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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Erzeugung eines Plasmas im
Wesentlichen bei oder iber atmospharischem Druck unter Benutzung von Mikrowellenenergie.

[0002] Die Benutzung von durch Mikrowellen generiertem Plasma hat ein breites Anwendungsfeld in der Syn-
these neuer Materialien und in der Material-Oberflachentechnik gefunden. Beispielsweise offenbaren die
US-A-4897285, US-A-4664937 und US-A-4893584 Verfahren zum Abscheiden von Schichten oder Beschich-
tungen auf ein Substrat unter Benutzung eines durch Mikrowellen generierten Plasmas. Allerdings wird das
durch Mikrowellen generierte Plasma im Stand der Technik mittels komplizierter Apparaturen erzeugt, die ein
Mikrowellenfeld hoher Intensitat und eine Umgebung niedrigen Drucks fir das Plasma bendétigen. Die Notwen-
digkeit fir eine derartig komplizierte Apparatur und das Erfordernis der Benutzung von Vakuumtechniken ha-
ben zu hohen Investitionskosten bei Mikrowellenverfahren gefihrt.

[0003] Eine Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung ist in EP-A-0435591 offenbart, bei der ein Methangas zur Um-
wandlung in Acetylen, Ethylen und Wasserstoff in einem Mikrowellenfeld aufgenommen ist. Elektrisch leitende
langliche Partikel sind im Feld platziert und verbleiben dort, um als Plasma-Initiatoren und Katalysatoren fir
die Reaktion zu fungieren. Diese Anordnung hat den Nachteil, dass die Initiatoren wahrend der Reaktion ver-
schmutzt werden und, wie in EP-A-0436363 offenbart, eine Regeneration bendtigen.

[0004] Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine einfachere und kostenginstigere Mikrowel-
len-Plasma-Vorrichtung und ein Verfahren zum Erzeugen eines Plasmas unter Benutzung von Mikrowellene-
nergie bereitzustellen, das keine Aufrechterhaltung eines niedrigen Drucks im Behalter und keine Benutzung
derartiger Katalysatoren bendtigt, um ein Plasma im Wesentlichen bei oder Gber atmosphéarischem Druck zu
erhalten.

[0005] EP-A-0325227 offenbart ein Verfahren zum Erwarmen einer Quarzglasréhre unter Benutzung von Mi-
krowellen. Die Réhre wird durch einen Mikrowellen-Bestrahlungsbereich gefihrt. Um die Réhre auf eine Tem-
peratur zu bringen, bei der die Réhre selbst gut Mikrowellen absorbiert, wird ein Plasma gezindet und bei at-
mospharischem Druck innerhalb der Réhre in dem Mikrowellen-Bestrahlungsbereich aufrecht erhalten. Diese
Anordnung hat nicht zur Aufgabe, ein grof3es Plasmavolumen zu erhalten. Im Plasma erhitztes Gas kann sich
frei entlang der Lange der Rohre ausbreiten, aber der Plasmabereich selbst ist auf den Bereich hoher Mikro-
wellenenergie beschrankt, durch die von der Mikrowellen-Bestrahlungsquelle, die entweder eine Quelle fur ste-
hende Wellen oder ein Hohlraum-Resonator ist, erzeugte stehende Welle. Bei Benutzung dieser Quellen ist
das generierte Plasma ortsfest durch die stehende Welle, durch die es generiert wird.

[0006] US-A-5205912 offenbart die Umwandlung von Methan unter Benutzung von gepulster Mikrowellen-
strahlung in einem aus einem Wellenleiter hergestellten Reaktor. Plasma-Initiatoren sind im Wellenleiter vor-
gesehen, um das Plasma wahrend der Mikrowellenstrahlungs-Pulse zu ziinden und aufrecht zu erhalten, aber
die gepulste Mikrowellenquelle ziindet das Plasma fiir jeden Puls erneut am Initiator, wodurch die Bildung und
Aufrechterhaltung eines Plasmas, das vom Initiator getrennt werden kann, und damit frei schwebt, verhindert
wird. Wahrend der Plasma-Initiator durch Gasstromung in Bewegung sein kann, kann er jedoch nicht aus der
Mikrowellen-Bestrahlung entfernt werden, und daher kann das Plasma nicht vom Initiator abgetrennt werden.

