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Kapitel 1

Ubersicht

1.1 Einleitung

Mit dem Versuch ,,Vakuumtechnik” werden zwei Ziele verfolgt: Wie aus
dem Versuchstitel hervorgeht, soll der Versuch einerseits mit den technischen
Méoglichkeiten zur Erzeugung und Analyse von technischen Vakua vertraut
machen. Andererseits soll der Versuch aber auch eine Einfiihrung in die
Physik verdiinnter Gase geben. Dabei geht es nicht in erster Linie darum,
physikalische Gesetze von Grund auf zu erarbeiten, sondern geeignete Para-
metrisierungen dieser Gesetze anzuwenden.

Der Versuch ist, was die Versuchsappartur betrifft, zweigeteilt:

Teil I Mit der ersten Apparatur soll stufenweise ein Ultrahochvakuum (UHV)
erzeugt werden. Das Kennenlernen verschiedener Pump- und Druck-
messystemen, sowie die Restgasanalyse mit einem Quadrupol-Massen-
spektrometer stehen in diesem Versuchsteil im Vordergrund.

Teil IT Die zweite Apparatur ist von der ersteren vollstindig getrennt und
umfasst drei Experimente:

1. Zuerst messen wir das Volumen eines Rohrsystems mit Hilfe ei-
nes Referenzvolumens. Diese Messung ist eine einfache Anwen-
dung des Gesetzes von Boyle-Mariotte. Dieser Versuchsteil gibt
zugleich auch die Gelegenheit, sich in die recht komplexe UHV-
Anlage einzuarbeiten.

2. Dieser Teil soll einen Einblick in das Gebiet der Sorptionstech-
nik geben. Die Sorptionstechnik findet in vielen Bereichen An-
wendung. So ist sie fundamental wichtig fiir die Trennung und
Reinigung von Gasgemischen, Speicherung von Gasen sowie in
Pumpsystemen fiir Ultrahochvakuumanlagen.



3. Der letzte Versuchsteil handelt von Durchflussraten und Leitwer-
ten in Vakuumanlagen. Im Versuch vergleichen wir Leitwerte, die
wir aus theoretischen Modellvoraussagen gewonnen haben mit
solchen aus effektiven Messungen. Dieser Versuchsteil soll insbe-
sondere zeigen, wie eine Vakuumanlage entsprechend der Vor-
gaben dimensioniert werden kann. Ebenso kénnen mit der glei-
chen Methode Abpumprzeiten von Vakuumanlagen abgeschitzt
werden.

1.2 Literatur

Als Grundlage dient das Buch W. Pupp, Vakuumtechnik, Thiemig-Taschen-
biicher, Miinchen, 1972. Es wird die Kenntnis der Abschnitte 1 bis 15 und
17 bis 21 vorausgesetzt. Im Laufe dieser Anleitung wird auf einzelne Stellen
noch spezieller hingewiesen.

Ein weiteres Standardbuch ist das Buch S. Dushman, Vacuum-Technique,
John Wiley and Sons, London, 1962. Dieses Buch steht in der Bibliothek
und im Praktikumsraum zur Verfiigung.

Das Buch von Pupp sowie Kopien von diversen (Gebrauchsanleitungen etc.
werden in einer Sammelmappe leihweise zur Verfiigung gestellt. Ausserdem
kénnen sdmtliche Gebrauchsanweisungen im Original vom Assistenten an-
gefordert werden.

1.3 Einige allgemeine Bemerkungen

Die im Praktikum aufgestellten Anlagen bestehen aus Einzelkomponenten,
die von der Industrie und Forschung fiir dhnliche Aufgaben ebenfalls ver-
wendet werden. Sie sind daher keine ,,robusten Schulgerite”, sondern hoch-
empfindliche Apparate, die einen grossen Wert darstellen. Viele der Geréte
sind von der Herstellerfirma speziell justiert und geeicht worden. Wahlloses
Manipulieren ist deshalb strikte zu unterlassen und das Bediirfnis ,,Knopfli
zu drehen” auf die vorgeschriebenen Gelegenheiten zu beschrénken. Jeder
Bedienungsschritt soll zuerst tiberlegt werden. Dies ist vor allem beim Off-
nen von Ventilen wichtig, da ein unkontrolliertes Einstrémen von Gas sowohl
Pumpen wie Manometer ruinieren kann. Bei Unklarheiten ist der Assistent
unbedingt zu konsultieren, und wenn doch einmal etwas schief geht, sofort
melden (das rechtzeitige Melden von Defekten erleichtert insbesondere auch
die Arbeit der nachfolgenden Gruppen).



1.4 Was ist wann zu tun?

1.4.1 Vor Versuchsbeginn

1. Sorgféltiges Lesen der Anleitung inklusive Anhang. Die in der Leih-
mappe beigelegten Betriebsanleitungen sowie das beigelegte Vakuum-
buch von W. Pupp dienen als Ergénzung und Vertiefung bei Unklar-
heiten.

2. Die im Kapitel 2 zusammengestellten Aufgaben sind ebenfalls vor Ver-
suchsbeginn zu l6sen. Sie sind integraler Bestandteil des Versuches,
ohne die eine effiziente Versuchsauswertung nicht méglich ist.

1.4.2 Wihrend und nach der Versuchsdurchfiihrung

1. Ein gutes Protokoll zum Versuchsteil I. Es soll sowohl der Temperatur-
wie auch der Druckverlauf der UHV-Anlage im Laufe des Tages auf
das verteilte, halblogarithmische Millimeterpapier aufgetragen werden.
Ebenso miissen, der Anleitung folgend, Restgasspektren aufgenom-
men, beschriftet und interpretiert werden.

2. Mit Hilfe eines Referenzvolumens miissen die Volumina V; und Vj
inklusive Fehler bestimmt werden (siehe Abschnitt 6.1).

3. Darstellen der Sorptions-Isotherme von Argon auf doppeltlogarithmi-
schem Millimeterpapier (analog zu Fig. 6.1) und Vergleich mit der
Literatur (siehe Abschnitt 6.2).

4. Der Druck iiber der Pumpe ist als Funktion des Druckes im Rezipi-
enten in Abhdngigkeit des Rohres auf Millimeterpapier darzustellen.
Fiir alle drei Rohre wird der Achsenabschnitt und die Steigung der
Regressionsgeraden gerechnet. Der Leitwert wird fiir alle drei Rohre
berechnet und mit dem theoretischen Leitwert fiir die Rohre verglichen

(siehe Abschnitt 6.3).



Kapitel 2

Theorie und Aufgaben zur
Vorbereitung des
Vakuumversuches

Wichtig: Die gestellten Aufgaben sind obligatorisch und miissen vor Ver-
suchsbeginn gel6st werden. Sie sind Bestandteil des Versuches, und deren
Resultate werden wihrend des Versuches benétigt!

2.1 Ausheizen der Vakuumanlage - eine Abschitzung
(Dieser Abschnitt bezieht sich auf den Versuchsteil I)

Aufgabe 1: Ein wiirfelfsrmiges Volumen von 1 Liter Inhalt wird auf 1 107
mbar ausgepumpt (Temperatur: 20°C). An den Winden lagert ei-
ne monomolekulare HyO Gasschicht (HyO-Durchmesser ~ 1.9 A; in
Wirklichkeit umfasst die HyO-Gasschicht bis zu 60 Schichten). Wie
hoch wird der Druck im Wiirfel, wenn durch Ausheizen 1/100 der an
den Winden angelagerten HoO-Molekiile sich von den Winden 16st
(Pumpe abgehdngt)?

