo di ontaminazione)
• un pio α a 5.4 MeV, he ha un'intensitá he derese nel tempo, in aordo onla vita di dimezzamento del 210Po. la ontaminazione di tale elemento, osserva-ta nella resita dei ristalli di Te02, é da attribuirsi a ontaminazioni di bulk deltellurio (non si osservano infatti oinidenze); una parte é omunque dovuta a on-taminazioni di super�ie. Quando CUORICINO é iniziato era dominato dal pio5.4 MeV (ontaminazione di bulk del polonio, 0.2 /h/ristallo), ora é molto ridotto(≈ 0.03 /h/ristallo), mentre le ontaminazioni si super�ie sembrano dominareInoltre la piola quantitá di oinidenze nella regione tra 3 e 4 MeV, ed anhe le es-trapolazioni on MC, indiano he l'origine di questi onteggi spuri determinanti il fondoontinuo non é da attribuirsi a ontaminazioni di super�ie dei ristalli, bensí ai materialidirettamente a�aiati ad essi. Alfa degradate possono in generale provenire sia da on-taminazioni di super�ie he dal bulk dei omponenti del montaggio. Tuttavia il ridottorate dei pihi gamma a bassa energia (entinaia di keV) esluderebbe he siano dovutea ontaminazioni di bulk di U e Th del rame. Esludendo ontributi di ontaminazionedi bulk dei pioli omponenti del rivelatore (heaters, termistori, �li elettrii, PTFE...),sulla base di misure di radioattivitá, ed esludendo neutroni, grazie alla simulazioni MC eai risultati sperimentali, (MiDBD non ha riportato miglioramenti dopo il montaggio del-la shermatura di polietilene), si potrebbe onludere he la maggior parte del fondo diCUORICINO venga dalla ontaminazione di super�ie dei ristalli e del rame. Tuttavia ilminor ontributo dei pioli omponenti e dei neutroni non puó essere esluso e ignoratoper CUORE. Sono state quindi avanzate due ipotesi:
• riduzione delle ontaminazioni di super�ie
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• sviluppo di bolometri in grado di identi�are ed esludere eventi he si originano sullesuper�i dei rivelatoriDalla prima delle due si é sviluppato il protoollo di pulizia inizialmente usato inCUORICINO, �no ad ottenerne uno maggiormente e�aie per CUORE. In quest'ottiasi é erato di utilizzare proessi giá usati in altri ampi, ove la pulizia delle super�i fossealtrettanto importante e ruiale.



Capitolo 3Il Protoollo di pulizia
3.1 Le avitá superonduttiveCUORE si avvale dei Laboratori Nazionali di Legnaro dell'INFN per risolvere il proble-ma dell'ultrapulizia delle parti in rame dell'esperimento. Il laboratorio di Superonduttivitáe Trattamento delle Super�i dei Laboratori Nazionali di Legnaro presso ui ho svolto l'at-tivitá sperimentale di progettazione e fabbriazione del plasma atmosferio oggetto dellamia tesi, é speializzato nel trattamento delle avitá risonanti in rame, su ui va depositatoun �lm superonduttore e per ui é neessaria la massima ondizione di pulizia.Le avitá superonduttive sono usate nella �sia delle partielle per aumentare l'energiadi un fasio di partielle arihe.Per sostenere il ampo a radiofrequenza dentro la avitá, una orrente alternata �uisenelle pareti della avitá. Questa orrente, man mano he inontra una resistenza super�-iale, disperde potenza nelle pareti. In base a ió puó essere de�nita una resistenza super-�iale in relazione alla potenza dissipata. Tale resistenza rientrerá nel alolo del fattoredi qualitá, fondamentale strumento per valutare la bontá di una avitá superonduttiva.Tale fattore Q sará:

Q =
ωU

Pdiss
(3.1)ove U é l'energia immagazzinata nel ampo elettromagnetio dentro la avitá e Pdiss élo potenza persa nelle pareti.Con opportune sostituzioni matematihe si puó risrivere Q ome:

Q =
G

Rsurf
(3.2)ove Rsurf é la resistenza integrale super�iale per la avitá.Come si puó osservare il fattore di qualitá di una avitá risonante a RF dipende dallaresistenza super�iale.Per ridurre quindi al minimo tale resistenza si é sviluppato un protoollo di pulizia perle avitá risonanti. In questo aso il trattamento inlude una burattatura seguita da un25



26 CAPITOLO 3. IL PROTOCOLLO DI PULIZIAattao elettrohimio e un proesso himio (T+E+C). Si é quindi pensato di adottaretale protoollo anhe per la pulizia delle omponenti di CUORE, implementandolo inoltre,ol passaggio in plasma ad ultra-alto-vuoto (M), in quanto si é partiti dall'assunto henulla é piú pulito del vuoto.3.1.1 Trattamento di burattaturaIl trattamento tramite burattatura, he d'ora in poi verrá denominato per sempliitátumbler, fa parte di quella erhia di metodi di pulizia basati sull'utilizzo di materialiabrasivi. In questo aso le omponenti abrasive possono essere sfere di aiaio o onettidi materiali eramii posti in una soluzione, la quale puó agire ontemporaneamente dalubri�ante e da solvente himio. La rimozione di parte del materiale super�iale del pezzoda trattare avviene grazie al movimento del buratto, il quale fa sontrare le omponentiabrasive ol ampione, ausandone un perdita in massa. Tale trattamento sembra esseremolto e�aie per quanto onerne la rimozione di layer super�iali ontenenti ossidi odinlusioni, ma perde in e�ienza per quanto riguarda i liquidi eventualmente adsorbiti nelmateriale da trattare.Con questo tipo di trattamento inoltre si puó andare inontro ad una ontaminazioneindotta dal trattamento meanio stesso sulla super�ie del ampione. Si nota infatti hepartielle dai materiali abrasivi possono rimanere intrappolati all'interno del metallo �no aduna profonditá di qualhe miron; per questo motivo, é onsigliabile, dopo aver eseguito laburattatura, passare ad un proesso di attao himio. Nel aso del protoollo di CUOREvi saranno vari passaggi di risiaquo prima on RODACLEAN, he é un sapone moltoaggressivo prodotto dalla ditta svizzera NGL per il trattamento dei materiali metallii, poisolo in aqua deionizzata. Entrambi i trattamenti sono assistiti da ultrasuoni. In seguito,date le numerose ed aentuate asperitá reatisi ol proesso di burattatura, risulta piúonveniente utilizzare ome passaggio intermedio un trattamento elettrohimio, le uiproprietá saranno disusse in seguito.3.1.2 Trattamento elettrohimioRiponendo il pezzo da trattare in una soluzione elettrolitia, si puó utilizzare la su-per�ie del ampione da trattare, a patto ovviamente he sia metallio, ome l'anodo diuna ella. Appliando quindi un potenziale al sistema si riese ad ottenere la dissoluzionedella super�ie del ampione, onseguendo allo stesso tempo una rimozione degli eventualiinquinanti.L'elettropulitura é un proesso he rihiede un utilizzo della orrente di lavoro aurato.Nel aso in questione, un pezzo di rame elettropulito in un bagno a base di H3PO4, subiseun'azione di livellamento, la quale si deve alla protezione degli avvallamenti da parte di un�lm visoso he si forma durante l'elettropulitura, he in tal modo onsente l'erosione deisoli pihi esposti.La �gura preedente rappresenta il tipio andamento dell'intensitá di orrente in fun-
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Figura 3.1: Rappresentazione delle mirorugositá di una super�ie metallia in soluzioneelettrolitia

Figura 3.2: Andamento della intensitá di orrente in funzione del potenziale per un proessodi pulizia del rame in soluzione di aido ortofosforio



28 CAPITOLO 3. IL PROTOCOLLO DI PULIZIAzione del potenziale appliato al sistema. Nella �gura vengono individuate inoltre trepotenziali signi�ativi. Infatti nelle tre zone individuate da essi avvengo di�erenti reazioni;Tra Va e Vb la orrente aumenta in maniera quasi lineare on il potenziale. Caratter-istia di questa fase é la bassa veloitá di erosione della super�ie. Il proesso inoltre éaompagnato dalla formazione di bolle di ossigeno he reano un pitting sulla super�ie aausa della loro viinanza all'anodo. L'e�etto di livellamento vero e proprio della super�ieavviene tra Vb e Vc; on tale proesso la struttura dei grani viene messa in rilievo. Maggioreé la viinanza al punto ontrassegnato da Vc, maggiore sará l'e�etto di luidatura ottenibiledal trattamento. Infatti in tale ondizione di lavoro si veri�a la minima emissione di gaspossibile, e ió onsente un maggior e�etto del trattamento.Proseguendo oltre nella sala dei potenziali si nota una resita notevole nell'emissionedel gas da parte dell'anodo. Di onseguenza il fenomeno del pitting si manifesta in manieraanora piú signi�ativa. Se peró il potenziale appliato risulta essere molto maggiore di Vc,allora il omportamento ambia, ed il pitting quasi non si manifesta, in quanto le bolliinedi ossigeno non hanno il tempo neessario ad attaarsi alla super�ie. Per rendere quindiil proesso di elettropulitura il piú uniforme possibile, evitando ontemporaneamente lapossibilitá di riontaminazione, onviene mantenersi nella zone del plateau della urva I-V,e ioé tra Vb e Vc. Per avere e�ettivamente ontrollo sulla zona di lavoro, bisogna e�ettuarepreise alibrazioni dei paramentri da ui dipende, quali:
• la temperatura dell'elettrolita
• la onentrazione degli aidi
• la visositá
• la turbolenza della soluzioneDi fatto peró si nota he i valori della tensione he desrivono il plateau non dipen-dono in maniera sensibile dalla temperatura e dalla onentrazione di aidi; in primaapprossimazione quindi il ontrollo su tali elementi puó essere leggermente allentato. Laorrente invee é proporzionale alla temperatura, alla onentrazione e alla turbolenza dellasoluzione, mentre é inversamente proporzionale alla visositá del �lm he si viene a rearesulla super�ie del ampione da trattare.Un e�ae metodo di ontrollo della reazione onsiste nel trovare il minimo della on-duttanza di�erenziale tramite la derivazione numeria della urva di polarizzazione mis-urata. Difatti il �lm visoso ha una densitá e resistivitá elettria maggiore rispetto allasoluzione elettrolitia, e determinare il minimo della onduttivitá di�erenziale della urvaI-V, orrispondente al massimo della resistenza del �lm, signi�a ottenere i valori di ten-sione da appliare per porsi nella zona aratterizzata dal plateau. Si ottengono quindi lemigliori ondizioni operative.



3.1. LE CAVITÁ SUPERCONDUTTIVE 293.1.3 Attao Chimio: SUBUCome é giá stato disusso in preedenza, dopo un trattamento elettrohimio, all'inter-no del materiale trattato, si possono trovare alune impuritá dovute al proesso stesso. Nelaso in ui si volesse avere un grado di pulizia molto elevato, in serie ai trattamenti sopraesposti, é d'uopo sottoporre il ampione ad un ulteriore passaggio: l'attao himio. Nelaso di CUORE é stata utilizzata una soluzione per il trattamento di ampioni di ramedenominata SUBU. In generale peró, prima di proedere ad un trattamento himio, éonsigliabile e�ettuare un prelavaggio alalino (in modo da rimuovere eventuali ontam-inazioni super�iali dovuti ad olii di lavorazione o grassi), e rimuovere gli ossidi he sipotrebbere essere formati durante il proesso di fabbriazione.Anhe questo tipo di proesso peró non é esente da ontroindiazioni; infatti 'é lapossibilitá he durante il trattamento venga prodotto idrogeno he potrebbe eventualmenteessere assorbito dal metallo he si sta pulendo. Nel aso in ui questo potesse essere unproblema per l'impiego del pezzo in trattamento, per rimouvere tale ontaminazione, sirende neessario un degassaggio tramite riottura in alto vuoto. In tal modo tutti glieventuali ontaminanti adsorbiti dalla super�ie del pezzo vengono emessi, e tramite ilsistema di pompaggio, vengono espulsi dalla amera da vuoto.Tali trattamenti si possono e�ettuare sia in fase liquida he in fase di vapore. Nel pro-toollo di pulizia proposto per l'esperimento CUORE, la soluzione sviluppata per l'attaohimio si trova in soluzione liquida.3.1.4 Pulizia tramite plasma in vuotoI plasmi, data la loro alta reattivitá, posso essere impiegati nella pulizia delle super�idei materiali. Tali trattamenti possono essere e�ettuati equivalentemente on un gas inerte(tipiamente Ar) o tramite un gas di proesso. Il primo dei due asi viene hiamato Ionsrubbing, e si veri�a quando la super�ie del materiale da trattare, in ontatto on unplasma, sviluppa uno strato, detto sheat, he produe un'aelerazione degli ioni verso séstesso. In generale, tali ioni non posseggono energie abbastanza elevate da indurre dannialla super�ie o polverizzazione ionia, detta sputtering, ma su�iente a desorbire gli even-tuali ontaminanti presenti. Ovviamente, l'energia he aquisisono gli ioni é proporzionalealla di�erenza di potenziale presente nello sheat : tali potenziali posso variare da pohi V(in tal aso si parla di plasmi freddi) a diverse deine di V (plasmi aldi). Ovviamente gliioni non sono gli unii ad essere sottoposti a questo tipo di aelerazione; infatti anhe al-tre speie posso parteipare al bombardamento della super�ie; tali omponenti aggiuntiviposso essere delle speie eitate, speie termihe o fotoni ad alta energia (UV o raggi X)he rilasiano la loro energia ollidendo on la super�ie.L'obbiettivo di questo tipo di trattamento prevede la pulizia e l'ething del materialetramite gli ioni di un plasma inerte, i quali, reagendo on un gas di proesso, si dissoianoper l'energia intrinsea fornita dal plasma, reando osí speie reattive he reagisono onle ontaminazioni di super�ie.
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Figura 3.3: shema dell'interazione di uno ione di Ar (in giallo) il quale olpise lo strato dirame (in blu) nel quale vi sono impuritá (identi�ate in rosso). L'energia inetia dello ioneviene trasferita al retiolo ristallino, he viene parzialmente polverizzato. Tale proesso édetto sputteringSolitamente vengono impiegati per la rimozione di ontaminanti super�iali di tipoidroarburi gas quali O2 o H2, mentre per impurezze he rihiedono trattamenti piú ag-gressivi si usano omposti del F (SF6, CF4, CHF6, C2F6, C3F8) o del Cl (HCl,CCl4, BCl3)sovente in misela on O2 per promuoverne la dissoiazione. Le tenihe di pulizia e eth-ing in plasma sono spei�he, e possono essere usate per rimuovere selettivamente l'ossidodalla super�ie e poi avere un basso tasso di erosione del materiale del substrato. Nel asodel rame, on gas lorurati, si froma loruro di rame (CuCl2) residuo, il quale puó esserevolatilizzato per trattamento termio sopra i 200◦.Tenia opposta alla tenihe di plasma ething on gas reattivi é il osidetto sputterleaning, il quale oinvolge prevalentemente proessi �sii anzihé himii per ottenerel'ablazione degli strati ontaminati del ampione. Tale proesso é ben illustrato in �gura3.3. Tale tenia possiede numerosi vantaggi, in quanto non pone limitazioni sui tipidi materiali da trattare e riese ad a�rontare qualunque tipo di ontaminante, anhe sealune ontaminazioni super�iali possono essere omunque molto ompliate da rimuoverea ausa della loro forma. Tale tenia peró, presenta anhe uno svantaggio: 'é infattil'eventualitá he la super�ie di aluni materiali a bassa onduibilitá termia o elettriavenga danneggiato.Chiaramente il gas puó venire inorporato dalla super�ie durante il bombardamento,ma viene rilasiato suessivamente tramite risaldamento.



3.2. ESPERIMENTI PRECEDENTI A CUORE: CUORICINO 313.2 Esperimenti preedenti a CUORE: CUORICINOPrima dell'inizio dell'esperimento CUORE, al �ne di valutarne la fattibilitá e le even-tuali problematihe, é stato proposto un altro esperimento he ne faesse da preursore;tale esperimento fu hiamato CUORICINO. Esso fu installato ai LNGS durante il 2002 efu reso operativo nel gennaio del 2003: esso onsiste in una singola torre di 13 piani onte-nente 62 ristalli di TeO2, di ui 44 sono ubi di lato 5 m (identii a quelli di CUORE) edi rimanenti hanno dimensioni di 3 × 3 × 6cm3 (unia di�erenza sostanziale nella strutturarispetto a CUORE).Per quanto riguarda il protoollo di ultra-pulizia delle varie omponentistihe, mentreCUORE omprende una serie di trattamenti rispettivamente prima on la burattatura,poi on attahi elettrohimio e himio, per poi onludere on il plasma sottovuoto, perCUORICINO la proedura era limitata a una tumbleratura seguita da un attao himio.Sopo �nale di questo esperimento era fornire risultati onernenti le performane dellatorre bolometria e il livello e l'origine del bakground nell'azona energetia di interesse(2530 keV). Purtroppo non é stata trovata aluna prova sperimentale del pio in questione;é stata usata un proedura di massima verosimiglianza per stabilire il massimo numero dieventi 0νββ ompatibili on il fondo misurato, ed é stata osservata una leggera dipendenzadalla funzione di fondo utilizzata, dalla posizione del pio, e dalla forma dello stesso. Sepresente, il pio a 2530 keV dovrebbe apparire nello spettro di antioinidenza (dove unsolo rivelatore é interessato dall'evento in una �nestra temporale di 50 ms, l'e�ienza onui due elettroni sono ompletamente ontenuti in un ristallo di lato 5 m é dell'86%). Lapossibilitá di e�ettuare misure in antioinidenza é resa possibile grazie all'indipendenzadella atena di lettura, trigger e aquisizione dei singoli rivelatori e permette una riduzionedel fondo nella �nestra energetia del Q-valore. Mentre per CUORICINO tale tenianon é osí rilevante, per CUORE essa essumerá un valore fondamentale, vista la maggioremassa oinvolta e la sua maggiore granulositá. Il fondo ottenuto da CUORICINO é pari a
10−2counts·keV −1 ·kg−1 ·y−1, quindi l'obbiettivo di CUORE é quello di spingersi al di sottodi esso, ottenendo osí una sensibilitá sulla massa del neutrino di Majorana dell'ordine di50 meV.Il metodo per ottenere un osí netto miglioramento nell'e�ienza di rivelazione passeráprevalentemente per l'ottimizzazione dei proessi di ultra-pulizia oinvolti. Per quantoriguarda infatti la ontaminazione delle omponentistihe, per CUORE, l'obbiettivo é quel-lo di ottenerne una riduzione del 90%, grazie all'utilizzo di un numero maggiore di proessi,di gradi di pulizia sempre resente.3.3 LA-ICP-MSIl problema he si poneva quindi era quello di riusire a alolare il livello di ontami-nazione dei ampioni da trattare. Per far ió si é utilizzato un LA-ICP-MS (Laser AblationIndutively Coupled Plasma Mass Spetrospy), di fatto una spettrometro di massa in uil'erosione del ampione avviene tramite un laser e le singole speie ionizzate per mezzo di



32 CAPITOLO 3. IL PROTOCOLLO DI PULIZIAuna toria al plasma. Tale tenia é stata selta per la sua apiitá di distinguere ogniisotopo della tavola periodia, per la apaitá di rilevare ultratraie (ppt) di ontaminantie per la sua relativa pulizia.3.3.1 Prinipi di funzionamentoCome si é giá aennato tale tenia di analisi omporta la polverizzazione del ampi-one e la sua suessiva ionizzazione mediante ICP. Dopo quest'ultimo passaggio, le speievengono analizzate da uno spettrometro di massa (MS). Mentre di solito si nebulizzanoampioni in fase liquida, in questo aso si é utilizzato un laser (LA) per ottenere una atom-izzazione dei ampioni solidi. Ogni olpo di laser erode ira 100 µm di rame, e proedendosu una spei�a area risulta possibile il traiamento di un pro�lo di profonditá.Nel omplesso ogni IPC-MS é ostituito da diversi omponenti tra ui l'IC, un sistema diintroduzione dei ampioni, uno spettrometro di massa on relativo rivelatore e un sistemadi aquisizione dati.3.3.2 Struttura dell'LA-ICP-MSCamera di Ablazione: L'ablazione tramite laser onsiste nel foalizzare il laser sulampione in modo da rompere il retiolo ristallino in quello spei�o punto ed ottenereun polverizzazione di parte del materiale, he sará suessivemento immesso in un �ussodi Ar he lo trasporterá al plasma per e�ettuare l'atomizzazione e la ionizzazione.

Figura 3.4: Shema della amera di ablazione e del sistema di aquisizione delle immaginiLa toria al plasma: La toria é lo strumento he genera il plasma induttivamenteaoppiato (ICP), ossia aesso aoppiando l'energia di ampo elettromagnetio RF (700-



3.3. LA-ICP-MS 331000 Watt) generato da una bobina di induzione magnetia (load oil) alimentata daorrente elettria, on il �usso del gas he si vuole utilizzare. Mediamente questa strutturaé omposta da tre tubi di quarzo onentrii; Il tubo entrale porta l'aerosol da ionizzare,quello intermedio il �usso di Argon atto ad alimentare la �amma, mentre quello piú es-terno trasporta l'Argon per il ra�reddamento, in modo da evitare la fusione delle parenti,rendendo in aggiunta il plasma di forma toroidale. GLi elettroni liberi he si vengono areare interagisono on il ampo magnetio e subisono delle aelerazioni in direzionevariabile in funzione della variazione di frequenza; questi e−, ollidendo on atomi di ar-gon, produono una ulteriore ionizzazione, aumentando il numero di ioni Ar+ ed elettronistessi: si raggiungerá l'equilibrio quando il numero di elettroni prodotti per ionizzazionesará ontrobilaniato dal numero di elettroni he si ombinano on gli ioni positivi di Ar-gon. Questa tipologia di plasma puó raggiungere temperature tra i 6000 ed i 10000 ◦K.