[0007] Die vorliegende Erfindung stellt eine Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung zum Erzeugen eines Plasmas
bei oder Uber atmosphéarischem Druck bereit, umfassend einen Behalter zum Aufnehmen von Gas bei oder
Uber atmospharischem Druck und zum Aufnehmen eines Plasmas, sobald es in dem Gas geziindet ist, eine
Einrichtung zum Strahlen von Mikrowellenenergie in den Behalter, um darin ein Plasma zu erzeugen, und eine
Einrichtung zum Ziinden des Plasmas;

dadurch gekennzeichnet, dass der Behalter derart geformt ist, dass die Wande des Behalters das Material des
Plasmas koérperlich begrenzen, damit es in einem sich oben im Behalter befindenden, von der Ziindeinrichtung
freien Volumen schwebt, sobald es geziindet ist, und dass die Einrichtung zum Strahlen von Mikrowellenener-
gie eine Leistungs-Steuer/Regeleinrichtung zum Steuern/Regeln des Leistungspegels der Mikrowellenenergie
enthalt, damit diese ausreicht, das Plasmavolumen, sobald es geziindet ist, durch direkte Absorption von Mi-
krowellenenergie durch das im Volumen begrenzte Plasma, zu erhalten.

[0008] Der hier benutzte Ausdruck ,bei oder ber atmospharischem Druck" soll dabei so verstanden werden,

dass er Dricke einschlief3t, die im Wesentlichen bei oder hinreichend nahe an atmospharischem Druck sind,
so dass es fir den Fachmann eindeutig ist, dass derartige Driicke das gewtinschte Ergebnis erreichen wiirden.
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[0009] Die vorliegende Erfindung stellt ferner ein Verfahren zur Herstellung eines Plasmas im Wesentlichen
bei oder Gber atmospharischem Druck unter Verwendung von Mikrowellenenergie bereit, wobei das Verfahren
die Schritte umfasst, dass Mikrowellenenergie in einen Behalter, der ein Gas enthalt, gestrahlt wird, um ein
Plasma darin zu ziinden; dass die Wande des Behalters dazu verwendet werden, das Material des Plasmas
kodrperlich zu begrenzen, damit es in einem sich im oberen Teil des Behalters befindlichen Volumen schwebt,
sobald das Plasma gezlindet ist; dass weitere Mikrowellenenergie in den Behalter gestrahlt wird, um das Plas-
ma zu erhalten, wobei die Strahlung der weiteren Mikrowellenenergie gesteuert/geregelt wird zum Steuern/Re-
geln des Leistungspegels der Mikrowellenenergie, damit diese ausreicht, das Plasmavolumen, sobald es ge-
zundet ist, durch direkte Absorption von Mikrowellenenergie durch das im Volumen begrenzte Plasma, zu er-
halten.

[0010] Die vorliegende Erfindung ist dadurch in der Lage, ein Plasma bei oder Uber atmospharischem Druck
zu erhalten, nachdem es gezuindet wurde, indem das Plasma in einem Volumen begrenzt wird und die Zufuhr
von Mikrowellenenergie zum Plasma gesteuert/geregelt wird. Um das Plasma zu erhalten, ist es erforderlich,
die Mikrowellenenergiedichte hoch genug zu halten, damit das Plasma aufrecht erhalten wird. Deshalb kann
die Mikrowellenenergie nicht auf eine solche Art gepulst sein, bei der die Mikrowellenenergie lang genug aus-
geschaltet ist, so dass das Plasma erléscht, weil dies die erneute Ziindung des Plasmas notwendig machen
wirde. Das Plasma wird daher vorzugsweise durch die kontinuierliche Zufuhr von Mikrowellenenergie erhal-
ten, obwonhl die zugefiihrte Mikrowellenenergie auch gepulst sein kann, solange der ausgeschaltete Anteil des
Arbeitszyklus nicht zu lang ist.

[0011] Um eine Anordnung zur kontinuierlichen Einleitung von Gas in das Mikrowellenplasma bereitzustellen,
umfasst die Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung vorzugsweise eine Einlasseinrichtung zum Einflihren des Gases
in den Behalter und eine Auslasseinrichtung zum Entfernen von Abgas aus dem Behalter.

[0012] Der Behalter ist vorzugsweise im Wesentlichen kugelférmig und aus einem feuerfesten Material gebil-
det. Das Material ist zweckmaRigerweise ein dielektrisches nicht-leitendes Material. ZweckmaRigerweise kann
der Behalter aus Quarz gebildet sein.

[0013] Bei einer Ausflihrungsform kann der Behalter in einem Mikrowellenresonator oder -wellenleiter enthal-
ten sein. Bei einer alternativen Ausfuhrungsform kann der Behalter aus den Wéanden eines Mikrowellenreso-
nators oder -wellenleiters gebildet sein.

[0014] Gemal einer Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung kann die Ziindung des Plasmas durch eine
elektrisch leitende, im Behalter vorgesehene Elektrodeneinrichtung erreicht werden, die zum Konzentrieren
des Mikrowellenfelds geeignet ist, um eine ausreichende Mikrowellenfeldstarke zum Ziinden eines Plasmas
bereitzustellen. Die Elektrodeneinrichtung ist dafiir eingerichtet, dass sie vom Plasma getrennt werden kann,
sobald das Plasma geziindet worden ist.