2.2 Volumenexpansion

(Dieser Abschnitt bezieht sich auf den Versuchsteil I, Versuch 1, Volumen-
expansion)

Aufgabe 2: Man vergleiche auch mit Fig. 2.1. Im Volumen Vg herrsche ein
Anfangsdruck pq, die Volumina Vi und V; seien inklusive Zuleitungen
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Abbildung 2.1: Schematische Skizze der Volumenmessung

evakuiert. Nun wird das Ventil Eq5 gedffnet (Hy sei weiterhin geschlos-
sen) und nach der Expansion des Gases der neue Druck p; gemessen.
Nun wird E;5 geschlossen, H; gedffnet und der Enddruck ps bestimmt.
Berechne das Volumen V; und V5 als Funktion von pq, ps, p3 und V.

2.3 Leitwertbestimmung

(Dieser Abschnitt bezieht sich auf den Versuchsteil 11, Versuch 3, Leitwert-
bestimmung)

2.3.1 Molekularer Fluss

Eine molekulare Strémung liegt dann vor, wenn die Zahl der Zusammenst&sse
zwischen den Molekiilen klein ist im Vergleich mit den Kollisionen der Mo-
lekiile an den Wénden des Systems. Die Bewegung eines einzelnen Molekiiles
ist dann unabh&ngig von der der anderen Molekiile. Zur Berechnung einer
Stromung ist dann die Maxwell’sche Geschwindigkeit massgebend.

Wir definieren als ,,Knudsen-Zahl” K, das Verhiltnis von mittlerer freier
Weglidnge £ zur charakteristischen Systemdimension d. Falls K,, > 3, dann
sind intermolekulare Stdsse selten, und es liegt molekulare Stromung vor.
Es gilt also

V/N

(2.1)



£ : Mittlere freie Weglidnge
d : Charakteristische Systemgrosse

V : Volumen

N : Teilchenzahl

o : Stossquerschnitt

k : Boltzmannkonstante
T : Temperatur

& : Molekiildurchmesser
p : Druck

Setzt man die Zimmertemperatur ein und wihlt als Molekiildurchmesser
3 1078 cm, so ldsst sich mit obiger Relation eine obere Grenze fiir den Druck

3.5 10~2 mbar cm

p< 7 (2.2)

als Funktion einer charakteristischen Dimension d des Systems angeben, bei
der molekulare Strémung vorliegt.

Aufgabe 3: Fiir Rohre mit kreisférmigem Durchmesser ist die charakteri-
stische Systemdimension d durch den Rohrdurchmesser gegeben. Man
berechne fiir die Rohrdurchmesser dy = 4.5 mm, dy = 10 mm und ds =
20 mm den maximalen Druck p, bei dem noch molekulare Strémung
vorliegt.

2.3.2 Leitwert F

Die Flussrate @ ist definiert als der Volumenfluss durch eine Fliche bei
einem Druck p. Sie wird meistens in Torr-Liter/Sekunde angegeben. Aus
dem idealen Gasgesetz folgt sofort die Beziehung fiir die Anzahl Teilchen in
diesem Fluss:

dv dN
= kT
dt dt

R=p (2.3)

Den Leitwert F eines Hindernisses definiert man als Flussrate, dividiert
durch die Druckdifferenz iiber dem Hindernis

__ 9
P1— P2

F (2.4)

wobei py der Druck am Eingang und py der Druck am Ausgang des Hinder-
nisses bezeichnet.

Wir betrachten ein System aus zwei Behéltern, die durch ein ideales Loch
(keine Wanddicke) mit der Fliche A miteinander verbunden sind. Eine solche
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Abbildung 2.2: Zwei Behilter, die iiber ein Loch miteinander verbunden sind

Anordnung ist in Fig. 2.2 skizziert. Die Dimensionen der Behéilter seien
80, dass eine molekulare Strémung vorliegt. Es stromt nun Gas von einem
Behilter in den anderen und umgekehrt. Diese Prozesse geschehe isotherm.

Die Anzahl der Teilchen, die von 1 nach 2 gehen, ist gegeben durch:

dN 1

— (1 —=2)=A=-nuv,A 2.!
Nt w2y =pa= Lo (2.5
Wobei A die Fliache des Loches und S, die Zahl der auftreffenden Mo-
lekiile pro Zeit- und Flacheneinheit ist. Die Stosszahl § wird aus der Max-
well’schen Geschwindigkeitsverteilung berechnet, wobei ny die Teilchendich-
te im Behélter 1 und v, die mittlere thermische Geschwindigkeit

8]€_T)0'5 (26)

,Ua:(ﬂ'm

der Molekiile darstellt (m: Molekiilmasse).

Aufgabe 4: Berechne die mittlere thermische Geschwindigkeit v, fiir Ny
bei Zimmertemperatur.

Mit dieser Uberlegung lisst sich die Netto-Flussrate Qo vom Behilter 1 in
den Behilter 2 durch das ideale Loch berechnen:

dN dN

10



1 1
ngA(anl — kTny) = ZvaA(pl — p2) (2.8)
Aus der Definition des Leitwertes F folgt die Beziehung fiir den Leitwert Fg

des idealen Loches

Qo =

1
F() = —’UQA (29)

4
Leitwerte von komplizierteren Systemen kénnen meist nur numerisch berech-
net werden. Der Leitwert F’ wird dabei meist als Produkt des Leitwertes Fg
fiir ein ideales Loch, das der Eintrittsfliche A des Hindernisses entspricht,

mit der Durchlaufwahrscheinlichkeit K dargestellt.

1
F=KF=KvA (2.10)

Die Angabe des Leitwertes I’ und die Angabe der Durchlaufwahrscheinlich-
keit K und der Eintrittsfliche A eines Systems sind daher gleichwertig.

Fiir zylindrische Rohre ist die Durchlaufwahrscheinlichkeit K als Funktion
des Verhéltnisses von Linge £ zu Radius @ in Fig. 2.3 dargestellt.

In der Praxis besteht ein System meist aus einer Kombination von Hinder-
nissen mit bekanntem Leitwert. Oatly diskutiert in seiner Publikation ,,The
flow of gas through composite systems at very low pressures, British Journal
of Applied Physics, Vol. 8, 15 (1957)” die Addition der Leitwerte zweier in
Serie geschalteter Elemente mit Beriicksichtigung des Uberganges zwischen
den Elementen. Seien Ky, Ay, resp. K, Ay die Durchgangswahrscheinlich-
keiten und die Eintrittsflichen der beiden Elemente, so berechnet sich die
Durchgangswahrscheinlichkeit K5 fiir beide Elemente wie folgt:

1 1 1 911

Ko KTk g .

wobei g = Ay/A; das Verhiltnis der beiden Eintrittsflichen ist. Diese For-

mel von QOatly liefert Resultate, die auf wenige Prozent genau sind. Es hat

sich bewdhrt, Ein- und Austrittsflichen beziiglich der Pumprichtung zu de-
finieren (siehe Fig. 2.4).

