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Сублимация вольфрама на спиральном нагревателе
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Проведен анализ процесса сублимации вольфрама в тепловом узле с нагревателем спиральной формы

при температуре 1200−1720K. Для оценки тепловых условий разработана модель процесса в системе

COMSOL Multiphysics. Установлено образование микрокристаллов вольфрама в областях спирали с более

низкой температурой. Отмечены включения углерода в поверхность спирали, источником которых были

сорбированные в порах проволоки масла при производстве ее методом волочения.
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Вольфрам прочно занимает свое место в электро-

вакуумной технике и электрооборудовании. Тугоплав-

кость вольфрама (температура плавления Tm = 3420 ◦C)
и стойкость к электрохимической коррозии определили

его использование в качестве основного материала для

изготовления нитей накаливания, нагревателей и элек-

тродов [1]. Совершенствование составов и структуры

сплавов на основе вольфрама, технологии их производ-

ства и режимов использования привело к увеличению

термической стабильности, ресурса нагревателей и ши-

рокому внедрению в разные сферы науки и техники [2].
Известны исследования окисления вольфрама в диапа-

зоне температур 1000−3300K [3–5], испарения вольфра-
ма в вакууме и при низких давлениях водорода и паров

воды при температурах 1650−3230K [6,7], а также в

среде аргона при нагреве в интервале 2850−3150K [8,9].
Ряд исследований [10–12] показал, что сочетание вы-

сокой температуры и высокой плотности постоянного

тока приводит к возникновению электромиграции в

вольфраме, изменению структуры материала и формы

проводника. Целью настоящей работы является анализ

процесса сублимации вольфрама в нагревателе спираль-

ной формы при температуре 1200−1720K.

Для исследований использовали спиральный нагре-

ватель из вольфрамовой проволоки, применяемый для

синтеза высокотемпературных полупроводниковых и ме-

таллических материалов [13]. Резистивный нагрев осу-

ществляли в камере ростовой установки
”
Зона-03“ в

среде аргона (1 сорт) при давлении ∼ 1.8 · 105 Pa. Кон-

струкция теплового узла показана на рис. 1. Спираль

намотана на диэлектрические стержни, расположенные

равномерно по окружности цилиндрического основания,

и представляет собой скрученную вдвое вольфрамовую

проволоку марки ВА диаметром 0.5mm. Для снижения

тепловых потерь нагреватель помещали в многослойную

теплоизоляционную оболочку. Процесс проводили при

плавном увеличении напряжения от 2 до 20V, что

приводило к росту тока от 6 до 15A с выдержкой

при максимальной мощности в течение 30min. Оценку

средней температуры спирали осуществляли с помощью

аналитического выражения [14]:

t = −1.6181(Rt/R300)
2 + 202.98Rt/R300 + 127.76, (1)

ее значение составило ∼ 1406K.

Оценку распределения температуры по объему спи-

рали проводили с использованием программного пакета

COMSOL Multiphysics 6.2 с применением интерфейсов

”
Heat Transfer in Solids“,

”
Electric Currents“,

”
Surface-

to-Surface Radiation“, необходимые параметры которых

объединялись через мультифизические связи. Нагре-

ватель помещен в многослойный теплоизолирующий

узел, поэтому теплообмен с окружающей средой счи-

тали незначительным. Для упрощения модели в расчете
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Рис. 1. Тепловой узел в сборе. 1 — керамический стержень,

2 — вольфрамовая проволока, 3 — теплоизоляция.
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Рис. 2. Поверхность проволоки после термообработки. a — кристаллы на внутренней поверхности одной из проволок скрутки;

b — внутренняя поверхность проволок в зазоре скрутки.

проволоку принимали сплошной с эквивалентным диа-

метром 0.7mm. Конструкция находилась в атмосфере

аргона, что исключало окисление поверхности спирали.

Задача моделирования тепловых характеристик спираль-

ного нагревателя не являлась осесимметричной. Исполь-

зовали модель, включавшую уравнения теплопроводно-

сти, электропроводности и теплопередачи излучением:
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ρC p
∂T
∂t

+ ρC pu · ∇T + ∇ · q = Q + Qted,

q = −k∇T,

Qted = −αT : dS
dt
,

∇ · J = Q,

J = σE + ∂D
∂t

+ Je,

E = −∇V,

σ = 1

ρ0

(

1+αr (T−Tre f )
) ,

Jems = εeb(T ) + ρdG,

G = Gm + Gamb + Gext,

Gamb = Famb εamb eb(Tamb),

eb(T ) = n2
0 σSBc T 4,

qr,net = ε
(

G − eb(T )
)

,

(2)

где ρ — плотность, C p — теплоемкость, T — абсолют-

ная температура, u — вектор скорости поступательного

движения вещества тела, q — тепловой поток, k —

теплопроводность, α — коэффициент температурного

расширения, S — второй тензор напряжений Пиолы–
Кирхгофа, J — плотность тока, E — напряженность,

D — электрическая индукция, Je — внешняя плотность

тока, V — напряжение, Q — резистивный нагрев,

σ — электропроводность, ρ0 — начальное удельное

сопротивление, αr — резистивный температурный ко-

эффициент, Tre f — начальная температура тела, σSBc —

константа Стефана−Больцмана, ε — поверхностная из-

лучательная способность, Tamb — температура окружа-

ющей среды, Gm — взаимное поверхностное облучение,

Gext — внешнее облучение, n0 — показатель преломле-

ния среды, ρd — диффузная отражательная способность,

εamb — внешняя излучательная способность, Famb —

фактор окружающего вида, Jems — излучательность,

qr,net — чистый тепловой поток.

