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1. Einleitung

1.1 Zielsetzung

In meiner Diplomarbeit werden die zwei Adsorptionsmaterialien
Zeolith Typ Linde 13X und Kokosnussaktivkohle Chemviron SCII (s.
Kaptitel 3) in einem CCD Kryostaten hinsichtlich ihrer
Adsorptionseigenschaften von Gasen untersucht (s. Kapitel 6).

Zu diesem Zweck wird ein Priifstand fiir den Kryostaten aufgebaut

(s. Kapitel 4). Dieser umfasst die Software fiir die automatische
Datenauslesung und -abspeicherung und die Regelung des Druckes im
Kryostaten. AuBBerdem wird ein Quadrupolmassenspektrometer, das
zur Restgasanalyse im Kryostaten dient, angesteuert und ausgelesen.

Der Kryostat dient zur Kiihlung einer CCD Kamera und wird mit
fliissigen Stickstoff (LN,) betrieben. Der CCD Chip befindet sich im
Vakuumbereich des Kryostaten und ist durch ein Sichtfenster fiir Licht
zuganglich.

Die Adsorptionsmaterialien befinden sich ebenfalls dort in einem
kleinen metallischen Behélter und dienen als Adsorptionspumpe.
Diese wird wihrend des Betriebes des Kryostaten auf ca. —160°C
gekdihlt.

Sie hat dabei die Aufgaben das Vakuum im Kryostaten moglichst
lange aufrechtzuerhalten und die Konzentration schédlicher
Komponenten im Restgas, wie z.B. Wasser und Kohlenwasserstoffe,
moglichst gering zu halten.

Der zweite Punkt ist vor allem deswegen von Bedeutung, da diese
Komponenten sich ansonsten auf den kalten CCD Chip niederschlagen
konnen. Dies beeintrdchtigt deren Empfindlichkeit vor allem im UV-
Bereich.

Neben den schon genannten Kriterien ist auch die Regenerierbarkeit
der Adsorptionsmaterialien sehr wichtig (s. Kaptitel 5). Diese werden
ndmlich nach einer gewissen Betriebszeit des Kryostaten von den
aufgenommenen Gasen gesittigt. Diese Gase miissen durch
Aufwirmen der Adsorptionspumpe und gleichzeitigem Abpumpen des
Kryostaten entfernt werde.

Dazu ist die Adsorptionspumpe im Kryostaten mit einer kleinen
Widerstandsheizung ausgestattet.



Bei der Regeneration im Kryostaten ist zu beachten, dal3 bei der
Erwidrmung der Adsorptionspumpe die austretenden Gase den CCD
Chip nicht verunreinigen.

Meine Untersuchungen umfassen also neben den

Adsorptionseigenschaften auch die Regenerationseigenschaften der
Adsorptionsmaterialien.

1.2 Uberblick

Kapitel 2 beschéftigt sich zundchst mit den theoretischen Grundlagen
der Adsorption von Gasen an Festkorpern.

Nach einer Einfithrung in Abschnitt 2.1 findet dort eine Behandlung
der Ad- und Desorptionskinetik in Abschnitt 2.2 statt.

Abschnitt 2.3 befasst sich mit der einfachsten Theorie der Adsorption
von Gasen auf Festkorperoberflichen, der sog. Langmuirschen
Adsorptionstheorie.

Wihrend diese Theorie maximal eine monomolekulare Bedeckung auf
der Festkorperoberfliche beschreiben kann, umfasst die BET-Theorie
auch eine mehrschichtige Adsorption. Diese wird kurz in Abschnitt
2.4 behandelt.

Die Adsorption von Gasen durch mikropordse Stoffe, wie z.B.
Aktivkohle und Zeolith, wird in Abschnitt 2.5 besprochen.

Dort wird eine empirische Theorie nach Dubinin und Astakow
vorgestellt, die fiir die Beschreibung der Adsorption von Gasen durch
diese Stoffe gut geeignet ist.

In Kaptitel 3 werden nun die untersuchten Stoffe Zeolith Typ Linde
13X und KokosnuBaktivkohle Chemviron SCII vorgestellt.

Neben den allgemeinen chemischen und physikalischen Eigenschaften
wird dort insbesondere die Adsorption von Stickstoff und Wasser
durch diese Stoffe behandelt. AuBerdem wird fiir das Zeolith auch
noch dessen Regenerationseigenschaften kurz erldutert.

Kaptitel 4 beschiftigt sich nun mit der Beschreibung des Messaufbaus.
Nach einem kurzen Uberblick werden dort alle Hard- und
Softwarekomponenten erklért.

Das Ad- und Desorptionsverhalten der Adsorptionsmaterialien wird in
Kaptitel 5 untersucht.



Nach einer kurzen Erorterung der Vorgehensweise in Abschnitt 5.1
wird in Abschnitt 5.2 das Desorptionsverhalten der Materialien bei
unterschiedlichen Temperaturen im Vakuumofen beschrieben.
AnschlieBend wird in Abschnitt 5.3 deren Adsorptionsverhalten bei
Raumbedingungen dargestellt.

Zuletzt wird 1in Abschnitt 5.4 der Gewichtsverlust bei
unterschiedlichen Temperaturen im Vakuumofen besprochen.

Kaptitel 6 beschiftigt sich mit Adsorptionseigenschaften der
Aktivkohle und des Zeoliths bei Verwendung als Adsorptionspumpe
im Kryostaten.

Nach einer kurzen Beschreibung der Vorgehensweise bei den
Messungen in Abschnitt 6.1 wird in Abschnitt 6.2 zundchst die
Messung gezeigt,

in der der Kryostat ohne Adsorptionsmaterial abgekiihlt wird.
AnschlieBend werden in Abschnitt 6.3 die Messungen mit
unregenerierten Adsorptionsmaterialien vorgestellt.

Abschnitt 6.4 beschiftigt sich mit der Regeneration der
Adsorptionspumpe mit den zu untersuchenden Substanzen im
Kryostaten.

Die Messungen mit den regenerierten Adsorptionsmaterialien werden
schlieBlich in Abschnitt 6.5 dargelegt.

Kaptitel 7 gibt eine kurze Zusammenfassung der Resultate und einen
Ausblick auf weitere Versuche.