[0015] Vorzugsweise ist die Elektrodeneinrichtung dafiir eingerichtet, dass sie aus dem Behalter entfernt wer-
den kann, sobald ein Plasma geziindet worden ist. Dadurch wird der Initiator aus dem Mikrowellenfeld entfernt
und interferiert nicht mit dem Plasma, das ohne die Anwesenheit des Initiators erhalten wird. Die Entfernung
der Elektrodeneinrichtung ist wiinschenswert, da dies eine Verzerrung des Mikrowellenfelds verhindert und so
ein stabileres Plasma erzeugt wird.

[0016] Bei einer alternativen Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung ist die Elektrodeneinrichtung in ei-
nem unteren Teil des Behalters angeordnet, und der Behalter ist derart geformt, dass, sobald das Plasma ge-
ziindet ist, es nach oben weg von der Elektrodeneinrichtung schwebt. Dadurch wechselwirkt die Elektroden-
einrichtung nicht mit dem Plasma wahrend der Aufrechterhaltung des Plasmas nach der Ziindung und daher
wird die Elektrodeneinrichtung nicht fir lAngere Zeit der aggressiven Umgebung des Plasmas ausgesetzt.

[0017] Die Elektrodeneinrichtung umfasst vorzugsweise ein langliches Bauteil, das eine sich in den Behalter
erstreckende scharfe Spitze aufweist.

[0018] Gemal einer Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung kann die Elektrodeneinrichtung dafiir ge-
eignet sein, dass sie durch das Plasma wahrend der Ziindung des Plasmas verdampft wird, wodurch wahrend
der Aufrechterhaltung des Plasmas kein Initiator im Behalter zurlckbleibt.

[0019] Die Elektrodeneinrichtung kann zweckmaRigerweise aus irgendeinem elektrisch leitenden Material
wie Kohlenstoff, Kohlenstofftasern oder einem Metall gebildet sein. Die Benutzung von Kohlenstoff als einem
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Material fur die Elektrodeneinrichtung ist vorteilhaft, da die Verdampfung der Kohlenstoff-Elektrode durch das
Plasma wahrend der Ziindung Kohlendioxid erzeugt, im Gegensatz zu einer Metall-Elektrode, die beim Ver-
dampfen eine Metallbeschichtung im Behalter erzeugen wiirde. Diese besondere Beschichtung kann uner-
winscht sein, da sie mit dem Mikrowellenfeld im Behalter interferiert.

[0020] Gemal einer weiteren Ausfliihrungsform der vorliegenden Erfindung kann die Ziindung des Plasmas
unter Benutzung einer Vakuumeinrichtung erreicht werden, um den Druck im Behalter zu senken, bis ein Druck
im Behalter erreicht ist, bei dem ein Plasma durch die Strahlung von Mikrowellenenergie in den Behélter spon-
tan gezindet werden kann. Sobald das Plasma geziindet ist, erhdht eine Druckbeaufschlagungsvorrichtung
den Druck im Behalter graduell, bis der Druck im Behalter bei oder Gber atmospharischem Druck ist. Wahrend
des graduellen Erhéhens des Drucks im Behalter wird das Plasma in einen oberen Bereich des Behalters kom-
primiert. Der Behalter begrenzt das Plasma und es wird durch diese Begrenzung und durch die Steuerung/Re-
gelung des Leistungspegels der Mikrowellenenergie aufrecht erhalten.

[0021] Ausflhrungsformen der vorliegenden Erfindung werden im Folgenden mit Bezug auf die beigefligten
Zeichnungen beschrieben, wobei:

[0022] Fig. 1 eine schematische Darstellung einer Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung gemaf einer Ausfih-
rungsform der vorliegenden Erfindung ist; und

[0023] Fig. 2 eine schematische Darstellung einer Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung gemaf einer weiteren
Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung ist.

[0024] In Fig. 1 umfasst die Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung eine Mikrowellenquelle 1, die durch einen Wel-
lenleiter 2 mit einem Mikrowellenresonator 3 gekoppelt ist. Innerhalb des Mikrowellenresonators 3 ist ein
Quarzbehalter 4 vorgesehen. Der Quarzbehalter 4 ist mit einem Gaseinlass 7 versehen, durch den Gas in den
Quarzbehalter 4 eingebracht wird. Der Quarzbehalter 4 ist ferner mit einem Abgasanschluss 5 zum Entfernen
der Abgase aus dem Quarzbehalter 4 versehen. Der Quarzbehalter 4 ist weiterhin mit einem Zindungsan-
schluss 8 versehen, durch den eine Elektrode 9 eingefiihrt und entfernt werden kann.

[0025] Die Elektrode 9 ist ein langliches Bauteil, das eine Spitze aufweist, die ein scharfes Ende bildet. Die
Elektrode 9 ist aus einem elektrisch leitenden Material gebildet. Kohlenstoff in der Form von Kohlenstofffasern
hat sich als ein geeignetes Elektrodenmaterial erwiesen, da, sobald ein Plasma in dem Behalter geziindet wor-
den ist, eine Verdampfung der Kohlenstoffelektrode zu einer Erzeugung von Kohlendioxid fiihrt, welches das
Mikrowellenfeld im Quarzbehalter 4 nicht beeinflusst.