Figura 3.5: Shema della toria ICP desritta in preedenza; si notino i tre tubi onentrii.Ottihe di ollimazione: Una volta superata l'interfaia, il fasio subise un'a-elerazione dovuta ad un elettrodo di estrazione, e viene ollimato tramite una serie dilenti elettrostatihe ilindrihe, apai di modi�are la ollimazione attraverso la regola-mentazione del potenziale.Filtro di massa e rivelatore: Lo strumento preso in esame in questo lavoro é osti-tuito in aggiunta da un �ltro di massa a quadrupolo, he osiste in quattro barre metallihelavorate ad alta preisione poste in on�gurazione simmetria parallele l'una rispetto allealtre. La posizione dev'essere veri�ata on grande ura; lo spazio tra le barre é allineatoonentrio on il raggio ionio ollimato dalle lenti ilindrihe. La sua funzione é quella
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Figura 3.6: Shema del sistema delle ottihe di ollimazione.

Figura 3.7: Moltipliatore di elettroni a dinodi disreti.



3.4. SPERIMENTAZIONI PRECEDENTI A QUESTO LAVORO DI TESI 35di selezionare gli ioni ideali; infatti vengono trasmessi solo gli ioni on un preiso valoredel rapporto m/z.Rivelatore a dinodi disreti: Si tratta di una serie di piastre disposte ome in �gura3.7. Ogni piastra é rioperta da uno strato sottile di ossido, a ui é appliato un potenzialeresente, in modo he l'elttrone emesso dalla ollisione venga aelerato verso la piastrasuessiva.3.4 Sperimentazioni preedenti a questo lavoro di tesiDurante il lavoro di tesi svolto preedentemente su ampioni di rame si é erato dimisurare tramite l'utilizzo dell'LA-ICP-MS il volume del rame eroso dopo il trattamentodi ablazione laser. L'idea era di eseguire una serie di fori sulla super�ie del pezzo daanalizzare. Ogni buo era generato da un numero resente di spot di laser. Le seriee�ettute erano 5 ome ben ra�gurate dalla prossima �gura.

Figura 3.8: Figura he rappresenta le serie di fori e�ettuati on LA-ICP-MSTramite l'analisi delle foto e�ettuate al SEM si puó stabilire il omportamento delmateriale sotto stimolo laser. Riportiamo di seguito alune fotogra�e dei ampioni trattation tale proediemento. Vengono riportati i numeri di spot, l'energia media del laser e la



36 CAPITOLO 3. IL PROTOCOLLO DI PULIZIAprofonditá misurata. Da notare la disomogeneitá spaziale del laser he si manifesta nellaforma del foro, he altrimenti avrebbe dovuto essere ilindrio.

Figura 3.9: Shema della amera di ablazione e del sistema di aquisizione delle immaginiIl alolo del volume é stato e�ettuato misurando sulle immagini, on un nonio, ladimensioni dei fori, dopodihé, supponendoli di forma onia, ne si é riavato il volumeusando banalmente la formula. Data la di�oltá di stima del materiale ridepositato neidintorni del ratere, tale omponente é stata trasurata. Da notare la signi�ativa dif-ferenza tra le ultime due immagini: a paritá di spot, infatti, ma on una sola di�erenzanell'energia pari a 0,5 J/cm2, si ha una riduzione notevole del materiale di riporto ai bordidel foro, failitando osí la stima del volume tramite metodi puramente geometrii. Cal-olando auratamente il volume del materiale eroso, é possibile risalire al alolo degliatomi di interesse erosi, nel nostro aso atomi di CuAr. Infatti il problema dell'analisi deidati onsisteva nel trovare un elemento o omposto plausibile di onfronto on i segnali delTorio e dell'Uranio. Segliendo infatti il segnale puro del rame si ottenva una saturazionedel rivelatore digitale. Si é quindi pensato di usare proprio il CuAr, omposto he si viene areare all'interno della toria, il ui segnale é proporzionale al segnale del rame stesso, heperó non rea saturazione del rivelatore. Riporto di seguito il gra�o degli spettri ottenution LA-ICP-MS ove risulta evidente la di�erenza tra i pihi del torio e dell'uranio rispetto



3.5. DATI IN NOSTRO POSSESSO 37al omposto di rame-argon.Inoltre risulta evidente ome la maggior parte dei onteggi riguardanti il torio fossepresente nei primissi strati di materiale, mentre per l'uranio si ha anhe una ontaminazionemaggiormente di bulk.

Figura 3.10: Spettro riavato dall'analisi on LA-ICP-MS. Si nota la grande di�erenza dionteggi ed una erta distribuzione spaziale dei ontaminanti
3.5 Dati in nostro possessoDurante la fase di analisi preedentemente svolte, sono stati messi a onfronto diversimetodi di pulizia, al �ne di ottenere una relazione della ontaminazione residua in dipen-denza della tipologia di trattamento e dello spessore di materiale eroso. Per poter utilizzarei dati ottenuti in passato é stato neessario rie�ettuare tutta l'analisi statistia dei risultati,in quanto gli errori sulle misure risultavano ompletamente errati. Di fatti in preedenzal'errore era onsistito nel fatto he, dato he si era proeduto ad una rinormalizzazione deionteggi del'uranio e del torio rispetto a quelli di CuAr, per alolare l'errore sulla misuraera stato e�ettuata la radie quadrata dei onteggi normalizzati, i quali, essendo dell'ordinedi 10−4, una volta subita la radie subivano un inremento di due ordini di grandezza. Dionseguenza l'errore rimaneva di molto maggiore della misura.Dal gra�o si nota abbastanza hiaramente ome le ontaminazioni, in questo aso di



38 CAPITOLO 3. IL PROTOCOLLO DI PULIZIAtorio, dimunisano al resere dello spessore eroso. Si puó quindi dire he maggiore sará lostrato di materiale rimosso maggiore sará di onseguenza la rimozione di ontaminanti.

Figura 3.11: Gra�o delle onentrazioni di Torio in relazione allo spessore eroso. Sinota ome le ontaminazioni siamo molto rilevanti prinipalmente nei primissimi strati dimateriali eroso, per poi diminuire sensibilmente.Di onseguenza sembra avere una erta validitá l'ipotesi he sostiene la neessitá ditrovare uno spessore ottimale di erosione in modo da rendere anora piú bassa la ontam-inazione residua nei ampioni trattati.I gra�i 3.12 mostrano abbastanza hiaramente ome l'adamento sia strettamentoorrelato al tipo di trattamento. Con le sigle vengono indiati i seguenti trattamenti
• T : proesso di burattatura
• C : attao himio on SUBU per la durata di 5 minuti
• C' : attao himio on SUBU per la durata di 20 minuti
• E : proesso elettrohimio
• M : trattamento ol plasma in ultra-alto-vuoto
• PA : trattamento ol plasma atmosferio (il numero seguente india i minuti ditrattamento)
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Figura 3.12: Gra�i he presentano il onfronto tra diverse metodologie di pulizia riguar-do alla ontaminazione di Torio e Uranio residua. In asse y viene riportato il rapportoTh/CuAr e U/CuAr rispettivamente



40 CAPITOLO 3. IL PROTOCOLLO DI PULIZIAÉ importante notare ome i ampioni he hanno subito trattamento di T+C'+PA2 ot-tengano risultati migliori dei ampioni 9 he hanno subito il protoollo di pulizia stabilitoper CUORE. Sembrerebbe quindi ipotetiamente produttivo appliare il plasma atmosferi-o piuttosto he il protoollo CUORE. Ció reerebbe anhe un vantaggio di tempi oltrehe di osti.Per quanto riguarda l'uranio invee sembra molto migliore l'ultimo trattamento e�et-tuato ol plasma atmosferio. Il ampione trattato on protoollo CUORE risulta esserequello piú viino al migliore risultato ottenuto. Sarebbe d'uopo un approfondimento quindidei possibili vantaggi he il plasma atmosferio puó apportare ai proessi di ultrapulizia.Nei gra�i seguenti on la diitura Interno ed Esterno si intende indiare la porzionedi ampione dai quali si sono riavati i onteggi per i vari ontaminanti. Riordando heper ogni porzione di ampione si sono e�ettuate diverse serie di ablazioni, i risultati ri-portati rappresentano una media dei onteggi totali ottenuti. Da questi ultimi sembrahe, analizzando la �gura 3.13 per il torio, si abbia un abbassamento della ontaminazionesoprattutto nella parte interna del ampione, la quale diventa maggiore se al proessohimio si aggiunge a monte un trattamento elettrohimio. Per quanto riguarda l'uranioinvee questo andamento non sembra osí evidente. In e�etti si nota un insolito aumentodi ontaminazione nel ampione 13A. Ció potrebbe essere spiegato dalla maggiore presen-za di ontaminazione di bulk per l'uranio, e quindi per essere rimosso ha bisogno di untrattamento piú lungo.Per quanto riguarda invee la �gura 3.14 si puó notare ome, per il torio, mediamente,la ontaminazione si ridua notevolmente on la sola aggiunta del plasma in vuoto. Infattinei ampioni 9G, 9I e 9L le onentrazioni si vanno progressivamente abbassando sia perquanto riguarda la fasia interna he quella esterna del ampione. Questo vale anheper l'uranio, anhe se qui si presenta l'anomalia del pio della fasia interna del seondoampione. Il protoollo CUORE sembra omunque essere un valido metodo di rimozionedei ontaminanti.In onlusione, anhe se il protoollo CUORE sembra essere un valido metodo per larimozione dei ontaminanti, rimane evidente, soprattutto dal gra�o 3.12, he altre stradeposso essere intraprese per ottenere tale �ne, ed in questo aso lo sviluppo di una sorgenteal plasma atmosferio potrebbe rivelarsi una delle piú eonomihe.
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Figura 3.13: Confronto tra i trattamenti 14 (C) e 13 (E + C)
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Figura 3.14: Confronto tra trattamenti 9A-B-C (T+E+C) ed 9G-I-L(T+E+C+M)



Capitolo 4
Limiti attuali di ontaminazione

I limiti �no ad ora raggiunti on gli esperimenti CUORICINO e MiDBD non sonoabbastanza bassi per garantire il suesso di CUORE. Con i protoolli di pulizia aggior-nati e migliorati, l'obbiettivo é quello di ottenere una misura del bakground inferiore a
10−2counts · keV −1 · kg−1 · y−1.Ovviamente, per ottenere un risultato ottimanale nel trattamento delle super�i, sarebbepreferibile onosere sia la omposizione del ontaminante da rimuovere, sia la sua posizioneall'interno del ristallo da trattare. Infatti a tal proposito si potrebbero appliare diversitipi di pulizie he sono piú o meno e�ai a seonda di osa i interessa andare a togliere.Siome per questi esperimenti la posizione dei ontaminanti all'interno del ampione risul-ta ignota, si é pensato di stabilire un limite di erosione del pezzo da trattare. Con talesistema, si ritiene he buona parte dei ontaminanti presenti dovranno essere rimossi in-sieme al materiale del ampione eroso. Lo spessore dello strato da rimuovere é stato quindide�nito intorno ai 100 µm, in modo tale da essere siuri da rimuovere gran parte delleontaminazioni super�iali.In e�etti osí é stato veri�ato dagli esperimenti e dalle analisi suessive. Unio veroinonveniente onsiste in una parziale riontaminazione della super�ie trattata, almenoper quanto riguarda il Th. Infatti si nota he il numero di onteggi della quantitá di Thpresente sul ampione all'inizio della misura é deisamente maggiore dell'ultima misurae�ettuata in preedenza, salvo poi alare drastiamente ome un'esponenziale. Ció puóessere un buon esempio dell'in�uenza dell'eventuale riontaminazione he si viene a rearein seguito al trattamento delle super�i. Inoltre tutto ió é maggiormente in�uente nelaso il materiale trattato sia di tipo metallio puro; infatti i metalli puri sono la tipologiadi materiale piú reattiva subito dopo aver subito un drastio trattamento super�iale. Perquanto riguarda quindi tutte le omponentistihe in rame dell'esperimento CUORE, lostoaggio per lunghi periodi di tempo puó assumere rilevanza fondamentale, in quantoun'eventuale riontaminazione super�iale massiia potrebbe vani�are tutti i protoolliseguiti per i trattamenti di diminuzione dei ontaminanti, e rendere quindi impossibile larivelazione di un evento osí raro ome il 0νββ.43



44 CAPITOLO 4. LIMITI ATTUALI DI CONTAMINAZIONE4.1 Appliazioni Plasmi AtmosferiiIn tal ambito del trattamento super�iale si pone l'impiego eventuale dei plasmi atmos-ferii. Infatti in letteratura sono presenti numerose appliazioni per la deontaminazionedi diversi materiali.Innanzi tutto i plasmi atmosferii vengono prevalentemente usati per trattare gas he al-trimenti sarebbero molto noivi per la salute; di fatti questi plasmi posso andare a diminuirela onentrazione di:
• omposti volatili organii (VOC): monossido di arbonio, i loro�uoroarburi (CFC),gli idro�uoroarburi (HFC), gli idro�uoroarburi (HCFC), et.
• omposti inorganii: ossidi di azoto (NOx), diossido di zolfo (SO2), etQuesti inquinanti tossii derivano dai gas di sario dei motori, dalle aziende himihe(solventi, vernii e oloranti), dall'industria petrolhimia, e venendo immessi nell'atmos-fera ausano gravi problemi all'ambiente, quali il onsumo dello strato di ozono, l'e�ettoserra, lo smog (misto di partielle in sospensione ed ozono derivante dalla reazione tra NOxe VOC sotto irradiazione UV). Lo sfruttamento dei plasmi atmosferii quindi, sta avendosempre maggior suesso, dovuto anhe al fatto he essi godono di un'ottima reattivitá. Ingenerale il prinipio di funzionamento é il seguente: le meloole tossihe del gas da trattarevengono deomposte dalle ollisioni on le speie energetihe del plasma. Tale sompo-sizione da il via alla riombinazione dei radiali liberi in moleole ino�ensive. Fino ad orasono stati ottenuti notevoli risultati, anhe se il metodo di utilizzo dei plasmi dev'essereanora ottimizzato al meglio. In questo aso il punto da migliorare sembra essere il pro-esso di immissione del gas, poihé deve massimizzare il tempo di esposizione al plasmadel gas da trattare, in modo he il maggior numero possibile di moleole tossihe vengadistrutto.Per quanto riguarda il trattamento dei materiali l'appliazione dei plasmi atmosferiipuó essere fondamentalmente divisa in due grandi ategorie:
• trattamenti di super�ie
• trattamenti di bulk dei materiali4.1.1 Trattamenti di super�ie: leaningLa pulizia della super�ie onsiste nella rimozione dei ontaminanti sulla super�ie perottenere il suessivo strato di materiale deontaminato. In questo aso i plasmi adoperatilavorano a basse temperature, il he permette il trattamento anhe di materiali passibili dideterioramento, ome ad esempio il PET. Pur non essendo state granhé indagate questetipologie di plasmi, sembra essere hiara la dipendenza del grado di pulizia dalla tipolo-gia della sorgente di plasma e quindi dalla densitá di speie metastabili. Queste infatti,sembrano gioare un ruolo primario nel proesso di distruzione degli inquinanti, mentre latemperatura di proesso sembra essere meno importante, anzi quasi trasurabile.



4.1. APPLICAZIONI PLASMI ATMOSFERICI 454.1.2 Trattamenti di super�ie: ethingIn questo aso tale trattamento onsiste nella rimozione del materiale dalla super�iedel ampione in modo da rimuovere ontemporaneamente anhe i ontaminanti eventual-mente presenti.Exitation Soure Plasma Substrate Ething Ratio ObservationsLow Fre-queny DBD He/O2 Organi 0,2 µmin−1 Not Uniform EthingMaterialsRadio APPJ He/O2 Kapton 8 µmin−1 ChemialFrequeny proess:in�ueneof oxigenHe/O2/CF4 SiO2 1,2 µmin−1 Metastable speiesW 1 µmin−1Ta 2 µmin−1Cold Plasma He/CF4 Si 0,3 µmin−1 Emission intensityTorh of F is related toething rate of SiTabella 4.1: Tabella riassuntiva dei tassi di ething per diversi tipi di plasmaIl tasso di ething dipende da diversi parametri quali:
• la omposizione del plasma (speie reattive)
• la natura del substrato
• le ondizioni di lavoro (potenza, �usso di gas, posizione del substrato)Generalmente per questi tipi di trattamenti si usa l'elio per stabilizzare la saria;le speie metastabili energetihe aumentano l'e�ienza di ething, e gioano un ruoloessenziale nei fenomeni di eitazione, ionizzazione e dissoiazione.4.1.3 Trattamenti di super�ie: Attivazione della super�ieÉ un proesso per il quale si era di impiantare le speie attive del plasma sulla super-�ie del materiale da trattare, in modo da modi�arne opportunamente le aratteristihevariando la sua energia super�iale.L'e�ienza di trattamento puó essere aratterizzato da due metodi:
• la misura dell'angolo di ontatto θ tra la super�ie ed una goia di aqua: on

θ < 90◦ signi�a he la super�ie é idro�la, mentre per θ < 90◦ la super�ie éidrofobia
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• la valutazione dell'energia di super�ie tramite partiolari inhiostri speialiInoltre, l'analisi delle super�i trattate puó legare l'evoluzione della energia di super�iealla omposizione della stessa ed ai legami himii.Come giá aennato prima, anhe in questo aso tali trattamenti posso essere appliatianhe a materiali partiolarmente degradabili on il alore (ome i polimeri). Inoltre l'at-tivazione della super�ie rimane stabile per un tempo abbastanza lungo, il he permetteuno stoaggio abbastanza siuro dei ampioni.4.1.4 Trattamenti di bulkQueste tipologie di trattamenti si avvalgono dell'utilizzo delle alte temperature hesono prodotte dei plasmi atmosferii in equilibrio termio. Tra queste partiolari sorgentiriordiamo per esempio i plasmi ad aro o quelli indotti da miro-onde. I primi sonogiá abbondantemente sviluppati e trovano larghe appliazioni anhe in sala industriale,mentre i seondi sono anora in fase di pieno sviluppo da parte di numerosi laboratori. Leprinipali appliazioni sono:
• trattamento di polveri sottili: rihiedono alte temperature (T > 1500K) e una altareattivitá del plasma
• trattamento di ri�uti tossii: neessitá di alte temperature in modo tale da indurreuna veloe e ompleta pirolisi dei omposti organii periolosi. I materiali inor-ganii sono fusi e vetri�ati, on una onseguente diminuzione dei volumi ed unapassivazione dei ri�uti.
• lavorazione dei materiali: anhe qui si neessita di alte temperature per ui si imp-iegano prevalentemente plasmi ad aro o indotti da miro-onde. Vengono utiliz-zati nella fusione e nel taglio utilizzando ome gas di lavoro Ar o He per evitareontaminazioni impreviste
• metallurgia: in questo aso le temperature sono anora piú elevate per ui solo plasmiad aro ad alta potenza vengono utilizzati. Si utilizzano per la metallurgia estrattiva,per la fusione e le puri�azione dei metalli, et.Data quindi la grande adattabilitá degli impieghi possibili per i vari tipi di sorgential plasma atmosferio, l'utilizzo di una toria al plasma potrebbe essere pensato omeimplementazione del protoollo di pulizia dell'esperimento CUORE. Infatti, data la suapratiitá, la sua eonomiitá, e il suo semplie utilizzo, una toria di tal fattura (speial-mente se indotta da miro-onde) potrebbe essere un valido strumento per una eventualepulizia super�iale per evitare possibili riontaminazioni di super�i. Come infatti é giástato aennato i materiali ultrapuliti, soprattutto se metallii, sono molto reattivi, eduno stoaggio per lunghi periodi di tempo potrebbe portare ad una riontaminazionenon indi�erente. A tal �ne sono quindi stati svolti esperimenti su diversi ampioni he



4.1. APPLICAZIONI PLASMI ATMOSFERICI 47erano giá stati trattati seguendo il protoollo di CUORE e he erano risultati ontami-nati dopo le misure e�ettuate a milano, faendo in modo he il trattamento on il plasmaatmosferio adasse ad agire per ultimo sulla super�ie. Se quindi i risultati fossero onfor-tanti, si potrebbe prevedere la presenza di una semplie toria al plasma in on�gurazionesemi-metalli torh al tavolo di montaggio dell'esperimento, in modo da poter trattarerapidamente e omodamente i pezzi da montare.
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Parte Seonda