In Kapitel 8 folgt das Verzeichnis der verwendeten Literatur

Im Anhang A sind die entworfenen LabView Programme enthalten.
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2. Theoretische Grundlagen der Adsorption

2.1 Einfiihrung

Befindet sich eine Festkorperoberfliche in einem Gas, so treffen
laufend Teilchen aus der Gasphase auf diese und bleiben an ihr haften.
Diesen Vorgang nennt man Adsorption. In diesem Zusammenhang
wird der Festkorper als Adsorbens, die Teilchen in der Gasphase als
Adsorptiv und die Adteilchen, die an dem Festkorper haften geblieben
sind, als Adsorbat bezeichnet [1].

Der umgekehrte Vorgang, dal3 Teilchen von der Festkorperoberfliche
entweichen, wird Desorption genannt.

Die Krifte, die die Haftung der Adteilchen an der
Festkorperoberfliche hervorrufen, konnen unterschiedlicher Natur
sein. Man unterscheidet hierbei zwischen Chemisorption und
Physisorption.

Bei der Chemisorption geht das Adsorbens mit dem Adteilchen eine
chemische Bindung ein. Die Bindungsenergie ist dabei hoch und der
Vorgang ist irreversibel.

Im Gegensatz dazu ist bei der Physisorption das Adsorbat nur
schwach an das Adsorbens gebunden. Die hierbei wirkenden Kréfte
sind Dipol- oder van der Waals-Krdfte.

Im Folgenden beschiftigen wir uns ausschlieBlich mit ihr, da die von
mir untersuchten Adsorptionsmaterialien lediglich eine physikalische
Bindung mit den Adteilchen eingehen.

Die Energie, die bei der Adsorption frei wird, ist die
Adsorptionsenergie Eq. Sie liegt in der GroBenordnung von 0,3 eV je
Teilchen. Umgekehrt wird zur Desorption eine Energie bendtigt, die
Desorptionsenergie Ep.s. Sie entspricht der Adsorptionsenergie Eaq.
Die Adteilchen konnen auch in das Adsorbens eindiffundieren.

Man spricht dann von der Absorption. Allgemein spricht man von
Sorption, wenn man iiber die relativen Anteile der genannten Effekte
keine Aussage machen kann.

Das Adsorbat kann auf der Oberfliche des Adsorbens eine
monomolekulare Schicht bilden. Die maximale flichenbezogene
Anzahldichte dieser Schicht wird hierbei mit n,,,,, bezeichnet.

Sie hingt von der GréBe der Atome ab.
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Bei geringerer als monomolekularer Bedeckung mit der
Flachenanzahldichte 7 < ny,o,, ist der Bedeckungsgrad © somit

o=_" (1)

anl’lO

Bauen sich tiber der ersten monomolekularen Schicht weitere
Schichten auf, so sind die Adsorptionskrifte zwischen diesen gegeben
durch die Krifte zwischen den Adteilchen. Die Desorptionsenergie
dieser Schichten entspricht daher etwa der Verdampfungswdrme Ny
des Adsorptivs.

Ist der Gasdruck des Adsorptivs gro3 genug, so bauen sich viele
Adsorptionsschichten iibereinander auf. In diesem Fall spricht man
von Kondensation.

Der Druck, der liber den kondensierten Schichten entsteht, entspricht
daher dem Sattigungsdampfdruck des Adsorbats bei der Temperatur
des Adsorbens.

Abb. 1 zeigt die Sittigungsdampfdriicke vakuumtechnisch wichtiger
Gase bei tiefen Temperaturen (aus [2]).

Dabei ist der Sattigungsdampfdruck (Saturation pressure)
verschiedener Gase in Pa gegen die Temperatur (Temperature) in K
aufgetragen.

Abb.1 : Sittigungsdampfdruck vakuumtechnisch wichtiger Gase bei

tiefen Temperaturen (aus [2]).
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Im Prinzip kénnen sich beliebig viele kondensierte Schichten
aufbauen. Allerdings nimmt mit der Schichtdicke die Temperatur an
der Oberflache des Adsorbats zu, so dal} diesem Prozess Grenzen
gesetzt sind.

Im folgenden Abschnitt wird die Theorie der monomolekularen
Bedeckung erdrtert.

2.2 Adsorptions- und Desorptionskinetik

2.2.1 Adsorptionsrate

Die einfachste Theorie der Adsorption eines Gases an einer
Festkorperoberflache stammt von Langmuir.

Er macht die Annahme, daB3 das Adsorptiv nur auf einer unbesetzten
Stelle der Festkorperoberfldche haften bleibt. Die
Haftwahrscheinlichkeit H ergibt sich somit zu

H=Hy(1-0) (2)

H, ist dabei die als konstant angenommene Wahrscheinlichkeit mit der
das Adsorptiv auf der unbesetzten Festkorperoberfldche haften bleibt.
Sie hiangt vom jeweiligen Adsorbens-Adsorptiv-Paar ab.

Nach dieser Theorie ist also maximal eine monomolekulare
Bedeckung moglich, da dann der Bedeckungsgrad ©=1 ist und somit
H=0 wird.

Mit dieser einfachen Einnahme wird die fldchenbezogene
Adsorptionsrate

Jud =Ho<1—e)”7f 3)

Hierbei ist n die Anzahldichte des Adsorptivs und ¢ dessen mittlere
Teilchengeschwindigkeit. Beide GroB3en lassen sich auch durch den
Druck p und die Temperatur T des Adsorptivs ausdriicken, wobei die
Adsorptionsrate dann zu

. p R
=H,1-0)—. |—— 4
Jad 0( )kB 27T ( )
wird.
M ist hierbei die molare Masse des Adsorptivs, R die molare

Gaskonstante und kg die Boltzmann-Konstante.
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2.2.2 Desorptionsrate

Die an der Festkorperoberflache adsorbierten Teilchen schwingen mit
einer Frequenz der GroBenordnung v¢=10"s". Wenn sie eine
kinetische Energie Ey;,> Ep.s haben desorbieren die Teilchen von der

Oberflache. Nach Boltzzmann erfiilllen von 7 Teilchen der Bruchteil
_Edev

dii =7e ™" diese Bedingung, so daB die flichenbezogene
Desorptionsrate

—E,
; — n — ~  RT,
J des _E_Vone (5)

sich aus dem Produkt der Anzahl der Teilchen mit einer gentigend
groflen Energie mit der Haufigkeit v, ,mit der sie sich von der
Oberfliche wegbewegen, ergibt. Ty ist hierbei die Temperatur des
Adsorbens.