Die Pumpgeschwindigkeit S einer Pumpe wird iiblicherweise in [{/sec] ange-
geben. Die Pumpgeschwindigkeit S hat somit die gleiche Dimension wie der
Leitwert I eines Hindernisses. Wie bei jedem Element einer Vakuumanlage,
kann auch der Pumpe eine Durchgangswahrscheinlichkeit Kp zugeordnet
werden:

1
S = Kpx ju,A (2.12)

11
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Abbildung 2.3: Durchlaufwahrscheinlichkeit K zylindrischer Rohre als Funk-
tion des Verhéltnisses von Linge £ zu Radius a. Fiir grosse £/a-Verhiltnisse
gilt die Ndherungsformel K = 8/3 X a/{ (Dushman 1962, Seite 95)
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Abbildung 2.4: lllustration, wie ,,Ein- und Ausgangsflichen” festgelegt wer-
den. Einfachheitshalber definieren wir Ein- und Austrittsflichen in Bezug
auf die Pumprichtung (reine Konventionssache, kann auch umgekehrt fest-
gelegt werden)

wobei A die Eintrittsfliche der Pumpe und v, die mittlere thermische Ge-
schwindigkeit ist.

Aufgabe 5: An einer 50/sec™! Turbomolekularpumpe sei an der Ansaugof-
fnung ein Rohr der Lénge [ angebracht (siehe auch Fig. 2.5). Das Rohr
habe wie die Ansaugdffnung einen Durchmesser von 50 mm. Man be-
stimme fiir die Lange 700 mm die effektive Pumpgeschwindigkeit Sy,
die infolge des ,,Rohrwiderstandes” kleiner ist als der Nominalwert der
Turbopumpe. Beachte, dass der Wert von £ der Hohe entspricht, auf
der die drei Versuchsrohre Rohr 1-3 iiber der Turbomolekularpumpe
angebracht sind.

2.3.3 Leitwertbestimmung

Ein Vakuumsystem bestehe, wie unten skizziert, aus einem Behilter 1 und
einem Behilter 2. Die beiden Behilter sind durch ein Rohr mit dem Leitwert
F verbunden. Am Behilter 2 ist eine Pumpe mit der Pumpgeschwindigkeit
S angebracht. Unten ist eine solche Anordnung skizziert (siehe Fig. 2.6).
Dem Behilter 1 wird Gas mit der konstanten Flussrate ¢ zugefiihrt.

Die Druckidnderung dpy/dt im Behilter 2 wird durch folgende Kontinuitits-
gleichung bestimmt (siehe Kapitel 6.3):

dp2 S

F
=—=p2+ —=(p1 —p2) +

o v v (2.13)

V?

13
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Abbildung 2.6: Versuchsanordnung zur Leitwertbestimmung
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wobei I eine Leckrate darstellt, die a priori unbekannter Grésse und Her-
kunft ist (Desorption, Leaks, ...).

Im stationdren Fall ist die Druckdnderung gleich Null.

L F
= =b 2.15
=gt ph =0t (2.15)

Der Druck ps hdngt also linear von p; ab. Die Koeffizienten ¢ und b kénnen
experimentell bestimmt werden. Aus dem Koeffizienten a kann der Leitwert
F berechnet werden:

p=_"

. aS (2.16)
Gleichung (2.16) werden wir im Teil II fiir den Versuch 3 (Leitwert) ver-
wenden. Wie schon oben gesagt, steht uns eine Versuchsanordnung nach
Fig. 2.6 zur Verfligung. Experimentell werden wir die lineare Abh&ngigkeit
des Druckes py vom Druck p;, und somit auch die Koeffizienten a und b be-
stimmen (Gleichung 2.15). Anstelle eines einfachen Rohres zwischen den
Behéltern werden wir in der realen Versuchsanordnung ein zylindrisches
Rohr, gefolgt von einem Ventil verwenden. Man hat also den Leitwert der
Kombination dieser beiden Elemente experimentell bestimmt. Damit man
den Leitwert des zylindrischen Rohres alleine erhilt, muss man die Formel
(2.11) zu Hilfe nehmen (Weiter sei darauf hingewiesen, dass fiir die Pumpge-
schwindigkeit S die effektive Pumpgeschwindigkeit S.;s verwendet werden
muss, wie sie in Aufgabe 5 berechnet wurde (siehe dazu auch Versuchsbe-
schreibung unter Kapitel 6.3)).

15
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Kapitel 3

Apparatives zum
Versuchsteil 1

3.1 Ubersicht iiber die Anlage zur Erzeugung ei-
nes Ultrahochvakuums (UHV)

Im wesentlichen besteht diese Anlage aus einem gasdichten Geh&use, das
iiber zwei Pumpenstufen auf ein Ultrahochvakuum evakuiert werden soll
(Fig. 3.1). Der gewiinschte Enddruck von einigen 10=2 mbar kann nur er-
reicht werden, wenn ein wesentlicher Teil der an den Innenwinden des Hoch-
vakuumteils der Anlage adsorbierten Gase (vor allem H;0) weggel6st und
ebenfalls gepumpt werden (Pupp: Seite 12). Dies geschieht durch Ausheizen
des Hochvakuumteils auf etwa 200° C wihrend einigen Stunden. Zur Mes-
sung von Druck und Temperatur stehen verschiedene Systeme zur Verfiigung.

Im Zentrum der Anlage befindet sich die eingentliche Vakuumkammer. Sie
besteht aus einem Stahlzylinder von ca. 1.5 £ Inhalt, der nach dem Einfiillen
eines eventuellen Testobjektes mit einem Metalldeckel verschlossen werden
kann.

Auf vier Seiten der Vakuumkammer sind folgende Systeme angeschlossen

e Vorne an der Vakuumkammer:

Sorptionspumpe ,,Vac Sorb” der Firma Varian

— Hochvakuum-Ventil VRD-25 der Firma Vacuum Generators
— Hochvakuum-Ventil CRD-25 der Firma Vacuum Generators
— Einlassventil ,,Hoke”

— Wirmeleitungsvakuumeter nach Pirani (Typ LKB Autovac)

17
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Abbildung 3.1: Schematischer Aufbau der UHV-Anlage des Versuchsteiles 1
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e Hinten an der Vakuumkammer;

— Hochvakuumpumpe ,,Vac lon” (lonengetterpumpe) der Firma
Varian

— lonisations-Vakuummeter ,,Veeco” nach dem Prinzip von Bayard-
Alpert

o Rechts an der Vakuumkammer:

— Quadrupolmassenspektrometer ,,QMG 64” der Firma Balzers

3.2 Systeme zur Erzeugung und Messung des Vor-
vakuums

3.2.1 Sorptionspumpe ,,Vac Sorb” der Firma Varian (Be-
triebsanleitung in der ,,Vakuum”-Mappe)

Dieser Pumpentypus besitzt den grossen Vorteil, dass er nur auf dem Prinzip
der Adsorption ohne Verwendung von Rotoren und Kolben (Verunreinigun-
gen des Systems durch Oldimpfe etc.) arbeitet. Diese Pumpe ist iiberall
dort geeignet, wo nicht kontinuierlich gréssere Gasmengen gepumpt wer-
den miissen, sondern nach Erreichen eines Vorvakuums (ca. 1072 mbar) ein
weiteres Pumpsystem die Arbeit iibernimmt, ein Hochvakuum zu erzeugen
und zu erhalten. Dieses weitere Pumpsystem sollte natiirlich ein in sich ge-
schlossenes System darstellen (z.B. lonengetterpumpe), und nicht wie eine
Treibmittelpumpe (z.B. Oldiffusionspumpe) oder eine Turbomolekularpum-
pe dauernd gegen ein Vorvakuum arbeiten miissen.

