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KAPITEL 1

Einleitung

Im Rahmen dieser Bachelorarbeit soll das gasartabhingige Kompressionsverhiltnis der Turbomole-
kularpumpe HiPace 300 H der Pfeiffer Vacuum Technology AG bestimmt werden. Diese ist ein fiir
hohe Kompressionsverhiltnisse ausgelegter Prototyp, was dieses zu einer der wichtigsten Eigenschaften
der Pumpe macht. Zur Messung des Kompressionsverhiltnisses stehen die Gase Stickstoff, Methan,
Wasserstoff, Helium und Neon zur Verfiigung. Diese wird durch den Aufbau einer Haupt- und Vorvaku-
umkammer fiir die HiPace 300 H realisiert, wobei das Testgas in die Vorvakuumkammer eingebracht wird.
Durch dessen Riickstromverhalten durch die Turbomolekularpumpe wird das Kompressionsverhiltnis
bestimmt. Der Hauptvakuumdruck wird hierbei durch ein Massenspektrometer und der Vorvakuumdruck
durch ein Baratron bestimmt. Zusitzlich wird eine Kalibrierung des durch das Massenspektrometer
ausgegebenen lonisationsstroms auf den Partialdruck der einzelnen Gase durchgefiihrt.






KAPITEL 2

Konzeption

Im Rahmen dieser Bachelorarbeit soll das Kompressionsverhéltnis der Turbomolekularpumpe (siehe
hierzu Abschnitt [3.I)) HiPace 300 H, der Pfeiffer Vacuum Technology AG, bestimmt werden.

Das Kompressionsverhiltnis K einer Vakuumpumpe P ist definiert als Quotient aus Vorvakuumdruck
pv und Hauptvakuumdruck py.

k=2 2.1)

PH

Die Vakuumpumpe pumpt hierbei Gas aus dem Hauptvakuum in das Vorvakuum. Auflerdem ist K
gasartabhéingiﬂ weshalb K fiir mehrere Gase ermittelt werden soll. Daher wird im Rahmen dieser Arbeit
K von Helium (He), Stickstoft (N,), Wasserstoft (H,), Neon (Ne) und Methan (CH,) bestimmit.

Damit K bestimmt werden kann, wird ein Vorvakuum und ein Hauptvakuum fiir die HiPace 300 H
bendtigt. AuBBerdem muss der Druck in beiden Rezipientelﬁ gemessen werden. Da die Messung von
Kompressionsverhiltnissen von bis zu 10'> méglich sein soll und die HiPace 300 H nur bei einem
Vorvakuum von bis zu einigen 10 mbar (siehe Datenblatt ) operieren kann, muss ein PartialdruckEl von
bis zu 1072 mbar im Hauptvakuum realisiert werden.

Ein so geringer Partialdruck kann iiber ein Massenspektrometer gemessen werden. Hier wird das
Quadrupol-Massenspektrometer QMG 421 der Firma balzers verwendet (siche dazu Abschnitt[3.3)). Es
gibt einen zum Druck proportionalen Ionenstrom im Bereich von 107'* A bis 107 A aus und deckt einen
Massenbereich von 1 u bis 100 u ab. Dabei ist u die atomare Masseneinheit mit 1u = 1,66 - 1072 kg.
Das entspricht einem gasartabhiingigen Arbeitsbereich von ca. 1074 mbar bis 10~ mbar

Im Vorvakuumbereich hingegen kann kein Massenspektrometer genutzt werden, da die Driicke dort
groBer als 107 mbar werden und somit auBerhalb dessen Arbeitsbereichs liegen. Deshalb kann der
Druck dort nicht massenabhiingig bestimmt werden. Eine gute Moglichkeit zur gasartunabhéngigen
Druckbestimmung bietet ein Baratron (siehe Abschnitt [3.4)). Dieses misst den Druck kapazitativ iiber die
Auslenkung einer Keramikmembran. Da es gasartunabhingig misst, muss sicher gestellt sein, dass sich
nur das zu vermessende Gas im Vorvakuum befindet. Deshalb wird eine weitere Turbomolekularpumpe

! Da sich die Molekiile verschiedener Gase in Masse und Geometrie unterscheiden, ist das Riickstromverhalten dieser durch
die Vakuumpumpe unterschiedlich.

2 Oberbegriff fiir Vakuumbehiilter.

3 Der Gesamtdruck Pges €ines Systems ist die Summe der Partialdriicke — Druck nur einer Gasart — p; aller Gasmolekiile

pges = Zipi-
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(TMP) benétigt, um den Vorvakuumbereich zu evakuieren und dann gezielt nur eine Gasart einzulassen.
Der beschriebene Aufbau ist in Abbildung 21| skizziert.

Abbildung 2.1: Erste Idee zur Messung des Kompressionsverhiltnisses mit dem Massenspektrometer (M), der
Hauptvakuumpumpe HiPace 300 H (HP), dem Baratron (B), einem Gaseinlass (G) und der Vorvakuumpumpe
HiPace 80 (VP).

Dazu wird der Pumpstand HiCube 80 Eco der Pfeiffer Vacuum Technology AG genutzt. Er besteht aus
der TMP HiPace 80 und einer Membranpumpe (siche Abschnitt[3.2)). Diese wird bendtigt, da eine TMP
nicht mit einem Vorvakuumdruck von iiber ~50 mbar und somit nicht gegen den Atmosphérendruck von
ca. 103 mbar operieren kann.

Eine Moglichkeit zum Gaseinlass und somit zur Druckvariierung des Vorvakuums bietet ein Fein-
dosierventil. Uber dieses lisst sich kontrolliert ein Gas einlassen. Da das Baratron einen Druck von
10~* mbar bis 10 mbar messen kann, wird iiber das Feindosierventil entsprechend viel Gas eingelassen,
um diese Driicke zu realisieren.

Nun ergibt sich das Problem, dass das Vorvakuum der HiPace 300 H das Hauptvakuum fiir die HiPace
80 ist. Je mehr Gasmolekiile sich im Hauptvakuum einer Vakuumpumpe befinden, desto mehr Leistung
muss erbracht werden, um diese abzupumpen. Wird die benétigte Leistung zu groB, iiberhitzt die Pumpe
und stellt ihren Betrieb ein. Das hitte eine Kontaminierung der Vakuumapparatur mit Gas aus der
Umgebung zur Folge und ist deshalb nicht erwiinscht.

Um zu vermeiden, dass der Hauptvakuumdruck der HiPace 80 zu grof3 wird, muss dieser kiinstlich
herabgesetzt werden, ohne den Vorvakuumdruck zu veriandern. Dazu kann ein diinnes Rohr mit einem
geringen Leitwert benutzt werden (siehe Abbildung[2.2).

Abbildung 2.2: Moglichkeit zur Herabsetzung des Hauptvakuumdrucks pgy der Hiace 80 gegeniiber dem Vorva-
kuumdruck py der HiPace 300 H mithilfe eines Rohres (R). Ferner sind die Hauptvakuumpumpe HiPace 300 H
(HP), das Baratron (B), ein Feindosierventil (FV) und die Vorvakuumpumpe HiPace 80 (VP) gezeigt.