[0026] Im Folgenden wird der Betrieb der in Fig. 1 dargestellten Vorrichtung beschrieben.

[0027] Das Gas, welches das Medium flir das Plasma bilden soll, wird durch den Gaseinlass 7 in den Quarz-
behalter 4 eingebracht. Die Elektrode 9 wird in den Quarzbehalter 4 eingefuhrt und die Mikrowellenquelle 1
wird eingeschaltet, um ein Mikrowellenfeld im Quarzbehélter 4 zu erzeugen. Das Vorhandensein der Elektrode
9 im Quarzbehalter 4 fihrt zu einer erhdhten Mikrowellenfeldstarke an einem an die Spitze der Elektrode 9 an-
grenzenden Ort. Sobald die Mikrowellenfeldstarke in diesem Bereich ausreichend hoch ist, beginnt eine Ent-
ladung, die umgebende Atmosphare zu ionisieren. Dann wird eine Plasmakugel 6 gebildet und schwebt in den
oberen Bereich des Quarzbehalters 4. Nachdem sie das Plasma geziindet hat, kann die Elektrode 9 dann aus
dem Quarzbehalter 4 entfernt werden. Die GroRe der Plasmaumgebung 6 im Quarzbehalter 4 kann durch
Steuerung/Regelung des Leistungspegels der Mikrowellenquelle 1 gesteuert/geregelt werden.

[0028] Wenn die Leistung der Mikrowellenquelle 1 erhdht wird, nimmt die GrélRe der Plasmaumgebung 6 zu.
Wenn die Leistung der Mikrowellenquelle 1 verringert wird, nimmt die Gré3e der Plasmaumgebung 6 ab und
wenn sie zu weit abnimmt, wird das Plasma verléschen, sobald die aus den Mikrowellen absorbierte Energie-
dichte zu niedrig ist.

[0029] Das durch den Gaseinlass 7 in den Quarzbehalter 4 eingebrachte Gas wird bei oder iber atmospha-
rischem Druck bereitgestellt und dies treibt die Plasmaumgebung 6 an. Gase, die im Plasma reagiert haben,
werden dann vom Quarzbehalter 4 Gber den Abgasanschluss 5 entfernt.

[0030] Die zur Erzeugung der Plasmaumgebung 6 Ublicherweise bendtigte Mikrowellenleistung betragt 600
W bis 2 kW. Die Plasmatemperatur kann mehrere hundert Grad Celsius betragen.
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[0031] In Anbetracht der hohen Temperaturen, die vom Plasma im Behalter erreicht werden, sind die Wande
des Behalters aus einem feuerfesten Material hergestellt, das in der dargestellten Ausfliihrungsform Quarz ist.

[0032] Die Bereitstellung des Quarzbehélters 4 innerhalb des Mikrowellenresonators 3 ist die bevorzugte
Ausfuhrungsform, da dies die Plasmaumgebung 6 innerhalb des zentralen Teils des Mikrowellenresonators 3
bereitstellt.

[0033] Bei einer alternativen Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung kénnte der Mikrowellenresonator
3 den Behalter, der die Plasmaumgebung 6 enthalt, umfassen. Bei einer derartigen Anordnung mussen die
Wande des Mikrowellenresonators aus einem feuerfesten Material gebildet sein.

[0034] Die vorliegende Erfindung kann einfach zur Behandlung von groRen Volumen gasférmiger Emissio-
nen, die niedrige Anteile von schadlichen Stoffen enthalten, angewandt werden. Zum Beispiel:
1) Fliichtige organische Verbindungen, die Gase enthalten, kdnnen behandelt werden. Dies sind Abfallma-
terialien aus der chemischen Industrie, der Abfallverwertung, aus GielRereien, von Farbzerstdubungen und
von der Lésungsmittel verwendenden industriellen Reinigung.
2) Verbrennungsgasemissionen, die NOx und SOx enthalten, kénnen behandelt werden.
3) Gase kdnnen behandelt werden, um unangenehme Gerliche zu entfernen.
4) Reinigung von Oberflachen.
5) Beschichtung von Oberflachen.
6) Erzeugung von Ozon.

[0035] Konventionelle Verbrennungstechnologien zerstéren niedrige Konzentrationen schadlicher Stoffe
nicht wirksam in einem gro3en Gasvolumen, da selbsterhaltende Verbrennung schwierig ist. Die zusatzlichen
Treibstoffkosten, um dies zu erreichen, kdnnen unerschwinglich teuer sein.