Die mittlere Verweilzeit T der Adteilchen auf der Oberflidche errechnet
sich aus Gl. (5) zu

Ei

des

r=r1,2"" (6)

2.3 Mono-Schicht-Adsorption; Langmuirsche Adsorptionsisotherme

Das Adsorptionsgleichwicht wird erreicht, wenn die Adsorptionsrate
(4) gleich der Desorptionsrate (5) entspricht. Setzt man beide gleich
und 16st nach O auf, so ergibt sich die Gleichung der Langmuir-
Isothermen zu

g - C
0= n — pAq L (7)
Minono 1+pA'qCL
mit
Edes
H RTW
C, =—alle® (7a)
MponoVo N 2TRT M

wobei sowohl v, als auch Ep; vom Bedeckungsgrad © und der
Temperatur Ty des Adsorbens abhidngen kdnnen. p j, ist dabei der
Aquilibriumsdruck und N, die Avogadro-Konstante.
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Der Aquilibriumsdruck stellt sich in einem das Adsorbens
enthaltenden geschlossenen Behélter ein, wenn die Adsorptionsrate
der Desorptionsrate entspricht, d.h. wenn in der gleichen Zeit
genausoviel Gas vom Adsorbens aufgenommen wie in den Behélter
wieder abgegeben wird.

Der charakteristische Verlauf des Isotherme fiir zwei unterschiedliche
Temperaturen ist in Abb. 2 dargestellt.

Abb. 2 : Qualitativer Verlauf der Langmuir-Isothermen nach
GL. (7) fiir zwei verschiedene Temperaturen Ty, <Ty,

—Twl —Tw2

Piq

Hierbei ist der Bedeckungsgrad 0 gegen den Aquilibriumsdruck pj,q
bei der Temperatur Ty des Adsorbens aufgetragen.

Der Bedeckungsgrad © geht dabei mit zunehmenden Druck piq gegen
1, d.h. es ist maximal eine monomolekulare Bedeckung mdoglich.

Wie man aus der Abbildung erkennt nimmt das Adsorbens mit
abnehmender Temperatur mehr Gas auf.

Darauf beruht der Effekt einer Adsorptionspumpe : Wird diese
abgekiihlt, so nimmt sie Gas aus dem Behélter auf und der Druck in
diesem fallt ab.

In der Praxis bauen sich mit zunehmendem Druck jedoch noch weitere
Schichten tiber der ersten Schicht auf. Ein Ansatz, der diesen Vorgang
beschreibt, 1st die BET-Theorie.
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2.4 Mehr-Schicht-Adsorption:
Brunauer-Emmett-Teller-(BET)-Isotherme

Bauen sich auf der ersten monomolekularen Schicht mit zunehmenden
Druck weitere Schichten auf, so bedeutet dies, dal} der
Bedeckungsgrad 6>1 wird.

Eine Theorie, die diesen Vorgang beschreibt, stammt von Brunauer,
Emmett und Teller. Sie gilt recht gut, solange der Gasdruck p des
Adsorptivs klein gegeniiber dem Sittigungsdampfdruck pg des
kondensierten Adsorptivs ist.

Gelten fiir die erste Schicht die im vorigen Abschnitt genannten
Parameter, setzt man fiir die weiteren Schichten anstelle der
Desorptionsenergie Epes die Verdampfungswiarme Ay und einen
anderen Vorfaktor T°. Durch eine relativ einfache Summation erhalt
man die BET-Isotherme

z Py L€
Oppr = = < At j (8)

mono p i
! (ps Py {1 + (CBET - 1)ﬂ

Ps

Hierbei ist ps der Sattigungsdampfdruck des Kondensats, PAq der
Aquilibriumsdruck des  Adsorptivs  und n wie 1m

mono

vorangegangenen Abschnitt die Flichendichte der Teilchenanzahl bei
Monobelegung.

Ede: _/\

T,
Cper = 7(33 Ry (8a)

v

1st das Verhéiltnis der Verweilzeiten auf der ,,Adschicht“ und der
,Kondensschicht. Hierbei ist Ep.s die molare Desorptionsenergie, /Ay

die molare Verdampfungswiarme und R die molare Gaskonstante.
GIL.(8) ist in Abb. 3 schematisch dargestellt.
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Abb. 3 : Prinzipieller Verlauf der BET-Adsorptionsisotherme nach
GL.(8) fiir zwei verschiedenen Temperaturen Ty, <Ty,

100.00

1.00 -

GBET

—Twl —Tw2

0.01

PAq/Ps

In der Abbildung ist der Aquilibriumsdruck pi, auf den
Sattigungsdampfdruck ps des Adsorbats bei der Temperatur Ty des
Adsorbens bezogen.

Fir pag=ps geht O - oo, fir pag<<psist Ozpr U p
(Henry-Isotherme).

Dazwischen existiert eine Art Langmuirscher Sattigungsbereich.

Die bisher angestellten Uberlegungen gelten fiir “glatte”
Festkorperoberflachen.

Bei mikroporosen Stoffen, wie die untersuchten Substanzen Zeolith
und Aktivkohle, sind andere empirische Gesetze fiir die Adsorption
aufgestellt worden. Diese werden im nun folgenden Kapitel erortert.

2.5 Physisorption von mikroporosen Festkorpern

Als mikroporos bezeichnet man Festkorper, wenn sie in ithrem inneren
Hohlrdume mit einem Durchmesser d<2nm ist.

Die Hohlrdume haben damit Abmessungen in der Gré3enordnung von
Atomdurchmessern In diesen Hohlrdumen konnen iiber Zugangswege
Gasatome eingefangen werden. In diesem Zusammenhang spricht man
besser nicht mehr von einer Adsorptionsoberfliche, sondern von
einem Volumen.