3.2.2 Hochvakuum-Ventil VRD-25 der Firma Vacuum Ge-
nerators (siehe Prospekt in der ,,Vakuum-Mappe”)

Mit diesem Ventil kann die Sorptionspumpe nach der Erzeugung des Vor-
vakuums vom iibrigen System abgetrennt und wieder regeneriert werden
(durch Auftauen/Ausheizen). Der Dichtungsring des Ventils besteht aus Vi-
ton, einer chemisch sehr stabilen Kunststoffverbindung, die aber nur Tem-
peraturen bis zu 140° C ausgesetzt werden sollte. Die Elastizitdt des Vi-
tonringes erlaubt es, das Ventil mit einer verniinftigen Kraft von Hand zu
schliessen.
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3.2.3 Hochvakuum-Ventil CRD-25 der Firma Vacuum Ge-
nerators (siehe Prospekt in der ,,Vakuum-Mappe”)

Um den Vorvakuumteil der Anlage von der Hochvakuumkammer zu trennen,
ist ein Ganzmetallventil eingebaut. Da die Dichtung nicht aus Kunststoff,
sondern aus einer Metallschneide besteht, kann das Ventil bis auf 450° C aus-
geheizt werden. Im Gegensatz zum VRD-Ventil verlangt diese Dichtungsart
aber eine sehr prizise Schliessposition des Stempels (geringe Elastizitit der
Metallschneide !). Ein bestimmtes Drehmoment zur Schliessung des Ventils
wird daher von der Firma vorgeschrieben.

3.2.4 Einlassventil ,,Hoke”

Uber das am Vorvakuumteil angebrachte Kleinventil ,,Hoke” kann die An-
lage nach Beendigung des Versuches wieder mit Luft geflutet werden.

3.2.5 Wadrmeleitungsvakuummeter nach Pirani (Typ LKB
Autovac; siehe Pupp, Seite 38, sowie Betriebsanlei-
tung)

Dieses Messystem ist zur Erfassung von Driicken zwischen ca. 100 mbar
und 1073 mbar geeignet. Das Gerit besitzt zwei Messbereiche und schaltet
unterhalb ca. 0.1 mbar automatisch vom oberen in den unteren Bereich
(rote Lampe rechts leuchtet: oberer Bereich). Das System besteht aus einer
Messzelle, die am Vorvakuumteil der Anlage (zwischen den beiden ,,Vacuum-
Generators-Ventilen”) angeschlossen ist.

Die Messzelle arbeitet nach dem folgenden Prinzip: Ein Metallfaden wird auf
einer Temperatur von 120° C gehalten. Dabei gibt er Warme iiber Wirme-
strahlung und {iber konvektive Kiihlung durch das ihn umgebende Gas ab.
Da die konvektive Kiihlung gasdruck- und gasartabhingig ist, ist die zu-
gefithrte elektrische Leistung, die den Metallfaden auf konstanter Tempe-
ratur hilt, ein Mass fiir den Gasdruck in Abhdngigkeit der Gasart um den
Faden. Um mit dem Pirani Absolutmessungen durchfiihren zu kdnnen, muss
die Messzelle fiir das zu messende Gas geeicht werden. Die Messzelle ist an
einem Steuer- und Anzeigegerit angeschlossen. Uber den Umschalter ,,Gau-
ge” kénnen separat bis zu vier Messzellen erfasst werden.
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3.3 Hochvakuumpumpe

3.3.1 Hochvakuumpumpe ,,Vac Ion” (Ionengetterpumpe) der
Firma Varian (siehe Pupp, Seite 88, sowie Betriebsan-
leitung ,,20 / sec™! Noble Vaclon Pumpe”)

Diese Pumpe hat die Aufgabe, den Druck in der Vakuumkammer nach Er-
reichen eines Vorvakuums weiter zu senken und ein schliesslich erreichtes
Hochvakuum zu erhalten. Die ,,Vaclon”-Pumpe arbeitet nach dem Prin-
zip der lonengetterpumpen und besitzt gleich wie die Sorptionspumpen den
grossen Vorteil, ohne Treibmittel oder Schmiermittel zu arbeiten, d.h. ,,sau-
ber” zu sein. Die lonengetterpumpe ist vom Vorvakuum abgetrennt und
,,frisst” die restlichen Gase auf, im Gegensatz zu Rotations- oder Diffusi-
onspumpen, welche die zu pumpenden Gase aus dem Pumpvolumen nach
aussen (z.B. ins Vorvakuum) beférdern. Dieser ,,Auffress”-Prozess hat eine
Alterung der Pumpe zur Folge und erfordert nach einer gewissen Betriebs-
zeit (einige Jahre, vom Druck und der Gasart abhingig) das Auswechseln
bestimmter Pumpenteile.

Die ,,Vaclon”-Pumpe wird iiber ein Speise- und Kontrollgerdt betrieben.
Der in der Pumpe erzeugte lonenstrom ist proportional zur Anzahl der vor-
handen Atome und Molekiile, d.h. proportional zum herrschenden Druck.
Der lonenstrom kann daher direkt zur Druckmessung benutzt werden (siehe
., Vaclon-Instructions”, Seite 16). Diese pumpeninterne Druckbestimmung
ist jedoch nur bis ca. 107'° mbar brauchbar (Kriechstréme in der Pum-
pe, etc. verfilschen die lonenstrommessung bei sehr kleinen Strémen). Zur
genaueren Druckbestimmung im UHV-Bereich steht das im Folgenden be-
schriebene lonisationsmanometer zur Verfiigung. Obwohl es sich dabei eben-
falls um eine Druckmessung aufgrund der lonisierbarkeit eines Gases han-
delt, erlaubt dieses Manometer dank seiner speziellen Konstruktion eine
Ausdehnung des Messbereiches bis auf unter 107!% mbar.

3.4 System zur Messung des Hochvakuums

3.4.1 Ionisations- Vakuummeter ,,Veeco” nach dem Prinzip
von Bayard-Alpert (siehe Pupp, Seiten 42 und 43, so-
wie Betriebsanleitungen)

Dieser weiterentwickelte Typ eines lonisationsmanometers erlaubt die Mes-
sung von Driicken bis 107! mbar. Im Prinzip handelt es sich um eine Trio-
de, wobei die von der Gliihkathode emittierten Elektronen die Atome und
Molekiile der Restgase ionisieren. Die Ausbeute dieses Prozesses ist direkt
proportional der Anzahl vorhandener Atome, d.h. vom Druck abhingig. Die
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erzeugten lonen werden von einem spiralférmigen Gitter beschleunigt und
auf die fadenfé6rmige Anode im Zentrum der Messr6hre gelenkt. Dieser An-
odenstrom ist nun direkt ein Mass fiir den herrschenden Druck. Da die To-
nisationswahrscheinlichkeit von der Gassorte abhingt, gilt die FEichung des
lonisationsmanometers nur fiir eine Gasart. In unserem Falle ist das lonisa-
tionsmanometer fiir Stickstoff geeicht. Da aber die Zusammensetzung eines
Gasgemisches meistens nur ungenau bekannt ist, besitzt die Druckmessung
hier eine ziemliche Fehlerquelle. Die an der Wand der Messréhre und am
Gitter angelagerten Gasmengen werden durch die heisse Kathode teilweise
wieder verdampft. Durch die Anwesenheit dieser zusdtzlichen Gasmengen in
der Messréhre ergibt die Druckmessung jedoch einen gegeniiber dem restli-
chen System erhhten Wert. Um diese Verfilschung zu verkleinern, kann das
Gitter speziell geheizt werden (,,Degas”) und damit die angelagerten Gas-
mengen reduziert werden. Die Genauigkeit der Messung eines Hochvakuums
mit einem lonisationsmanometer darf aus obigen (und weiteren) Griinden
nicht {iberschitzt werden, und selbst Optimisten sollten dem abgelesenen
Skalenwert eine Unsicherheit von etwa Faktor 2 einrdumen.