[0036] Zerstorung von schadlichen Stoffen kann bewirkt werden, wenn diese gasférmigen Emissionen vor der
endgultigen Abgabe durch die oben beschriebene Plasmaumgebung geleitet werden. Weil die Einrichtung bei
atmospharischem Druck betrieben werden kann, kdnnen ausreichende Gasdurchsatze erreicht werden.

1. Behandlung von fliichtigen organischen Verbindungen (,Volatile Organic Compounds", VOC)

a) Ein Toluol-Luft-Gemisch wurde durch den Quarzbehélter 4 aus Fig. 1 mit einer Durchflussrate von 1 I/min
geleitet. Die zugefihrte Mikrowellenleistung war 1,3 kW. Die gemessene Toluolkonzentration im Einlass 7
war 1000 ppm. Messungen des Toluols im Abgas aus dem Auslass 5 konnten keinen Toluolgehalt detektie-
ren.

b) Aceton-Luft-Mischungen wurden durch den Quarzbehalter 4 aus Fig. 1 mit einer Durchflussrate von 2
I/min geleitet. Die zugefiihrte Mikrowellenleistung war 1,3 kW. Die gemessene Acetonkonzentration im Ein-
lass 7 war 200 ppm. Messungen des Acetons im Abgas aus dem Auslass 7 konnten keinen Acetongehalt
detektieren.

2. Oberflachenbeschichtung eines Polymerisolators

[0037] Titandioxid stellt eine gute Sperrbeschichtung bereit, die eine hohe Widerstandsfahigkeit gegeniiber
chemischen Angriffen bietet, wahrend sie ebenfalls gute Isolationseigenschaften aufweist. Eine Ausfihrungs-
form der vorliegenden Erfindung wurde daher entwickelt, um Titanoxid zum Beschichten von Polymerisolato-
ren zu nutzen, um deren Wetterbestandigkeit zu erhéhen.

[0038] Titandioxid wird konventionell durch Oxidation des einfach erhaltlichen Reagenz Titantetrachlorid her-
gestellt, in der folgenden Reaktion:

TiCl, + O, - TiO, + 2Cl,

[0039] Diese Reaktion kann durch thermische Energie erreicht werden, aber der Vorteil der Benutzung der
Plasmatechnik gemaf der vorliegenden Erfindung ist, dass die Reaktionstemperatur reduziert wird auf einen
Wert, der mit dem Polymersubstratmaterial kompatibel ist.

[0040] Die fir die Titanbeschichtung eines Polymersubstrats benutzte Anordnung ist in Fig. 2 dargestellt. In

Fig. 2 sind die gleichen Bezugszeichen fiir die gleichen Komponenten, die in der schematischen Anordnung
von Fig. 1 dargestellt sind, benutzt worden.
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[0041] In Fig. 2 umfasst der Abgasanschluss 5 eine vertikale R6hre mit 15 mm Innendurchmesser, die das
obere Ende des Resonators 3 durchdringt, um die naturliche Tendenz der heilen Gase, nach oben zu steigen,
vorteilhaft auszunutzen. Ein Loch dieser Grof3e stellt kein Strahlenrisiko dar, da es als Drossel fiir die Mikro-
wellensignale der Standardfrequenz von 2450 MHz fungiertt. Eine runde Polymerprobe 10, mit Durchmesser
8 mm, ist voribergehend an dem Ende einer Keramikstange 11 befestigt, die durch eine Abdichtung 12 am
oberen Ende des Auslassanschlusses 5 gefiihrt wird, wodurch die relative Héhe der Probe 10 auf eine Position
entweder innerhalb oder aulerhalb des Resonators 3 eingestellt werden kann. Weil diese Anordnung das
Ende des Auslassanschlusses 5 blockiert, ist ein Weg fur den Austritt von Abgasen in einem mit einem Ventil
versehenen Seitenarm 13 stromabwarts (und daher iber) der Probe 10 vorgesehen.

[0042] Es sind zwei Seiteneintritte zu der Quarzkammer vorgesehen. Der obere umfasst den Einlassan-
schluss 7 zum Einbringen der Edukte. Der Einlassanschluss 7 enthélt einen nach unten gerichteten Abschnitt
7a um zu verhindern, dass das Plasma sich durch thermische Effekte zurlick entlang der Einlassrohre 7 aus-
breitet. Der untere Anschluss 8 ist zum Einflhren und Entfernen der Elektrode 9 vorgesehen, die zum Zinden
des Plasmas benutzt wird. Wenn die Elektrode 9 im Kolben verbleiben darf, besteht ein Risiko, dass die Ver-
dampfung der Elektrode das Plasma kontaminieren kénnte und es besteht ebenfalls ein Risiko der Uberhit-
zung.