Der Leitwert L ist als Kehrwert des Stromungswiderstandes W definiert. Ist der Stromungswiderstand



eines Bauteils hoch, so kann ein Gas nur langsam durch dieses hindurch stromen. Der Druck in einem
Behilter ist somit direkt iiber den Quotienten der Stromungswiderstinde am Ein- und Ausgang des
Behdilters definiert. Soll der Druck im Rezipienten klein gehalten werden, muss der Stromungswiderstand
am Gaseinlass deutlich groBer sein als der am Gasauslass.

In der Vakuumtechnik wird jedoch mit dem Leitwert und nicht dem Stréomungswiderstand eines
Bauteils (z.B. Rohr) gerechnet. Der Leitwert eines Bauteils ist iiber das Verhiltnis aus der Druckdifferenz
Ap zwischen dessen Anfang und Ende und des Gasstroms g,y definiert. Die folgenden Formeln sind aus

(5] Kap. 1.2] entnommen.
1 qdpv
— = — 2.2
W ap (2.2)
Diese GesetzmiBigkeit ist analog zum Ohm’schen Gesetz in der Elektrotechnik formuliert, wobei g,y
analog zum Strom, Ap zur Spannung und L zum Kehrwert des Widerstandes anzusehen sind.
Analog zur Elektrotechnik addieren sich damit die Kehrwerte der Leitwerte bei einer Reihenschaltung

von n Bauteilen zum Gesamtleitwert Lges.

1 1 1 1
=t — .t — (2.3)
Lges L, L L,

Das Saugvermdgen S beschreibt das Gasvolumen, welches eine Vakuumpumpe pro Sekunde aus ihrem
Hauptvakuum in ihr Vorvakuum beférdern kann. Damit entspricht S dem Leitwert einer Vakuumpumpe.
Der Leitwert eines Rohres, mit einem zu seiner Linge [/ kleinen Durchmesser d, ist bei molekularer

Strémunﬁ durch
c-n-d® L 8 - kn T
LRohtmol = —7—— mit ¢ = L 2.4)
121 N ~-m

gegeben, wobei ¢ die mittlere thermische Geschwindigkeit, m die Masse des durchstromenden Gases, T
dessen absolute Temperatur und kg die Boltzmannkonstante ist.

Durch die Unterbrechung des Vorvakuumtraktes durch ein Rohr, welches lang gegeniiber seinem
Durchmesser ist und somit nach Gleichung 2.4) einen geringen Leitwert besitzt, stromen weniger
Gasmolekiile zur HiPace 80. Dadurch ist das Hauptvakuum pyy der HiPace 80 kleiner als das Vorvakuum
pv der HiPace 300 H und diese kann auch bei hoheren Vorvakuumdriicken operieren (siche Abbildung
22).

Am Ende einer Messung muss der Vorvakuumbereich wieder vollstindig evakuiert werden, damit am
Anfang einer neuen Messung der Rezipient nicht mehr vom Gas der vorherigen kontaminiert ist. Das
wire liber das kleine Rohr in einem zeitlich vertrdaglichen Rahmen nicht praktikabel. Deshalb wird ein
durch ein Ventil verschlieBbarer zweiter Arm hinzugefiigt, tiber den die Vorvakuumkammer auflerhalb
der Messung evakuiert wird.

Damit die Apparatur in Betrieb genommen und der Aufbau auf eventuell vorhandene Vakuumlecks
untersucht werden kann, wird noch ein Anschluss fiir einen LecksuchelEl benétigt. Ein Leck beschreibt
eine undichte Stelle in einem Vakuumbehilter, durch die Luft aus der Atmosphérenseite in das Vakuum-
system eindringen kann (sieche dazu Abschnitt[3.5). Der komplette Aufbau ist in Abbildung[2.3] gezeigt.
Damit kann die Messung des Kompressionsverhiltnisses realisiert werden.

4 Die molekulare Stromung beschreibt den Zustand eines Gases in einem Bauteil, in dem seine mittlere freie Weglinge
deutlich groBer ist als die Bauteilabmessungen. Die mittlere freie Weglinge ist die durchschnittliche gerade Strecke, die ein
Gasteilchen zuriicklegen kann, ohne mit einem anderen zu sto3en. Molekulare Stromung tritt bei p - d < 0,01 mbar cm auf.
Dabei ist der Druck mit p und der Bauteildurchmesser mit d bezeichnet.

3 Der Lecksucher ist eine eigenstindige Einheit, welche iiber eine leistungsstarke Vakuumpumpe und einen Gasdetektor fiir die
Registrierung eines Priifgases verfiigt.
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Abbildung 2.3: Schematische Darstellung der Messapparatur zur Messung des Kompressionsverhiltnisses. Dar-
gestellt sind das Massenspektrometer (M), die Turbomolekularpumpe HiPace 300 H (HP), das Baratron (B), der
Lecksucher (L) und das Feindosierventil (FV); auBerdem das Kapillarrohr (R), das Ventil (V) zum Offnen und
SchlieBen des Evakuierungsarmes und der Pumpstand zum Erzeugen des Vorvakuums (VP).

Das Massenspektrometer misst einen von der Masse abhiingigen Ionenstrom. Um das Kompressions-
verhiltnis nach Gleichung (2.1) bestimmen zu konnen, muss der Druck im Hauptvakuum py bekannt
sein. Deshalb ist es notig eine Kalibrierung des Ionenstroms auf den Partialdruck durchzufiihren.

Der Messbereich des Massenspektrometers (107> mbar bis 10~'% mbar) liegt deutlich unter dem des
Baratrons (10~ mbar bis 10 mbar). Deshalb ist eine Konfiguration zum Einlassen des Gases in einen
Vakuumbereich, in dem sowohl das Baratron als auch das Massenspektrometer messen, nicht moglich.

Aufgrund dessen muss der Vakuumbereich des Massenspektrometers von dem des Baratrons abgetrennt
werden. Dies geschieht iiber ein Kapillarrohr, dessen Durchmesser klein gegeniiber seiner Lange ist und
nach Gleichung (2.4) damit einen kleinen Leitwert besitzt. Die HiPace 300 H wird hierbei genutzt, um
den Hauptvakuumbereich zu evakuieren.