Die in diesen Mikroporen eingefangenen Gasatome sind viel stirker
an das Adsorbens gebunden als auf einer entsprechenden Oberfliche.
Deshalb unterscheidet sich die Adsorption von mikropordsen
Materialien deutlich von der auf “glatten” Oberfldachen.
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Dubinin und Astakow (1970) stellten eine Gleichung fiir die
Adsorptionsisotherme auf, die fiir Zeolithe und Aktivkohlen die besten
Resultate lieferte [3,4,5]. Sie lautet

W (RTW[H]|:p5 (T;V):DV
P =\ P L P fiir Ty<Tc 9)
Wy
RT, Th TW; e JN
K — [ E T, @w fﬁr TW>TC (10)
Wy
mit
W : adsorbiertes Volumen pro Masse des Adsorbens
Wo : gesamtes Mikroporenvolumen pro Masse des Adsorbens
R : molare Gaskonstante
Tw : Temperatur des Adsorbens
E : molare Bindungsenergie zwischen Adsorbens und Adsorptiv

ps(Tw) : Sattigungsdampfdruck des Adsorptivs bei der Temperatur
Tw

Piq  : Aquilibriumsdruck

N : empirische Konstante

Pc : kritischer Druck des Adsorptivs

Tc : kritische Temperatur des Adsorptivs

Der prinzipielle Verlauf der Adsorptionsisothermen nach GI.(9) ist in
Abb. 4 fiir zwei verschiedene Temperaturen schematisch dargestellt.
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Abb. 4 : Prinzipieller Verlauf der Dubinin-Astakow-Isothermen
nach GI. (9) fiir zwei verschiedene
Temperaturen Ty<Tys,

1.E+00

W/W,

—Twl —Tw2

1.E-20

0 pAq/ Ps 1

Man erkennt, daf bei einem festen relativen Druck piq/ps das kiihlere
Adsorbens deutlich mehr Volumen adsorbiert als das wiarmere.

Die GL.(9) bzw. (10) gelten nur fiir einen homogen mikropordsen
Adsorptionsmaterialien, d.h., die Mikroporen haben eine einheitliche
GrofBe.

Haben die Mikroporendurchmesser eine heterogene Verteilung, so
geniigt es meist iiber zwei Maxima der Verteilung zu integrieren, um
eine gute Ndherung zu erhalten. Bei Poren mit einem Durchmesser
>2nm, die so genannten Meso- und Makroporen, lagern sich die
Gasatome an den Innenwénden dieser Schicht fiir Schicht an. Zur
Darstellung hierfiir ist die BET-Gleichung geeignet.

Bei im Vergleich zum Sittigungsdampfdruck niedrigen Driicken
werden jedoch zunéchst aufgrund der hoheren Bindungsenergien die
Mikroporen gefiillt, und anschlieend erst die Meso- und Makroporen.
Aus GL.(9) 148t sich auch leicht die Oberfldache S des Adsorbens unter

der Annahme monomolekularer Bedeckung berechnen :

/4
Sz%ENA (4, (11)

0

Hierbei sind po der Druck und T, die Temperatur auf die das
adsorbierte Gasvolumen bezogen ist. Meistens bezieht sich dieses auf
760 Torr (1013,08 mbar) und 0°C (273,15 K), was mit STP (Standard
Temperature Pressure) abgekiirzt wird.

Aq ist hierbei die Flache, die das Adteilchen auf der Oberflache des
Adsorbens einnimmt. S hingt somit von der Grof3e der adsorbierten
Atome bzw. Molekiile ab.
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3. Die untersuchten Adsorptionsmaterialien

3.1 Zeolith Typ Linde 13X

3.1.1 Allgemeine Eigenschaften

Zeolith Typ Linde 13X hat die Summenformel Nagg((A1O,)s6(S103)106)
[5,6,7]. Es ist ein Aluminosilikat, das aus kristallinen AlO4- und SiO,-
Tetraedern als den primédren Bausteinen aufgebaut ist, wobei zum
Ausgleich der negativen Ladung des AlOy4-Tetraeders Metall-Ionen

des Natriums eingebaut sind. Aus diesen Baueinheiten werden
Kubooktaeder geformt (Abb.5).

Abb.5 : Kubooktaeder (aus [5])

~7 ~
\

Beim Zeolith 13X sind die sechseckigen Fldachen iiber Prismen
miteinander verbunden, deren Inneres iiber Offnungen von 0,74 nm
zugénglich ist (Abb.6).

Es kénnen jedoch noch Molekiile mit einem Durchmesser von 1 nm
aufgrund ihrer Elastizitdt und kinetischer Effekte hindurchgelangen,
weshalb meist ein effektiver Offnungsdurchmesser von 1 nm fiir
diesen Typ angegeben wird. GroBere Molekiile werden nicht mehr
adsorbiert, weshalb die Zeolithe hédufig als Molekularsiebe bezeichnet
werden.

Die effektiven Porendffnungen technisch wichtiger Molekularsiebe
sind in Tab. 1 angegeben.



Abb.6 : Kifig des Molekularsiebes Typ X (aus [5])

Tab. 1 : Effektive Porenoffnung technisch wichtiger Molekularsiebe

(aus [5])
Struktur | Kationen | effektive Porenoffnung
(10" m)
A Na" 4,2
A Ca”’ 5,0
A K' 3,8
10X Ca”’ 8
13X Na’ 9-10
Y Na’ 9-10
ZSM5 |Na' 6

Die kritischen Molekiildurchmesser, bis zu der noch eine Adsorption
stattfindet, sind in Tab. 2 angegeben.
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Tab. 2 : Kritische Molekiildurchmesser fiir die Adsorption (aus [5])

Molekil | Kritischer Molekiil Kritischer
Durchmesser Durchmesser
(10" m) (10" m)

He 2 C2H4 4,25

Ne 3,2 C,H¢ 4,44

Ar 3,83 H,O 2,6

Kr 3,94 CH; OH 3,0

Xe 4,37 CcO 3,2

CH,4 4,0 CO, 2.8

CF, 5,33 C,F¢ 5,33

CCl, 6,88 C,Clg 6,88

CBry 7,46 C;Hg+>

Cl, 8,22 n-Paraffine | 4,9

C(CH3)4 | 6,88 1-C4H g t>

SFs 6,7 i-Paraffine | 5,6

NH; 3,8 Cyclopropan | 5,0

C,F¢ 5,33 C,Hg 5,1

H, 2.4 cyclo-CsHyy | 4,35

N, 3,0 CsHg 6,7

0O, 2.8 H,S 3,6

C,H, 2,4

Die Zeolithkristalle werden mit einem Lehmbinder versetzt und zu
Stabchen und Kugeln granuliert. Zur Aktivierung mull das
Kristallwasser durch Trocknung bei hohen Temperaturen aus den
Hohlrdumen getrieben werden.