[0043] Der Einlassanschluss 7 wird von zwei getrennten Gasleitungen 14 und 15 beschickt, von denen jede
jeweils einen Vorrat von Gas (Argon oder Sauerstoff) und eine Massendurchfluss-Steuerung/-Regelung 14a
und 15a umfasst. Dies ermdglicht die Zuleitung eines einzelnen Gases oder einer Mischung von Gasen bei
vorbestimmten Durchflussraten.

[0044] Das Titantetrachlorid-Reagenz, das genutzt werden soll, ist eine feuchtigkeitsempfindliche Flissigkeit
mit einem Dampfdruck von 9 Torr (1,1997kP) bei 20°C. Es wird unter Benutzung der Spritzenanordnung 16 in
den einlaufenden Gasstrom im Einlassanschluss 7 gespritzt. Das Titantetrachlorid-Reagenz wird sowohl als
Dampf als auch als Trépfchen in das Plasma transportiert, wo die Reaktion ausgeldst wird. Der Einlassan-
schluss 7 kann am Einspritzort erwarmt werden, um den Dampfdruck des Titantetrachlorids, und damit dessen
Durchsatz bei der Zuleitung zum Plasma, zu erhéhen.

[0045] Weil Titantetrachlorid gefahrlich sein kann, wenn es eingeatmet wird, ist die Vorrichtung in eine Plexi-
glaszelle eingeschlossen, die kontinuierlich abgesaugt wird.

[0046] Obwohl das Plasma bei atmospharischem Druck betrieben wird, ist ferner ein Unterdruckanschluss 17
vorgesehen, der mit dem Boden der Quarzkammer 4 und mit einem zwischenliegenden Volumen 18, das mit
einem Druckwandler ausgestattet ist, verbunden ist. Die andere Seite des zwischenliegenden Volumens 18 ist
Uber ein Ventil 21 mit einer Vakuumpumpe 20 verbunden. Dies ermoglicht das Abpumpen der Quarzkammer
4 und stellt ein alternatives Mittel zur Plasmaerzeugung bereit, das im Folgenden beschrieben werden wird.
Ein Grobvakuum ist fur diese Zwecke ausreichend und wird von einer zweistufigen Kreiselpumpe 20 erzeugt.
Der Druck im Behalter 4 kann durch das Druckmessgerat 19 Gberwacht werden.

[0047] Bei Standard-Mikrowellen-Heizsystemen wird die tatsachliche Leistung gesteuert/geregelt, indem die
Magnetfeldréhre bei voller Leistung periodisch unterbrochen wird: der durchschnittliche effektive Leistungspe-
gel wird durch die relativen Zeitspannen, fur die die Magnetfeldrohre entweder an oder aus ist, bestimmt. Da
dies auf einer Zeitskala durchgefiihrt ist, die verglichen mit Plasmaerzeugungs-Parametern sehr lang ist, ver-
I6scht das Plasma, wenn die Magnetfeldréhren auch nur sehr kurz ausgeschaltet werden. Daher wurde die
Energieversorgung der Magnetfeldréhren abgeandert, um Regeltransformatoren zur Steuerung/Regelung der
Amplitude der Leistungszufuhr zu den Magnetfeldréhren einzubeziehen. Dies brachte zusétzliche Anderungen
in der Elektronik mit sich, um das Auslésen diverser eingebauter Schalter zu verhindern, jedoch wurden die
Sicherheitseinrichtungen nicht beeintrachtigt.

[0048] Die experimentellen Parameter in der Anordnung aus Fig. 2 sind unten gezeigt:

ProbengroRe: 5 mm quadratische Siliziumwafer 8 mm Durchmesser
Polymerbeton
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Probenposition: 25 mm bis 120 mm von Abgasanschluss 5
Sauerstoffdurchflussrate: 0,5 bis 5 Standard Liter/Minute
Argondurchflussrate: 0 bis 0,1 Standard Liter/Minute

TiCl, Zufuhrrate: Spurenmengen bis 1 cc/Minute
Leistungspegel: 50% bis 100% von voller Leistung

[0049] Bei diesen Bedingungen wurden Beschichtungen in einer Dicke von 0,5 Mikrometern bis 3 Mikrome-
tern auf den Polymerbetonsubstraten abgelagert. Die mittlere Oberflachenrauigkeit der gemessenen Be-
schichtungen war etwa 0,3 Mikrometer, was eine deutliche Verbesserung gegenuber dem unbehandelten Iso-
lator zeigt, der einen Wert von 0,6 Mikrometer aufweist.

[0050] Der genaue Anzeiger der funktionellen Eigenschaften der Beschichtungen war der Wassertropfchen-
test. Die Einheitlichkeit der Tropfchenoberflache zeigt die Qualitat der Beschichtung, wahrend groRe Kontakt-
winkel gute hydrophobe Eigenschaften anzeigen und eine niedrige Porgsitat implizieren. Fur ein 10-Mikroli-
ter-Tropfchen wurden Werte bis zu 138° erreicht. Dies ist vorteilhaft verglichen mit dem unbehandelten Mate-
rial, das einen Winkel von etwa 60° ergab.