3.5 Quadrupolmassenspektrometer

3.5.1 Quadrupolmassenspektrometer ,,QMG 6}” der Firma
Balzers (Literaturhinweis: Brunuée-Voshage: Massen-
spektrometrie, Seiten 47 und folgende (Funktionswei-
se), Betriebsanleitung QMG 64)

Das Quadrupolmassenspektrometer dient der Restgasanalyse. Das QMG 64
ist ein mikroprozessorgesteuertes Gerit, das die Messung des Totaldruckes,
der Partialdriicke von 8 ausgew&hlten Gasen, sowie die eines Massenspek-
trums (Massen 1 bis 64 u) ermoglicht. Es besteht aus 3 Hauptkomponenten:

Der Sensor QMG 6/ ist rechts an die Vakuumkammer geflanscht. Er enthélt
eine Elektronenstoss-lonenquelle, den Massenanalysator und einen Faraday-
Auffinger zur Messung des lonenstromes. Zur Schonung der Gliihkathode in
der lonenquelle darf das Spektrometer erst ab einem Druck p < 1072 mbar
in Betrieb genommen werden (sinnvolle Messungen erst ab p < 107* mbar).
Der Sensor ist ausheizbar bis maximal 250° C.

Die Sensorelektronik QME 6/ ist direkt auf den Sensor aufgesteckt und ver-
schraubt. Sie generiert die Spannungen fiir den Sensor und beinhaltet den
Elektrometer-Messverstirker fiir den auf den Faraday auftreffenden lonen-
strom. Die Sensorelektronik ist nicht ausheizbar. Sie muss daher vor dem
Ausheizen sorgfdltig vom Sensor abgetrennt werden.

Wichtig: An den Steckverbindungen liegt zum Teil Hochspannung. Vor dem
Abtrennen muss das Gerit abgeschaltet werden!
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Am Steuergerdt (QMS 64 kénnen die verschiedenen Betriebsarten gewé&hlt
und die Parameter verdndert werden. Die digitale Anzeige ermdglicht das
Ablesen von Total- resp. Partialdruck, sowie der eingestellten Parameterwer-
te. Kapitel 4 der Betriebsanleitung (,,Vakuum-Mappe”) ist eine vollstindige
Betriebsanleitung, die vor dem Praktikum erarbeitet werden soll. Vor allem
die Einstellung der Parameter ,,RANGE” und ,,SPEED” soll verstanden
werden.
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Kapitel 4

Erzeugung eines
Ultrahochvakuums —
Anleitung zum Versuchsteil I

4.1 Versuchsanleitung Teil I

e Die sorgfiltige Protokollfiihrung ist ein wichtiges Element in diesem
Versuchsteil. Das Protokoll sollte mdglichst genau die durchgefiihrten
Manipulationen wiedergeben. Insbesondere soll wihrend des gesam-
ten Versuchsablaufes der Druck wie auch der Temperaturverlauf auf-
gefithrt werden.

o Es ist sicherzustellen, dass das Pumpenventil VRD-25 geschlossen ist.
Wenn das Vakuumsystem noch evakuiert ist, wird durch das Ein-
lassventil und das Ventil CRD-25 die Anlage geflutet (ausser Sorp-
tionspumpe!). Der Druck im System kann mit dem Pirani iiberpriift
werden (das Pirani darf auch bei Luftdruck betrieben werden, wihrend
das lonisations-Vakuummeter, damit ein Oxydieren des Gliihfadens
vermieden werden kann, erst bei Driicken von kleiner als 1072 mbar
eingeschaltet werden sollte!).

e Die Sorptionspumpe muss mit fliissigem Stickstoff gekiihlt werden. Da-
zu hdngt man den zur Sorptionspumpe zugehdrigen Styroporbehilter
an die vorgesehene Halterung und giesst anschliessend fliissigen Stick-
stoff direkt in den Behilter. Mit der Zeit beruhigt sich die Fliissig-
keitsoberfliche, so dass der Behilter nach einigen Minuten bis an den
Rand gefiillt werden kann.

e Nach ca. 15 Minuten Abkiihlzeit kann mit dem Pumpen begonnen
werden (Ventile vorher kontrollieren!). Unmittelbar nach dem Offnen
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des VRD-25 Ventiles sollte der Druck am Pirani in méglichst rascher
Abfolge abgelesen werden. Es ist zu beachten, dass der Druck sehr
rasch abféllt.

Wenn der Druck unter 1072 mbar gesunken ist, kann die lonengetter-
pumpe in Betrieb genommen werden. Die lonengetterpumpe schaltet
bei Driicken schlechter als 10~* mbar automatisch aus, da ein lingerer
Betrieb bei hohem Druck schidlich wére. Da aber dieser Druck zu-
erst erreicht werden muss, kénnen die Automatik iiberbriickt (Taste
»START”) und die Pumpen kurzzeitig auch bei hherem Druck betrie-
ben werden. Zuerst also Taste ,,START” und erst dann Taste ,,ON”.
Nach Erreichen von 10~* mbar, oder falls die Betriebsspannung der
Pumpe ca. 5 kV erreicht hat, soll die Taste ,,START” wieder ausge-
schaltet werden. Beide Hochvakuumventile miissen nach der Inbetrieb-
nahme der lonengetterpumpe geschlossen werden. Beim CRD-25 muss
die Marke an der Drehschraube mit der Marke auf der Unterlagsschei-
be zur Deckung gebracht werden. Den Druck kann man am Steuergerét
der lonengetterpumpe ablesen. Regelméssig den Druck notieren!

Das lonisationsmanometer wird in Betrieb genommen. Zuerst ,,POWER”
ein, dann ,,LLOG”-Skala wihlen (da Druckbereich noch nicht gut be-
kannt) und schliesslich ,,FILAMENT” (Gliihkathode) ein (Schalter ei-
nige Sekunden driicken!). Wenn der Bereichsschalter in der ,,LOG”-
Stellung ist, gilt die blaue Skala auf dem Anzeigefeld. Steht der Be-
reichsschalter in einer der Stellungen ,,107” (x = 3, ...10), so ist der
schwarze Bereich giiltig. Unabhingig vom gewidhlten Bereich schaltet
das lonisationsmanometer den Filamentstrom aus Sicherheitsgriinden
aus, sobald der Zeiger im Anzeigefeld den Vollausschlag erreicht hat.

Vergleiche die Druckanzeige der lonengetterpumpe mit dem lonisati-
onsmanometer und mit der Totaldruckanzeige des QMG 64. Die lonen-
getterpumpe zeigt einen tieferen Wert als das lonisationsmanometer.
Diskussion!

,,DEGAS” der Messrohre. Dieser Vorgang sollte zwei- bis dreimal im
Laufe des Tages durchgefiihrt werden. ,,DEGAS”-Dauer ca. zwei Mi-
nuten. Die Spitze in der Druckanzeige registrieren. Man beachte, dass
beim lonisationsmanometer ein sinnvoller Druckbereich gew#dhlt wur-
de, damit die Spitze nicht iiber dem Vollausschlag liegt (sonst schaltet
das lonisationsmanometer automatisch aus).