Da diese ein sehr groBes Saugvermdgen von ca. 2601s~! besitzt (siehe Datenblatt ), wiirde die
geringe Gasmenge, welche durch das Rohr stromt, direkt abgepumpt werden. Deshalb wire der vom
Massenspektrometer detektierte Anstieg des Ionenstroms sehr gering bzw. gar nicht vorhanden. Daher
wird vor der Pumpe eine Blende angebracht, um das effektives Saugvermogen zu verkleinern. Fiir eine
Blende mit der Offnungsﬂ'ziche A ergibt sich der Leitwert Lgjende.mol ZU:

C
LBlende,mol =A--. (25)

4
Abbildung [2.4] zeigt eine schematische Darstellung des Messaufbaus zur Kalibrierung des Massenspek-
trometers. Ein geeignetes Rohr, um den Hauptvakuumdruck zu verkleinern, besitzt den Durchmesser
d = (1,00 £ 0,01) mm und die Linge [ = (100 + 1) mm. Mit der Temperatur 7 = (300 + 5) K und
m = M - 1u, wobei M die Massenzahl des durchstromenden Gases ist, ergibt sich ein gasartabhiingiger

Leitwert von: !
LRohr = -(6,60 £ 0,09) - 107 157" (2.6)

VM
Fiir eine geeignete Blende mit einem kreisrunden Ausschnitt vom Radius r = (18,0 £ 0,1) mm ergibt sich
ein Leitwert von:

LBlende = (6,410 = 0,007) - 1021571 2.7)

3l-
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Abbildung 2.4: Schematische Darstellung der Messapparatur zur Messung des Kalibrierungsfaktors x. Dargestellt
sind das Massenspektrometer (M), die Turbopumpe HiPace 300 H (HP), das Kapillarrohr (K), die Blende (BL),
das Baratron (B) und der Lecksucher (L); auerdem das Feindosierventil (FV), das Kapillarrohr (R), das Ventil
zum Offnen und SchlieBen des einen Armes (V) und der Pumpstand zum Erzeugen des Vorvakuums (VP).

Um den Druck im Hauptvakuum py zu bestimmen, muss der Leitwertquotient £ sowohl von den
Bauteilen, durch welche das Gas in das Hauptvakuum strémt, als auch von denen, welche das Gas aus dem
Hauptvakuum herauspumpen, bestimmt werden. Dieser Faktor fithrt zusammen mit dem Vorvakuumdruck
pv zum Druck im Hauptvakuum.

Lgin
LAus

pu="t-pyv= “pv (2.8)

Somit ergibt sich mit dem Saugvermogen Syp der HiPace 300 H ein Leitwertquotient von:

1 1
=L A+t —]. 2.9
Rohr (LBlende S HP) ( )

Dieser wurde unter Vernachlédssigung der Leitwerte anderer Bauteile berechnet, da diese mindestens drei
GroBenordnungen kleiner sind. Fiir Wasserstoff (M = 2) mit S E%, =2451s7! [El] folgt:

fn, = (3,15£0,05)- 107, (2.10)

Deshalb ist fiir Wasserstoff und unter Benutzung des Rohres, der Blende und der HiPace 300 H der Haupt-
vakuumdruck 3,15 - 107 mal groBer als der Vorvakuumdruck. Das bedeutet, dass Vorvakuumdriicke bis
10~! mbar vom Massenspektrometer ohne Probleme detektiert werden kénnen und dies eine sinnvolle
Konfiguration zum Messen des Kalibrierungsfaktors ist.

Hierbei ist zu beachten, dass die Voraussetzung fiir die Berechnung der Leitwerte molekulare Stromung
war. Fiir dieses Rohr gilt p-d = p- 0,1 cm. Aus p - d < 0,01 mbar cm fiir molekulare Strémung folgt,
dass fiir den Vorvakuumruck bei der Kalibrierung p < 107! mbar gelten muss.

Nach Gleichung (2.9) ergibt sich, mit gegebenem Saugvermogen S der HiPace 300 H [4], fiir Neon ein
Leitwertquotient von ¢ne = (1,61 +0,05) - 1072, fiir Methan von £ch, = (1,68 % 0,05) - 107, fiir Helium
von {e = (2,32 + 0,05) - 1073 und fiir Stickstoff von sz = (1,51 +£0,05)-1075.






KAPITEL 3

Theoretische Grundlagen

3.1 Turbomolekularpumpen (TMPs)

Abbildung 3.1: Funktionsweise einer Turbomulekularpumpe

Eine Turbomolekularpumpe ist eine mechanische Vakuumpumpe zur Erzeugung von sehr niedrigen
Vakuumdriicken (p < 10~ mbar). Sie arbeitet nach dem Prinzip der Impulsiibertragung an Fliichen. Wie
in Abbildung [3.T]zu sehen, ist sie aus Statoren und Rotoren aufgebaut. Die Neigung der Rotorscheiben ist
spiegelbildlich zu der der Statorscheiben. Dadurch kann ein Gasteilchen, welches vom Bereich oberhalb
der TMP kommt, durch den Stator und den Rotor in den Bereich unterhalb der TMP gelangen. Ein
Gasteilchen, welches von unterhalb der TMP kommt, st6t mit den Rotorblittern und wird in Richtung
des unteren Bereiches reflektiert.

Die Rotoren drehen sich mit einer Frequenz von mehr als 1000 Hz. Mit ein Vorvakuum von min.
50 mbar ldsst sich diese, bei geringer Leistung von ca. 40 W, bewerkstelligen. Wird der Vorvakuumdruck
zu hoch, so muss die Pumpe zunehmend gekiihlt werden.

Durch die Anordnung vieler Rotor- und Statorblitter werden gasartabhingige Kompressionsverhéltnis-
se von ca. 10% bis 10'! erreicht [|6].

Damit hohe Vakua erstellt werden kdonnen, muss der Vorvakuumdruck somit gering sein und es wird
eine Vorvakuumpumpe benotigt, um den Vorvakuumdruck gering zu halten.
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3.2 Membranpumpen

Eine Membranpumpe befordert ein Gas von einem Behilter in einen anderen. Dies wird durch eine
Kammer realisiert, die einen Anschluss zu jedem der beiden Behilter hat. Diese sind mit einem Einlass-
und einem Auslassventil versehen. Das obere Ende der Kammer besteht aus einer Membran, welche
mechanisch bewegt werden kann. Geschieht dies in Richtung des Kammerinneren, so verringert sich das
Kammervolumen. Nach dem Idealen Gasgesetz, mit dem Druck p, dem Volumen V, der Temperatur T

und der Boltzmann-Konstanten kg,
pV = NkgT 3.1

erhoht sich durch eine Volumenverkleinerung der Druck in der Kammer. Dieser Uberdruck 6ffnet das
Auslassventil, wodurch das Gas aus dem Inneren der Kammer in den Behélter hinter dem Auslassventil
stromt. Wird die Membran in die andere Richtung bewegt, so wird das Gas aus dem Behiilter hinter dem
Einlassventil durch einen Unterdruck in die Kammer gesogen.

Durch eine periodische Auf- und Abbewegung der Membran, wird so Gas von dem Behilter vor dem
Einlassventil in den hinter dem Auslassventil befordert.

Dieser Vorgang ist in Abbildung [3.2]dargestellt.

|
N S

Saugen Pumpen

Abbildung 3.2: Veranschaulichung des Pumpprinzips einer Membranpumpe.

Wird der Unterdruck in dem Einlassbehélter geringer als der maximal erstellbare Druck in der Kammer,
kann das Ventil zu diesem nicht mehr gedffnet werden und somit wird der Druck im Einlassbehilter nicht
weiter verringert.