Die Adsorptionseigenschaften der Molekularsiebe beruhen auf dem
groffen  inneren  Volumen, auf hohen  elektrostatischen
Adsorptionskriften und auf dem Molekularsiebeffekt.

In Tab.3 sind einige wichtige technischen Daten des verwendeten
Molekularsiebs zusammengefasst (aus [5]).
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Tab.3 : Technische Daten des Molekularsiebs Typ X (aus [5])

Charakteristische GrofB3e Zahlenwert
Partikelform zylindrisch 1x4 mm
Wabhre Dichte p 2600 kg/m’
Scheinbare Dichte p, 1100 kg/m’
Schiittdichte ca. 0,7 g/em’
Makroporenvolumen (r>10-300 nm) | 0,4 cm’/g
Mikroporenvolumen (r<1nm) 0,3 cm’/g
Spezifische Wirme c 0,8 bis 0,9 kJ/kg/K
Wirmeleitfahigkeit A 0,58 W/mK

3.1.2 Adsorption von Stickstoff

Die Adsorptionsisothermen verschiedener Zeolithe fiir Stickstoff bei
77,3 K zeigt Abb.7 (aus [8]).

Abb.7 : Adsorptionsisothermen verschiedener Zeolithe
fiir Stickstoff bei 77,3 K (aus [8]).

204

VOLUME ADSORBED [om” (5TF)/G)
=]
EEEER

n

| | ] ] | | 1

gt g et Wt e w® oW ot g
EQUILIBRIUM PRESSURE | TORR)

(CORRECTED FOR THERMOMOLEGULAR EFFECT)

5,

Dabei ist das adsorbierte Volumen (Volume adsorbed) in cm’ unter
Standardbedingungen (STP) pro Gramm Adsorbens gegen den
Aquilibriumsdruck (Equilibrium pressure) in Torr aufgetragen.
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Wie man sieht adsorbiert Zeolith Typ Linde 5A unterhalb eines
Druckes von ca. 10~ Torr mehr Stickstoff als das untersuchte Zeolith
Typ Linde 13X. Es ist also fiir die Stickstoffadsorption bei diesen
Driicken besser geeignet.

Die Adsorptionsisotherme von Zeolith Typ Linde 13X bei 77,3K fiir
Stickstoff zeigt Abb.8 (Messwerte aus [8]).

Abb. 8 : Adsorptionsisotherme von Zeolith Typ Linde 13X
fiir Stickstoff bei 77,3K (Messwerte aus [8])
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Die Fittung der Messwerte erfolgt mit der Dubinin-Astakow GI. (9).
Die gewonnenen Fittungsparameter sind in Tab.4 aufgefiihrt.

Tab. 4 : Fittungsparameter nach Gl. (9) fiir Zeolith Typ Linde 13X

Wy/(cm’/g) (STP) | 160

E/(J/mol) 10100

N 4,5
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3.1.3 Adsorption von Wasser

Infolge der hohen elektrischen Krifte werden bevorzugt polare
Molekiile, wie zum Beispiel Wasser, adsorbiert sowie
leichtpolarisierbare Molekiile, wie z.B. Kohlendioxid.

Dies fihrt dazu, dal3 schon bei sehr kleinen
Wasserdampfpartialdriicken fast die gesamten Hohlrdume gefiillt
werden und bei hoheren Dampfdriicken nur noch die Zugangs- und
Transportporen aufgefiillt werden (s. Abb.9).

Abb. 9 : Adsorptionsisothermen von Wasser an Molekularsieben

(aus [5])
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In Abb.9 ist der relative Massebeladung X von Wasser zu trockenen
Zeolithen gegeniiber dem Wasserdampfpartialdruck @ bei 25°C
aufgetragen. Man erkennt die rasante Sattigung schon bei kleinen
Driicken.

3.1.4 Regenerationseigenschaften

Das Zeolith muf3 fiir die Adsorption von Stickstoff zuvor bei hohen
Temperaturen von in ihm gebundenen Wasser befreit werden, denn
schon wenige Gewichtsprozent Wasser geniigen um eine Adsorption
von Stickstoff drastisch zu reduzieren (siche [8]).

In [8] wird das Zeolith bei Temperaturen von 390-400°C fiir ca. 24h
regeneriert.
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3.2 Kokosnuf3aktivkohle Chemviron SCII

3.2.1 Allgemeine Eigenschaften

Die Aktivkohle stammt von der Chemviron Carbon GmbH und wird
aus Kokosnussschalen hergestellt. KokosnuBaktivkohle wird in CCD
Kryostaten-Kreisen im Internet vielfach als besonders geeignetes
Adsorptionsmaterial erwahnt [9-11].

Die untersuchte Aktivkohle wird in [2] als das Material mit den besten
Eigenschaften flir das Kryopumpen bezeichnet. Technische Daten sind
in Tab. 5 zusammengefasst.

Tab.5 : Technische Daten der Aktivkohle Chemviron SCII

Schiittdichte ca. 0,45 g/em’
GroBe (mesh-size) 12x30
BET Oberfliche/(m”/g) 1500

Die Oberfliche ist nach der BET-Methode fiir Stickstoff bestimmt.
Die kumulative Verteilung der Mikroporenvolumina in Abhidngigkeit
von deren Radien ist in Abb. 10 gezeigt.