Nach Erreichen eines Totaldruckes von ca. 1076 mbar sind alle pro-
grammierbaren Partialdrucke aufzunotieren. Anschliessend ist ein Ge-
samtspektrum (1 - 64 u) aufzunehmen, und zwar erst in dem Range,
wo der hochste Peak noch kleiner als Vollausschlag ist, und nachher
mit zehnmal héherer Empfindlichkeit, damit auch die kleinen Peaks
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gut ablesbar sind. ,,SPEED” im ,,SCAN-Mode” soll 5 s sein. Papier-
vorschub am Recorder 240” h. 0 - 64 u: ,,MASS” = 0, ,,WIDTH” =
63.31. Die Bruchteile von Masseneinheiten gibt das QMG 64 in 1/32 u
an!

e Nach Erreichen eines Hochvakuums (ca. 107% mbar) kénnen durch
Ausheizen der Anlage die an den Winden angelagerten Gase und Ver-
unreinigungen ausgetrieben werden. QME 64 abmontieren! Deckel des
Isolationsgehduses schliessen. Die Heizung besteht aus zwei Heizspira-
len, wobei die erste direkt mit 220 Volt und die zweite {iber eine regel-
bare Spannungsquelle (,,VARIAC”) von 0 bis 260 Volt betrieben wird.
Die UHV-Anlage sollte nicht heisser als ca. 220° C werden (Kabel von
,,Vaclon-Pumpe”!), aber auch nicht wesentlich darunter liegen (sonst
ist Ausheizeffekt ungeniigend). Man stellt den ,,VARIAC” anfangs auf
100 Volt und erhdht sukzessive unter Beobachtung der Temperatur.

e Druckwerte (lonengetterpumper sowie ,,Veeco”) und Temperaturen
noch alle 15 Minute registrieren. Nach einigen Stunden Ausheizen wer-
den die Heizspiralen abgestellt und der Druckverlauf wird bis Prakti-
kumsende weiterverfolgt. Deckel des Isolationsgehduses &ffnen (ohne
den Tisch zu versengen)! Es gilt bei der Zeitplanung zu beriicksich-
tigen, dass das Abkiihlen mindestens 2 Stunden in Anspruch nimmt.
Gleichzeitig zum laufenden Versuch kann nun mit dem Versuchsteil 11
begonnen werden.

e Bei einem Totaldruck von &~ 1 — 3 10~% mbar ist das QME 64 wieder
sorgfiltig zu montieren, und die Partialdriicke sind aufzunotieren. An-
schliessend sind wieder zwei Restgasspektren aufzunehmen.

e Interpretiere und diskutiere die Spektren vor und nach dem Ausheizen.
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Teil 11

Versuchsteil 11
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Kapitel 5

Apparatives zum
Versuchsteil 11

5.1 Einige allgemeine Bemerkungen

Die zweite, etwas komplexere UHV-Anlage dient drei Versuchen: Zur Mes-
sung von Volumina, der Sorptionseigenschaft von Aktivkohle und zur Be-
stimmung von Leitwerten verschieden dicker Rohre. Die Anlage besteht im
wesentlichen aus einem System von drei Pumpen zur Erzeugung eines Vaku-
ums, einem Gaseinlassteil und einem Getterteil (als ,,Getter” wird ein mit
einem Sorptionsmittel gefiillter Behilter bezeichnet). Nach dem Evakuieren
der Anlage kann eine gewiinschte Gasmenge iiber mehrere Reduzier- und
Dosierventile aus den Vorratsflaschen ins System eingelassen werden. Zur
Messung sowohl der Qualitdt des Vakuums als auch der Menge der einge-
lassenen Gase stehen diverse Manometer zur Verfiigung (der schematische
Aufbau der Anlage ist in Fig. 5.1 ersichtlich).

5.2 Beschreibung einzelner Geriite

5.2.1 System zum Einlass einer gewiinschten Gassorte

In Stahlflaschen zu 3.8/ sind die Gase Stickstoff und Argon bei einem Druck
von bis zu 200 atm gelagert. Reduzierventile an den Stahlflaschen ermégli-
chen es, kleine Mengen des betreffenden Gases in die evakuierte Anlage ein-
zulassen. Ein Uber- Unterdruckmanometer (Rohrfedermanometer) dient der
groben Kontrolle der einstrémenden Gasmenge und umfasst den Bereich von
-1 atii (d.h. 0 mbar Absolutdruck) bis 0.6 atii. Da die Versuchsanlage nicht
fiir Driicke iiber 1 atm konzipiert ist, und gewisse Elemente (vor allem das
Prizisionsmanometer) schweren Schaden bei Uberdruck erleiden wiirden, ist
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Abbildung 5.1: Schematischer Aufbau der Anlage zum Versuchsteil 11
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Abbildung 5.2: Druckreduzierventile

im Einlassteil zusdtzlich ein Sicherheitsventil eingebaut. Die Ventilfeder ist
so eingestellt, dass das Ventil bei ca. 0.3 atii ansprechen sollte. Die Funk-
tion des Ventiles kann durch Anheben des Knopfes am obersten Ventilteil
kontrolliert werden.

Wer die Handhabung von Druckreduzierventilen kennt, kann den folgenden
Abschnitt iiberspringen.

Druckreduzierventile: Am Anfang sollten Ventile 1 und 2 und das Reduzier-
ventil geschlossen, d.h. die Fliigelschraube herausgeschraubt und die Mano-
meter auf 0 gestellt sein (vgl. Fig. 5.2). Nach Offnen des Ventiles 1 kann
der Druck in der Flasche auf dem ersten Manometer abgelesen werden.
Durch Offnen des Reduzierventiles kann dann am zweiten Manometer der
gewiinschte Druck (in atii) im System eingestellt werden. Nach Offnen des
zweiten Ventils stellt sich dieser Druck im System ein.

Am Ende des Experimentes:

1. Ventil 1 schliessen (d.h. Gasflasche schliessen).

2. Reduzierventil und Ventil 2 6ffnen. Dadurch entweicht der Uberdruck
und die Manometer zeigen Null an.

3. Reduzierventil schliessen (d.h. Fliigelschraube herausdrehen) und Ven-
til 2 schliessen.

Beachte: Die Hochdruck-Gasflaschen miissen immer gut gesichert werden,
damit sie nicht umfallen kénnen. Fiir den Transport muss das Druckredu-
zierventil abgeschraubt werden.
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5.2.2 System zur Druck- und Volumenbestimmung der Gase

Damit das Sorptionsverhalten von Gasen quantitativ studiert werden kann,
muss die Absolutmenge eines adsorbierenden Gases bekannt sein. Diese Men-
genbestimmung geschieht durch Messung des Druckabfalles in einem be-
kannten Volumen. Die diversen vorhanden Druckmessgerdte und Volumina
miissen zuerst aber noch geeicht werden. Dafiir stehen ein Referenzvolumen
(1576 cc) und ein Prdzisionsmanometer (Dosenmanometer von ,, Thommen”,
0 bis 800 mbar) sowie eine Kistlersonde zur Verfiigung. Der Inhalt des Re-
ferenzvolumens wurde durch Einfiillen einer Fliissigkeit bestimmt, wihrend
das Prizisionsmanometer von der Firma eine Eichkurve mitgeliefert bekam.
Mit einem Dosenbarometer misst man eine Kraft pro Fliche, also direkt den
Druck. Deshalb ist dieser Gerdtetyp als Referenzmessgerit geeignet.

Nachteil: Die Messung ist trige, da der Gaszufluss zum Manometer nur
durch ein kleines Loch mit geringem Leitwert erfolgt, um die empfindliche
Mechanik vor plétzlichen Druckdnderungen zu schiitzen.