Aufgrund dessen konnen die meisten Membranpumpen nur ein Vakuum von wenigen 10 mbar erzeugen
und werden deshalb meist als Vorpumpen verwendet.

10



3.3 Quadrupol-Massenspektrometer

3.3 Quadrupol-Massenspektrometer

Ein Quadrupol-Massenspektormeter detektiert einen zum Partialdruck proportionalen Ionenstrom. Um
dies zu realisieren, besteht es aus einer UHV-Gitter-lonenquelle, einem Massenfilter, einem Verstirker
und einem Analysator.

Die Gitter-lonenquelle besteht aus einem Gitterkéfig und einer sich aulerhalb des Kifigs angeordneten
Ringkathode aus Wolfram. Diese wird durch einen Heizstrom zum Glithen gebracht und emittiert somit
Elektronen, welche durch ein elektrisches Feld zum Gitter hin beschleunigt werden. Die Elektronen
stolen mit den Gasteilchen im Vakuum und ionisieren diese. Durch eine hohe Potentialdifferenz zwischen
dem Gitter und der Blende, werden Ionen, welche innerhalb des Gitters durch Elektronenstof3 erzeugt
wurden, zur Blende hin beschleunigt, durch welche die lonen zum Massenfilter gelangen (siehe Abbildung

s |

Gitter Verstirker

Blende
Ringkathode Massenfilter

Abbildung 3.3: Prinzipskizze des Massenspektrometer.

Ionen mit einer kleinen Masse m werden, bei konstanter Spannung U, auf hohere Geschwindigkeiten v
beschleunigt als solche mit grolerer Masse.

v=w/2'e'U (3.2)
m

Nach der Blende treffen die Ionen auf das Massenfilter. Dieses besteht aus vier zylindrischen Stab-
elektroden, an welche eine Hochfrequenzspannung V cos wt und eine zu deren Amplitude V proportiona-
len Gleichspannung V; angelegt wird (siche Abbildung [3.4).

—+ O

Vo + V cos wt

O

Abbildung 3.4: Prinzipskizze des Massenfilters. Mit + und - sind die jeweils gleich gepolten Stabelektroden
gekennzeichnet. Zwischen den Elektroden ist eine Spannung V) + V cos wt angelegt.

Fliegt ein Ion durch das resultierende Quadropolfeld, wird es von der Gleichspannung zu einer
Elektrode hin beschleunigt und gleichzeitig wird durch die Hochfrequenzspannung das Ion auf eine
sinusartige Bahn gelenkt. Je nach der Geschwindigkeit des Ions, wird es starker von dem einen als
dem anderen Effekt beeinflusst. Leichte und somit schnellere Ionen werden von der Offsetspannung
kaum beeinflusst. Das Wechselfeld hingegen zwingt sie auf eine sinusartige Bahn mit sehr hoher

11
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Amplitude. Dadurch kann es passieren, dass diese Ionen von den Elektroden sorbiert werden und nicht
zum Signalverstérker gelangen.

Schwere Ionen fliegen langsam durch das Quadrupolfeld und werden deshalb von dem Wechselfeld
kaum beeinflusst. Doch die Gleichspannung beschleunigt sie in Richtung einer Elektrode, wo sie sorbiert
werden.

Durch prizises Einstellen von Gleich- und Wechselspannung ist es somit mdglich, nur Ionen mit einem
ganz bestimmten Masse zu Ladungsverhéltnis m /g durch das Massenfilter propagieren zu lassen.

Hinter dem Massenfilter werden diese Ionen verstérkt und vom Analysator detektiert. Der resultierende
Strom wird, unter Beriicksichtigung des Verstirkerfaktors, zusammen mit der eingestellten Masse

ausgegeben.

3.4 Baratron

Elektronik i

Referenzkammer Sensor

L i

AS

Membran Messkammer

v

i
Vakuumverbindung
Vakuum

(a) Veranschaulichung des Messprinzips. (b) Querschnittskizze des Baratrons.

Abbildung 3.5: Schematische Darstellung eines Baratrons .

Das in dieser Bachelorarbeit verwendete Baratron ist das CMR 374 der Pfeiffer Vacuum Technology
AG. Es ist ein temperaturgeregelter kapazitiver Transmittelﬂ In Abbildung ist der Schematische
Aufbau des Baratrons zu sehen. Das Baratron misst den Druck unabhingig von der Art der Vakuumkon-
stituenterﬂ Der Druck p ist definiert durch eine Kraft F, welche auf eine Fliche A wirkt p = F/A. Das
Baratron misst den Druck iiber die Auslenkung einer Keramikmembran. Diese trennt das zu vermessene
Gas von einer Referenzkammer. Der Druck in dieser ist sehr viel kleiner als der zu vermessene Gasdruck,
der innerhalb des Messbereiches von 10~ mbar bis 10 mbar liegen darf. Auf die Messwerte des Baratrons
kommt ein Fehler von 0,15 %. Auf die Membran ist ein elektrischer Leiter aufgedampft, wodurch ihre
Auslenkung kapazitiv gemessen werden kann.

Uber die Elektronik wird die Verinderung der Kapazitit in einen Druck umgerechnet und an eine
Kontrolleinheit ausgegeben.

! Gerit zur Umwandlung einer zu messenden elektrischen GroBe.
2 Jedes Restgas im Vakuum ist ein Vakuumkonstituent.

12



3.5 Inbetriebnahme einer Vakuumapparatur

Zum Schutz vor Verschmutzung befindet sich zwischen der Keramikkammer und der Vakuumverbin-
dung ein Sensor-Schild.

Das Baratron wird auf 45 °C stabilisiert, damit eventuelle Temperaturschwankungen keinen Einfluss
auf die Messung haben und benétigt deshalb eine Aufwiarmphase von ca. 2 h. Der Maximaldruck, der auf
die Membran wirken darf liegt bei 2 bar. [3]]

3.5 Inbetriebnahme einer Vakuumapparatur

Eine Vakuumapparatur besteht aus Metallbauteilen (Kammern, Flansche), Messgeriten und Vakuum-
pumpen. Diese werden iiber Flansche miteinander verbunden. Zwischen diesen werden Dichtungen
angebracht, damit kein Gas von auflen in den Vakuumbereich stromen kann.

In Feststoffen konnen sich Gase anreichern (Sorption) oder sorbierte Gase konnen abgegeben werden
(Desorption). Ist der Druck in einem Vakuumbehilter nun gering, so wird die Desorption grofier als die
Sorption und der Behilter gibt Gas in das Vakuum ab. Dadurch steigt der Druck im Selbigen an. Der
Desorptionsstrom Qges in Metallen ldsst sich iiber die Zeit ¢, der Oberfliche des Behilters A und der
Desorptionsstromdichte gqe5, nach einer gewissen Zeit fy, welche typischerweise bei einer Stunde liegt,
folgendermaBen beschreiben [5| Kap. 1.3]:

fo
Odes = qdes " A - 7 (3.3)
Kunststofte absorbieren verhiltnismifBlig wenig Gas. Sie geben hauptsichlich die in ihnen gelosten Gase
ab. Diese miissen erst per Diffusion an die Oberfliche gelangen. Deshalb fillt der Desorptionsstrom in
Kunststoffen chfes langsamer mit der Zeit, als der in Metallen [|5, Kap. 1.3].