Abb.10 : Kumulative Verteilung der Mikroporenvolumina
verschiedener Aktivkohen in Abhéngigkeit
von deren Radien (aus [2]).
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In Abb.10 ist das kumulative Porenvolumen (Cumulative pore-Vol.) in
ml je Gramm Adsorbens gegen den Porenradius (Pore-Radius) in nm
aufgetragen.

Der mittlere Porenradius betragt fiir SCII Aktivkohle ca. 1,7 nm.

3.2.2 Adsorption von Stickstoff

Die Adsorptionsisotherme fiir Stickstoff bei 77K zeigt Abb.11.

Abb. 11 : Adsorptionsisotherme von verschiedenen Aktivkohlen fiir
Stickstoff bei 77K (aus [2]).
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In Abb. 11 ist Po der Sattigungsdampfdruck von Stickstoff bei 77K
und P der Aquilibriumsdruck. Das adsorbierte Volumen bezieht sich
auf STP Bedingungen.
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3.2.3 Adsorption von Wasser

Das Adsorptionsverhalten von Aktivkohlen gegeniiber Wasser ist bei
niedrigen Wasserdampfpartialdriicken hydrophob.

In Abb.12 ist der relative Massebeladung X von Wasser zu trockenen
Aktivkohlen gegeniiber dem Wasserdampfpartialdruck @ bei 25°C
aufgetragen. Man erkennt den steilen Anstieg der Adsorption im

Bereich von @=0,5. Darunter ist nur eine geringe Adsorption von
Wasser vorhanden.

Abb. 12 : Adsorptionsisothermen von Wasser an verschiedenen

Aktivkohlen (aus [5])
X
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4. Der MefBBaufbau

4.1 Uberblick

Einen Uberblick iiber den gesamten Messaufbau gibt Abb.13.

Abb.13 : Der gesamte Messaufbau im Uberblick

Crymac pC
PG 252 commactor —— Vakuumieitung
e G, Kabelverbindung
CCD Sorptions- Cold Ssv;m o © . .
V head || Pume pare comedor Stickstoffleitung Messkarte
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TPG 252
P 252 N 2g000 comector TP 252
) 23— =5
e e
O =]
EM-
Eckventil
CCD froes ] Manuelles
head |cornecte] Ventil
@ Kryostat D«%
DudlGauge
LN2-
outlet
Somptlonspumpe of Messkopt
Massenspekirometer
] =
LN2- cornectol Turbomolekuar-
Supavac [ — o-5v | o-10v Drag-Pumpstand
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Der Messaufbau besteht aus 6 Hauptkomponenten:

1) CCD Kryostat

2) Kontroll-und Steuergerit Crymac

3) Turbomolekular-Drag-Pumpstand

4) Fliissigstickstofftank (LN,-Tank)

5) PC

6) Quadrupolmassenspektrometer Supavac

Dabei sind die Komponenten 1) bis 4) schon vorhanden gewesen.
Die anderen Komponenten sind von mir hinzugefiigt und
angeschlossen worden.
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Der CCD Kryostat besteht aus zwei Teilen :

Im oberen Teil (CCD head) befindet sich der CCD Chip und die CCD
Elektronik. Der untere Teil ist der Kryostat zur Kiihlung des CCD
Chips. In ihm befindet sich auch die Adsorptionspumpe.

Der CCD Kryostat ist zum Abpumpen iiber ein manuelles Ventil,
ein T-Stiick, ein elektromagnetisches Eckventil und eine flexible
Leitung mit dem Turbomolekular-Drag-Pumpstand verbunden. An
dem T-Stiick befindet sich zur Restgasanalyse das
Quadrupolmassenspektrometer.

Die Kiihlung des CCD Kryostaten erfolgt mit Fliissigstickstoff (LN,),
das aus einem Tank {iber eine vakuumisolierte Leitung in den
Kryostaten flieft.

Die Regelung der Kiihlung erfolgt mit einem elektromagnetischen
Ventil am Stickstoffauslass (LN,-outlet) des Kryostaten. Ist das Ventil
offen kann Stickstoff zur Kiihlung durch den Kryostaten flieSen.

Das Kontroll-und Steuergerit Crymac tibernimmt die Kontrolle und
Regelung der Temperaturen und des Druckes im Kryostaten.

Es besteht aus 5 PID Reglern (CN 76000 Controller) fiir die Regelung
der Temperaturen sowie dem Kontrollgerdt TPG 252 fiir das am CCD
Kryostaten angeschlossene Vakuummeter DualGauge PKR 251.
Aullerdem besitzt es zwel serielle RS 232 Schnittstellen, die mit dem
PC verbunden sind.

Die erste Schnittstelle (RS 232 CN 76000) lieBt die gemessenen
Temperaturen ein und schickt Sollwerte fiir diese an die PID Regler.
Die zweite Schnittstelle (RS 232 TPG 252) lie3t den gemessenen
Druck ein.

Beide Schnittstellen werden mit dem von mir geschriebenen LabView
Programm Crysupavac (s. A.1) angesteuert. AuBBerdem steuert dieses
Programm das Quadrupolmassenspektrometer Supavac an und liest
Messwerte von diesem ein. Dies geschieht {iber die Messkarte
PC20TR.

Dartiber hinaus steuert die Messkarte liber ein Halbleiterrelais das
elektromagnetische Eckventil an.

Dazu habe ich das LabView Programm valve (s.A.7) geschrieben.
Auf diese Weise ist es moglich iiber das Offnen und SchlieBen des
Ventils den Druck im Kryostaten zu steuern.
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Ein Photo des Messaufbaus zeigt Abb.14.

Abb.14 : Messautbau mit Massenspektrometer und CCD Kryostat

In dieser Abbildung befindet sich links am Tisch hingend das
Kontrollinstrument des Massenspektrometers.

Links oben auf dem Tisch stehend ist der CCD Kryostat zu sehen.
An dem von diesem nach rechts weggehenden T-Stiick befindet sich
unten hingend der schwarze Messkopf des Massenspektrometers.
Rechts am T-Stiick ist das elektromagnetische Eckventil zu erkennen.
An diesem befindet sich nach unten weggehend die flexible Leitung
zum Pumpstand. Oberhalb des T-Stiickes befindet sich der
Anschlussstutzen fiir den Fliissigstickstofftank.