5.2.3 Getterteil

Die Getterbehilter sind mit Aktivkohle gefiillt, welche man mit je einem
Ganzmetallventil ,, Nupro” vom restlichen System abschliessen kann.

Das gesamte Gettersystem ist mit ,,Nupro”-Ganzmetallventilen versehen.
Daher kann dieser Teil der Anlage ausgeheizt werden. Die Ganzmetallventile
erfordern aber ein sehr genaues Schliessmoment und sollten daher mit Gefiihl
behandelt werden. Allzu starkes Zudrehen macht die Ventile kaputt. Die
Ventile sind ganz offen, wenn beim Aufdrehen kein Widerstand mehr spiirbar
wird.

5.2.4 Leitwertbestimmung

Der Teil der Anlage zur Bestimmung der Leitwerte besteht aus einem Rezi-
pienten, dessen Druck py iiber das Nadelventil H25 reguliert werden kann,
drei je 30 cm langen Rohren mit unterschiedlichen Durchmessern und einem
Volumen mit dem Druck pp iiber der Pumpe. Die drei Rohre mit den In-
nendurchmessern von 20 mm, 10 mm und 4.5 mm kénnen mit den Ventilen
H21 bis H23 gegen das Pumpvolumen mit Druck pp abgeschlossen werden.
Mit den Penningmanometern P1 und P2 kénnen die Driicke im Rezipienten
und im Pumpvolumen gemessen werden.
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Abbildung 5.3: Zweistufige Drehschieberpumpe

5.3 System zur Erzeugung des Vakuums

Im Gegensatz zur UHV-Anlage des Versuchteiles I werden hier drei Pum-
pentypen verwendet, welche die zu pumpenden Gase von einer Pumpenseite
auf die andere beférdern, also nicht in einem geschlossenen System arbeiten.

5.3.1 Rotationspumpen Edwards ED-50 und Alcatel 2005
(siehe Pupp, Seite 68, sowie Betriebsanleitung)

Diese Pumpen haben die Aufgabe, die Vakuumanlage von Luftdruck auf ein
Vorvakuum von 10~! bis 1072 mbar zu bringen. Sie arbeiten nach folgendem
Prinzip (Fig. 5.3):

Die Luft, die aus einem Vakuumsystem abgesaugt werden soll, tritt durch
den Vakuumanschluss in den sichelf6rmigen Schépfraum der ersten Stu-
fe (Hochvakuumstufe) ein, der durch die exzentrische Lage des Rotors im
Gehiduse gebildet wird. Zwei federgelagerte Schieber im Rotor erfassen das
eingeschlossene Luftvolumen und driicken die Luft zur Ansaugéffnung der
zweiten Stufe. Dort wird sie komprimiert bis auf einen Druck, der etwas mehr
als eine Atmosphéire betrigt. Dies geniigt, um das Auspuffventil zu 6ffnen
und die Luft durch das abdichtende Olbad in die Atmosphire auszustossen.
Das System der Umlaufschmierung ist so gestaltet, dass die erste Stufe nur
Ol enthilt, das vorher durch die zweite Stufe entgast wurde. Hierdurch wird
ein relativ gutes Endvakuum erzielt.
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5.3.2 Turbomolekularpumpe Pfeiffer-Balzers TPH 040

Die Funktionsweise von Turbomolekularpumpen ist im Skript zur Praktikums-
Vorlesung und bei Pupp (Seite 78) beschrieben. In der Leihmappe zum
Versuch ist ein Auszug aus der Betriebsanleitung mit technischen Daten
vorhanden.

Wichtig: Wird mit der Turbomolekularpumpe gepumpt, so muss das Ven-
til H61 gegen die Vorpumpe Alcatel 2005 geschlossen sein. Die Turbo
dreht mit 90’000 U min~!! KEINE GROSSE GASLAST SCHLAG-
ARTIG ZUFUHREN!

5.3.3 Einschalten der Pumpe

Der Schieber H26 wird geoffnet, das Ventil H61 geschlossen. Die beiden
Pumpen kénnen nun am Knopf ,,PUMPING UNIT” eingeschaltet werden.
Der Hochlauf der Turbopumpe erfolgt nun automatisch und erreicht nach
ca. drei Minuten die volle Drehzahl. Dies kann am Zeiger der Kontrollein-
heit verfolgt werden. Im Normalbetrieb sollte die Pumpe mit eingeschalteter
»,STAND BY”-Taste betrieben werden. Im ,,STAND BY”-Modus regelt die
Pumpensteuerung die Pumpe auf ungefihr 60 % der Maximalpumpleistung.

5.3.4 Auspumpen

Gas unter erhéhtem Druck (ppsiiani oder Kistlersonde > 0-5 mbar) im Ein-
lassteil oder Getterteil wird mit der Rotationspumpe Alcatel 2005 abge-
pumpt. Dabei wird der Schieber H26 geschlossen ( keine Last an die
Turbopumpe!). H61, H27, H62, H6 und H4 werden gedffnet. Sobald der
Druck an der ensprechenden Kistlersonde < 0.5 mbar zeigt, kann H61 und
H27 geschlossen werden.

Das restliche Abpumpen mit der Turbomolekularpumpe beginnt indem man
jetzt H26 wieder oeffnet.

5.3.5 Abschalten der Pumpe

H26 schliessen. Nun kénnen die Pumpen am Knopf ,,PUMPING UNIT” ab-
gestellt werden. Die Turbo wird mit Verzdgerung automatisch beliiftet. Das
Vorvakuum wird durch Ventil H63 beliiftet. Die Alcatel 2005 muss separat
ausgeschaltet werden.
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Kapitel 6

Volumen-, Sorptions- und
Leitwertmessung — Anleitung
zum Versuchsteil 11

6.1 Volumenmessung

Nach dem Ausheizbeginn der UHV-Anlage (Teil I) kann mit dem Auspum-
pen der Anlage I begonnen werden. Achtung: Die Getter (Ventile H1 bis
H3) sind schon ausgeheizt und evakuiert und diirfen nicht mehr gedffnet
werden.

Fiir die nachfolgende Sorptionsmessung ist es nétig, das Volumen bestimm-
ter Anlageteile moglichst genau zu kennen. In einem ersten Schritt ermitteln
wir daher mit Hilfe des Referenzvolumens Vg und des Prizisionsmanometer
(Thommen) die Volumina V; und V5, die wie folgt definiert sind (siehe auch
Fig. 5.1).

Vgt Referenzvolumen (1576 +3 cm?), Ventil H7.

Vi: Volumen im Vorvakuumteil zwischen den Ventilen H5, H7, H8 und H9.

V5: Volumen im Hochvakuumteil zwischen den Ventilen H1, H2, H3, H4, H6
und HS.

Vr: Volumen des Prizisionsmanometers (Thommen)

Vi Gettervolumen (38.2 42 cm? fiir Vigy) (41.9 4 2 em? fiir Vi)

Fiir unser Experiment miissen wir die Volumina V; und V5 bestimmen.
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6.1.1

1.

Diese

Bestimmen von V; und V5

Wir lassen einige hundert mbar Stickstoff in Vg und V; stromen. Mit
dem Thommen-Manometer bestimmen wir nun den Druck p;. Dann
schliessen wir das Ventil H7 und pumpen die Volumina V; und V5 leer
(< 0.1 mbar geniigt!). Danach wird das Gas aus dem Referenzvolumen
in V; expandiert und der Druck p; gemessen. Aus dem Verhiltnis py /py
und dem bekannten Referenzvolumen kann das Volumen V;j berechnet
werden.