1
0K = Gues - A - 70 (3.4)

Damit dominiert nach lingerer Pumpzeit die Desorption von Kunststoffen iiber die von Metallen.
Soll nun ein Ultrahochvakuum von bis zu 10~!2 mbar erreicht werden, sollten keine Kunststoffteile im
Vakuumbehilter eingesetzt werden. Deshalb werden unter diesen Bedingungen nur Metalldichtungen
genutzt.

Zusitzlich konnen Feststoffe von Gasen durchdrungen werden. Der Permeationsstrom Qperm ist
abhéngig von der Dicke d der Wand des Vakuumbehdlters, der Oberfliche A desselben sowie des Druckes
Pa auBerhalb und einer materialabhéingigen Permeationskonstante kperm. [E], Kap. 1.3]

Pa

7 (3.5)

Qperm = kperm A -
Fiir Vakuumdriicke p > 10® mbar konnen Kunststoffdichtungen eingesetzt werden. Kunststoffdich-
tungen bestehen meist aus einem Gummiring, welcher zwischen zwei Flanschen eingeklemmt wird.
Der Ring wird hierbei nicht zerstort und kann daher mehrmals verwendet werden. Metalldichtungen
sind meist Kupferringe. Fiir diese werde spezielle Flansche benétigt, welche im Bereich, in dem die
Kupferdichtung angebracht werden soll, eine keilartige Form besitzen. Dieser Keil schneidet in die
Kupferdichtung und bildet somit eine gasundurchlédssige Verbindung. Somit konnen Kupferdichtungen
nur einmal verwendet werden.
Beim Zusammenbauen der Vakuumapparatur ist es wichtig, sauber zu arbeiten, damit sich keine Stoffe
an der Oberfliache der Bauteile festsetzen und spiter das Vakuum verunreinigen. Anschliefend kann die
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Kapitel 3 Theoretische Grundlagen

Apparatur evakuiert werden. Dies geschieht vorerst iiber einen Lecksucher, welcher eine eigenstindige
Einheit mit einer leistungsstarken Vakuumpumpe ist und iiber einen Gasdetektor fiir die Registrierung
eines Priifgases verfiigt. Durch die Bespriihung des AuBeren der Vakuumapparatur mit dem Priifgas lisst
sie sich auf Lecks testen. Registriert der Lecksucher das Priifgas, so ist ein Leck vorhanden. Je nach
Druckanstieg innerhalb des Gasdetektors, wird entschieden ob das Leck behoben werden muss. Liegt die
Leckrate in derselben GroBenordnung, wie der zu erreichende Druck im Rezipienten oder ist groBer als
dieser, so muss das Leck behoben werden.

Die Leckrate Oy ist definiert, als ein Druckanstieg Ap iiber die Zeit At in einem gegebenen Volumen
V [5] Kap. 1.3]. A

p-v
oL = A7

Nachdem alle nennenswerten Lecks entfernt sind kann die Vakuumapparatur iiber die angeschlossenen
Pumpen evakuiert werden und der Lecksucher wird entfernt.

(3.6)

Damit ein Vakuumdruck von p < 1078 mbar erreicht werden kann, muss der Desorptionsstrom klein wer-
den. Zusitzlich muss ein niedriger Vorvakuumdruck herrschen, damit die Vakuumpumpe nach Gleichung
(2-1) in der Lage ist, ein hohes Vakuum zu erzeugen. Um den Desorptionsstrom zu verkleinern, kann die
Apparatur ausgeheizt werden.

3.6 Der Ausheizvorgang

Das Ziel des Ausheizvorgangs ist die dauerhafte Verbesserung des Vakuumdrucks im einem Rezipienten.
Das heif3t jeder Partialdruck sollte nach dem Ausheizvorgang geringer sein als vorher. Wird ein Feststoff
erhitzt, so erhoht sich die Desorptions- und Diffusionsrate in diesem. Dadurch gibt dieser die in ihm, bzw.
auf seiner Oberfldche, sorbierten Gase deutlich schneller ab als bei Raumtemperatur und nach langen
Heizzeiten von ca. 5 Tagen hat sich die Desorptions- und Diffusionsrate um ca. 3 Gréenordnungen
verkleinert [[]].

Wird nun ein Vakuumrezipient Temperaturen von 100 °C bis 300 °C ausgesetzt, so wird der Desorptions-
und Diffusionsstrom nach dem Ausheizvorgang deutlich kleiner als vorher und es werden kiirzere Pump-
zeiten bendtigt, um ein Ultra—Hoch—Vakuunﬂ (UHV) zu erzeugen. Manche Gase 16sen sich ausschlielich
durch den Ausheizprozess, bzw. nur nach sehr langen, im experimentalen Zeitraum nicht erreichbaren,
Pumpzeiten.

Eine Vakuumapparatur besteht nicht nur aus dem Rezipienten, sondern auch aus Messgeriten und
Pumpen. Im Rahmen dieser Arbeit sind diese das Massenspektrometer und die HiPace 300 H. Samtliche
Elektronikbauteile konnen bei hohen Temperaturen Schaden nehmen und werden vor dem Ausheizprozess
entfernt. Fiir das Massenfilter und die Gitterionenquellen sind Temperaturen von 100 °C bis 300 °C
unbedenklich.

Die Pfeiffer Vacuum Technology AG schreibt in dem Datenblatt der HiPace 300 H (siehe [4])) eine
maximale Temperatur am Flansch der Pumpe von 120 °C vor.

Damit die Temperatur der einzelnen Komponenten wihrend des Heizprozesses kontrolliert werden
kann, werden Temperatursensoren an den kritischen Stellen (Massenspektrometer, HiPace 300 H)
angebracht.

Der Apparatur wird iiber eine eine HeizschlaufeEl Wirme zugefiihrt. Dazu wird der Rezipient mit

3 In einem UHV betrigt der Gesamtdruck héchstens 107 mbar.
4 Eine Heizschlaufe ist ein von Glaswolle umschlossener Draht, welcher von einem einstellbaren Strom durchflossen wird und
dadurch kontrolliert Wirme abgibt.
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3.6 Der Ausheizvorgang

Aluminiumfolie umwickelt und die Heizschlaufe auf diese gelegt. Zusétzlich wird auch die Apparatur mit
Aluminiumfolie umwickelt, welche als Wiarmeschild dient, sodass die entstehende Wirme gleichmifig
iber den Rezipienten verteilt wird.

Da am Flansch der HiPace 300 H eine kleinere Temperatur erreicht werden soll als am restlichen Teil
der Apparatur, muss ein Warmegradient realisiert werden. Dieser ergibt sich durch eine unterschiedliche
Wicklungsdichte der Heizschlaufe.