Im Folgenden werden die einzelnen verwendeten Komponenten
genauer beschrieben.
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4.2 Der CCD Kryostat

Abb.15 zeigt den prinzipiellen Autbau des CCD Kryostaten [15].

Abb.15 : CCD Kryostat
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Der CCD Kryostat enthélt drei Warmetauscher:

(a) die cold plate
(b) das radiation shield

(c) den warm heat exchanger

Der Uberdruck, der durch die Verdampfung des fliissigen Stickstoffs
im LN,-Tank (4) entsteht, wird fiir dessen Transport durch eine
vakuumisolierte Leitung (5) in den Kryostaten benutzt.

Die Kiihlfliissigkeit fliet dann zur cold plate (a), die direkt den
Chiptréger kiihlt. Die Fliissigkeit flieBt weiter in den zweiten
ringformigen Wiarmetauscher (b), der den ersten umgibt und als
Strahlungsschild dient, und kiihlt diesen.
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Bevor das Gas den Kryostaten verlisst geht es durch den dritten
Wirmetauscher (c), in dem es nahezu auf Umgebungstemperatur
erwiarmt wird um das Risiko von Kondensation am Auslassstutzen
(LN2-outlet) zu vermeiden. Die Temperatur wird dort {iber einen PID
Regler des Crymac mittels eines Heizwiderstandes geregelt.

Ein anderer Regler wird dazu verwendet die Temperatur der cold plate
zu regeln, indem ein elektromagnetisches Ventil den
Stickstoffdurchfluss am Auslassstutzen steuert. Die cold plate ist
aullerdem mit einem 15Q Heizwiderstand, der ein schnelles
Aufwirmen ermoglicht, ausgestattet.

Um nun ein sauberes Vakuum iiber einen langen Zeitraum
aufrechtzuerhalten besitzt der Kryostat eine kleine Adsorptionspumpe.
Diese besteht aus einem kleinen metallischen Behilter mit Zeolith
(bzw. Aktivkohle), der an der cold plate mit einem Kunststoffstiick
angebracht ist. Zur Kiithlung der Adsorptionspumpe ist eine kleine
Wirmebriicke von der cold plate zum Behélter angebracht.

Um die Adsorptionspumpe zu regenerieren ist sie mit einem 15Q
Heizwiderstand ausgestattet.

Der CCD Kryostat besitzt neben den Temperatur- und
Heizwiderstinden zur Messung und Regelung der cold plate-,
LN2-outlet- und Adsorptionspumpentemperatur auch noch
Temperatursensoren fiir den CCD head und die CCD Elektronik
(Cryo electronics).
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Ein Photo des CCD Kryostaten ist in Abb.16 zu sehen.

Abb. 16 : Photo des CCD Kryostaten

.
o i .

Man sieht deutlich die zwei miteinander verschraubten Teile des CCD
Kryostaten. Der obere Teil ist der CCD Kopf (CCD head) auf dem
sich das Lichteintrittsfenster fiir den CCD Chip befindet.

Der untere Teil ist der eigentliche Kryostat zur Kiihlung des Chips.
Rechts unten siecht man den Vakuummetermesskopf von Balzers.
Oberhalb davon befindet sich das Fliissigstickstoffeinlassrohr.

Knapp unter diesem befindet sich das diinnere Stickstoffauslassrohr,
an dessen Ende sich das elektromagnetische Ventil (nicht sichtbar) zur
Regelung des Stickstoffdurchflusses befindet. Dieses Ventil regelt die
Kiihlung des Kryostaten.

In Abb.17 ist der CCD Kryostat in seine zwei Teile zerlegt.
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Abb.17 : Zerlegter CCD Kryostat mit CCD head (links)
und Kryostat (rechts)

Dabei ist rechts
der CCD head zu
sehen, links der
Kryostat.
Am Kryostaten

o % erkennt man auch
F A 4:. einen nach oben

: F -, gerichteten

' Finger. Das ist der
sog. cold finger
(,,kalter Finger®),
der den CCD
Chip im oberen
Teil kiihlt.
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Eine Draufsicht auf den Kryostaten ist in Abb.18 zu erkennen.

Abb.18 : Draufsicht auf den Kryostaten

In der Draufsicht erkennt
man rechts unterhalb von
der Mitte des Kryostaten den
metallische Behilter der
Adsorptions-

pumpe.

Er ist an der kreisrunden
cold plate befestigt, die mit
dem fliissigen Stickstoff
gekiihlt wird.

Zur besseren Kiihlung der
Adsorptionspumpe ist ein
metallischer Draht von der cold plate zu dieser angebracht.

4.3 Der Pumpstand

Zum Pumpen wird ein Turbomolekular-Drag-Pumpstand Typ TSH
521D von Pfeiffer Vakuum verwendet [14]. Das Saugvermogen fiir
Stickstoff betrdgt 300 1/s. Die Komponenten sind eine
Turbomolekular-Drag-Pumpe Typ TMH 521 und als Vorpumpe dient
eine Membranpumpe Typ MDA4T.
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4.4 Das Kontroll- und Steuerinstrument Crymac

Abb.19 zeigt ein Photo des Crymac Kontrollinstrumentes

Abb.19 : Frontansicht des Crymac Kontrollinstrumentes

Der Crymac [15 ] besteht aus 5 PID Reglern des Typs Omega CN
76000, die die Temperaturen im Kryostaten und im CCD head tiber
Temperaturwiderstinde messen und tiber Heizwiderstande regeln.
In der Abbildung zeigen alle grade eine griine ,,20* an.

Die Regler lassen sich iiber eine serielle RS 232 Schnittstelle

mit dem PC ansprechen. Dazu habe ich einen RS 485/RS 232
Konverter in den Crymac eingebaut, der den RS 485 Anschluss der
Regler in einen RS 232 Anschluss konvertiert.

Aullerdem ist das Kontrollinstrument TPG 252 fir das Vakuummeter

am Kryostaten integriert, daf sich {iber eine zweite serielle RS 232
Schnittstelle ansprechen ldsst. Es ist in Abb.19 links zu sehen.