. Wir schliessen nun H7 und lassen das Gas aus dem Volumen V7 in

das (vorher leergepumpte) Volumen V, durch H8 expandieren. Mit
dem Thommen-Manometer wird der Enddruck ps gemessen. Aus dem
Druckverhiltnis py/p3 und dem unter dem obigen Punkt bestimmten
Volumen V; kann V5 ermittelt werden.

Eichungen werden viermal durchgefiihrt. Anschliessend kann der Mit-

telwert fiir diese Volumina V; und V5 berechnet, inklusive Fehler.

6.2

Sorptionsisotherme fiir Argon an Aktivkohle
bei Trockeneistemperatur

Ein Aktivkohlegetter wird mit Trockeneis und Isopropanol gekiihlt
(friithzeitig mit Kiihlen beginnen, sonst hat man Temperaturfluktua-
tionen, die die Messresulatete verfilschen). Die Leitung zur Gasflasche
(bis zum Druckreduzierventil) wird wihrend einigen Minuten griind-
lich leergepumpt. Dann wird in V; Argon (ca. 100 bis 200 mbar) ein-
gefiillt.

Die von einem Getter bei konstanter Temperatur adsorbierte Gasmen-
ge ist eine Funktion des Gleichgewichtsdruckes. Um nun eine Reihe von
Punkten auf der Sorbtionsisothermen aufzunehmen, sollte bei kleinen
Mengen begonnen und sukzessive zu grésseren Mengen iibergegangen
werden. Auf diese Art und Weise kénnen die vom Getter aufgenomme-
nen Mengen laufend aufaddiert werden, und ein Ausheizen des Getters
nach jedem Messpunkt ist nicht notig.

Durch das Dosierventil H8 werden nun ca. 5 mbar Argon in das Vo-
lumen V; eingelassen. Nach dem Schliessen von H8 wird der Anfangs-
druck p4 an der Kistlersonde abgelesen, und dann das Getterventil
(H1 bzw. H2) gedffnet (mindestens 10 Minuten seit dem Kiihlen des
Getters). Warten, bis sich der Gleichgewichtsdruck pg eingestellt hat.
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e Die adsorbierte Gasmenge kann nun aus den zwei Druckmessungen
p4, pr und den verwendeten Volumina berechnet werden, indem die
folgenden Kontinuitdtsgleichung aufgestellt wird:

pa(Va+pcVa) = pe(Va+ Va) + nuRT (6.1)

pa: Anfangsdruck (im Volumen V3).
pr: Enddruck (Gleichgewichtsdruck) nach der Adsorption.

pe: Anfangsdruck im Getter (= Gleichgewichtsdruck der vorangehen-
den Messung)

V5t Geeichte Volumina im Getterteil der Anlage

Va: Gettervolumen. Beachte: Da das Getter auf Trockeneistemperatur
ist, hat es ein scheinbar grésseres Volumen (bspw. fiir Vigq):

293K

= 38.2cm?
Vo = 38.2cm” X 103K

= 58.0cm® (6.2)
ngq4: Anzahl adsorbierte Mol

Rechnet man die adsorbierte Gasmenge n,q auf das Volumen V um,
das sie unter Normalbedingungen (STP: standard temperature and
pressure) einnimmt, so ergibt sich die folgende Beziehung:

v _ paVo+paVa — pe(Va+ Vi) (6.3)

T
m mpo 7y

V /m: Adsorbierte Gasmenge pro Gramm Gettermaterial (cm® STP/g)
po: 1013 mbar

m: Vgi: 4.9 Gramm Aktivkohle Vizg: 3.0 Gramm Aktivkohle Vizs: leer
T: Zimmertemperatur

To: 273 K

e Nun wird das Ventil H1 bzw. H2 geschlossen und durch das Dosier-
ventil H8 7 mbar Argon in V; eingefiillt. Das Ventil H8 schliessen,
Anfangsdruck messen, Getterventil 6ffnen und zweiten Messpunkt er-
mitteln.

o Weitere Messpunkte fiir folgende Anfangsdriicke messen: 9, 12, 15, 20,
25, 30, 35, 40, 45, 50, 60, 80, 100, 200 und 250 mbar.

Wichtig: Nach jeder Messung soll die adsorbierte Gasmenge sofort be-
rechnet und im doppeltlogarithmischen Diagramm eingetragen wer-
den.
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e Empirisch wurde folgende Relation gefunden (siehe auch Fig. 6.1):

6.3

v k " 6.4
() = knf (6.4)
wobei k£ und n Konstanten sind, die vom Adsorbermaterial und von der
Temperatur abhingt (siehe dazu in S. Dushman, Vacuum Technique,
1962, Seite 384ff).

Obige Beziehung ldsst sich in logarithmische Form bringen:

Vv 1
log(~) = log(k) + log(pr) (6.5
Die Steigung d(log(V/m)) / d(logpr) = 1/n soll graphisch aus dem
doppeltlogarithmischen Diagramm bestimmt (pg in mbar; V/m in cm?
STP/g) und mit dem theoretischen Wert verglichen werden (1/n =
0.950, fiir Argon an Aktivkohle bei Trockeneistemperatur; Dushman,
1962, Seite 385). Diskussion!

Bestimmung der Leitwerte

Zuerst wird die ganze Anlage (ohne Vi, d.h. H5 und H8 geschlossen)
auf einen Druck von 0.1 mbar oder besser abgepumpt.

Durch das Schliessen von H25 und H27 wird die Anlage zur Messung
der Leitwerte vom iibrigen System abgetrennt.

Uber das Ventil H43 lisst man nun ca. 20 mbar Stickstoff in die Volu-
men Vy und V5.

Als erstes soll der Leitwert des Rohres 1 gemessen werden. Uber das
Dosierventil H25 wird nun schrittweise Gas eingelassen. Bis zum Ma-
ximaldruck fiir molekularen Fluss sollen die dynamischen Gleichge-
wichtsdriicke py im Rezipienten und pp iiber der Pumpe (siehe Fig. 6.2)
bei mindestens sechs verschiedenen Einstellungen des Dosierventils
H25 gemessen werden. Man niitze den dynamischen Bereich moglichst
gut aus.

Wiederhole die Messreihe fiir die Rohre 2 und 3.

Fiir die drei Rohre soll pp als Funktion von py in einem Diagramm
aufgetragen werden. Berechne die Steigung fiir die drei Geraden mit
linearer Regression und bestimme daraus je den kombinierten Leitwert
von Rohr und Ventil(man vergleiche auch mit dem Kapitel 2). Mit
Hilfe der Methoden aus den Aufgaben berechne man den Leitwert der
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Abbildung 6.1: Sorptionsthermen fiir Edelgase (aus Dushman, 1962, Seite

387)
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Abbildung 6.2: Schematischer Aufbau des Leitwert-Versuches. Die Masse
sind in Millimetern angegeben
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Rohre alleine. Vom Hersteller ist fiir das Balzers Ventil Eva 025 der
Leitwert Fy = 10 £ sec™! experimentell bestimmt worden, wobei der
Durchmesser des Ventils am Ein- und Ausgang dy = 25 mm betrigt.

e Vergleiche die gemessenen mit den theoretischen Leitwerten, und dis-
kutiere das Ergebnis. Achtung: Fir die Leitwertmessung bei der Tur-
bopumpe ,,STAND BY” herausnehmen, sonst ist die Pumpleistung re-
duziert und die Resultate entsprechend!

40