Durch das Erhitzen dehnt sich die Apparatur aus. Geschieht dies zu schnell, konnen Lecks entste-
hen. Deshalb muss der Aufheizprozess sowie das Abkiihlen nach dem Ausheizvorgang so langsam
durchgefiihrt werden, dass eine Ausdehnung, bzw. Kontraktion keine Lecks hervorrufen kann.

Nach dem Ausheizvorgang dominiert der Permeationsstrom iiber den Diffusions- und Desorptionss-
trom. Ein typisches Restgasspektrum ist in Abbildung [3.6]zu sehen.

= e
=
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£ 1010/ ||
< | H,0
| 0
N | | OH Nz:-CO
10 | | 1 ||‘|I CO
| 2
I | C f | | f
1012} ] | N | I
_ | i | H
|| | | I|I II [ || | | [
| A | | ||
1013 L4 £ ' L '

0 5 10 sr 200 25 83 85 A AL 50

relative Moleklilmasse M

Abbildung 3.6: Typisches Restgasspektrum eines sauberen, ausgeheizten und von einer Turbomulekularpumpe
evakuierten Behilters [E], S. 20].

Wie in Abbildung zu sehen, dominiert nach dem Ausheizen Wasser (m/q = 18 ue~!) zusammen
mit dessen Fragmenten OH (m/g = 17ue™!) das Restgasspektrum. Durch die Zufiihrung von Wirme
lasst sich dies zu einem groBen Teil aus dem Restgasspektrum entfernen. Kohlenwasserstofte, u.a. Methan
(CH,), werden von TMPs aufgrund ihrer hohen Masse gut aus dem Vakuumbereich ferngehalten, weshalb
sie nach einer Pumpzeit von einigen Tagen im Restgasspektrum kaum mehr zu finden sind.

Nach dem Ausheizen dominiert Wasserstoff (H,) das Restgasspektrum, da es durch Edelstahl durch-
diffundieren kann. AuBerdem findet man Kohlenstoffmonooxid (CO) und Kohlenstoffdioxid (CO,).

Durch das Ausheizen der Vakuumapparatur dieser Bachelorarbeit, wurden die Partialdriicke im
Restgasspektrum um bis zu 3 GroBenordnungen reduziert.
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Abbildung 3.7: Darstellung des zum Druck proportionalen Ionenstroms im Hauptvakuum vor und nach dem
Ausheizvorgang.
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KAPITEL 4

Kalibrierung des Massenspektrometers

Da das Massenspektrometer einen zum Partialdruck eines Gases proportionalen Ionisationsstrom misst,
muss eine Kalibrierung vorgenommen werden. Hierbei wird wie in Abschnitt ] beschrieben vorgegangen.
Der Aufbau ist in Abbildung [.T] gezeigt.

Wie in Abschnitt [3.5]beschrieben wird die Vakuumapparatur in Betrieb genommen. Auf das Ausheizen
kann allerdings verzichtet werden, da keine Driicke p < 10”7 mbar gemessen werden sollen und ein
hohes Restgasspektrum deshalb keine Rolle spielt.

> Hauptvakuumrezipient “ HiPace300 H

Vorvakuumbereich

. );
Massenspektrometer

e — BN ¢

(a) Fokus auf dem Hauptvakuumteil. (b) Fokus auf dem Kapillarrohr.

Abbildung 4.1: Realisierung des Aufbaus zur Kalibrierung des Massenspektrometers.

4.1 Messung

Nachdem die Vakuumapparatur bei gedffnetem Ventil mindestens 1 h iiber die Vakuumpumpen evakuiert
wurde, kann davon ausgegangen werden, dass im Vorvakuumbereich Partialdriicke von p < 107 mbar
erreicht sind. Da der Vorvakuumdruck bei der Messung zwischen 10~# mbar und 10 mbar liegen wird, ist
ein solcher Partialdruckuntergrund fiir die Messung unbedenklich und kann vernachléssigt werden. Somit
ist dort der Partialdruck eines Gases, welches iiber das Feindosierventil eingelassen wird, gleich dem
Gesamtdruck. Dies ist eine wichtige Voraussetzung, da das Baratron den Gesamtdruck gasartunabhédng
misst (vgl. Abschnitt[3.4). Somit wird ein durch das Baratron aufgenommener Druckwert als Partialdruck
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Kapitel 4 Kalibrierung des Massenspektrometers

des eingelassenen Gases angesehen.

Uber den Leitwertquotienten € (vgl. Gleichung (2:9)) kann der Hauptvakuumdruck errechnet werden.
Zusitzlich wird mit dem Massenspektrometer der Ionisationsstrom /g im Hauptvakuum gemessen. Im
Vorvakuumbereich wird ein Druckbereich von 1073 mbar bis 10! mbar abgedeckt, um im Bereich der
molekularen Strédmung (siehe Seite 5 zu bleiben.

4.2 Auswertung

Die Messergebnisse werden in einem Diagramm dargestellt. Auf der x-Achse wird der Ionisationsstrom
Iy und auf der y-Achse der iiber den Leitwertquotienten ¢ und den durch das Baratron gemessene
Vorvakuumdruck Py errechnete Hauptvakuumdruck Py, aufgetragen.

pa="0-pv

An diesen Messwerten wird eine Geradenanpassung durchgefiihrt. Die resultierende Steigung a entspricht
dem Kalibrierungsfaktor x. Die Messergebisse fiir die einzelnen Gase befinden sich in den Abbildungen

bis Die Anpassungsfunktion ist: P, (In) = a - Iy.

Dadurch ergeben sich die folgende Kalibrierungsfaktoren:

Stickstoff Methan Wasserstoff Helium Neon
x/mbarA~! 4.89+0,03 293+0,03 121+002 3,83+0,02 9,87 +0,03

Tabelle 4.1: Kalibrierungsfaktoren der einzelnen Gase.

In Abbildung [.2(a)| bis ist eine UnregelméiBigkeit am Anfang des Kurvenverlaufs zu erkennen.
Diese kommt durch das Baratron zustande. Wihrend einer Messung viel auf, dass bei ca. 2 - 1072 mbar
Vorvakuumdruck, das Baratron einen geringeren Druck gemessen hat. Jedoch war dies beim Massen-
spektrometer nicht beobachtbar. Eine Erkldrung konnte bisher nicht gefunden werden.
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4.2 Auswertung
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Abbildung 4.2: Bestimmung der Kalibrierungsfaktoren des Quadrupolmassenspektrometers fiir verschiedene
Gasspezies. Die Fehlerbalken sind in der Darstellung nicht zu sehen, da sie zu klein sind.
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KAPITEL D5

Messung des Kompressionsverhaltnisses

Damit das gasartabhiingige Kompressionsverhiltnis nach Gleichung (2.1) berechnet werden kann, werden
zwei durch die HiPace 300 H getrennte Vakuumbereiche nach Abschnitt 2] realisiert. Dies geschieht,
indem der Vorvakuumdruck durch ein Baratron aufgenommen und der Hauptvakuumdruck aus dem
Strom des Massenspektrometers abgeleitet wird. Die Proportionalititsfaktoren sind aus Abschnitt[4.2]
bekannt. In Abbildung [5.1]ist die Realisierung des Messaufbaus gezeigt.