49



50 CAPITOLO 4. LIMITI ATTUALI DI CONTAMINAZIONE



Capitolo 5Teoria dei Plasmi
5.1 Plasmi in Loal Thermodynami Equilibrium (LTE) onon in equilibrio (non-LTE)Il Plasma é un gas elettriamente onduttivo omposto da partielle arihe. In generalesi ottiene fornendo energia ad un gas neutro dando osí inizio alla ionizzazione dello stesso.Le partielle arihe si liberano quando elettroni on su�iente energia si trovano a ollidereon gli atomi e le partielle neutre del arrier gas. Questi ed altri proessi ollisionaliverranno trattati in seguito nei suessivi apitoli. A seonda quindi della quantitá dienergia trasferita, le aratteristihe del plasma ambiano in termini di densitá elettronia etemperatura. Le due grandi ategorie di plasmi da prendere in onsiderazione sono quindi:

• Plasmi in equilibrio termodinamio loale (LTE)
• Plasmi non in equilibrio termodinamio loale (non-LTE)I primi rihiedono he le transizioni e le reazioni himihe siano governate dalle ol-lisioni e non dai proessi radiativi. Inoltre i proessi ollisionali devono essere miro-reversibili. Ció vuol dire he ogni proesso deve essere in equilibrio ol suo inverso (ei-tazione/diseitazione; ionizzazione/riombinazione). Inoltre per i LTE, i gradienti loalidelle proprietá del plasma devono essere bassi abbastanza da lasiare he le partielle liberedel plasma raggiungano l'equilibrio: il tempo di di�usione deve essere simile o maggiore deltempo neessario alla partiella per raggiungere l'equilibrio. Quando quindi si veri�a ilaso in ui le temperature degli elettroni e degli ioni positivi, he possono raggiungere e su-perare le migliaia di gradi Kelvin, si equivalgono i si trova in un aso di plasmi LTE. Anhele densitá di partielle arihe possono essere molto elevate e arrivare �no a 1021−1026m−3.Fino ad oggi molte risorse e rierhe sono state dirette verso lo sviluppo di plasmi a bassepressioni, in quanto, in queste ondizioni, per il loro grande libero ammino medio, é piúfaile fornire energia agli elettroni rispetto agli atomi neutri o agli ioni. Infatti a ausadella loro bassa frequenza di ollisione elastia, non hanno molte posibilitá di trasferireenergia alle partielle del gas. Difatti mentre le energie degli e− possono essere di diversielettronvolt, le temperature del gas non superano in maniera signi�ativa quella ambiente.51



52 CAPITOLO 5. TEORIA DEI PLASMIPer spiegare ome si puó ottenere un plasma non-LTE si deve partire dalla distribuzionedi Boltzmann della densitá degli atomi eitati. Infatti, per livelli bassi, il tasso di dis-eitazione elettronia indotta dell'atomo é generalmente minore del rate di eitazioneelettronia indotta a ausa di una signi�ativa perentuale di diseitazione radiativa.Un'altra deviazione dai LTE é data dalla di�erenza di massa tra gli elettroni e lepartielle arihe positivamente. Infatti i primi si muovono molto veloemente in onfrontoagli ioni he possono essere onsiderati fermi. Gli e− sono quindi i responsabili delleollisioni e dei proessi transizionali.Altra omponente he puó spostare dall'equilibrio sono i forti gradienti he é possibileottenere nei plasmi e gli assoiati e�etti di�usivi. Questi tipi di plasmi posso essere bendesritti da modelli di gas a due temperature: quella elettronia (Te) e quella delle parti-elle pesanti (Th). A ausa della grande di�erenza di massa la temperatura del plasma éassumibile essere Th. Ció é ben espresso nella Figura5.1.

Figura 5.1: Gra�o della temperatura delle spei presenti nel plasma in relazione on lapressionePer ottenere plasmi non-LTE per l'appliazione tenologia é neessario pratiare unariduzione della pressione, failmente raggiungibile tramite pompe per il vuoto relativamentea buon merato. Siome la riduzione dei osti é una osa sempre onsigliabile, un altroapproio puó essere quello di lavorare ad alte pressioni (tipiamente quelle atmosferihe)erando in qualhe modo di aumentare il libero ammino medio. Ció puó essere ottenutosfruttando il �usso di gas he si inietta nella guida d'onda, erando di innesarlo nelladirezione di sorrimento. Per ottenere il plasma si deve far sí he gli atomi vengano eitatisopra la loro energia spei�a di ionizzazione, la quale é unia per ogni gas. In onseguenzadi ió l'atomo perde gli elettroni delle shell piú esterne e si ionizza. L'energia neessaria



5.1. PLASMI IN LOCAL THERMODYNAMIC EQUILIBRIUM (LTE) O NON IN EQUILIBRIO (NON-LTE)53viene fornita tramite l'appliazione di un ampo elettrio al gas. Altri metodi per trasferireenergia possono essere diversi, tra i quali 'é l'impiego di reazioni himihe esotermihe,fasi di partielle neutre o ompressioni adiabatihe �nhé l'energia immagazzinata non ésu�iente a generare un plasma. I plasmi generati dalla fornitura di energia attraverso ilampo elettrio possono essere divisi in ategorie:
• Diret Current (DC)
• Pulsed Current
• Radio-Frequeny (RF)
• Mirowave DishargeL'energia di breakdown neessaria é desritta dalla legge di Pashen:

V ≈ B · p · d
ln[A(p · d)] − ln[ln(1 + 1/γse)]

≈ ost.Ove V é il voltaggio di breakdown, p é la pressione, d é la distanza tra due elttrodi, Ae B sono parametri dipendenti dal tipo di gas utilizzato, e γse é il oe�iente di emissioneseondaria del atodo.

Figura 5.2: Gra�o delle urve di Pashen per Idrogeno, Elio, Azoto, Neon e ArgonLa Figura5.2 riporta l'andamento delle urve di Pashen al variare del gas. Quelli piúfrequentemente utilizzati sono l'elio, l'azoto, l'argon, il neon e l'idrogeno. Il minimo diogni urva é di partiolare interesse in quanto l'energia di ionizzazione é piú bassa in taleondizione. Al diminuire della pressione o del gap tra gli elettrodi il voltaggio di breakdown



54 CAPITOLO 5. TEORIA DEI PLASMIaumenta rapidamente a ausa dell'aumento onseguente del libero ammino medio deglielettroni. In questo modo diminuise quindi la possibilitá di ottenere la ionizzazione voluta.Paradossalmente il potenziale di breakdown rese all'aumentare della pressione o del gaptra gli elettrodi. In questo aso infatti il libero ammino medio derese e ió porta ad unamaggiore frequenza di ollisione; gli elettroni peró non riesono ad aquisire abbastanzaenergia, neessaria a reare altre ionizzazioni, a ausa degli urti troppo frequenti.5.2 Tipi di ollisioni all'interno del plasmaIn linea di prinipio ogni tipo di interazione tra elettroni e ioni pesanti puó essereonvenientemente desritta in termini di proessi ollisionali. Bisogna peró distinguere trale due grandi lassi di urti:
• Collisioni Elastihe : In questo proesso l'elettrone iteragise on lo ione pesantein un modo he si abbia solo sambio di energia inetia, lasiando inalterato lo statointerno della partiella pesante.
• Collisioni Inelastihe : Proesso in ui parte dell'energia dell'elettrone viene persaper ambiare lo stato interno della partiella pesante (eitazione degli stati elet-tronii, inizzazione, eitazione rotazionale o vibrazionale delle moleole). Oasion-almente l'energia interna puó essere trasformata in inetia; in questo aso vienehiamata ollisione superelastia o del seondo tipo.Le probabilitá di entrambi questi due tipi di urti viene di solito de�nita in funzionedella sezione d'urto o espresso ome una frequenza ollisionale. Per de�nire tali parametrionsideriamo un fasio uniforme di elettroni he si muovono on veloitá iniziale w, ind-irizzato verso una partiella pesante in stato di quiete. Chiamiamo I il �usso inidente.A ausa dell'interazione on la partiella pesante, un partiolare elettrone aquisirá unadiversa veloitá w', la direzione della quale, relativamente alla w, puó essere aratterizza-ta dagli angoli di sattering χ (angolo polare) e φ (angolo azimutale). La sezione d'urtodi�erenziale qs per sattering di un elettrone ontro un piolo bersaglio di angolo solidodΩ = sin χdχ é de�nita in modo he IqsdΩ rappresenti il numero di elettroni nel �ussoinidente I he sono satterati dell'angolo dΩ per unitá di tempo. Si de�nise quindi lasezione d'urto totale ome:

Qs(w) ∼=
∫

Ω
qs(Ω, w)dΩ =

∫ 2π

0
dφ

∫ π

0
qs(Ω, w) sin χdχConsideriamo ora un �usso di elettroni inidenti su un gas di ui prendiamo una sezionedi area dS normale rispetto alla direzione del fasio, e di spessore dx. Il numero di partiellepesanti (di densitá N) é dato da NdSdx. Siome la loro distribuzione é asuale, il numerodi elettroni satterati per unitá di tempo in tutte le direzioni é dato da IQs(w) · (NdSdx).Dividendolo per il numero di elettroni inidenti sulla super�ie per unitá di tempo, IdS, siottiene la probabilitá he ogni proiettile subisa uno sattering entro la distanza dx. Questa



5.2. TIPI DI COLLISIONI ALL'INTERNO DEL PLASMA 55probabilitá é de�nita ome Psdx = NQs(w)dx. A ausa dello sattering il �usso inidente édiminuito di una quantitá pari a dI = −INQs(w)dx durante l'attraversamento dello stratodi gas. La densitá di probabilitá Ps(w) ha la dimensione del reiproo della distanza. Sede�niamo ora dt = dx/w ome il tempo he un elettrone impiega ad attraversare la stratodi gas, la probabilitá he un dato elettrone subisa uno sattering nell'intervallo di tempodt é NQs(w)wdt. La quantitá:
νs(w) = NQs(w)wé de�nita ome la frequenza di ollisione. Il suo reiproo é il tempo medio tra unaollisione e un'altra. La distanza media perorsa da una partiella tra due urti é dettolibero ammino medio λs. Per un elettrone di veloitá w avente ollisioni elastihe on lemoleole del gas é sempliemente dato da:

λs(w) =
w

νs(w)
=

1

NQs(w)Fino ad ora abbiamo onsiderato asi in ui gli sattering avvenivano singolarmente.In realtá dev'essere de�nita una frequenza di ollisione globale νs(w) ome somma dellefrequenze singole, quindi:
νs(w) =

∑

k

νsk(w) = Nw
∑

k

Qsk(w) = N
∑

k

Psk(w)Dobbiamo ora onsiderare le ollisioni in ui gli elettroni vengono reati o persi. Iprinipali tipi di urti he rientrano in queste lassi e si veri�ano nei gas solo leggermenteionizzati sono:
• Ionizzazione per urto elettronio : a questa ategoria i siamo giá riferiti par-lando di urti anelastii. E' importante peró sottolineare he in questo proesso unnuovo elettrone viene reato. La probabilitá di ionizzazione per unitá di tempo di unelettrone di veloitá w é data da:

νi(w) = NQi(w)wove Qi é la sezione d'urto di ionizzazione. Siome νi dipende da w la determinazionedella frequenza media di ionizzazione rihiede la onosenza della distribuzione delleveloitá elettronihe. La reazione é ben desritta da:
e− + He → 2e− + He+Entrambi gli elettroni risultanti posso suessivamente essere aelerati e produrrenuove inizzazioni. Per ottenere il rilasio degli e− meno legati é neessaria una energiaminima spei�a per ogni gas.
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• Cattura Elettronia : l'elettrone viene atturato da una moleola o da un atomo,dando osí vita ad uno ione negativo. Rispetto al meanismo di saria, la atturaé equivalente alla rimozione di un elttrone dalla zona attiva: la grande massa delloione infatti evita he esso assorba una quantitá signi�ativa di energia dal ampoelettromagnetio. La frequenza di attura dipende dall'a�nitá elettronia del gasdato, grande per i osiddetti gas atturanti ome l'ossigeno, il loro ed il �uoro.
• Riombinazione Collisionale Elettrone-Ione : un possibile risultato di una ol-lisione elettrone-ione é la attura dell'elettrone da parte di uno ione he da origine aduna partiella neutra. Tale proesso é hiamato riombinazione ollisionale o volu-metria (per distinguerla dalla wall riombination) e la sua frequenza di aadimentoé signi�ativa per energie elettronihe basse, tipiamente sotto 1 eV. Nei plasmi onun'energia media elettronia bassa, la riombinazione puó fortemente in�uenza l'e-quilibrio della partielle arihe. Si é soliti de�nire la riombinazione volumetria nonattraverso la frequenza ollisionale ma tramite il oe�iente di riombinazione αr,de�nita attraverso il rapporto di rimozione delle partielle arihe per tale proesso:

∂n

∂t
= −αrnni ≈ −αrn

2ove ni é la densitá degli ioni, e generalmente n ≈ ni.
• Eitazione : Se l'elettrone he impatta on l'atomo non ha abbastanza energia, laionizzazione non si veri�a, ed il trasferimento di energia porta ad una eitazionedell'atomo. Ció vuol dire he assorbendo un quanto di energia, un elettrone dell'ato-mo puó saltare su uno livello quantio piú alto. Come i si puó aspettare l'energiadi eitazione, ossia la soglia per avere l'e�etto dell'eitazione, é in qualhe modoinferiore a quella di ionizzazione in quanto l'elettrone non riese ompletamente afuggire dall'attrazione dell'atomo. La reazione puó essere sritta ome:

e− + He → e− + He∗Ovviamente l'energia persa dall'elettrone primario é pari all'energia rilasiata all'ato-mo nella ollisione. Lo stato eitato di un atomo é instabile e per questo ha una vitamedia di deadimento. In questo aro di tempo l'atomo era di tornare al suo statoiniziale emettendo un fotone. La frequenza di questa onda elettromagnetia dipendedirettamente dalla di�erenza di energia tra lo stato eitato e lo stato iniziale inaordo on la formula:
E = h · fove E é l'energia, h é la ostante di Plank di valore pari a 6, 626 · 10−34 Js e f é lafrequenza. Siome il quanto di energia neessario per il salto é spei�o per ogni



5.3. GAS BREAKDOWN E SCARICA STAZIONARIA IN UN CAMPO HF 57atomo, la spettrosopia ottia per emissione puó essere molto utile per determinarela presenza delle spei presenti nel plasma.Quando un elettrone viene liberato dall'atomo esso viaggia all'interno del plasma.Durante questo viaggiare puó aadere he abbia luogo la riombinazione on un altroione positivo. Questo é il proesso inverso della ionizzazione. E' molto importantehe per sostenere la glow disharge he il tasso di ionizzazione sia piú alto del tassodi riombinazione.
• Dissoiazione : proesso in ui una moleola viene divisa in piú parti. Per esempiouna moleola di Azoto puó venire dissoiata in in due atomi di Azoto. Essa puóavvenire se l'elettrone inidente ha energia in eesso rispetto alla forza di legamedella moleola.

e− + N2 → e− + 2NSiome il prodotto della reazione é molto piú reattivo dell'atomo genitore, questoproesso risulta portare ad un aumento della reattivitá himia del plasma. Infattiquesta tenia viene utilizzata per ottenere una deposizione di �lm sottili tramite ilplasma-enhaned hemial vapour deposition. Infatti le moleole del gas preursore,ontenente l'idrogeno ed il arbonio, vengono dissoiate, e le nuove spei osí reateposso andare a depositarsi sul substrato reando uno strato sottile.5.3 Gas breakdown e saria stazionaria in un ampo HFIl fenomeno di breakdown é quello per ui si ha una improvvisa apparizione di unaorrente elettria in un gas quando soggetto ad un ampo elettrio su�ientemente intenso.Per illustrare questo fenomeno dobbiamo onsiderare una saria a di�usione ontrollatainnesata in un ontenitore ilindrio da un ampo HF uniforme. Assumiamo he tuttele partielle vengano reate in un dato volume di gas da una ionizzazione per impattoelettronio, e sompaiano per una riombinazione sulle pareti del tubo, dove arrivano perdi�usione. L'equazione di ontinuitá é data quindi da:
∂n

∂t
= ∇2(Dn)+ < νi > n (5.1)ove < νi > é le frequenza di ionizzazione media per impatto elettronio; D é il oe�-iente di di�usione he ome abbiamo visto dipende generalmente dalla densitá elettroniae dalla posizione. Comunque in entrambi i asi di n alto o basso, D é indipendente dal-la densitá. Nel range di bassa densitá, gli elettroni di�ondono liberamente on un rateorrispondente al fattore di di�usione libera:

De =
4π

3

∫ +infty

0

w4

νC(w)
f0(w)dw (5.2)mentre ad alti valori di n viene usato il oe�iente di di�usione ambipolare:
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Da ≈ µi

µe
De (5.3)Dalle equazioni, essendo

µe = − 4πe

2me

∫ +∞

0

w3

νC(w)

∂f0(w)

∂w
dw (5.4)la mobilitá degli elettroni, e identiamente µi quella degli ioni, osí ome Di, si evinehe Da non potrá mai essere maggiore di De. il termine f0(w) é il termine isotropio dellafunzione della distribuzione delle veloitá degli elettroni f(w). Quest'ultima é espressadall'equazione:

f(w) = f0(w) + f1(w) cos χexp(jωt) (5.5)on χ l'angolo tra la direzione della partiella e quella del ampo elettrio. f0(w)determina il valore medio dell'energia degli alettroni, e serve per alolare qualunque valormedio di ogni quantitá dipendente uniamente dal valore assoluto della veloitá e nondalla sua direzione. Questa omponente isotropia é direttamente orrelata alla funzione didistribuzione dell'energia (EEDF). La omponente f1(w) é hiamata termine anisotropioe determina il valor medio della veloitá elettronia sotto l'in�uenza di un ampo elettrioE. Nei asi, quindi, di massima o minima densitá possiamo risolvere l'equazione 5.1 tramitela tenia della separazione delle variabili e ioé ponendo n(r, t) = n(r)N(t) il he porta a:
dN

dt
= (< νi > −Γ)N (5.6)
∇2n = −Γn

D
(5.7)ove Γ é una ostante e D sta per Da o De, a seonda del range di densitá. La soluzionedell'equazione 5.6 é quindi:

N = N(0)exp(< νi > −Γ)t (5.8)Risolvendo invee l'equazione 5.7 si arriva ad un pro�lo spazialen(r)
n(0) per una determi-nata forma del ontenitore in ui si veri�a la saria. Le ondizioni al ontorno dell'e-quazione 5.7 sono imposte sia dalla dimensione del ontenitore he dalla densitá elettroniasulle pareti(l'ultimo dipende dal ammino libero medio delle partielle). Comunque l'as-sunzione he n diventi zero sulle pareti é realistia. E' da notare he il rapporto Γ

D él'autovalore dell'equazione 5.7 e dipende dalle giá menzionate ondizioni al ontorno. Co-munque indipendentemente da ome sia la on�gurazione del ontenitore della saria,l'autovalore puó essere espresso in maniera generale ome:
Γ

D
=

1

Λ2
(5.9)



5.3. GAS BREAKDOWN E SCARICA STAZIONARIA IN UN CAMPO HF 59he de�nise la lunghezza aratteristia di di�usione. Siamo ora pronti a aratterizzarel'inneso e la saria ontinua. Per valori molto bassi di N l'equazione 5.6 diventa:
dN

dt
= (< νi > −De

Λ2
)N (5.10)Da questa deriva il osiddetto riterio di Townsend per l'inneso:

< νi >≥ De

Λ2
(5.11)Esso ri�ette il fatto he il tasso di produzione neessita di essere solo leggermentemaggior del tesso di perdita. Al resere di N ol tempo, il oe�iente di di�usione deglielettroni ambia da De a Ds, un oe�iente di di�usione e�ettivo. Una volta he la densitáha raggiunto valori abbastanza elevati tali he λD << Λ, allora il oe�iente di di�usionediventa ambipolare, aratterizzato da Da. Sotto ondizioni di stazionarietá abbiamo he