Alternatives Verfahren zum Ziinden des Plasmas

[0051] Ein Plasma bei oder tber atmosphéarischem Druck kann bei einer alternativen Ausfiihrungsform ge-
zundet werden, indem der Druck im Behalter 4 bis zu einem ausreichend niedrigen Druck verringert wird, wobei
Bestrahlung des unter niedrigem Druck stehenden Gases im Behalter die spontane Erzeugung des Plasmas
bewirkt. In der in Fig. 2 gezeigten Anordnung kann die Vakuumpumpe 20 genutzt werden, um den Druck im
Behalter 4 zu verringern und eine Steuerung/Regelung wird vom Ventil 21 bereitgestellt. Bei dieser Ausfih-
rungsform wird die Elektrode 9 nicht benétigt.

[0052] Sobald das Plasma im Behalter 4 geziindet ist, wird der Druck im Behalter 4 graduell erhéht, indem
Gas durch Gasleitungen 14 oder 15 eingelassen wird, bis der Druck im Behalter bei dem bendtigten Druck ist,
der bei oder Gber atmospharischem Druck ist.

[0053] Wahrend der Druck im Behalter graduell erhéht wird, wird das Plasmavolumen graduell auf den oberen
Teil des Behalters verringert. Das Plasma wird daher durch die Begrenzung des Plasmas im Behalter und
durch die Steuerung/Regelung der Zufuhr von Mikrowellenenergie aufrecht erhalten.

Patentanspriiche

1. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung zum Erzeugen eines Plasmas bei oder Uiber atmosphéarischem Druck,
umfassend einen Behalter (4) zum Aufnehmen von Gas bei oder liber atmospharischem Druck und zum Auf-
nehmen eines Plasmas (6), sobald es in dem Gas geziindet ist, eine Einrichtung (1,2) zum Strahlen von Mi-
krowellenenergie in den Behalter (4), um darin ein Plasma zu erzeugen, und eine Einrichtung (8,9) zum Zln-
den des Plasmas;
dadurch gekennzeichnet, dass der Behalter (4) derart geformt ist, dass die Wande des Behalters das Mate-
rial des Plasmas korperlich begrenzen, damit es in einem sich oben im Behalter befindenden, von der Ziind-
einrichtung freien Volumen (6) schwebt, sobald es geziindet ist, und dass die Einrichtung (1,2) zum Strahlen
von Mikrowellenenergie eine Leistungs-Steuer/Regeleinrichtung zum Steuern/Regeln des Leistungspegels
der Mikrowellenenergie enthalt, damit diese ausreicht, das Plasmavolumen, sobald es geztindet ist, durch di-
rekte Absorption von Mikrowellenenergie durch das im Volumen begrenzte Plasma, zu erhalten.

2. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach Anspruch 1, die eine Einlaeinrichtung (7) zum Einfiihren des
Gases in den Behalter (4), und eine Auslal3einrichtung (5) zum Entfernen von Abgas aus dem Behalter (4) ent-
halt.

3. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, bei der die Leistungs-Steuer/Regeleinrich-
tung (1,2) dafiir eingerichtet ist, Mikrowellenenergie kontinuierlich zuzufiihren, um das Plasma zu erhalten.

4. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei der der Behalter (4)
aus einem feuerfesten Material gebildet ist.

5. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach Anspruch 4, bei der der Behalter (4) aus Wanden eines Mikrowel-
lenresonators gebildet ist.
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6. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach Anspruch 4, bei der der Behalter (4) aus einem elektrisch nicht-
leitenden Material gebildet und in einem Mikrowellenresonator (3) oder -wellenleiter enthalten ist.

7. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 4 oder 6, bei der der Behalter (4) aus
Quarz gebildet ist.

8. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriche, bei der die Zindeinrich-
tung eine elektrisch leitende, im Behalter (4) vorgesehene Elektrodeneinrichtung (9) umfasst, die zum Konzen-
trieren des Mikrowellenfelds geeignet ist, um eine ausreichende Mikrowellenfeldstarke zum Ziinden eines
Plasmas bereitzustellen, wobei die Elektrodeneinrichtung (9) daflir eingerichtet ist, dass sie vom Plasma ge-
trennt werden kann, sobald das Plasma geziindet worden ist.

9. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach Anspruch 8, bei der die Elektrodeneinrichtung (9) dafur eingerich-
tet ist, dass sie aus dem Behalter (4) entfernt werden kann, sobald ein Plasma geziindet worden ist.

10. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach Anspruch 8, bei der die Elektrodeneinrichtung (9) in einem un-
teren Teil des Behalters (4) angeordnet ist, und der Behalter (4) derart geformt ist, dass, sobald das Plasma
geziindet ist, es nach oben weg von der Elektrodeneinrichtung (9) schwebt.

11. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 10, bei der die Elektrodeneinrichtung
(9) ein langliches Bauteil umfasst, das eine sich in den Behalter (4) erstreckende Spitze aufweist.

12. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach Anspruch 8, bei der die Elektrodeneinrichtung (9) dafiir geeignet
ist, dass sie durch das Plasma wahrend der Ziindung des Plasmas verdampft wird.

13. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 12, bei der die Elektrodeneinrichtung
(9) aus Kohlenstoff gebildet ist.

14. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 13, bei der die Elektrodeneinrichtung
(9) aus einer oder mehreren Kohlenstofffasern gebildet ist.

15. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 12, bei der die Elektrodeneinrichtung
aus einem Metall gebildet ist.

16. Mikrowellen-Plasma-Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 7, bei der die Ziindeinrichtung eine
Vakuumeinrichtung (20) umfasst, um den Druck im Behalter (4) zu senken, bis ein Druck im Behalter erreicht
ist, bei dem ein Plasma durch die Strahlung von Mikrowellenenergie in den Behalter (4) gezundet wird; und
eine Druckbeaufschlagungsvorrichtung (21), um den Druck im Behalter (4) graduell zu erhéhen, sobald das
Plasma geziindet worden ist, bis der Druck im Behalter (4) im Wesentlichen bei oder iber atmospharischem
Druck ist.

17. Verfahren zur Herstellung eines Plasmas im Wesentlichen bei oder Uber atmosphéarischem Druck unter
Verwendung von Mikrowellenenergie, wobei das Verfahren die Schritte umfasst, dass Mikrowellenenergie in
einen Behalter, der ein Gas enthalt, gestrahlt wird, um ein Plasma darin zu ziinden; dass die Wande des Be-
hélters dazu verwendet werden, das Material des Plasmas korperlich zu begrenzen, damit es in einem sich im
oberen Teil des Behalters befindlichen Volumen schwebt, sobald das Plasma gezindet ist; dass weitere Mi-
krowellenenergie in den Behalter gestrahlt wird, um das Plasma zu erhalten, wobei die Strahlung der weiteren
Mikrowellenenergie gesteuert/geregelt wird zum Steuern/Regeln des Leistungspegels der Mikrowellenenergie,
damit diese ausreicht, das Plasmavolumen, sobald es geziindet ist, durch direkte Absorption von Mikrowelle-
nenergie durch das im Volumen begrenzte Plasma, zu erhalten.

18. Verfahren nach Anspruch 17, das die Schritte des Einflhrens von Gas in den Behalter und des Entfer-
nens von Abgas aus dem Behalter enthalt.

19. Verfahren nach Anspruch 17 oder 18, bei dem die Mikrowellenenergie kontinuierlich zugefiuhrt wird, um
das Plasma zu erhalten.

20. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 19, das die Schritte des Bereitstellens einer elektrisch lei-

tenden Elektrodeneinrichtung im Behalter wahrend der Strahlung von Mikrowellenenergie in den Behalter zum
Zinden eines Plasmas, und des Trennens der Elektrodeneinrichtung vom Plasma, sobald das Plasma geztin-
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det worden ist, enthalt.

21. Verfahren nach Anspruch 20, bei dem der Schritt des Trennens das Entfernen der Elektrodeneinrich-
tung aus dem Behalter, sobald das Plasma geziindet worden ist, umfasst.

22. Verfahren nach Anspruch 20, bei dem der Schritt des Trennens den Schritt des Verdampfens der Elek-
trodeneinrichtung umfasst.

23. Verfahren nach einem der Anspriche 20 bis 22, bei dem die Elektrodeneinrchtung in einem unteren
Teil des Behalters angeordnet ist, und bei dem das Plasma, sobald es geziindet ist, von der Elektrodeneinrich-
tung weg schwebt.

24. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 19, das die Schritte enthalt, dass der Druck im Behalter
vor dem Strahlen von Mikrowellenenergie in den Behalter gesenkt wird, bis ein Druck im Behalter erreicht ist,
bei dem ein Plasma spontan durch die Anwendung von Mikrowellenenergie geziindet werden kann, wobei das
Plasma dann durch den Schritt der Strahlung von Mikrowellenenergie in den Behalter geziindet wird; und dass
der Druck im Behalter dann graduell erhéht wird, sobald das Plasma geziindet worden ist, bis der Druck im
Behalter bei oder tiber atmospharischem Druck ist (wie obenstehend definiert).

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

I N

~N

10/11

VN
NN



DE 695 32 853 T2 2005.04.28

Ar

S Z
77
A Z
N % sl
=—— X
/2 70
/
/= = _// ]
7 4
) i
=4
/
7S e
| B
\ /7-—«? f_;
75
/ﬁ/@= 4
27
74
()

11/11



	Titelseite
	Beschreibung
	Patentansprüche
	Anhängende Zeichnungen