;5 Hauptvakuumrezipient

N C = ..
| —— j HlPa
_A— -

bt ——= e Lecksucher-Anschluss
L Massenspektrometer |~

. ﬁosiewemﬂ
—— | e
e W ' '

(b) Hauptvakuumbereich (c¢) Vorvakuumbereich

Abbildung 5.1: Realisierung des Aufbaus zur Messung des Kompressionsverhiltnisses.
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Kapitel 5 Messung des Kompressionsverhiltnisses

5.1 Messung

Fiir eine sinnvolle Messung muss analog zu Abschnitt[d.T]folgendes gewihrleistet sein:

e Der Vorvakuumbereich muss bei offenem Ventil iiber einen Zeitraum von mindestens 1 h seit
der letzten Messung, bzw. zwei Tage nach dem Ausheizen evakuiert worden sein. Dadurch ist
gewihrleistet, dass der Restgasdruck im Vorvakuum viel niedriger ist als der durch das eingelassene
Gas hervorgerufene Partialdruck.

e Das Ventil wird verschlossen, wodurch die HiPace 80 den Vorvakuumbereich nun iiber das
Kapilarrohr evakuiert.

e Nun wird der Vorvakuumdruck durch stiickweises Offnen des Feindosierventils immer weiter
erhoht, bis ein Druckbereich von 10~% mbar bis 10 mbar durchschritten wurde.

e Uber den Zeitraum der Druckvariation wird der Gesamtdruck im Vorvakuumbereich iiber das
Baratron und der Partialdruck im Hauptvakuumbereich iiber das Massenspektrometer gemessen.

e Danach wird das Feindosierventil geschlossen und das Ventil gedffnet, damit die HiPace 80 das
Vorvakuum ziigig evakuieren kann.

5.2 Datenanalyse

Die Ausleseelektronik des Massenspektrometers speichert die Messergebnisse in einem Textdokument.
Wird nun der Strom gegen eine bestimmte Masse gemessen, werden der Strom sowie die Computerzeit
und das Datum abgespeichert. Alle 1,25 s wird ein Messwert genommen.

Das Baratron wird iiber eine Steuereinheit ausgelesen. Diese wird iiber die Schnittstelle RS232 mit
einem Computer verbunden und mit Hilfe eines Programms lésst sich der gemessene Druck am Baratron
in eine Textdatei schreiben. Zusitzlich wird die aktuelle Computerzeit gespeichert.

Pro Messung werden somit zwei Textdateien erstellt. Damit das Kompressionsverhéltnis bestimmt
werden kann, muss der Strom aus der Datei des Massenspektrums mit Hilfe des Kalibrierungsfaktors in
einen Druck umgerechnet werden. Der Faktor wurde in Abschnitt[4.2] gasartabhingig bestimmt.

Damit sind nun die Driicke im Vorvakuum (Baratron) und im Hauptvakuum (Massenspektrometer)
zu einer gewissen Computerzeit bekannt. Da das Kompressionsverhiltnis nur physikalisch relevant ist,
wenn die zwei zur Bestimmung nétigen Driicke zum selben Zeitpunkt aufgenommen wurden, muss ein
Abgleich der Messwerte nach der Computerzeit vorgenommen Werdelﬂ Dies iibernimmt ein Programm,
welches zuerst die Computerzeit, zusammen mit dem Datum, in einen Zeitwert in Sekunden umwandelt.
Dieser beschreibt die vergangene Zeit in Sekunden seit dem 1. Januar 1970 00:00:00 Uhr (Greenwich
Mean Time).

Darauthin wird der erste, mit einem Messwert versehene Zeitwert in der Massenspektrometerdatei
gesucht und die zwei, um diesen Zeitwert herum liegenden Messwerte in der Baratrondatei gespeichert.
Nun wird der Druck zwischen den beiden Messwerten linear interpoliert. Der daraus entstehende
Druckwert beim Zeitpunkt der Datenaufnahme des Massenspektrometers wird, zusammen mit dem
Druckwert aus der Massenspektrometerdatei und dessen Zeitwert, in einer neuen Datei gespeichert.

! Bei einem Druckanstieg im Rezipienten durch ein eingelassenes Gas, breitet sich dieses mit Schallgeschwindigkeit (ca.
300ms™!) aus. Der Rezipient ist nicht lénger als 3 m. Damit kann, mit einer Datenaufnahme pro Sekunde, davon ausgegangen
werden, dass Driicke, die zur selben Zeit aufgenommen werden, gut zur Berechnung des Kompressionsverhéltnisses verwendet
werden konnen.
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Abbildung 5.2: Messung des Kompressionsverhiltnisses K fiir verschiedene Gase. Die Fehlerbalken sind in der
Darstellung nicht zu sehen, da sie zu klein sind.
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Das wird fiir alle Messdaten aus der Massenspektrometerdatei wiederholt. Dadurch entsteht eine
Textdatei mit Zeitwerten und den dazugehorigen Driicken. Diese kénnen nach Gleichung (Z.I)) in das
Kompressionsverhéltnis K umgerechnet werden.

5.3 Interpretation der Messergebnisse

5.3.1 Stickstoff

Das Massenspektrometer detektiert von der Masse abhéngige Ionisationsstrome. Haben zwei Stoffe die
gleiche Masse, so kann iiber die Messwerte des Massenspektrometers nicht zwischen diesen unterschieden
werden. Der ausgegebene Ionisationsstrom héingt somit von beiden Stoffen ab und es kann keine Aussage
iiber den Anteil der verschiedenen Massen im gemessenen Strom getroffen werden. Stickstoff hat, genau
wie Kohlenstoffmonooxid eine Masse von 28 u. Im Restgasspektrum (siche Abbildung [3.7(b)) ist zu
erkennen, dass bei m = 28u ein Strom von etwa 8 - 10712 A gemessen wurde. Nun ldsst sich nicht
feststellen wie grof der Anteil an Stickstoff und wie grof3 der an Kohlenstoffmonooxid ist.

Nun wurde bei der Messung des Kompressionsverhiltnisses Stickstoft in das Vorvakuum eingelassen.
Abhiéngig vom Kompressionsverhiltnis der HiPace 300 H steigt damit der Partialdruck von Stickstoff
im Hauptvakuum an. In Abbildung sind drei Messkurve fiir das Kompressionsverhéltnis von
Stickstoff zu sehen. Hier ist erkennbar, dass das Kompressionsverhéltnis linear mit dem Vordruck ansteigt.
Nach Gleichung 2.I)) ist es als Quotient aus Vorvakuumdruck und Hauptvakuumdruck definiert. Ein
linearer Anstieg der Kurve kann dadurch entstehen, wenn der Hauptvakuumdruck bei einer Variierung
des Vorvakuumdrucks konstant bleibt.