Γ =< νi > e quindi:
< νi >=

Da

Λ2
(5.12)Questa equazione desrive il bilanio di partielle arihe in ondizioni stabili.
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Capitolo 6Plasmi sottovuoto utilizzabili perCUOREAnalizziamo brevemente le tenoligie maggiormente sfruttate per quanto riguarda lareazione dei plasmi sottovuoto. Tali tenologie rappresentano una potenziale appliazionedei plasmi sottovuoto nei proessi di CUORE.6.1 DiodoUn sistema a diodo é omposto da due elettrodi a�aiati a ui viene appliato unpotenziale DC resente. La orrente he �uise tra il atodo e l'anodo é trasurabile �noal superamento di una tensione di soglia detta potenziale di saria. Per ottenere unasaria sono su�ienti le ionizzazioni he vengono reate dagli elettroni liberi, ampli�atedal ampo elettrio in un proesso a valanga. In tal aso gli e− vengono aelerati versol'anodo e, nel aso in ui possiedano energia su�iente, provoano la ionizzazione degliatomi neutri del gas. Gli ioni in questo aso vengono aelerati verso il atodo e nell'urtoon la super�ie possono reare elettroni seondari. All'aumentare della tensione si ottieneun numero di e− seondari sempre resente, �nhé non risultano su�ienti a mantenerela saria: si ottiene osí il plasma tra gli elettrodi. A seonda delle varie distribuzionidi aria tra i due elettrodi, vengono identi�ate diverse zone a luminesenza di�erenteriportate in �gura 6.1.Gli elettroni sono aelerati dalle arihe aumulatesi sul atodo in orrispondenza delathode dark spae. La regione globalmente neutra é hiamata negative glow ed é quella inui gli e− hanno una energia tale, da ionizzare un numero su�iente di atomi da sostenerela saria. Una volta persa la loro energia durante le ollisioni, gli elettroni perorrono laragione detta Faraday dark spae senza ausare ionizzazione o eitazione degli atomi, equindi senza aluna emissione di lue; siome in questa regione engono reati ioni negativi,si forma una aria spaziale negativa.Una volta oltrepassata tale regione, gli e− vengono aelerati verso l'anodo ed hanno dinuovo su�iente energia per realizzare altre ionizzazioni tramite ollisioni. Di onseguenza61
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Figura 6.1: Rappresentazione shematia delle zone he si reano tra i due elettrodi nellaon�gurazione a diodo DCsi ha di nuovo una regione luminosa detta olonna positiva: in questa regione il plasma éomogeneo e ben de�nito.In questa on�gurazione il atodo viene hiamato target in quanto verrá bersagliato daun bombardamento ionio. In un sistema DC, infatti, il ampo elettrio é sempre direttodal substrato al target. Solitamente viene utilizzato un gas nobile per sostenere le sarihe,ad esempio l'Argon; é da notare he l'impiego di gas aratterizzati da un peso atomiosimile agli atomi del target massimizza il trasferimento di energia e quindi arese il �ussodi atomi sputterati.In questi sistemi a diodi la ondizione neessaria per mantenere la saria é he ognielettrone rilasi abbastanza energia e rei un numero su�iente di ionizzazioni da indurrela formazione di un altro elettrone. Perhé ió avvenga si devono veri�are le seguentiondizioni:
• la distanza tra anodo e atodo deve essere maggiore del libero ammino medio degli

e−

• la pressione deve essere mantenuta tra 10−2 e 100 mmbar
• la id�erenza di potenziale dev'essere ompresa tra 500 e 5000 V, in modo da rearealti ampi aeleranti



6.2. MAGNETRON 636.2 MagnetronIl sistema di sputtering a diodo peró non é molto e�iente; infatti gli elettroni, primadi andare persi, sobisono un numero limitato di ollisioni ionizzanti. Un metodo permigliorare la resa é quello di allungare, per mezzo di un ampo megnetio, il tragitto hegli e− ompiono prima di ollidere on l'anodo o le pareti. Da qui l'implementazione delsistema a diodo on un magnetron.Un sistema a magnetron sputtering, quindi, onsiste essenzialmente in un sistema adiodo in ui un ampo magnetio esterno (di forma opportunamente de�nita) agise inprossimitá del atodo in modo da aumentare l'e�ienza di ionizzazione degli elettroni. Nelaso in ui il ampo B sia appliato parallelamente al target, gli e− seondari he sonoaelerati verso il substrato subisono una de�essione ad opera della forza di Lorentz esono forzati a seguire traiettorie a spirale intorno alle linee di ampo.Aumentando quindi l'e�ienza di ionizzazione é possibile depositare �lm a pressioniinferiori rispetto ai sistemi a diodo DC, ma nel ontempo il target subise un forte risal-damento.Un grande vantaggio di questi sistemi risiede nel fatto he é possibile disegnare sistemidi qualunque geometria (purhé la veloitá di deriva desriva una linea hiusa), ma gen-eralmente i piú utilizzati sono di forma planare o ilindria. La on�gurazione ilindriaé ostituita da un atodo ilindrio entrale del materiale he si intende depositare, e daun arrangiamento di magneti interni od esterni al atodo in modo da produrre un intensoampo in direzione assiale. In tal modo il moto degli e− é on�nato lungo l'asse del sis-tema dove si forma un plasma he si estende in direzione radiale. Due alette a potenzialenegativo in orrispondenza delle due basi del atodo fungono da shermo per gli elettronie, impedendone la fuga, aumentano l'e�ienza di ionizzazione.6.3 ELetron Cylotron Resonane (ECR)Nell'ambito dei plasmi a bassa pressione ed a bassa temperatura un importante ruololo svolgono i plasmi sostenuti tramite Eletron Cylotron Resonane (ECR). Lo sviluppodi tale tenologia é dovuto alla rierhe e�ettuate sulla fusione e sulla propulsione persatelliti arti�iali, adattata opportunamente ai requisiti del trattamento in plasma a bassapressione (10−5 mbar). La teoria he sta dietro al proesso é giá indiata dall'aronimo;infatti l'energia delle miro-onde é aoppiata alla naturale frequenza di risonanza del gasdi elettroni in presenza di un ampo magnetio statio. La ondizione di risonanza siveri�a quando la frequenza di ilotrone di un elettrone, de�nita da
ωce =

eB

me
(6.1)uguaglia la frequanza di eitazione ω. Nell'equazione preedente B é il modulo delampo magnetio e rispettivamente e ed me la aria e la massa dell'elettrone stesso.In una saria, questa ondizione é soddisfatta in un volume o in uno strato interno



64 CAPITOLO 6. PLASMI SOTTOVUOTO UTILIZZABILI PER CUOREal plasma in ui il ampo B statio orrisponde a quello della frequenza di risonanza, perui ω = ωce, ed una omponente del ampo elettrio é perpendiolare a B. Gli elettronivengono aelerati in questo volume ECR e ionizzano ed eitano il gas neutro. Il risultatoé un plasma a bassa pressione, pratiamente non ollisionale, di ui é possibile variareampiamente lo stato di ionizzazione alterando pressione di lavoro, �usso di gas e potenzadelle miro-onde.

Figura 6.2: Rappresentazione shematia dei trasferimenti di energia all'interno di unplasma debolmente ionizzatoNella �gura 6.2 vengono shematizzati i prinipali proessi di trasferimento di energiadall'onda elettromagnetia al gas. Partendo da sinistra, l'energia delle miro-onde vienetrasferita tramite l'aoppiamento on la frequenza di risonanza agli elettroni (ECR) e agliioni (ICR) presenti nel plasma. La freia tratteggiata india he il proesso non é moltoe�iente; infatti siome il lavoro fatto su una partiella aria da parte del ampo elettrioé inversamente proporzionale alla massa, l'energia rilasiata agli ioni é trasurabile rispettoa quella fornita agli elettroni.Gli elettroni, a loro volta, trasferisono parte dell'energia he posseggono al gas di ioni edi partielle neutre tramite proessi ollisionali, i quali possono essere elastii od inelastii;a loro volta gli ioni e le partielle neutre sambiano energia tra loro tramite urti ioni-neutri.Il plasma trasferise energia all'ambiente esterno attraverso fenomeni di onduzione dialore e onvezione di ioni e atomi neutri, riombinazione di ioni ed elettroni alle pareti eperdite di radiazione γ dovute al diseitamento di speie eitate.L'e�etto dell'aoppiamento ECR sul moto dell'elettrone fa sí he in assenza di ampoelettrio, l'elettrone segue una traiettoria spiraleggiante intorno alle linee di ampo. Lalarghezza di questa spirale rimane peró in questo aso ostante. Quando, invee, i si trova



6.3. ELECTRON CYCLOTRON RESONANCE (ECR) 65in ondizioni di risonanza, la veloitá elettronia perpendiolare al ampo statio aumentaprogressivamente, modi�ando il moto dell'elettrone il quale, in questo aso, si trova aseguire una spirale di raggio resente linearmente ol tempo.Il massimo di energia trasferita all'elettrone é funzione delle frequenza degli urti elet-tronii nel plasma. A basse pressioni (νe << ω), il numero di rivoluzioni he la partiellapuó fare senza inorrere in urti é maggiore he a pressioni elevate, e di onseguenza é anhemaggiore l'energia assorbita dal ampo elettromagnetio. Il ontrario invee avviene adalte pressioni. Quindi l'e�ienza di trasferimento dell'energia é tanto maggiore quantominore é la pressione di lavoro.Nella fase pratia, si fa uso di ampi magnetii stabili non uniformi per aendere lesarihe ECR, ed abitualmente sono di tipo a spehio. Quando una partiella si muovein un ampo magnetio, spiraleggia on traiettoria deresente nelle linee di ampo on-vergenti, �no a venire ri�essa. Da quel momento torna indietro ed ese dallo spehio onorbite resenti.Nel aso, invee, in ui venga appliato anhe un ampo elettrio trasversale e variabilenel tempo, ha luogo l'aelerazione ECR dell'elettrone quando passa nella regione in ui
ω = ωce. Questa porzione di spazio viene solitamente hiamata super�ie ECR o stratoECR. Lasiata la zona aelerante, l'elettrone ha energia su�iente a reare atomi ionizzatied a reare speie arihe dissoiando gli atomi in ioni ed elettroni.
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Capitolo 7I Plasmi Atmosferii: le sorgenti alplasmaAnalizziamo ora i vari possibili sistemi di reazione dei plasmi in ondizione di pressioneatmosferia. Verranno presentate numerose on�gurazioni di�erenti, on i relativi vantaggie svantaggi. Sopo di questo lavoro di tesi é la valutazione della possibile appliazioni ditali strutture ome implementazione del protoollo giá de�nito per l'esperimento CUORE.7.1 Plasmi a DC e a basse frequenzeA seonda del loro design, le sarihe a DC e a bassa frequenza posso lavorare anhe inontinua o in impulsata. Il vantaggio della seonda rispetto alla prima é he garantise unmaggiore sambio di energia mantenendo limitato il risaldamento del sistema. Tuttaviaquesta on�gurazione é piú ompliata da realizzare rispetto ad una sorgente a DC.7.1.1 Modo ContinuoAr Plasma TorhQuesto tipo di tore sono generalmente divise in due ategorie: Current-arrying ar etransferred ar. Entrambe le on�gurazioni onsistono di:
• un atodo da ui vengono emessi gli elettroni
• un sistema di emissione del gas
• un noozle he on�na il plasmaLa maggiore di�erenza risiede nel diverso utilizzo he viene fatto dell'anodo. Infattinella on�gurazione urrent-arrying ar tale ruolo viene rioperto dal noozle, il quale équindi polarizzato positivamente. Per il transferred ar, invee, l'anodo é il materiale heviene trattato, mentre il noozle é a potenziale variabile. L'aro viene innesato tra il atodoe l'anodo, e osí faendo ionizza il gas e produe il plasma. Le temperature variano tra gli67
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Figura 7.1: Rappresentazione shematia di una struttura a urrent-arrying ar ed una atransferred ar
8000◦ K (l'esterno del plasma) e i 15000◦ K (entro del plasma). In questo aso, siomel'aro é un mezzo molto onduttivo si ottiene un gas altamente ionizzato e quindi la densitáelettronia é ira 3 · 1023m−3. Le tipihe ondizioni di lavoro sono 1-15 l/s per il �usso digas, 50-600 A, 10 MW/m. Questi paramentri posso ambiare leggermente a seonda delmateriale da trattare.Tore Penil-likeFondamentalmente tutte usano una on�gurazione aratterizzata da un omogeneo jetdi plasma ottenuto tramite un urrent-arrying ar. Tramite questo si puó trattare pre-ventivamente la super�ie del materiale su ui si deve lavorare. Grazie, inoltre, alle noneessive temperature generate dalla toria, a di�erenza delle lassihe tore al plasma adaro, anhe i materiali piú sensibili al alore possono essere impiegati (es. Polimeri). Letore lassihe posso essere lassi�ate ome LTE, e date le alte temperature da esse svilup-pate, vengono utilizzate prinipalmente nella appliazioni industriali quali la saldatura, iloating, o il taglio. Le tore penil-like a bassa potenza invee, sono lassi�ate ome non-LTE, ma vista la grande produzione di spei himiamente reattive, trovano appliazionenei trattamenti a basse temperature.7.1.2 Modo PulsatoCorona DishargeQuesta on�gurazione viene lassi�ata ome non-LTE ed é aratterizzata da una bassadensitá di orrente. La struttura é ostituita da un �lo, he funge da atodo, e dall'anodo(il materiale trattato) e da un generatore di orrente pulsata. Dopo l'inneso, il plasma
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Figura 7.2: Rappresentazione shematia di una toria penil-likeavvolge il �lo, da ui il nome Corona. Se il potenziale é negativo il plasma viene hiamatoorona negativa, positiva altrimenti. Nel primo aso, gli ioni positivi vengono aelerativerso il �lo, mentre gli elettroni seondari sono emessi ed aelerati dentro il plasma.Questo fronte he si muove di elettroni ad alte energie (ira 10 eV), seguito da una odadi e− a minore energia (ira 1 eV), viene hiamato streamer. Le ollisioni inelastihe hesi veri�ano tra questi elettroni energetii e le partielle pesanti, induono la formazionedi speie himiamente reattive. Per evitare la formazione di �lamenti, si deve alibrareil tempo degli impulsi di orrente al di sotto del tempo di reazione dell'aro. Infatti inquesto aso si ottiene he l'aro si spenga prima he diventi troppo onduttivo, evitandoosí la transizione in �lamenti. La orrente di saria é molto bassa: tra 10−10 e 10−5 A.Il maggior problema di questa on�gurazione risiede nella ridotta area di trattamentodisponibile. Infatti, dato il loro piolo volume, la Corona Disharge puó trattare solopiole super�i. Per erare di aumentare le dimensioni della orona, si puó sostituire il�lo fungente da atodo, on un piatto, parallelo alla super�ie da trattare. In questo aso sivengono a reare dei pioli arhi tra l'anodo ed il atodo, perpendiolari alle super�i, heperó ausano un trattamento non omogeneo della super�ie. Per evitare questo problemapuó essere impiegata una barriera dielettria.Saria a Barriera Dielettria (Dieletri Barrier Disharge): DBDQuesta on�gurazione onsiste di due piatti piani paralleli di metallo: almeno unodei due viene operto on uno strato dielettrio. Per assiurare una maggiore stabiliá dioperazione ol plasma, la distanza dei piatti deve essere �ssata ad aluni millimetri didistanza. Faendo poi �uire il gas attraverso il gap dei piani si ottiene il plasma voluto.
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Figura 7.3: Rappresentazione shematia di una struttura a orona dishargeLa saria puó essere ottenuta utilizzando una sorgente sinusoidale o pulsata. Inoltre, aseonda della omposizione del gas, del voltaggio e della frequenza di eitazione si possonoottenere �lamenti o una distribuzione uniforme di plasma. Il seondo aso si ottiene piúfailmente utilizzando l'elio ome gas di inneso. L'utilizzo di uno strato dielettrio gioaun ruolo fondamentale in quanto:
• limita la orrente di saria ed evita la transizione in arhi, il he omporta il possibileutilizzo di on�gurazioni sia pulsate he ontinue.
• distibuendo asualmente i miro arhi sulla super�ie dell'elettrodo, permette untrattamento maggiormente uniforme. Inoltre la reazione degli arhi ha origine dagliaumuli di arihe sullo strato dielettrio.7.1.3 Sarihe RF ad alta potenza: Tore ICPIn questa on�gurazione il plasma é ottenuto e mantenuto stabile attraverso una spiraelioidale alimentata a RF. La orrente he �uise attraverso la spira genera un ampo meg-netio variabile in prossimitá della zona di plasma. Il risultante ampo elettrio irolareaelera le arihe negative, sostenendo la saria. La frequenza del plasma osí generatoé maggiore di 1 MHz. Questa frequenza fa si he gli elettroni seguano le osillazioni delampo elettrio e he né gli e− né gli ioni possano raggiungere la pareti della toria. Ciófa sí he l'inquinamento del plasma sia limitato e he sia possibile utilizzare diversi tipi digas: inerti, ossidanti, riduenti et. Il plasma dev'essere ontenuto in un tubo eramio(es. quarzo, silion nitride) ra�reddato ad aria o ad aqua, a seonda della potenza di
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Figura 7.4: Rappresentazione shematia di una struttura a dieletri barrier dishargelavoro. Queste tipo di tore lavorano in un ampio range di potenze he va dai 20 ai 1000KW e on �ussi di 10-200 slm. In generale peró al resere della potenza di lavoro si haun deremento del diametro della toria ed una minore frequenza di plasma.7.1.4 Sarihe RF a bassa potenzaJet di Plasma a Pressione Atmosferia (APPJ)Costituito da due elettrodi onentrii attraverso i quali �uise il gas, appliando unapotenza RF a quello interno on un voltaggio tra i 100 e i 150 V si ottiene l'inneso delplasma. Il gas ionizzato ese da un noozle ad una veloitá di ira 12 m/s. La bassaquantitá di potenza immessa permette di evitare la trasformazione in arhi e produe unasaria piú stabile. Questo tipo di on�gurazione é stato impiegato per la deposizionedi silie amorfa idrogenata on silie aggiunta in downstream rispetto al plasma di elio eidrogeno in numerosi esperimenti presenti in letteratura.Tore al Plasma freddo e Sistemi a atodo avoQueste strutture si olloano tra le DBD e le APPJ. Sono omposte da due elettrodionentrii (quello interno é il atodo RF mentre quello esterno é posto a massa). La parte�nale del atodo é irondata da un isolatore. In questa zona il gas immesso tra i dueelettrodi si innesherá e si reerá il plasma. Per assiurare maggiore stabilitá al plasma sipuó inserire un tubo di quarzo tra il atodo e l'anodo.Il seondo tipo di tore é molto simile al primo. Infatti mantengono anh'esse unaon�gurazione oassiale degli elettrodi. Una delle di�erenze risiede peró nel fatto he il
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Figura 7.5: Rappresentazione shematia di una struttura a plasma jet a pressioneatmosferiaatodo entrale é avo ed é qui he passa il gas da ionizzare. Il plasma si reerá all'internodel atodo, il quale a sua volta é inserito in un tubo di quarzo. Generalmente la veloitádel gas é tale da far fouriusire il plasma dal atodo e dalla struttura.7.2 Sorgente di plasma a mironde7.2.1 E�ienza di trasferimento dell'energia dal generatore RF al plas-maUna sorgente di plasma alimentata da mironde é un sistema in ui l'energia del ampoviene usata per innesare un plasma dalle aratteristihe desiderate. In generale un talesistema deve soddisfare tre requisiti:1. Riempire il tubo on il gas desiderato, una spei�a pressione ed un determinato�usso.2. Produrre il ampo elettromagnetio on la dovuta distribuzione ed intensitá perinnesare il plasma.3. Assiurare un e�iente trasferimento di potenza tra il ampo elettromagnetio ed ilplasma.Il primo obbiettivo é failmente ottenibile reando un ollegamento tra il tubo di quarzohe si desidera usare e la linea di trasmissione del gas in questione o la bombola neessaria.Per apire maggiormente ome la realizzazione pratia della sorgente riguardi i proessi�sii he si veri�ano nella saria dobbiamo riordare aluni fatti basilari:
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• Il design della sorgente di ampo elettromagnetio e del ontenitore del plasma (nelnostro aso un tubo di quarzo), impongono le ondizioni al ontorno per il ampoEM e per il �usso di partielle arihe ed energia;
• Il sostentamento del proesso di saria e le aratteristihe della sorgente sono stret-tamente relazionati a ausa dell'interazione tra il ampo EM e la zona attiva delplasma.Analizziamo quindi l'e�ienza di trasferimento di potenza dal generatore al plasma.Tale termine viene de�nito dal rapporto tra la potenza immagazzinata dal plasma, PA, equella prodotta dal magnetron, PI . Nello spei�o:

η =
PA

PI
≈ (PI − PR)

PI
(7.1)ove PR rappresenta la potenza ri�essa all'ingresso della guida d'onda; oltre alla rif-lessione i possono essere altri meanismi di perdita di potenza, una parte dispersa neldielettrio (P ′

S), una immagazzinata nei omponenti metallii (P ′′

S ) ed una liberata nell'am-biente irostante (P ′′′

S ). Comunque grazie ad una adeguata progettazione della strutturaqueste tre omponenti possono venire trasurate e la formula puó ridursi sempliementealla 7.1. Ovviamente un appropriata on�gurazione rihiede he la potenza ri�essa sia laminima possibile, in modo da massimizzare l'assorbimento di energia da parte del plasmaed avere quindi una ionizzazione ottimale. De�niamo infatti il plasma ome un ario diimpedenza ZL. A questo punto vogliamo relazionare questo valore all'e�ienza di trasfer-imento di energia η; dobbiamo introdurre innanzi tutto il oe�iente di ri�essione ΓL,he é la quantitá he aratterizza il mismath tra l'impedenza di una linea di trasmissionehiusa di impedenza ZL e il livello di ri�essione all'interno di essa, ed é de�nita da:
ΓL =

ZL − Z0

ZL + Z0
=

zL − 1

zL + 1
(7.2)ove zL é il oe�iente ZL normalizzato on Z0. Per la de�nizione di ΓL abbiamo he:

|ΓL|2 =
PR

PI
(7.3)il quale attraverso l'equazione 7.1 de�nise l'e�ienza di trasferimento di potenza:

η = 1 − |ΓL|2 (7.4)Come si puó notare per avere il massimo trasferimento di energia si deve porre ΓL = 0,e quindi si deve avere PR = 0. Ció é ottenibile attreverso la regolazione dei tuner, perottenere il valore minimo di potenza ri�essa e poterlo quindi trasurare senza problemi.7.2.2 Plasmi Indotti on Miro-onde (MIP)Tutti i sistemi per la produzione di plasma tramite l'impiego delle miro-onde si basanosullo stesso prinipio. Le onde si trasmettono all'interno del sistema e trsferisono energia



74 CAPITOLO 7. I PLASMI ATMOSFERICI: LE SORGENTI AL PLASMAal gas da innesare. Come giá visto in preedenza, ollisioni elastihe avvengono tra glielettroni e le partielle pesanti. Per la loro grande di�erenza di massa, gli ioni rimangonoquasi fermi mentre gli elettroni rimbalzano indietro senza quasi perdere energia inetia.Inoltre essi vengono aelerati dal ampo elettromagnetio, e quindi guadagnano energiainetia, mentre gli ioni subisono solo un leggero risaldamento. Dopo numerose ollisionielastihe (he seguono le leggi di probabilitá), gli elettroni guadagnano abbastanza energiada indurre una eitazione inelastia o una ollisione ionizzante. A questo punto il gas éparzialmente ionizzato e da vita ad un plasma he supporta la propagazione di miro-onde.Generalmente queste strutture sono ostituite da:
• Una sorgente di miro-onde (power supply, magnetron e irolatore, ome nel nostroaso)
• Strumenti per le miro-onde (guide d'onda, sistemi per la messa a punto)
• Un sistema d'inneso
• Un sistema per il passaggio del gasL'inneso é la hiave delle sorgenti a miro-onde. Infatti un auto-inneso della sariaassiura ondizioni di lavoro �essibili e permette l'industrializzazione del proesso. Comevisto preedentemente, l'energia da trasferire al plasma dev'essere alta abbastanza perinnesare il plasma. In letteratura sono presenti diversi metodi per ottenere ió:
• L'inneso indiretto tramite un'asta onduttiva he svolge il ruolo di antenna. Lemiro-onde sono infatti onentrate sulla punta dell'asta
• Una avitá risonante he massimizza il ampo dove �uise il gas
• Una spira elioidale he produe un'onda irolarmente polarizzata
• L'utilizzo di un materiale elettriamente onduttivo e he abbia proprietá di resisten-za al aloreInoltre i MIP posso essere divisi in tre ategorie:
• plasma a avitá risonanti
• tore ad espansione libera
• miroplasmiQueste ategorie verranno analizzate nello spei�o nei suessivi apitoli.