Для уравнения теплопроводности излучением началь-

ные условия имели следующий вид:

J init = εeb(T0) + (1− ε)eb(Tamb),

где T0 = 300K — начальная температура тела.

Граничные условия для уравнения теплопроводности

в твердых телах:

−n · q = h(Tamb − T ) + qr,net,

где n — нормаль к поверхности, h — коэффициент

теплоотдачи.

Для уравнения электропроводности начальным усло-

вием являлось V0 = 0V при граничных условиях

V = f (x , y, z , t).

Изображения поверхности вольфрамовой проволоки

были получены с использованием растрового электрон-

ного микроскопа JEOL JCM-6000. Микрокристаллы ис-

следовали методом энергодисперсионного микроанализа

(ЭДС) с применением растровой электронной микро-

скопии на JEOL JCM-6000 PLUS, укомплектованном

рентгеновским энергодисперсионным спектрометром.

Несмотря на то что в интервале температур от 1000

до 2000K скорость испарения вольфрама достаточ-

но низкая и изменяется в интервале от 5 · 10−34

до 1.75 · 10−13 g/(cm2
· s) [15], отмечены активные про-

цессы испарения и конденсации на поверхности прово-

локи. Ввиду жесткости материала, из которого скручива-

лась спираль, существовали зазоры между обращенными

внутрь скрутки поверхностями проволоки. На рис. 2, a

показаны микрокристаллы на внутренней поверхности

одной из проволок скрутки, среди которых можно вы-

делить формы куба и ромбододекаэдра, характерные
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Рис. 3. Результаты ЭДС-микроанализа: изображение микро-

кристалла с выделенным исследуемым участком (на вставке) и
рентгеновский спектр материала в указанной области.

для кристаллов вольфрама. При этом на поверхности

противоположной проволоки кристаллообразование не

наблюдалось (рис. 2, b).

Это может объясняться тем, что на определенных

участках скрутки проволоки располагались одна над

другой по вертикали, в такой конфигурации поверхность

нижней проволоки являлась источником испаряемого

материала, а верхней — затравкой. Наиболее интен-

сивное осаждение и кристаллизация происходили по

кратчайшему пути между двумя поверхностями, чем

объясняется образование гряды (рис. 2, a) из микрокри-

сталлов.

Результаты ЭДС-микроанализа (рис. 3) показали со-

держание вольфрама в исследуемой области микрокри-

сталла 97.25mass%, при этом отмечено наличие харак-

терных для сплава ВА примесей Al и O в количестве

0.31 и 0.49mass% соответственно. Содержание углеро-

да в количестве 1.95mass% объясняется технологией
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Рис. 4. Результаты моделирования. a — модель нагревателя в режиме теплового равновесия; b — зависимость температуры

проволоки от времени.

получения проволоки методом протяжки с применени-

ем волочильных масел на основе высокомолекулярных

углеводородов, которые проникают в поверхностные

дефекты и при термической обработке выгорают с

образованием углерода.

Оценка распределения температуры на основе полу-

ченной модели (рис. 4) показала, что температура в

самой горячей точке спирали не превысила 1726K.

Наибольшие температуры (1677−1695 K) наблюда-

лись примерно на середине дуги вольфрамовой прово-

локи между точками ее соприкосновения с диэлектриче-

скими стержнями, при этом в месте контактов темпера-

тура составила ∼ 1170K. Стабильная температура про-

волоки установилась на 2000 s нагрева и не изменялась

в дальнейшем. Основание и крышка подставки являлись

наименее нагретыми частями модели, их температура —

примерно треть от наиболее горячей точки нагревателя.

Медианная температура проволоки (рис. 4, b) при

установлении теплового равновесия составила 1524K,

при этом средняя температура равна 1448K. Последнее

значение согласуется с оценкой по формуле (1), тем

не менее результаты моделирования показывают огра-

ниченность использования подобного аналитического

подхода в резистивных нагревателях в связи с вариа-

циями температуры из-за разницы в теплоотведении на

различных участках спирали.

В результате исследования процесса сублимацион-

ной перекристаллизации нагревателя, изготовленного из

вольфрама, установлено формирование микрокристал-

лов вольфрама в областях спирали с более низкой

температурой. Отмечены включения углерода в поверх-

ность спирали, источником которых являются сорби-

рованные масла в порах проволоки при ее производ-

стве методом волочения. Предложена модель процесса,

учитывающая процессы теплопроводности, электропро-

водности и теплопередачи излучением в исследованной

системе.
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