Daraus lisst sich schlieBen, dass der Anteil an Stickstoffmolekiilen, welche aus dem Vorvakuum
durch die HiPace 300 H ins Hauptvakuum gelangen, viel zu gering ist, als dass sie einen Einfluss auf
die Messung des Massenspektrometers hitten. Somit muss der durch die Stickstoffmolekiile hervor-
gerufene Partialdruck, solange der Anstieg des Kompressionsverhiltnisses linear ist, mindestens zwei
GroBenordnungen unter dem gemessenen Partialdruck der Molekiile der Masse 28 u liegen.

Daraus folgt, dass das Kompressionsverhiltnis fiir Stickstoff mindestens um diese zwei Grolenordnun-
gen groBler sein muss, als das gemessene. Daraus folgt: Ksgickstoff > 2 - 1013,

Fiir eine genauere Messung des Kompressionsverhéltnisses konnte der Partialdruck der Masse m = 28 u
im Hauptvakuum durch langere Pump- und Ausheizzeiten erniedrigt werden. Im Rahmen dieser Arbeit
war dies nicht moglich.

5.3.2 Methan

In Abbildung[5.2(b)|sind drei Messkurven zum Kompressionsverhiltnis von Methan (m = 16 u) gezeigt.
Analog zu den Messungen fiir das Kompressionsverhiltnis von Stickstoff ldsst sich sagen, dass der
Partialdruck im Hauptvakuum bei m = 16u zu gro3 war, um eine Verinderung desselben durch eine
Erhohung des Vorvakuumdrucks zu erzielen. Dennoch ist im Bereich ab 10 mbar Vordruck ein leichtes
Sittigungsverhalten der Messwerte zu erkennen. Damit wird der Einfluss des Vorvakuumdrucks durch
die Methanmolekiile ab 10 mbar Vordruck messbar.

Daraus folgt, dass das Kompressionsverhiltnis von Methan héchstens zwei Grof3enordnungen besser
ist als der gemessene Endwert 10'! < Kyiethan < 1013,
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5.3 Interpretation der Messergebnisse

5.3.3 Wasserstoff

Wasserstoff ist im Restgasspektrum jeder Vakuumapparatur mit einem recht hohen Partialdruck vertreten.
Wie in Abbildung 3.7(b)] zu sehen, betrigt der Ionisationsstrom im Restgasspektrum dieser Vakuum-
apparatur 2 - 10719 A. Wasserstoff durchdringt jegliche Metalle, weshalb der hohe Restgaspartialdruck
entsteht. Wird nun Wasserstoff in das Vorvakuum eingelassen, treten vorerst dieselben Effekte wie bei
Stickstoff auf. Das Kompressionsverhiltnis der HiPace 300 H ist fiir Wasserstoff bei 10~* mbar Vorva-
kumdruck zu hoch, als dass eine Verinderung im Hauptvakuumdruck sichtbar wire. Im Bereich zwischen
1073 mbar bis 5 - 1072 mbar Vordruck tritt ein Sittigungsverhalten auf. In diesem Bereich haben der
Riickstroms durch die Pumpe und der Permeationsstroms @hnliche Anteile am Wasserstoffpartialdruck
im Hauptvakuum.

Ab 107! mbar Vordruck dominiert der Riickstrom den Permeationsstrom und das gemessene Kompres-
sionsverhiltnis wird als solches der HiPace 300 H fiir Wasserstoff interpretiert. In Abbildung sind
drei Messungen zur Bestimmung des Kompressionsverhéltnisses von Wasserstoff gezeigt. Insgesamt
wurden 14 Messungen durchgefiihrt. Es ist zu erkennen, dass die Kurven ein von Messung zu Messung
schlechteres Sattigungsverhalten aufweisen. Dies wurde, bei jeder der 14 Messungen beobachtet, konnte
jedoch im Rahmen der Arbeit nicht weiter untersucht werden.

Die Anderung des Kurvenverlaufs bei einem Vordruck von 2 - 1072 mbar ist dieselbe wie bei jeder
Kalibrierungsmessung. Wie in Abschnitt 2] erldutert wurde konnte dies am Baratron liegen. Eine
tiefgehendere Erklarung wurde bisher jedoch nicht gefunden.

Somit ldsst sich das Kompressionsverhiltnis der HiPace 300 H fiir Wasserstoff Kwasserstof 2uf (3 £ 1) - 106
abschitzten. Jedoch ist dies aufgrund des sich von Messung zu Messung verdndernden Sattigungsverhal-
tens mit einer relativ grolen Unsicherheit verbunden.

5.3.4 Helium

Vier Messungen zum Kompressionsverhiltnis von Helium sind in Abbildung [5.2(d)]dargestellt. Dort ist
analog zu der Wasserstoff- und den Kalibrierungsmessungen die Anderung im Kurvenverlauf bei einem
Vorvakuumdruck von 1072 mbar zu erkennen.

Zusitzlich ist auBer bei Messung 3 kein Séttigungsverhalten zu erkennen. Deshalb wird davon ausge-
gangen, dass das Kompressionsverhéltnis fiir Helium vom Vorvakuumdruck abhingt. Es ldsst sich auf
Kgelium = (1,5 £0,5) - 10® abschitzen.

5.3.5 Neon

In Abbildung ist das aus drei Messungen erhaltene Kompressionsverhiltnis von Neon gezeigt.
Leicht zu erkennen ist eine hohe Fluktuation der Messwerte. Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass des
Massenspektrometer Stréme im Bereich von 107'% A mit einem hohen Fehler misst. Dennoch lisst sich
der Trend erkennen, dass das Kompressionsverhiltnis in Séttigung geht. Deshalb kann es auf

Kneon =10'2 - 1013 abgeschitzt werden.
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KAPITEL O

Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Bachelorarbeit wurde ein Aufbau zur Messung des gasartabhingigen Kompressionsver-

hiltnisses K der HiPace 300 H und zur Bestimmung der Kalibrierungsfaktoren x des Massenspektrometers

realisiert. Mit diesem wurde die Kompressionsverhéltnisse wie auch die Kalibrierungsfaktoren bestimmt.
Die gasartabhéngigen Kalibrationsfaktoren « des Massenspektrometers wurden auf

Kstickstoff = (4,89 + 0,03) mbarA~!
KMethan = (2,93 + 0,03) mbarA~!
Kwassersioff = (1,21 % 0,02) mbarA™~!
Khelium = (3,83 % 0,02) mbarA™!

KNeon = (9,87 + 0,03) mbarA~!

bestimmt. Die gasartabhingigen Kompressionsverhiltnisse K wurden auf

Kstickstoft > 2 - 1013

10" < Kuethan < 1013
Kwasserstoff = (3 % 1) - 10°
Kielium = (1,5 £ 5,0) - 108

KNeon =1012 - 1013

abgeschitzt.
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