7.2. SORGENTE DI PLASMA A MICRONDE 757.2.3 Sorgenti di plasma basati su guide d'onda rettangolariLe avitá risonanti hanno svolto un ruolo dominante nello studio e nelle appliazioni deiplasmi innesati a miroonde. L'intensitá del ampo infatti puó esse ottenuta segliendo ilgiusto modo di osillazione, i oupling e le strutture di mathing neessarie. Comunque lapresenza del plasma in�uenza notevolmente le aratteristihe di risonanza e mathing. Inpartiolare le avitá rettangolari sono forse le piú utilizzate e sono formate da una sezionerettangolare di dimensioni standard, e sono hiuse da una parte. La frequenza a ui silavora o le dimensioni della guida vengono solitamente selte in modo he la guida lavorinel modo fondamentale TE10. In tal aso il ampo elettrio é uniforme lungo il lato piústretto della guida mentre 'é una variazione di ampo, lungo le pareti piú grandi, di unoseno di mezza lunghezza d'onda e rispetto ad esse é perpendiolare.La avitá risulta essere risonante se la sua lunghezza é pari a pλg/2 on λg la lunghezzad'onda del modo TE10. Quando un'onda, infatti, entra nella avitá, essa rimbalza indietro,arrivata alla �ne della guida d'onda, reando osí un'onda stazionaria, on una piolaperdita di energia. All'aumentare delle onde entranti nella guida, esse si ombinano onquella stazionaria aumentando la sua energia.Varie posizioni possono essere adottate per il tubo in ui si vorrá innesare il plasma.Infatti a seonda della orientazione dell'asse del tubo rispetto alla direzione del ampoelettrio possono essere oinvolti diversi meanismi di saria.Nel mio aso é stata utilizzata la on�gurazione on l'asse parallelo al ampo elettrio, laquale rende possibile il lavoro in un range piú ampio di ondizioni sperimentali. In questaon�gurazione il tubo puó essere ompletamente ontenuto nella guida d'onda oppure,ome nel mio aso, puó essere fatto passare attraverso di essa pratiando dei buhi sui latimaggiori della guida. L'estremitá della guida, opposta all'ingresso, é hiusa da un arioon impedenza aratteristia Z0, o da uno stantu�o mobile. A questo punto una sezionedella guida d'onda puó essere onsiderata ome una linea a miroonde a due porte. Nelaso di un plasma a bassa pressione, di densitá non superiore di piú di uno o due ordini digrandezza rispetto al valore ritio nC de�nito ome:
nC = ω2ǫ0

me

e2
(7.5)on ω la frequenza angolare dell'onda, me ed e rispettivamente la massa e la ariadell'elettrone e ǫ la permettivitá nel vuoto, e on 2R < 0.15aW (on R raggio del plasma e

aW larghezza della guida), si puó ottenere dal iruito equivalente alla struttura il valoredi una singola impedenza Zρ de�nita da:
ZL

Z0
= c1 · nC

n̄
· ν

ω
+ j(c1

nC

n̄
+ c2 ) (7.6)ove n̄ é la densitá media elettronia, ν la media della frequenza di ollisione elettrone-partiella pesante, e c1 e c2 fattori di forma, i quali per una data guida d'onda e frequenzadi ampo elettrio, dipendono uniamente dal raggio della olonna di plasma.



76 CAPITOLO 7. I PLASMI ATMOSFERICI: LE SORGENTI AL PLASMA7.2.4 Metalli TorhA questa ategoria di tore appartengono le TIA (toria ad iniezione assiale). Laloro struttura é aratterizzata da una transizione guida d'onda-linea oassiale. Il gas diplasma �uise nella linea oassiale piú interna, ed ese dal noozle. Le miro-onde sonogenerate da un magnetron e vengono ondotte verso il plasma attraverso una guida d'ondarettangolare. La saria avviene alla �ne del noozle. In questa on�gurazione si utilizzanodue modi vibrazionali per il ampo elettrio: modo TE10 all'interno della guida d'onda,mentre modo TEM nella linea oassiale, il he limita la perdita di energia dovuta adeitazioni parassite.7.2.5 Semi-metalli TorhIl design di queste tore é molto simile a quello delle preedenti mettalli torh. Lemaggiori di�erenze risiedono nel modo di propagazione del ampo elettromagnetio e nellamananza di una transizione guida-linea oassiale. In questa on�gurazione il gas �uiseall'interno di un tubo di quarzo (trasparente alle radiazioni a miro-onde). In questamodalitá il plasma non viene innesato all'usita da un noozle, ma all'interno del tubo diquarzo, nella zona he intersea la guida d'onda rettangolare. La modalitá di propagazionedel ampo elttromagnetio ambia e passa da TE10 (nella guida d'onda) a TM10 (all'internodel tubo di quarzo). La piú semplie semi-metalli torh é hiamata Toria di Plasma aMiro-onde (MPT). Essa rea una saria a forma di �amma: il suo olore dipende dal tipodi gas utilizzato, nel aso dell'aria ompressa esso assume tonalitá molto hiare, prossimeal biano.
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Capitolo 8Struttura di Base
8.1 Struttura sistema RFPer la realizzazione della struttura della toria al plasma in on�gurazione semi-metalliai si é avvalsi di un sistema he produesse e onvogliasse miro-onde �no alla zona di pro-duzione del plasma. Questo tipo di sistema é formato da omponenti appartenenti a duelassi diverse:

• omponenti attive: sorgenti apai di generare radiofrequenze (Magnetron, triodi,kylstrom, et.)
• omponenti passive: parti dediate alla trasmissione delle onde (guide d'onda, avioassiali), all'adattamento (adattatori di impedenza, arihi, irolatori) e alla misuradell'intensitá del ampo in una data zona di interesse (diretion oupler)Un rappresentazione shematia della struttura é riportata in �gura 8.1.Come si puó vedere il sistema é omposto alla base da un generatore di ampo elettro-magnetio; nel nostro aso si disponeva di una magnetron da forno a miroonde di potenzagarantita �no a 1200 W ome minimo, ad un frequenza di 2.45 GHz. Sopra di esso éposto un irolatore, il quale ha la funzione di trasmettere il ampo prodotto dentro lalinea del sistema, e di migliorare la stabilitá operazionale, sariando l'eventuale potenzari�essa; subito dopo di esso si trova un sistema a tre tuner a vite, utilizzato nella fase diottimizzazione del plasma per ottenere il miglior rapporto tra potenza entrante ed usentedalla guida d'onda nella quale si vuole reare il plasma. Attaato ad esso si trova il dire-tional oupler al quale possono essere ollegati i power meter he permettono di misurarela potenza in ingresso ed usita dalla guida d'onda. In�ne si trova la guida d'onda vera epropria; essa deve avere delle dimensioni spei�he, perhé in base ad esse verrá alteratala lunghezza d'onda del ampo entrante. In base alla formula:

λz =
λ0

[1 − (λ0

2a )2]1/2
(8.1)si ha he λz é la lunghezza donda del ampo all'interno della guida d'onda le uidimensioni sono a per il lato orto della base, b per quello piú lungo; λ0 é la linghezza d'onda79
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Figura 8.1: Struttura del sistema a plasma atmosferiodel ampo quando ese dal generatore, e quindi nel nostro aso orrisponde all'inverso dellafrequenza di 2.45 GHz. Ottenuta la lunghezza d'onda dentro la guida si deve far sí he lapropagazione del ampo EM abbia gli zeri sul bordo piú esterno ome nell'ingresso. Inoltregrazie ai aloli é possibile trovare il punto di valore massimo del ampo, punto in ui sarápiú onveniente andare a porre il tubo all'interno del quale si rea il plasma.Desriveremo di seguito nel dettagglio le varie omponenti ostituenti il nostro sistema.8.1.1 GeneratoreIl generatore usato durante questo lavoro di tesi é omposto da due parti attive, rispet-tivamente un alimentatore ALTER SM445G, on alimentazione monofase a 12 A, apaedi erogare �no a 1800 W di potenza alla testa, ed un magnetron (detto appunto testa)ALTER TM0, hiamato anhe tubo elettronio a diodo. Quest'ultimo é del tutto similea quelli utilizzati all'interno dei normali forni a miro-onde, anhe se in questo aso, es-so é progettato per erogare una potenza di 1200 W. Le due parti sono ollegate tra loroattreverso l'ausilio di avi shermati ed opportunamente alibrati dal produttore.I vantaggi di tale on�gurazione sono he non sono presenti parti mobili, e he la suastruttura permette un apparato di ontrollo relativamente semplie. Inoltre, se onfrontatoon altre sorgenti, risulta ompatto, leggero, e�iente ed in grado di erogare alte potenze.Fisiamente il magnetron, he é un diodo, onsiste di un avo ilindrio irondato daun anodo anh'esso ilindrio; quest'ultimo presenta segmenti he formano avitá risonantihe si estendono radialmente a partire dal entro. Lo spazio fra anodo e atodo é dettospazio di interazione ed é il luogo ove gli elettroni, stimolati dall'interazione on il ampoelettromagnetio, girano ed osillano in un proesso he libera onde elttromagnetihe. La



8.1. STRUTTURA SISTEMA RF 81on�gurazione geometria del atodo e dell'anodo permette di de�nire la frequenza dellemiro-onde. Nel nostro aso tale frequenza orrisponde a 2.45 GHz.

Figura 8.2: Rappresentazione shematia di un Magnetron8.1.2 CirolatoreIn un sistema a miro-onde vi é la possibilitá he una erta perentuale della potenzavenga ri�essa indietro. Piú l'impedenza del ario (ioé la parte assorbente l'energia, siaesso il plasma od un volume d'aqua) é di�erente da quella del generatore, maggiore sarála porzione di energia ri�essa. Siome questa risulta dannosa per le omponenti attive delsistema, essa viene deviata verso un dissipatore in grado di trasformarla in alore, in modotale da riusire a disperderlo nell'ambiente.Il irolatore é una sezione di guida d'onda a tre o quattro vie, progettata in modo hel'energia introdotta da una porta venga indirizzata solo alla seonda, e quella introdottadalla seonda venga indirizzata alla terza. Quindi se dalla prima porta entra la radiofre-quenza prodotta dal magnetron, essa é libera di propagarsi verso la seonda (alla qualequindi ollegheremo la nostra amera di saria), mentre l'energia ri�essa viene deviataverso la terza porta, alla quale é ollegato un ario (in genere ra�reddato ad aria o adaqua) in grado di dissiparla.8.1.3 TunerQuesta ategoria di omponenti passive é in grado di alterare l'impedenza della linea,erando di renderla il piú simile a quella del generatore, in modo da minimizzare la potenzari�essa. Tali strumenti prendono il nome di adattatori di impedenza e ne esistono di varieategorie.
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Figura 8.3: Rappresentazione shematia di un irolatore. Il nuleo entrale normalmenteé in ferriteIl piú semplie, meaniamente parlando é l'iride. Esso onsiste in una lamina dimetallo on un'inisione in grado di garantire un'adattamento di impedenza, in quantoa seonda della geometria della fessura puó agire ome un ario apaitivo o indutti-vo. Questo tipo di strumento peró é utilizzabile quando si onose a priori l'entitá dellaorrezione da e�ettuare.Un altro modo di variare l'impedenza onsiste nell'avvitare una o piú viti nello spaziodella guida d'onda. Lo strumento in questione é detto adattatore a vite o stub tuner e sipresenta ome una sezione di guida d'onda on tre perni di metallo, la ui profonditá dipenetrazione nella guida é regolabile attraverso delle manopole.In questo aso la vite agise ome una apaitá o ome un'induttanza a seonda dellaprofonditá a ui é avvitata.8.1.4 Guida d'ondaLe guide d'onda sono omponenti passive he servono a propagare le miro-onde inuno spazio voluto, anhe lontani dal punto di produzione. Esse sono tubi di alluminio odottone di sezione rettangolare o irolare, in grado di trasportare le onde on dispersioniinferiori ai avi oassiali. Ció é ben desritto dalla �gura 8.5; si puó notare ome, mentreper i avi oassiali l'attenuazione rese al resere della frequenza, per la guida d'onda inesame, dB/m derese a partire dai 2 GHz �no ad ottenere un minino intorno ai 6/7 GHzper poi risalire lentamente. Ció ben esempli�a i vantaggi he si ottengono usando guida diquesto tipo. La frequenza denominata in �gura fT é detta di ut o�, ed é dipendente dallearatteristihe geometrihe della sezione, al di sotto della quale il ampo elettrimagnetio
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Figura 8.4: Rappresentazione shematia di un tuner a vitenon si puó propagare. Le omponenti dell'onda elettromagnetia viaggia all'interno dellaguida grazie alla ri�essioni, a dispersione minima, he avvengono all'interno della stessa.Si instaurano quindi modi stazionari, e il risultato é he l'energia viene onentrata indeterminate zone della guida.8.1.5 Tubo di on�namentoIn determinate posizioni della guida d'onda, per ottenere un plasma in on�gurazionesemi-metallia, si sono pratiati dei fori atti a ontenere il tubo he onterrá il gas arrierda ionizzare. Fattori importanti per la selta del tubo sono:
• la ostante dielettria del materiale di ui é omposto. Infatti grazie a questoparametro risulta piú o meno faile ed immediata l'aensione del plasma
• la resistenza a gradienti termii molto piati, in quanto le temperature raggiuntesono molto elevate, ed una fragilitá intrinsea del tubo potrebbe ompromettere lariusita dell'inneso
• la resistenza al surrisaldamento
• la failitá di ostruzione8.2 Struttura del plasmaDallo studio della letteratura é risultato he la struttura maggiormente onfaente allenostre esigenze fosse quella della semi-metalli torh. I vantaggi he ha tale on�gurazioneper le reazione di plasmi atmosferii, rispetto alle altre, sono:
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Figura 8.5: Gra�o he rappresenta l'andamento del oe�iente di attenuazione dB/m alresere della frequenze di lavoro per un avo oassiale e per una guida d'onda rettango-lare. La frequenza fT rappresenta la minima frequenza trasmittibile della guida d'onda inquestione.
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• struttura simile alle Metalli torh ma non rihiede una transizione guida/avo oas-siale
• la possibilitá di far �uire il gas arrier attraverso un tubo di quarzo
• utilizza le onde di super�ie he si propagano lungo l'interfaia tra il tubo di quarzoed il plasma permettendo quindi una maggiore elengazione della �amma
• permetterebbe di usare generatori a bassa potenza, tipiamente quelli usati anhenei forni a miro-onde asalinghi
• buoni risultati nella pulizia e nell'ething delle super�i dei materiali metalliiAnalizziamo di seguito le prove svolte per l'ottimizzazione della struttura.8.2.1 Prove on guida d'onda normaleLa on�gurazione per la reazione del plasma on ui si é avuto a he fare durantequesto lavoro di tesi é assimilabile a quella delle semi-metalli torh. Il sistema infatti éaratterizzato da un generatore di miro-onde Alter TA-1250, da un irolatore, un tuner atre viti regolabili, e, inizialmente, da una guida d'onda rettangolare, on dimensioni di basedi 43 x 86 mm2. La prima guida d'onda utilizzata era aperta ad entrambe le estremiá, egrazie alla ostruzione di una sorta di stantu�o, si poteva regolare la lunghezza della guidad'onda. In questo modo é possibile veri�are quale sia la posizione ottimale per innesareil plasma. Lo stantu�o é ostituito da due lamine di alluminio, intramezzate da una laminadi ottone, la quale, riopriva, on un serie di lamelle, anhe i lati he toavano la guida,garantendo osí una ottimale tenuta elettria. Una lunga vite �lettata é stata posta su unadella fae maggiori in modo da rendere funzionale il movimento in vertiale, regolabileattraverso un gioo di dadi. Fissando il valore dell'intensitá, alzando ed abbassando iltappo si nota ome varia all'interno della guida il ampo elettrio, e faendo ió abbiamoerato il massimo del ampo.A questo punto si é passato all'ottimizzazione della quantitá di energia trasferita al-l'interno della guida da parte del generatore. Mantenendo il magnetron a bassa potenza,utilizzando dei power meter per avere una misura dell'intensitá di ampo elettrio entranteed usente dalla guida, e regolando i tuner, si é erato di migliorare il rapporto tra energiatrasmessa e ri�essa. Dei tre tuner a disposizione, posti l'uno sopra l'altro a distanza di ira3 m, si é notato he l'apporto del primo e dell'ultimo alla modi�a dell'energia entranteera trasurabile. Fissata quindi la posizione, si é proeduto alla segnatura del punto, oveverrá poi eseguito un traforo, atto a ospitare il tubo di quarzo neessario a ontenere ilplasma. Tale tubo aveva inizialmente diametro di 14,5 mm; varie dimensioni sono stateutilizzate nelle prove suessive.
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Figura 8.6: Foto della guida on ui si é ottimizzato il massimo di ampo elettrioRevolverOttenuta la posizione del massimo del ampo elettrio e pratiato il foro, si é proe-duto alla prima prova di inneso. Il primo gas utilizzato é stato l'Argon. Per ottenerel'aensione del plasma si é dovuta utilizzare una punta metallia ome punto foalizzantedel ampo, in modo da ottenere un e�etto punta, e ionizzare il gas.Nel primo tentativo, il plasma ottenuto risultava molto �lamentoso, poo stabile, ela gettata della �amma oltre il bordo del tubo non superava il entimetro; varie ipotesisono state fatte su osa potesse essere fatto per migliorare la situazione. Si é suppostohe il prinipale problema potesse venire dalla forte turbolenza all'interno del tubo dovutaal �usso di gas; si é pensato he reando una speie di revolver, omposto dal tubo oldiametro di 1,45 m ontenente altri tre tubi, uno di diametro 4,5 mm, e gli altri due di8 mm, essa potesse essere evitata. La turbolenza peró non sembra usirne migliorata, edinoltre non si riusiva ad innesare il plasma in tutti i tubiini; infatti una volta he esso siaendeva all'interno di uno di essi, indi�erentemente da quale fosse, non era piú possibilereare la saria all'interno degli altri. Ció puó essere spiegato dal fatto he il plasma éun ario variabile, il quale, una volta aoppiato bene ol ampo, lo assorbe tutto, unavolta innesato; il risultato é he nella on�gurazione sopra desritta l'energia del amponon era piú su�iente a generare la saria.Doppio tubo e nozzleAbbandonato il revolver, i si é volti verso l'utilizzo di due tubi di diametri 14,5 e 4,5mm, sempre di quarzo, in modalitá onentria; il �usso di gas �uiva all'interno del tubopiú piolo; la �amma risultava piú lunga e stabile rispetto alle situazioni preedenti, ma



8.2. STRUTTURA DEL PLASMA 87la struttura �lamentosa del plasma rimaneva pratiamente inalterata, anhe se la quantitádi �lamenti era diminuita.Queste prove iniziali i hanno portato a pensare he il ruolo predominante lo rioprisse ilampo elettrio all'interno della guida. Si é quindi pensato he, ponendo un nozzle di rameall'estremitá del tubo, si riusisse a reare un e�etto di onentrazione del ampo elettriosulla punta, e quindi ottenere una migliore �amma di plasma, e ontemporaneamente noni fosse piú bisogno dell'inneso manuale. La �amma in e�etti si innesava piú failmente eautomatiamente, una volta raggiunta l'intensitá di ampo ideale, in quanto il nozzle stessofungeva da inneso; la turbolenza era somparsa, ió grazie al fatto he il foro all'usita delnozzle era molto stretto e quindi onentrava meglio il gas; il plasma era quindi molto piúonentrato, ma rimaneva omunque �lamentoso, e la sua lunghezza non gli permetteva diusire al di fuori della guida d'onda. Inoltre se il noozle veniva spinto troppo all'internodella giuda d'onda, �no a superarne la metá, il plasma si spegneva automatiamente.

Figura 8.7: Foto del nozzle delle dimensioni ottimaliSi é inoltre notato he le dimensioni della �amma dipendevano in qualhe modo dalnoozzle di rame, e si é quindi proeduto allo studio dell'in�uenza di ió sul plasma. Inizial-mente si é provato a far usire maggiormente la �amma appliando all'estremitá del noozleun altro tubo di quarzo, supponendo he il �usso, e le onde super�iali he si propagavanosulla super�ie del tubo avrebbero permesso di allungare la �amma di plasma.I problemi risontrati peró erano due:
• se si spingeva troppo avanti il nozzle, il plasma rimaneva on�nato nel solo tubo
• il nozzle piano piano si erodevaSi é inoltre notato he la struttura stessa del plasma ambiava a seonda delle arat-
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Figura 8.8: Foto del plasma reatiosi alla �ne del nozzle e prolungato ol tubo di quarzosuessivoteristihe geometrihe del nozzle. Sono stati quindi provati di�erenti nozzle, on angolidi�erenti e fori d'usita di grandezza variabile, e on spessori di�erenti. Infatti sembra hel'erosione sia proporzionale sia all'angolo he allo spessore del nozzle stesso. La lunghezzadella �amma invee, sembra esserne legata in maniera inversamente proporzionale. Doponumerosi tentativi, e dopo aver onfrontato i nostri risultati on la letteratura esistente ariguardo, siamo arrivati alla onlusione he l'angolo ottimale per il nozzle fosse di 10◦.Questo garantise una minor erosione del nozzle, e ontemporaneamente la lunghezza mag-giore per la �amma. I risultati peró non erano anora quelli he volevamo ottenere. Infattila �amma rimaneva omunque anora troppo onentrata, leggermente �lamentosa, e on-�nata dentro la guida d'onda. Si é quindi aantonata l'idea del nozzle di rame e si éerata un'altra via, provando a ambiare il materiale del tubo ontenente il gas.Tubi di materiali eramii: steatite ed alluminaInizialmente si é adottata una on�gurazione on un tubo di quarzo, ontenente us-inetti di steatite. Il gas �uiva entro il tubo, attraverso i usinetti, e si sarebbe dovutoinnesare all'interno di essi. In realtá le prove sperimentali hanno dimostrato il ontrario.A ausa, infatti, dell'alto gradiente termio, la steatite letteralmente esplodeva subitodopo l'inneso del plasma. Questo é stato un problema omune a molti materiali eramiiimpiegati nelle prove di inneso.Dopo la steatite, sono state provate on�gurazioni on tubi di allumina, ma i risultatinon sono ugualmente soddisfaenti. Le on�gurazioni prinipali sono state 3:
• Singolo tubo di allumina (diametro 15 mm)
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Figura 8.9: Foto del tubo di quarzo ontenente usinetti eramii in steatite
• Doppio tubo di allumina in on�gurazione onentria (diametri 15 e 5 mm)
• Triplo tubo in on�gurazione onentria (diametri 8, 4.5, 1.5 mm, i primi due inquarzo, quello piú interno di allumina)Le prove e�ettuate hanno dimostrato he nei primi due asi per�no l'inneso del plas-ma risultava ompliato, se non irrealizzabile. Nel terzo aso invee, il plasma si aendvasenza troppe di�oltá, ma rimaneva il problema dell'esplosione dell'allumina. Il suo o-e�iente di espansione termia infatti, ome nel aso della steatite, era troppo elevato,ed i forti gradienti di temperatura presenti al momento dell'inneso del plasma, faevanosí he la dilatazione del tubo fosse pratiamente istantanea, provoandone la rottura e laonseguente esplosione. Si é quindi apito he l'unio materiale utilizzabile per il on�-namento del plasma, date le sue aratteristihe �sihe, era il quarzo. D'ora in poi infattitutte le prove saranno e�ettuate on esso.Un altro problema sorge nella selta del tubo. Infatti, ome si vedrá in seguito, peraumentare l'intensitá di ampo all'interno della guida é stato neessario reare un restring-imento della stessa. In questo aso il diametro del tubo diventa a dir poo fondamentale,in quanto, se dovesse essere troppo largo rispetto allo spessore della guida non si otterrebbel'e�etto di intensi�azione del ampo. Infatti, in tal aso, le linee di ampo non riusireb-bero a hiudersi nella zone del tubo, e di onseguenza l'inneso del plasma risulterebbeimpossibile. Quindi il diametro ottimale del tubo, a seonda del restringimento della guidaambiava per ogni on�gurazione.Risolti poi i dubbi sulla selta delle omponenti della struttura, si é passati alla risoluzionedei problemi riguardati la struttura della �amma di plasma.
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Figura 8.10: Foto di un tubo in alluminaTurbolenzaCi si é quindi onentrati sullo studio dell'e�etto della turbolenza sul plasma.All'inizio si pensava he ió potesse essere un problema, e he potesse peggiorare la�amma stessa. In realtá dopo aver e�ettuto alune prove si é visto he era tutto il ontrario.Ció é risultato palese quando si é provato on una on�gurazione di un doppio tubo diquarzo, in modalitá onentria, on un doppio �usso di gas, presente ioé in entrambii tubi. I risultati ottenuti a questo punto erano migliori degli esperimenti preedenti inquanto la �amma era piú lunga e meno �lamentosa. Inoltre la turbolenza, dovuta al �ussonel tubo piú esterno, on�nava il plasma al entro, rendendolo maggiormente stabile, elimitando il risaldamento del quarzo. Infatti, mantenendo troppo a lungo aeso il plasma,si andava inontro al surrisaldamento del tubo di quarzo, in aluni asi esso é statoaddirittura fuso, e ió omportava lo spegnimento della �amma. Grazie alla turbolenza,on�nado il plasma al entro, esso poteva rimanere aesso anhe per ore senza alunproblema.In seguito si é pensato di riprodurre un regime vortioso all'iterno di un unio tubo. Peravviare la rotazione del gas arrier si é bastato introdurre una barriera metallia all'internodel tubo, dimensionata in modo da reare turbolenza nel �usso. In questo modo, una voltae�ettuato l'inneso del plasma, la omponente spiraleggiante del gas manteneva on�natoal entro del tubo il plasma, diminuendo notevolmente il risaldamento delle pareti, edaumentando di molto la stabilitá della �amma. Inoltre la lunghezza del plasma ne risultavalargamente migliorata, tanto da raggiungere una lunghezza al di fuori del tubo di quarzodi oltre 5 m.Dopo tutte queste prove peró rimaneva abbastanza hiaro ome il problema prinipale



8.2. STRUTTURA DEL PLASMA 91non fosse il tubo, ma l'intensitá di ampo all'interno della guida. I suessivi esperimentiquindi, saranno volti all'insegna della risoluzione di tale problema.
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Capitolo 9Ottimizzazione struttura
9.1 Guida TaperedIl problema di ome intensi�are il ampo all'interno della guida non é di faile risoluzione.Infatti risulta subito hiaro e lampante he il metodo migliore sia reare un restringimentodella guida delle dimensioni volute, in modo da ottenere l'intensi�azione rihiesta. Sorgeperó il problema delle ri�essioni delle miro-onde dovute al restringimento stesso. Se in-fatti l'angolo di restringimento non dovesse essere adeguatamente piolo, si rishierebbedi avere una ri�essione troppo elevata, ol risultato di vani�are l'intensi�azione del am-po. Operando quindi diverse simulazioni di diverse on�guarazioni per le guide d'onda, estudiando a fondo la letteratura presente, si é giunti alla onlusione he l'angolo ottimalefosse quello di 14◦.Inoltre, un altro fattore molto importante, piú per lo shift del punto di massimo delampo he altro, risulta essere la lunghezza di questo restringimento. Anhe in questoaso sono state e�ettuate diverse simulazioni, al termine delle quali é stato evidente heper ottenere un risultato ottimale si doveva pratiare un restringimento di lunghezza paria λz/2, ove on λz si india la lunghezza d'onda delle miro-onde all'interno della guida.Un altro fattore molto importante per la progettazione della guida tapered é lo spessore�nale della guida; infatti piú é piolo piú il ampo elettromagnetio viene intensi�atonella zona ristretta.9.2 SimulazioniIl primo punto da risolvere prima di e�ettuare le simulazioni, era stabilire se fossepiú onveniente, in termini di aumento di potenza in ingresso, una struttura geometriadella guida d'onda on un restringimento a gradini o tramite una parte diagonale. Inletteratura sono presenti entrambe le on�gurazioni, anhe se la prima, data la sua strutturadisontinua, puó reare maggiori ri�essioni. Inoltre, dal punto di vista realizzativo, laseonda forma risultava piú sempliemente ottenibile, in quanto pratiando una piega inuna lastra di alluminio, si riava la forma desiderata senza impiegare troppe saldature.93



94 CAPITOLO 9. OTTIMIZZAZIONE STRUTTURASelta quindi la on�gurazione ol restringimento diagonale, si é passati alla simulazionedelle possibili guide d'onda utilizzabili. Le forme sono state selte in base a riteri benpreisi. Lo sopo, infatti, era osservare i ambiamenti nell'intensitá e nella posizione delmassimo di ampo elettromagnetio al variare della geometria della guida.

Figura 9.1: Guida d'onda di lunghezza pari a 2 λ on angolo di 14, 85◦ e restringimentopari a 13,5 mIn questa prima on�gurazione si puó notare he la lunghezza della parte diagonale éuguale a quella dritta, ed entrambe equivalgono a 86,65 mm ira. La somma delle dueparti infatti da la lunhgezza d'onda del ampo elettromagnetio all'interno della guida. Inquesto aso il massimo é onvenientemente posto a metá della zona dritta, e quindi giaeesattamente a λ/4. Lo spessore �nale é di 13,5 mm e l'angolo di inlinazione é di 14,85◦ira. L'indiazione Port sta ad indiare dove, nella simulazione, si é inteso far entrare ilampo elettromagnetio.La suessiva guida, Figura9.4, mantiene inalterati lo spessore �nale e l'angolo maambia la lunghezza delle parti; infatti per non ambiare i due parametri, la parte diagonaledoveva essere piú lunga della parte dritta. Questo si riperquote sulla posizione del massimoall'interno della guida d'onda. Come infatti si puó notare esso giae sulla parte diagonalementre nella porzione di guida suessiva appare solo il minimo. Questa on�gurazione éstata quindi sartata subito.Suessivamente si é provato a simulare una guida he avesse una doppia parte diagonaleper studiare meglio ome ambiasse la distribuzione spaziale del ampo e la sua intensitá.In questo ontesto si pone la Figura9.6. La prima parte diagonale ha un angolo paria 24, 84◦ ira mentre la seonda é inlinata di 29, 68◦ ira. Mantenendo la lunghezzaomplessiva pari a λ, ed imponendo he la somma delle lunghezze della parti diagonali
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Figura 9.2: Guida d'onda di lunghezza pari a 2 λ on angolo di 14, 85◦ e restringimentopari a 13,5 m (vista laterale)

Figura 9.3: Guida d'onda di lunghezza pari a λ on angolo di 14, 85◦ e restringimento paria 13,5 mm
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Figura 9.4: Guida d'onda di lunghezza pari a λ on angolo di 14, 85◦ e restringimento paria 13,5 mm (vista laterale)fosse λ/2, si é ottenuto uno spessore �nale di 6,8 mm ira. Come si puó vedere peróanhe in questa on�gurazione il massimo non risiede in un posto utile ai nostri intenti.Le intensitá peró sembrano essere aumentate dalla doppia urvatura della guida. Sembraquindi he la porzione di onde ri�esse sia minore rispetto alle situazioni preedenti.L'ultima delle simulazioni rilevanti he sono state e�ettuate é riportata nella �gura9.8. Questa guida, di lunghezza λ presenta di�erenze rispetto alle preedenti per quantoriguarda sia l'angolo he lo spessore �nale. Infatti, essendo questi due parametri legati l'unoall'altro, ponendo ome larghezza �nale 27 mm, si ottiene un'angolazione pari a 10, 46◦ira. Ma la aratteristia piú importante per questa on�gurazione risiede nella geometriastessa della guida. Infatti oltre ad esseri una rastremazione, ome nelle altre simulazioni,in questa la parte diagonale presenta anhe un allargamento sul piano ortogonale rispettoalla super�ie maggiore.Come si puó vedere dalla �gura, in questo aso il massimo si presenta prima della partetapered ed in piú il valore assoluto, sia del ampo elettrio he di quello magnetio, énotevolmente diminuito in intensitá rispetto alle simulazione preedenti. La strana on�g-urazione di questa guida si era pensato potesse aiutare a rendere maggiormente stabile edintenso il ampo elettrio.Evidentemente peró in questa situazione si instaurano delle perdite parassite he sonosuperiori ai vantaggi he in linea teoria é possibile ottenere. Inoltre, ome se questi risultatinon i avessero onvinto, una ulteriore ompliazione di questa guida risulta essere propriola sua partiolare geometria, partiolarmente di�ile da ottenere meaniamente.Dopo i risultati ottenuti dalle simulazioni, i si é quindi volti alla on�gurazione piú
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Figura 9.5: Guida d'onda di lunghezza pari a λ on angoli di 24, 84◦ e 29, 68◦ erestringimento pari a 6,83 mm

Figura 9.6: Guida d'onda di lunghezza pari a λ on angoli di 24, 84◦ e 29, 68◦ erestringimento pari a 6,83 mm (vista laterali)
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Figura 9.7: Guida d'onda di lunghezza pari a λ on angolo di 10, 46◦, on restringimentopari a 6,83 mm sul piano x-z, ed un allargamento della parte diagonale sul piano x-y

Figura 9.8: Guida d'onda di lunghezza pari a λ on angolo di 10, 46◦, on restringimentopari a 6,83 mm sul piano x-z, ed un allargamento della parte diagonale sul piano x-y (vistalaterale)



9.3. PROGETTAZIONE STRUTTURA DEL PLASMA ATMOSFERICO 99lassia e semplie, quella he garantiva ioé maggiore intensitá di ampo nella posizionepiú ommoda. La tipologia di guide he useremo d'ora in poi saranno quindi simili a quellaanalizzata nella prima simulazione. I parametri he manteniamo variabili saranno soltantogli spessori �nali dei restringimenti, ed in base a questi andremo a studiare le diversearatteristihe he si verranno a reare nel plasma. Grazie all'esperienza aquisita on leprove fatte on le guide non tapered, e per lo studio e�ettuato sulla letteratura presente,le prinipali posizioni di lavoro he saranno esaminate saranno quelle on il foro a λ/4 e a
λ/8 dal fondo della guida.Il primo sembra essere su�ragato dalle nostre simulazioni oltre he dall'intuito, mentrela seonda on�gurazione é stata suggerita da aluni artioli presenti in rete. Analizzeremonel dettaglio, nei prossimi paragra�, le diverse situazioni he si verranno a reare.Dopo le simulazioni risultava omunque hiaro he il ampo elettromagnetio venivanotevolmente aumentato in tutte le on�gurazioni. Siome i valori del ampo a distanzadi lavoro rimanevano superiori a quelli stabiliti ome soglia di protezione per i lavoratori,si é resa neessaria la progettazione di un sistema protettivo adeguato.9.3 Progettazione struttura del Plasma AtmosferioCome giá aennato preedentemente, gli alti valori raggiunti, anhe a distanza notev-ole, dal ampo elettromagnetio, hanno reso neessario la progettazione e la realizzazionedi una struttura protettiva per i lavoratori a stretto ontatto on il sistema. Utilizzandoquindi il programma Inventor 2009 é stata disegnata una gabbia metallia he ontenessel'intero sistema e he quindi, sfruttando l'e�etto Gabbia di Faraday, potesse garantireuna adeguata protezione. La struttura portante é omposta da pro�lati item di diversalunghezza. La �gura sottostante rappresenta uno dei suddetti pro�lati:Come giá desritto in preedenza, la struttura del sistema per il plasma atmosferio,puó essere divisa in due parti:

• il orpo entrale, he va dal generatore di miro-onde �no agli attahi per i powermeter (zona sui ui si lavora prinipalmente all'inizio del setting)
• la guida d'onda, he é la zona in ui il lavoratore deve avere maggior failitá dimanovra in quanto é quella in ui si dovranno pratiare ambi di tubi, di guide, edove si porranno i ampioni da trattarePer rendere quindi il tutto piú agevole si sono realizzate due strutture a forma diparallelepipedo sovrapposte ome rappresentato in �gura Figura9.9. Quella sottostante,on la funzione di shermare il orpo entrale, é stata hiusa on delle lamine di alluminiodello spessore di 3 mm. Sono state forate ai quattro angoli, e suessivamente �ssateai pro�lati. Questa soluzione non risulta partiolarmente omoda, ma si é pensato divalorizzare maggiormente il lato esteriore della struttura, nasondendo il orpo entrale.D'altronde la frequenza di aesso alla parte sottostante la guida d'onda era molto bassa



100 CAPITOLO 9. OTTIMIZZAZIONE STRUTTURAe si ridueva solamente alla regolazione dei tuner all'inizio del lavoro. Infatti una voltaottimizzata la loro posizione, non si ha piú neessitá di aedervi.Per ovviare omunque a questo inonveniente si sono realizzati anhe dei buhi nellalamina laterale in prossimitá dei tuner stessi, he grazie a delle prolunghe per le manopoledi regolazione, permettevano l'aggiustamento della loro posizione anhe a plasma aeso esenza orrere alun rishio.La parte shermante la guida d'onda, invee, é stata realizzata on della rete traforatain alluminio, on fori del diametro di 6 mm. E' stata selta questa soluzione in quantopermetteva una protezione adeguata, infatti nonostante fosse buherellata non permettevail passaggio di ampo elettrio perhé la lunghezza d'onda della radiazione emessa eraira di 17 m e quindi per propagarsi all'esterno avrebbe avuto bisogno almeno di fori didiametro onfrontabile on la sua λ, ed inoltre onsentiva una erta qual trasparenza utileper osservare il plasma atmosferio e studiarne il omportamento.

Figura 9.9: Gabbia ItemLe due strutture sono �ssate tra loro attraverso una serie di viti. Nella �gura preedenteé presente anhe il portaampioni he é stato progettato durante lo svolgimento di questolavoro di tesi. I requisiti ai quali doveva prinipalmente far fronte erano quelli riguardantila maneggevolezza, importante per riusire a far sorrere i ampioni da trattare davantialla �amma, e la possibilitá, in aso di sostituzione del ampione, di e�ettuare ambi inmaniera rapida e relativamente omoda.Il primo requisito é stato superato tramite l'ausilio di una guida lineare he permettessela movimentazione in parallelo rispetto alla guida d'onda; la suessiva foto rappresentala guida lineare utilizzata durante gli esperimenti. Essa é una guida della Rollon modelloTL28-400. All'atto della vendita era omposta solo dal binario, dai usinetti a sfera
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Figura 9.10: Foto della gabbia di Faraday ultimatae dal parallelepipedo su ui poi verrá �ssato il portaampioni. Per i nostri sopi peróé stato aggiunta un'asta he permettesse di regolare il movimento senza dover aprire lagabbia, riduendo quindi i perioli di esposizione alle radiazioni. Nella �gura si possonoinoltre notare i prolungamenti dei tuner he si sono resi neessari per lo studio della loroinidenza, a seonda della posizione, sulla �amma di plasma. Il portaampioni viene �ssatoalla guida lineare tramite dei grani, visibili in �gura, e on l'ausilio di aluni bulloni.In Figura9.12 é rappresentato il portaampioni ostruito per sostenere i ampioni datrattare ol plasma atmosferio. La parte superiore é dove verrá �ssato il ampione; essaé partiolarmente duttile in quanto, grazie al diso laterale, permette di ottenere diverseangolazioni di esposizione. Inoltre, grazie alle sanalature nella parte sottostante, la suaposizione risulta regolabile anhe in altezza, osa molto utile nel aso si debbano trattareanhe ampioni di grandezza superiori a 5x5 cm2. Lo stesso aorgimento é stato utilizzatoper far sí he fosse regolabile anhe il movimento sul piano della guida lineare. In questomodo la distanza del ampione dalla guida d'onda, e quindi dalla �amma di plasma, puóessere regolata on una erta preisione. Regolando in questo modo la distanza, hiara-mente, ambierá l'e�etto dell'esposizione del ampione alla �amma. Infatti piú distantesará il portaampione meno speie attive raggiungeranno la super�ie da trattare on unae�ienza di trattamento, quindi, molto minore. Tutto dipende dal tipo di trattamento hesi vuole e�ettuare. Inoltre il tempo di esposizione é un fattore molto rilevante per quantoriguarda il tasso di erosione del il plasma atmosferio.Nel aso spei�o dell'esperimento CUORE, l'uso he si vuole fare del plasma at-mosferio é �nalizzato ad una pulizia veloe e molto super�iale, in modo da rimuo-vere una possibile ontaminazione, dovuta ad uno stoaggio prolungato nel tempo, delle
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Figura 9.11: Guida Lineare

Figura 9.12: Portaampioni



9.4. FORO A λ/8 E λ/4 103omponenti.La possibilitá di spostare il ampione piú o meno viino alla �amma ha peró fattosí he si dovesse trovare una soluzione per la oda he onsente questa movimentazione.Come é infatti visibile nella Figura9.11 si é dovuto pratiare una feritoia nella rete difrontel'usita del plasma. Questo non omporta omunque una eessiva dispersione delle ondeelettromagnetihe.Come si nota nella Figura9.9, si é inoltre dovuto pratiare un foro nella rete posteriorealla guida d'onda per far passare il tubo in quarzo atto a ontenere il plasma. Anhe questopermette poa dispersione delle onde elettromagnetihe, non onsentendo omunque disuperare i livelli di soglia stabiliti per legge, pari a 50W/m2. Infatti a distanza di qualheentimetro dalla rete, l'intensitá di ampo non risultava essere superiore a 25/30W/m2,anhe nei punti ove sono presenti la feritoia ed il foro appena desritti.9.4 Foro a λ/8 e λ/4Prima di e�ettuare le simulazioni mostrate in preedenza i siamo basati sulla letter-atura presente in rete per studiare il plasma e per delineare piú auratamente i passifuturi. Inizialmente quindi nelle prime guide d'onda é stato pratiato un foro di diametro30 mm, poo piú grande del nostro tubo piú largo, all'altezza di λ/8 dalla �ne della guida.In questo foro é stato poi inserito un tubo di quarzo, nel quale il gas arrier �uiva.

Figura 9.13: Foto della guida d'onda ol foro pratiato a λ/8Dal punto di vista strettamente qualitativo la �amma di plasma appariva stabile e diuna lunghezza abbastanza soddisfaente, in quanto si protraeva al di fuori del tubo perquasi 8 m. Inoltre anhe l'inneso non presentava grosse di�oltá e quindi la posizione
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Figura 9.14: Foto della guida d'onda ol foro pratiato a λ/4poteva sembrare adeguata. Dall'analisi peró e�ettuata ol power meter i si é resi ontohe l'aoppiamento on il ampo elettromangetio non era ottimale. Infatti la potenzari�essa era deisamente elevata, anhe se ió non sembrava essere in�uire piú di tanto sulla�amma di plasma.Per valutare peró adeguatamente la posizione migliore si é deiso di e�ettuare un on-fronto on un plasma reato nella posizione a λ/4. Tale situazione sembrava essere suf-fragata anhe dalle simulazioni, he nelle on�gurazioni prese in esame, sembravano porreil massimo di ampo prioprio a λ/4 dalla �ne della guida. In questo aso le di�erenzedel plasma non erano valutabili ad ohio, ma da un aurato esame ol power meter érisultato evidente ome l'aoppiamento fosse deisamente migliore, e dopo una ulterioreottimizzazione ol tuner, si é raggiunto il valore minimo di potenza ri�essa pari al 1% dellapotenza diretta. Valore deisamente minore rispetto alla on�gurazione a λ/8.Inoltre, dopo l'ottimizzazione, risultavano maggiormente visibili le di�erenze tra le�amme. A λ/4 il plasma sembrava piú lungo, di piú faile aensione e molto piú stabile,senza �uttuazioni dalla posizione entrale rispetto al tubo. Questa sará quindi la posizioneon ui verranno trattati i ampioni di prova durante il lavoro di tesi, al �ne da onfermareuna possibile appliazione di tale struttura al protoollo di ultra-pulizia per l'esperimentoCUORE.9.5 Aumento delle speie reattive nel plasmaOttimizzata la �amma si é iniziato a ragionare sulle proprietá spei�he del plasmaatmosferio. Dalla teoria dei plasmi risulta evidente he un proesso di pulizia he sfrutta



9.5. AUMENTO DELLE SPECIE REATTIVE NEL PLASMA 105il plasma dipende largamente dalla quantitá di speie reattive he sono all'interno di esso.Si é erato quindi un modo per inrementare il numero di esse.L'idea he é stata pensata é quella di aggiungere al gas arrier un liquido, possibilmentevaporizzato. La prima prova é stata e�ettuata usando ome liquido l'aqua normale.Per reare l'e�etto di vaporizzazione si é pensato di utilizzare un aerografo, failmentereperibile in ommerio.

Figura 9.15: Foto dell'aerografoCi si ponevano peró tre di�erenti possibiliá di impiego
• posizionarlo prima dell'inneso del plasma
• posizionarlo direttamente nel punto di inneso del plasma
• posizionarlo subito dopo l'inneso, all'usita della �amma di plasma dal tubo inquarzo9.5.1 Iniezione liquido prima del plasmaQuesta on�gurazione é stata la prima di ui si é erato di provare l'e�aia. L'ideaera di inserire direttamente nel �usso di gas l'aqua vaporizzata, in modo he le goienebulizzate fossero trasportate dal �usso e, on l'inneso del plasma, potessero aumentarela quantitá di speie O+ e O++, he dalla letterattura si sono dimostrate le speie mag-giormente e�ai nei trattamenti di pulizia super�iale. Purtroppo la nebulizzazione afreddo dell'aqua omportava il rearsi di una ondensa liquida all'interno del tubo primadel raggiungimento della zona di inneso. Quindi il tanto attesso arrihimento di speiereattive non deve aver avuto luogo all'intensitá desiderata. Inoltre in questo aso il plasma



106 CAPITOLO 9. OTTIMIZZAZIONE STRUTTURAaveva di�oltá di aensione e nella maggior parte dei asi addirittura non i si riusivanemmeno.Dallo studio della letteratura si é appreso he il problema della ondensazione dell'aquapotrá essere evitato risaldando l'aqua �no ad una temperatura non inferiore ai 150◦ C;la possibile struttura in questa on�gurazione potrebbe essere l'oggetto di sviluppi futuri.Magari sfruttando direttamente la aratteristihe del magnetron, utilizzato nei forni amiro-onde, e quindi spei�o per il risandamento delle moleole d'aqua, si potrebbesempliemente modi�are la struttura in modo he un tubo ontenente l'aqua subisa ilrisaldamento neessario, per poi riollegarsi al tubo del gas arrier.9.5.2 Iniezione liquido dopo il plasmaVisti i problemi avuti nella posizione preedente, si é pensato di porre l'aerografo al-l'usita del plasma, in modo da sfruttare direttamente la �amma. In questo aso, siomel'aerografo doveva rimanere all'interno della gabbia, si é realizzato un sistema he prolun-gasse i ollegamenti neessari per l'aqua e l'aria. Inoltre esso doveva essere posizionatosopra la guida d'onda, ma senza toare la stessa, in quanto, a ausa dell'alta potenza gen-erata dal magnetron, si veri�ava un risaldamento he avrebbe potuto fondere e rovinarele parti in plastia.L'aerografo é quindi stato �ssato alla gabbia esterna tramite un'asta �lettata, in mododa poterlo �ssare on due dadi. Un sistema di tubi portava l'aqua e l'aria neessariaall'augello. L'idea era quella he, una volta aeso il plasma, il getto di aqua nebulizzatavenisse sparato direttamente sulla �amma, ottenendo l'arrihimento voluto. Il getto d'a-qua peró andava ad alterare la �amma, soprattutto per quanto riguarda la sua lunghezza, ela maggior parte dell'aqua proseguiva nel suo tragitto senza quasi venire interessata dalla�amma di plasma.Per avere peró un'idea reale dell'e�ettiva utilitá di tale proesso si dovranno ondurrestudi in futuro he riguardino soprattutto la spettrosopia di emissione, per avere unrisontro reale dell'eventuale arrihimento di speie he i si era pre�ssati.9.5.3 Iniezione liquido dentro il plasmaL'ultima posizione dell'aerografo invee presentava prinipalmente problematihe ditipo realizzativo. Infatti erare di porre il getto d'aqua direttamente dentro il plas-ma avrebbe omportato un modi�a radiale della struttura meania omplessiva dellaguida d'onda. Inoltre avrebbe ambiato ompletamente il modo di propagazione del am-po elettromagnetio, omportando uno studio intenso ed approfondito delle modi�he dae�ettuare al sistema.Questa on�gurazione dovrebbe peró risolvere i problemi di ondensazione avuti nelprimo aso, e dovrebbe garantire il risultato voluto di arrihire il plasma. Verrá lasiataquesta evoluzione a studi suessivi.



Capitolo 10Trattamenti
10.1 Protoollo CUORE10.1.1 Novembre 2008Durante il primo periodo dello svolgimento del lavoro di tesi sono stati prodotti aluniampioni, seguendo il protoollo di pulizia sviluppato per CUORE, on l'idea di utilizzarliome standard per il onfronto on i suessivi trattamenti. I ampioni utilizzati eranopezzi di rame OFHC (Oxygen Free High Condutivity) di lato 5 m e spessore di 0.3 m.Ne sono stati prodotti 6, eseguendo su di essi diversi livelli del protoollo di pulizia. Primadi ogni trattamento veniva eseguita un iniziale pulizia tramite ultrasuoni e RODACLEANprima, on la temperatura dell'aqua portata a 40◦ C, e poi n un ulteriore risiaquo oni soli ultrasuoni; le tempistihe erano rispettivamente di 5 e 10 minuti.La seguente tabella riporta tutti i trattamenti eseguiti.Campione Burattatura 1 Burattatura 2 Elettrohimio SUBU Plasmain vuoto

n◦ 1 X X X X
n◦ 2 X X X X X
n◦ 3 X X
n◦ 4 X X
n◦ 5 X
n◦ 6 X X XTabella 10.1: Tabella riassuntiva dei trattamenti e dei ampioni prodotti a novembre 2008Le due burattature si distinguono in quanto la prima é stata e�ettuata usando satellitidi aiaio posti in sale grosso, mentre per la seonda sono stati utilizzati onetti di alluminaposti in una soluzione di aqua e sapone RODACLEAN, un partiolare sapone adatto perlo sgrassaggio di omponenti metallihe.I primi tre ampioni hanno subito i proessi di burattatura insieme. Sono infatti stati107



108 CAPITOLO 10. TRATTAMENTIlegati tra loro on un �lo di rame preedentemente pulito in ultrasuoni e RODACLEAN,e risiaquato per 10 minuti in ultrasuoni. Sono stati quindi inseriti in un ontenitore,ontenente una soluzione di sale grosso e satelliti di aiaio prima e in aqua sapone eoni di aiaio poi. La movimentazione spei�a del buratto é gestita da un appositomahinario, il quale genera un moto rotazionale, atto a massimizzare gli urti tra i ampionida trattare e i materiali abrasivi. Il fatto he i ampioni fossero legati tra loro ha impeditohe avvenissero ollisioni aidentali tra i ampioni stessi. In tal modo é piú faile ottenereuna stima diretta della burattatura tramite oni e satelliti, senza ulteriori interferenze. Diseguito riportiamo la �gura del tumbler in questione.

Figura 10.1: Foto del tumbler Turbula utilizzato per la fase di burattatura di tutti iampioni trattatiLe tempestihe di trattamento sono state mantenute intorno ai 360 minuti, pari a 6 ore.Di queste, la prime quattro sono state svolte on l'utiizzo di satelliti di aiaio, mentre lesuessive due on i oni di allumina, he permettono di ottenere un e�etto maggiormentelevigante. In tal aso il tasso di erosione per il proesso di burattatura ammontava a ira0,06 µm/h. All'interno del protoollo di pulizia, questo é il tasso di erosione piú basso.Tale trattamento serve infatti quasi uniamente per rimuovere la maggiore omponentedi ontaminazione strettamente super�iale, e permette osí di ottimizzare i trattamentisuessivi, tra i quali, prevalentemente, il proesso elettrohimio. Infatti quest'ultimo trat-



10.1. PROTOCOLLO CUORE 109tamento agise al meglio quando le rugositá super�iali del ampioni sono state smussateal massimo.Per i trattamento elettrohimio i ampioni vengono immersi in una soluzione di aidofosforio (60 %) e butanolo (40 %). Viene inoltre ostruita un sistema per mantenere il am-pione di rame in mezzo a due atodi. Un generatore fornirá di onseguenza un potenzialenegativo ai atodi ed uno positivo al ampione, in quale di fatto diverrá l'anodo. Nel asodel protoollo CUORE i atodi saranno in rame, al �ne di evitare eventuali ontaminazioniderivanti dall'impiego di altri materiali. Durante il proesso si viene a reare un sottile�lm visoso di olore azzurro-bluastro sulla super�ie dell'anodo. Controllando i regimidi tensione e orrente si possono ontrollare i omportamenti del trattamento. Infatti, adalti valori di tensione, si rea il fenomeno del pitting ; vengono liberate delle bolliine diossigeno da parte del materiale he si sta trattando, le quali, interrompendo leggermenteil �lm visoso, reano delle leggere striature sulla super�ie del ampione. Tali difetti sonovisibili a trattamento �nito. Dopo il proesso é molto importante siaquare i ampioniin aqua deionizzata, per evitare la ontaminazione della super�ie resa partiolarmentereattiva dalla pulizia. tale risaquo deve essere ripetuto pernon meno di 10 volte. In�nei ampioni vengono asiugati on alool. In seguito viene svolto il solo proedimento disiaquo e risiaquo in aqua e RODACLEAN desritto preedentemente.Il trattamento elettrohimio é stato svolto in 4 tranhes. Al �ne di ottenere unaindiazione sulla e�ienza di trattamento dei ampioni, sono state utilizzate tempistihedi�erenti per i ampioni. Al termine di ogni tranhe di trattamento infatti é stata valutatala perdita di spessore dei ampioni trattati. In tal modo, visto he i era pre�ssata larimozione di almeno 100 µm di spessore, si poteva valutare l'andamento dell'erosione el'eventuale inremento del tempo di trattamento. I ampioni 1 e 2 hanno subito l'elettrop-ulitura ompleta, pari a 1000 minuti di trattamento, on un tasso di erosione pari a 0,11
µm/min. Per i ampioni 4 e 6 la lunghezza del trattamento é stata diminuita in quanto,utilizzando una soluzione giá usata in preedenza, si aveva he i tassi di erosione eranoquasi doppi. Infatti dopo solo un trattamento di 510 minuti, lo spessore eroso ammontavagiá ai 100 µm rihiesti. Il tasso di erosione in questo aso ammontava a 0, 2µm/min.Suessivamente sono stati trattati ol proesso himio i ampioni 1, 2, e 6. Questotrattamento onsiste nel mantenere in immersione il ampione per ira 5 minuti in unasoluzione hiamata SUBU. La omposizione di tale soluzione rimane un segreto industriale.In seguito a tale pulizia il ampione deve essere passivato tramite immersione in un'altrasoluzione ontenente aido sulfammio e aqua (20g/litro) per ira 5 minuti. I tassi dierosione per tutti i ampioni si sono attestati essere intorno ai 1,50 µm/min. Come alsolito avviene dopo ogni trattamento, i ampioni sono stati siaquati e risiaquati onaqua e RODACLEAN.In seguito solo il ampione 2 ha ubito il trattamento ol plasma in ultra-alto-vuoto.Prima peró di proedere on il proesso vero e proprio il ampione deve essere ripostoper un erto periodo di tempo nella amera da vuoto, nella quale, tramite l'utilizzo diun sistema di pompe, e tramite il proesso di baking, si arrivano ad ottenere le pressioni



110 CAPITOLO 10. TRATTAMENTIvolute. Durante il baking la pareti della amera da vuoto vengono risaldate; in tal modosi migliora di molto il proesso di degassaggio he avviene nel ampione, permettendo unamaggiore e�ienza di pompaggio. Il proedimento é molto semplie; vengono appliatidegli anelli risaldanti alla �angie della amera da vuoto. Ogni anello é una resistenzahe dissipa verso il sistema una potenza variabile a seonda del diametro, da 150 W peruna CF16 a 1000W per una CF200. L'energia fornita da un alimentatore denominatoUHV ontrol é intorno ai 10 KW di potenza, divisa su tre anali distinti, alimentata daorrente trifase. Ogni anale é ontrollato da un termostato he permette di ontrollare latemperatura, e nel aso fosse neessario, di interrompere l'erogazione di orrente. Grazie atale si sistema di ontrollo il sistema di baking puó essere lasiato aeso durante la notteed i week-end senza ontroindiazioni.Per ottenere le basse pressioni ottimali il sistema di pompaggio é omposto da unaombinazione di riopompe e da pompe turbomoleolari e rotative. Le riopompe hannoil grosso vantaggio di essere molto pulite in quanto prive di parti mobili in omuniazioneon la amera, ed inoltre possiedono alte veloitá di pompaggio. In tal modo quindiviene evitato il problema dell'eventuale ri�usso di olio (bakstreaming), on onseguenteabbattimento dei osti. Per porre in funzione tali pompe, é neessario evauare l'impianto�no al raggiungimento di una pressione inferiore a 10−4 mbar.In aggiunta viene utilizzato un sistema di pompaggio preliminare omposto da unaturbomoleolare innesata a sua volta da una rotativa. É un sistema a seo, quindi privodi ubri�anti, garantendo di onseguenza la massima pulizia. Mediante so�etti, il sistemadi inneso é ollegato sia alla riopompa sia alla amera di ICD (Ion Cleaning Devie), inmodo tale da permettere un pompaggio indipendente in entrambe le zone, e quindi unaonseguente maggiore �essibilitá del sistema.E�ettuati tutti i proedimenti per ottenere il vuoto neessario, si proede on il trat-tamento vero a proprio. Settando una on�gurazione ottimale per i magneti pari a 12 V e1,2 A per il primo e 49 V e 1,8 A per il seondo si ottiene il on�namento migliore del plas-ma. Ponendo poi il generatore in ondizione di erogare 0,1 A di orrente on 0,38 W e unvoltaggio tra 386 e 400 V si ottiene l'inneso del plasma all'interno della amera. In questomodo il plasma inizia l'erosione super�iale del ampione. Dopo un'ora di trattamento iltasso di erosione dei nostri ampioni era pari a 0,28 µm/h.In seguito tutti i ampioni sono stati portati all'universitá di Milano Bioa per subirel'analisi degli spettri delle amissione alfa. In tal modo é possibile stabilire la ontaminazioneresidua. I risultati verranno analizzati suessivamente.10.1.2 Novembre 2009Dall'analisi dei dati dei ampioni prodotti a novembre del 2008 si é reso evidente ilfatto he la ontaminazione presente era dettata dal fatto he la amera da vuoto fossestata ontaminata, e quindi, invee he pulire i pezzi di rame, aveva indotto una ulterioreontaminazione degli stessi. E�ettivamente per la produzione di una torre prototipo, eranostati trattati parti in rame ontenenti per errore fori iehi di dimensione millimetria tale



10.1. PROTOCOLLO CUORE 111da non essere pulibili dai proessi elettrohimii e himii. Una volta quindi introdottinella amera da vuoto, e sottoposti ad ultra-alto-vuoto, hanno degassato e di onseguenzasporato la amera.Per ottenere quindi una sorta di standard on ui onfrontare i ampioni trattati onil plasma atmosferio, aluni pezzi di rame sono stati trattati nuovamente seguendo ilprotoollo CUORE, avendo avuto ura in preedenza di proedere ad una pulizia profondadel sistema da vuoto. In tal aso il ampione prodotto era uno solo, il quale ha seguito iprotoolli stabiliti, subendo quindi un trattamento al tumbler pari a 16 ore, un proessoelettrohimio di 8 ore, superiore ai asi preedenti in quanto il rate di erosione dellasoluzione nuova he si é utilizzata era inferiore a quelle usate in preedenza, un attaohimio ol SUBU ed in�ne il lassio trattamento al plasma in ultra-alto-vuoto della duratadi 1 h. Ovviamente prima e dopo ogni trattamento si é eseguita sempre una sgrassaturatramite siaquo in aqua e RODACLEAN ed ultrasuoni, ed un risiaquo on la solaaqua, sempre usando glu ultrasuoni. I ampioni osí ottenuti sono stati analizzati ed irisultati sono stati messi a onfronto.

Figura 10.2: GRa�o delle ontaminazioni del ampione prodotto a novembre 2008 seguen-do il protoollo CUORE, on amera da vuoto ontaminata, e standard riprodotto anovembre 2009Dal gra�o si puó notare ome la ontaminazione del ampione he non ha subito ilriproessamento ol plasma atmosferio sia molto maggiore, mentre tale ritrattamento hasvolto adeguatamente il ompito della diminuzione della radioattivitá residua.



112 CAPITOLO 10. TRATTAMENTI10.2 Campioni trattati ol plasma atmosferio10.2.1 Sostituzione di aluni passaggi nel protoollo CUORECome prima prova si é pensato di utilizzare il plasma atmosferio, in on�gurazione ditoria semi-metallia, per il trattamento dei ampioni in rame in modo da poter stabilirese la sua appliazione avrebbe potuto sostituire uno dei proessi di pulizia giá ompresi nelprotoollo CUORE. In quest'ottia il proesso he sarebbe piú probabile andare a sostituirerisulterebbe il buratto, in quanto, tra quelli presenti nel protoollo, risulta essere quellomaggiormente sporo, e on la maggior possibilitá di introdurre ontaminazioni ulteriorinei ampioni. Inoltre lo spessore di ampione interessato dal proesso di tumbleraggiorisulta onfrontabile on lo strato di materiale he il plasma andrebbe a trattare. Peravere un onfronto ottimale on i ampioni preedente prodotti sono state svolte diverseprove e diverse on�gurazione di trattamento. Le analizziamo nello spei�o in seguito.É importante tenere a mente he in tutti i proessi he inludevano l'ausilio del plasmaatmosferio é stato utilizzato ome gas arrier l'azoto, in quanto usando la linea interna diaria ompressa non si potevano esludere in maniera univoa eventuali ontaminazioni daolio ed altre impuritá.Tumbler + Plasma AtmosferioIl primo tentativo é stato e�ettuato usando nell'ordine il tumbler ed il plasma atmos-ferio. Il ampione, sempre delle dimensioni solite di 5 × 5 × 0, 3cm3, é stato riposto neltumbler gi� desritto in preedenza. D'ora in poi ogni trattamento di burattatura é sta-to eseguito son i soli onetti di allumina in aqua e RODACLEAN in quanto si é vistohe danneggiano meno la super�ie del ampione, e quindi le ontaminazioni introdottedovrebbero essere onseguentemente minori. Il proesso di burattatura é durato 16 ore.Tale tempistia verrá tenuta �ssa per tutti i seguenti proessi he rihiederanno l'impiegodel tumbler.Una volta eseguito il tumbleraggio si é passati, dopo aver siaquato il ampione onaqua e RODACLEAN in ultrasuoni, ed in seguito in aqua ed ultrasuoni, al trattamentool plasma atmosferio. Per erare di ottenere un trattamento il piú uniforme possibileogni ampione é stato diviso idealmente in quattro zone distinte. Riportiamo di seguitol'immagine he evidenzia la divisione virtuale del pezzo.Ogni zone orrispondeva ad una posizione ben preisa in ui porre il ampione peresse trattato ol plasma. Ovviamente tale divisione riguardava entrambe la faie delampione in esame. Si é quindi posto il pezzo di rame nelle posizioni previste e si éproeduti ol trattamento. Ogni posizione veniva mantenuta per 5 seondi. Di onseguenzail trattamento su entrambe le faie é durato nel omplesso 40 seondi.In seguito il ampione é stato riposto in un sahetto di plastia spei�o per CUOREed é stato posto sottovuoto. É stato in seguito portato all'universitá di Milano Bioaove varrá misurato in futuro.



10.2. CAMPIONI TRATTATI COL PLASMA ATMOSFERICO 113

Figura 10.3: Figura he rappresenta la divisione ideale in quattro zone delle piastrinetrattate



114 CAPITOLO 10. TRATTAMENTIAttao Chimio + Plasma AtmosferioIl seondo ampione prodotto é stato trattato prima on il SUBU e suessivamente onil plasma atmosferio. Obbiettivo �nale sará qeullo di porre a onfronto tutti i ampioniprodotti ol plasma atmosferio in modo da avere un panoramia ompleta ed e�ettivasulle apaitá di rimozione dei ontaminanti da parte del plasma atmosferio e dei varipassaggi intermedi. In questo aso si é seguito il solito protoollo di siaquo e risiaquoin ultrasuoni, per poi passare al trattamento himio. Il pezzo di rame é stato posto insoluzione SUBU per 5 minuti e poi é stato passivato per altri 5 minuti. In seguito, dopoun altro passaggio di siaquo e risiaquo, lo si trattato ol plasma atmosferio.É stata eseguita la solita divisione ideale, ed anhe in questo aso ogni porzione diampione é stato trattato per 5 seondi. In seguito il ampione é stato riposto in apposi-ti sahetti di plastia utilizzati per CUORE, e dopo avervi pratiato un leggero vuotoatto ad evitare ontaminazioni ulteriori, é stato portato a Milano per la misura dellaontaminazione residua.I dati ottenuti analizzando il suo spettro all'universitá di Milano Bioa verrannomessi a onfronto on i dati ottenutti dall'analisi dei ampioni prodotti in preedenza, ehe avevo subito un trattamento stoppato al SUBU.Tumbler + Attao Chimio + Plasma AtmosferioIl suessivo ampione prodotto é stato pensato ome onfronto on il ampione n◦1 prodotto a novembre 2009 e del quale si é disusso preedentemente. Il trattamento diburattatura é stato il medesimo trattato in preedenza. Anhe in questo aso la tempistia éstata di 16 h nel omplesso. Come al solito prima di proede é stata e�ettuata la proeduradi sgrassaggio on gli ultrasuoni in soluzione di aqua e RODACLEAN, e suessivamentein aqua ed ultrasuoni.Dopo il proesso di burattatura il ampione é stato sottoposto ad un attao himio.La soluzione in ui é stato posto il ampione é detta SUBU, e la sua omposizione rimaneun segreto industriale. Il tempo e�ettivo di trattamento é stato di 5 minuti per la parte ditrattamento piú altri 5 minuti per proedere alla passivazione della super�ie pulita. Lapassivazione onsiste nel riporre il ampione in una soluzione di aido sulfammio e aqua inproporzione di 20 g/litro. Dopo di he il ampione ha subito anora il lavaggio super�ialehe abbiamo utilizzato tra ogni di�erente trattamento; dopo quindi aver siaquato il pezzoin una soluzione di aqua e RODACLEAN on l'ausilio degli ultrasuoni per 5 minuti, edopo averlo risiaquato per altri 10 minuti on la sola aqua e ultrasuoni, si é passati altrattamento ol plasma atmosferio.Come nel aso preedente il ampione é stato diviso idealmente in quattro zone distinteal �ne di garantire una maggiore uniformitá di trattamento. Anhe in questo aso il tempodi proesso per ogni singola posizione é stato deiso essere di 5 seondi. In tal modoil trattamento omplessivo di entrambe la fae é durato, ome nel aso preedente, 40seondi.



10.3. PROVE PER EVIDENZIARE LA RICONTAMINAZIONE 115Plasma AtmosferioIn ultimo, per quanto riguarda ampioni nuovi, é stato trattato un ampione sotto-ponendolo al solo trattamento ol plasma atmosferio. La proedura é stata la stessamostrata in preedenza. L'esame dello spettro verrá ondotta in seguito per avere unastima di massima della apaitá di riduzione dei ontaminanti da parte del solo plasmaatmosferio.Di seguito riporto una tabella he riapitola tutti i ampioni trattati e ed i proessieseguiti.Campione Situazione Iniziale Trattamento RisultatiT + PA Nessun Trattamento Buratto + PA(40 se) In fase di misuraC + PA Nessun Trattamento SUBU + PA(40 se) Misure ompatibili olsolo trattamento SUBU mafondo tra 3-5.35 MeV + altoT + C +PA Nessun Trattamento Buratto +SUBU +PA(40se)PA Nessun Trattamento PA (40 se) In fase di misuraCUORE Trattamento CUORE PA (40 se) Misure ompatibili(ontaminato) ol CUORE pulitoSUBU T + E + C PA (40 se) Misure omfrontabili on(riont.) il tratt. preedenteTabella 10.2: Tabella riassuntiva dei trattamenti e dei ampioni prodotti10.3 Prove per evidenziare la riontaminazione10.3.1 Campione n◦4 ritrattato ol Plasma AtmosferioIn modo da ottenere un valido onfronto delle possibilitá e�ettive del trattamento olplasma atmsferio in aggiunta al protoollo CUORE, si é pensato di ritrattare il ampione
n◦4 prodotto a novembre 2008 appliandogli il solo plasma atmosferio. Dal onfronto deirisultati si spera di avere una onferma delle possibilitá intrinsehe nel trattamento olplasma atmosferio.Dagli spettri sopra riportati risulta abbastanza evidenta ome la ontaminazione totaledei ampioni non sembra essere alterata dal suessivo trattamento ol plasma atmosferio.In tal senso si puó quindi evinere he tale trattamento siuramente non introdue una on-taminazione aggiuntiva. Risulta altresí hiaro, peró, he non é stato raggiunto un miglio-ramento nella ontaminazione. Si puó quindi riassumere da questo dato preliminare he seil ampione risulta pulito prima del trattamento in plasma atmosferio, tale trattamento,per le tempistihe utilizzate, non introdue né miglioramenti né peggioramenti.
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Figura 10.4: Confronto tra gli spettri, prima dei 5300 keV, del ampione prodotto a novem-bre 2009 (linea verde) e quello dello stesso ampione ritrattato ol plasma atmosferio adagosto 2009 (linea tratteggiata)
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Figura 10.5: Confronto tra gli spettri, dopo i 5300 keV, del ampione prodotto a novembre2009 (linea verde) e quello dello stesso ampione ritrattato ol plasma atmosferio ad agosto2009 (linea tratteggiata)



118 CAPITOLO 10. TRATTAMENTI10.3.2 Protoollo CUORE on in aggiunta il Plasma Atmosferio

Figura 10.6: Confronto tra gli spettri, prima dei 5300 keV, del ampione prodotto a novem-bre 2009 ol protoollo CUORE (linea rossa sura), quello dello stesso ampione ritrattatool plasma atmosferio ad agosto 2009 (linea tratteggiata rossa hiaro) e quello di unampione ritrattato ol protoollo CUORE a settembre (linea verde)Dato il problema he si aveva avuto durante la produzione dei ampioni durante lasessione di novembre 2008, si é pensato di ritrattarli utilizzando il plasma atmosferio; intal modo un'eventuale riontaminazione dovuta ad uno stoaggio troppo lungo potrebbeessere rimossa on un leggero trattamento super�iale. Inoltre, visto he in partiolare ilampione he aveva subito tutto il protoollo di pulizia deiso per CUORE aveva risentitodella ontaminazione introdotta dalla amera da vuoto del plasma in ultra-alto-vuoto, sipotrebbe avere un'ottima informazione sulla potenza di deontaminazione del trattamentool plasma atmosferio.É stato quindi preso il ampione n◦ 2, he aveva appunto subito tutto il protoolloCUORE, ed é stato sottoposto al solito trattamento ol plasma atmosferio he usavaome gas arrier l'azoto, ioé 40 se di trattamento in totale.Dai gra�i si evine hiaramente he il proesso del plasma atmosferio é stato apae dirimuovere la ontaminazione in eesso provoata dalle impuritá presenti nella amera davuoto del plasma in ultra-alto-vuoto. Inoltre tale ampione é onfrontabile on lo standardprodotto ol protoollo CUORE a settembre, quando ioé la amera da vuoto era statapulita.



10.3. PROVE PER EVIDENZIARE LA RICONTAMINAZIONE 119

Figura 10.7: Confronto tra gli spettri, dopo i 5300 keV, del ampione prodotto a novembre2009 ol protoollo CUORE (linea rossa sura), quello dello stesso ampione ritrattato olplasma atmosferio ad agosto 2009 (linea tratteggiata rossa hiaro) e quello di un ampioneritrattato ol protoollo CUORE a settembre (linea verde)



120 CAPITOLO 10. TRATTAMENTIRiporto di seguito il gra�o delle attivitá di tale ampione onfrontate on un proessodi pulizia T + E svolto in preedenza e on una misura del fondo.
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Figura 10.8: Confronto tra le attivitá residue del ampione ritrattato ol plasmaatmosferio dopo il protoollo CUORE, un ampione T + E ed una misura del fondoSi nota ome, hiaramente, il trattamento T + E é il piú sporo, mentre il ritrattamentool plasma atmosferio del ampione ontaminato proessato ol protoollo CUORE, riesaa farlo rientrare nei valori del fondo.10.4 ConlusioniIn onlusione si puó dire he il proesso di pulizia on annesso il trattamento olplasma atmosferio ha dato i risultati sperati. Sembra infatti he almeneno in primaapprossimazione, le ontaminazioni degli elementi di interesse vengano ridotte. Risultanoessere infatti onfrontabili on tutte le misure di bassa radioattivitá svolte in preedenza.Una ulteriore indagine approfondita sulle aratteristihe dei plasmi atmosferii potrebbeportare ad un miglioramento di tale proesso, ed eventualmente ad una implementazionedel protoollo giá esistente per CUORE, o addirittura alla sostituzione di uno dei passaggi�no ad adesso utilizzati. Inoltre l'utilitá di avere una toria al plasma pronta per poter



10.4. CONCLUSIONI 121eventualmente ritrattare ampioni riontaminati potrebbe essere omoda per una riduzionein loo delle ontaminazioni residue.
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Capitolo 11Sviluppi Futuri
11.1 Ottimizzazione della strutturaI risultati ottenuti on la on�gurazione in semi-metalli torh sono stati soddisfaenti.Sono infatti state notate le enormi possibilitá di appliazione in numerose tenihe moltodisparate tra loro. Risulta omunque evidente he un'ulteriore miglioramento é possibile.Per quanto riguarda la on�gurazione raggiunta si potrebbero dividere le migliorie in duegrandi lassi

• Ottimizzazione della sorgente
• Studio dei di�erenti gas arrier on relative di�erenze tra i plasmi prodotti11.1.1 Ottimizzazione della sorgenteSiuramente questa parte potrebbe essere quella he garantise i maggiori miglioramen-ti. Infatti studiando maggiormente le varie geometrie, soprattutto quelle delle varie guided'onda possibili, si potrebbero ottenere ampi molto piú intensi e quindi �amma maggior-mente stabile e sempre meno �lamentosa. Inoltre ambiando le geometrie on oulatezzae dopo aurate simulazioni, si potrebbe addirittura pensare di reare un guida, he gra-zie all'inrementazione del ampo ed alla moltipliazione del massimo potrebbe portare adavere la possibilitá di innesare una serie di �amme al plasma invee he una soltanto omenel nostro aso. In questo aso sarebbe molto utile avere piú di una �amma, soprattuttonel aso in ui si dovessero trattare una serie di ampioni sempre nello stesso modo e ongli stessi tempi di trattamento, ome d'altronde é aaduto durante questo lavoro di tesi.11.1.2 Studio di di�erenti gas arrierUn altro importante fattore di sviluppo potrebbe essere lo studio riguardante le varieappliazioni di di�erenti gas arrier. Infatti in questo lavoro di tesi il plasma é stato reatoprevalentemente on l'utilizzo di N2 ultrapuro, ma sono state provate on�gurazioni in uiveniva usata anhe l'aria ompressa. L'unio problema in questo aso era l'ignoto grado diimpuritá presente nella linea interna del sistema dei Laboratori Nazionali di Legnaro. Se123



124 CAPITOLO 11. SVILUPPI FUTURIperó, magari tramite l'impiego di opportuni �ltri, si riusisse a migliorare il grado di puliziadell'aria, l'impiego di questo gas sarebbe ottimale in quanto abbassarebbe ulteriormente iosti di produzione.Inoltre le aratteristihe piú importanti di un plasma riguardano la densitá di speieattive, e soprattutto la loro apaitá reattiva. In questo aso l'aria ompressa garantirebbeun ottimo valore di densitá per le speie O+ e O++, he dalla letteratura presente sembranoessere quelle maggiormente utili nei trattamenti di ething e di pulizia super�iale.Altrimenti si posso pensare altri modi per inrementare tali speie. In questo aso sipotrebbe utilizzare un getto di aqua ionizzata direttamente nella �amma di plasma. Inparte questa on�gurazione é giá stata provata durante lo sviluppo di questa sorgente alplasma. I risultati peró non sono stati elatanti ed un'ulteriore ottimizzazione sarebbeneessaria. Durante le prove infatti, l'aqua si ondensava sulle pareti del tubo, non per-mettendo quindi l'inremento delle speie voluto. Dallo studio della letteratura si é apitohe per poter ottenere il risultato voluto in questa on�gurazione si doveva portare l'aquaad almeno 150◦. Questo sviluppo potrebbe essere quindi oggetto di indagini future. Al-ternativamente si potrebbe pensare ad un sistema nel quale una omponente assimilabileal nostro aerografo fosse implementabile direttamente all'interno del tubo ontenente ilplasma, e nello spei�o nella porzione di spazio in ui il plasma viene innesato, in mo-do da ottenere direttamente un getto di aqua vaporizzata dentro la �amma. In questoaso sarebbero neessarie numerose simulazioni soprattutto per lo studio delle omplesseri�essioni delle onde elettromagnetihe he verrebbero a reare all'interno delle guide.Inoltre anhe lo studio di altri gas arrier potrebbe portare a grandi sviluppi ed inter-essanti soluzioni. Infatti se l'obbiettivo fosse aumentare le speie O+ e O++ si potrebbepensare ad arrihire direttamente il gas da ionizzare on un quantitá variabile di O2.In tal aso quindi si otterrebbe il risultato voluto, anhe se tale sistema omporterebbeun maggiore ontrollo data la periolosa attitudine dell'ossigeno a prendere fuoo moltofailmente.Un altro tipo di gas arrier molto promettente per il trattamento super�iale é il CCl4,in quanto adatto per il trattamento di pezzi in rame. Infatti data la sua elevata reattivitál'impiego di tale gas potrebbe portare a trattamenti molto piú e�ai soprattutto perquanto riguarda i trattamenti di ething. Purtroppo data la sua elevata periolositá diinquinamento dell'ambiente e il suo alto grado tossio per gli uomini e gli animali, il suoimpiego rihiederebbe un ulteriore studio dei sistemi di siurezza per i lavoratori. Inoltre lasua deomposizione termia in presenza di ossigeno e aqua puó dare origine a gas tossiiquali l'aido �uoridrio ed il monossido di arbonio.Per quanto riguarda invee l'ottimizzazione dei fattori pratii di produzione del plasma,quali la failitá di inneso ed altri, si potrebbe pensare di aggiungere al gas arrier undeterminata perentuale di elio. Infatti da dati sperimentali risulta abbastanza evidentehe un plasma omposto da solo elio ha molto piú failitá di inneso rispetto per esempio aduna �amma reata on argon e azoto. In tal aso si pensa he l'aggiunta di elio potrebbeaiutare nella fase di inneso, permettendo forse di rimuovere il meanismo di inneso



11.2. STUDIO APPROFONDITO DEI CAMPIONI 125manuale he é stato neessario usare durante questo lavoro di tesi.11.2 Studio approfondito dei ampioniUn ulteriore implementazione di questo lavoro di tesi sará siuramente l'inrementodella statistia dei trattamenti. Infatti L'ulteriore produzione di altri ampioni porterebbea prove piú erte sulle e�ettive possibilitá di sviluppo ed impiego dei plasmi atmosferii neitrattamenti super�iali di materiali metallii. Inoltre per avere maggiori prove sull'e�ettivaapaitá di ridurre le ontaminazioni, siano esse super�iali e di bulk, si potrebbero provareulteriorio di�erenti tempistihe di trattamento, in modo da poter riavare un andamentoerto dei gradi di deontaminazione dei ampioni in relazione ai tempi di esposizione.11.3 Riopertura del rameDa esperimenti eseguiti in preedenza sembra he uno strato di polietilene depositatosopra ampioni di rame possa fungere da strato protettivo per i rivelatori dai raggi alfaprovenienti dall'interno dei ampioni.Varie sono le diverse tipologie di rioprimenti he é possibile realizzare. Al variare delleonentrazioni di atomi di idrogeno e di atomi di arbonio ibridizzato si posso ottenrerisultati ompletamente diversi.Se le supposizioni sull'e�etto protettivo di questo tipo di layer dovessero essere onfer-mate si dovrebbe svolgere un attento lavoro di studio e di valutazione degli e�ettivi vantaggie svantaggi he potrebbero omportare. In aluni asi si potrebbero ottenere vantaggi ditipo eonomio e per quanto riguarda la possibile riontaminazione dei ampioni.Un'altra grande possibilitá di indagine é rappresentata dallo studio sugli e�etti eventualihe una leggera ossidazione sulla super�ie del ampione potrebbe portate. Si é infatti giáparlato della forte reattivitá intrinsea in un ampione di materiale metallio ultra-pulito.In tal aso si potrebbe mettere a onfronto lo stiking fator dei ampioni appena trattatiol proesso CUORE on pezzi in ui oltre al proesso CUORE é stato eseguito un rientroin leggera atmosfera di ossigeno o azoto, on il �ne di produrre un leggero strato ossidatoo nitrato on la �nalitá di proteggere il ampione da eventuali ulteriori ontaminazioni.11.4 Problema della riontamizioneDurante la produzione dei pezzi neessari lla ostruzione della struttura dell'esperi-mento CUORE i si é resi onto he dovendone produrre in quantitá onsiderevole, lamaggior parte di essi avrebbe dovuto stazionare per diversi periodi in sahetti di plastia.Di onseguenza si é pensato he tale stoaggio avrebbe potuto introdurre una ulterioreriontaminazione. In tal aso l'appliazione di un trattamento ol plasma atmosferiopotrebbe essere molto vantaggioso.



126 CAPITOLO 11. SVILUPPI FUTURIInfatti il plasma atmosferio non rihiede tempi di trattamenti troppo lunghi, e l'utilizzodi esso, sui ampioni, poo prima della fase di montaggio potrebbero garantire una pulizia�nale abile a rimuovere la possibile riontaminazione. In questa ottia dovranno essereondotti esperimenti in futuro al �ne di studiare questa possibile ulteriore appliazione. Inpartiolare dovranno essere approfonditi gli studi per quanto riguarda i tempi di esposizionedei ampioni alla �amma di plasma. In partiolare per tempi superiori ai 40 seondi totalio per tempi bravissimi; bisogna tenere a mente peró he tempistihe troppo lunghe ditrattamento potrebbere indurre sulle super�i forti ossidazioni; in tal aso sarebbe utileapire quale sia il punto di equilibrio tra bene�i e svantaggi.
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