4.4.1 Die Temperaturregler

Die PID Regler vom Typ CN 76000 sind von der Firma Omega [16].
Sie dienen zur Messung und Regelung der Temperaturen der
Adsorptionspumpe, der cold plate und der Temperatur am
Stickstoffauslass (LN,-outlet). AuBlerdem zeigen sie die Temperatur
des CCD Kopfes (CCD head) und der CCD Elektronik (Cryo
electronics) an.

Sie besitzen einen seriellen RS 485 Anschluss zur Kommunikation mit
einem PC. Messwerte konnen so von diesem aus eingelesen und
abgespeichert werden.

Uberdies kénnen die Einstellungen der Regler, wie z.B. der Sollwert
fiir die Temperatur, vom PC aus programmiert werden [17].
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4.4.2 Das Vakuummeter

Das Vakuummeter ist der Compact FullRangeGauge PKR 251 von
Balzers Instruments [18]. Es besteht aus einem Pirani- und
Kaltkathodenmesskreis. Letzterer wird erst bei einem Druck p<10~
mbar aktiviert. Der Messbereich betrigt 5¥10™ bis 1000 mbar und die
Messgenauigkeit £30%.

Das Vakuumsteuergeriat DualGauge TPG 252 von Balzers Instruments
[19] ist an das PKR 251 angeschlossen und befindet sich zusammen
mit den Temperaturreglern im Crymac.

4.4.3 Der RS 485/ RS 232 Konverter

Der RS 485/RS 232 Konverter Model 285 Superverter der Firma
Omega befindet sich im Crymac Kontrollinstrument und dient zur
Konvertierung der RS 485 Schnittstelle der Omega CN 76000 PID-
Regler in eine RS 232 Schnittstelle, die dann mit dem PC verbunden
werden kann.

4.5 Das Quadrupolmassenspektrometer

Zur Restgasanalyse dient das Quadrupolmassenspektrometer Supavac
der VG Instruments GmbH [20].

Der MeBbereich des Gerits betrdgt 0-100 amu. Die untere MeBgrenze
liegt bei 10" mbar. Das Massenspektrometer wird mit dem von mir
geschriebene Labview Programm Crysupavac liber die PC-MeBkarte
PC20TR angesprochen.

Die Spannung des Analogausgangs der MeBkarte wird dazu linear von
0-5V  erhoht wund auf den Programmeingang S2 des
Massenspektrometers gegeben. Die Spannung entspricht dabei linear
einer Atommasse von 0 bis 100 amu des Massenspektrometers. Die
Steigung betrdgt demnach 20 amu/V.

Auf diese Weise durchliuft das Programm den gesamtem MeBbereich
des Massenspektrometers.

Die MeBwerte werden iiber den Oszilloskop Ausgang S3 des
Massenspektrometers iiber den Analogeingang der PC MelBkarte
eingelesen. Die Eingangsspannung geht von 0-10V.
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4.6 Die PC Messkarte

Die PC Messkarte PC20TR [21] der BMC MeBsysteme GmbH dient
zur Steuerung des Supavac Massenspektrometers. AuBlerdem wird
mithilfe dieser Messkarte das elektromagnetische Eckventil iiber ein
Halbleiterrelais  angesteuert. Die  Messkarte  bendtigt  eine
Treibersoftware,

die auf der CD Software Collection V.3.4 vorhanden ist.

AuBlerdem sind auf dieser CD LabView Treiber zur Steuerung der
Messkarte vorhanden.

4.7 Das HV-Eckventil

Das HV-Eckventil Bestell Nr. 26332-KA64 der Firma VAT
Vakuumventile [22] dient zur Steuerung des Druckes im Kryostaten.
Es wird iiber das Halbleiterrelais Crydom Series D2W mit 220V
angesteuert.

4.8 Die Software

4.8.1 Das LabView Programm Crysupavac

Die automatische Auslesung der Daten sowie die Programmierung der
Regler des Crymac Kontrollinstruments erfolgt mit einem PC iiber
zwei serielle RS 232 Schnittstellen.

Die erste Schnittstelle kommuniziert mit dem Kontrollinstrument

TPG 252 fiir das Vakuummeter und lieft die Druckwerte ein.

Die zweite lieit die gemessenen Temperaturen der 5 PID Regler ein
und sendet Sollwerte fiir die Temperaturen an diese.

Zu diesem Zweck habe das LabView Programm Crysupavac (s. A.1)
geschrieben, das die Daten ausliet, graphisch darstellt und
abspeichert. Im Anhang befinden sich alle Unterprogramme dieses
LabView Programms (s. A.2-A.6).

AuBlerdem steuert das Programm iiber die PC MeBkarte das
Quadrupolmassenspektrometer Supavac an und lieit MeBwerte von
diesem aus. Die Benutzeroberfliche des Programms ist in Abb.20
dargestellt.



38

Abb. 20 : Benutzeroberfliche des LabView Programms Crysupavac
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Die Temperaturen des CCD Kopfes (CCD Head), der
Adsorptionspumpe  (Sorption pump 1), des Stickstoffauslasses
(Sorption pump 2), der cold plate ,der CCD Elektronik (Cryo
electronics) sowie der Druck (pressure) werden graphisch dargestellt.
Der Temperatursollwert (Set point) kann in den Feldern liber den
Temperaturgraphen eingestellt werden.

Rechts oben auf der Benutzeroberfliche wird das Massenspektrum
(mass spectrum) dargestellt. Die Abszisse wird dabei in
Atommasseneinheiten (amu), die Ordinate in Volt (0-10V) angezeigt.

Die Schnittstellenadresse (port number) fir das Kontrollinstrument
TPG 252 des Vakuummetermesskopfes sowie fiir die CN 76000
Regler miissen eingegeben werden. Die Start- und Endadresse (start
address, end address) der Regler muss ebenfalls angegeben werden.
Die Anzahl der Dezimalstellen, auf die die Temperaturregler
eingestellt sind, ist in dem entsprechenden Feld (number of decimals)
einzugeben.

Das Datum und die Uhrzeit sind in den Feldern dafe bzw. time
angezeigt.

Die Dauer der gesamten Messung (measurement duration) und die
Zeit zwischen den einzelnen Messungen (time between measurements)
konnen in Sekunden eingegeben werden. Die abgelaufene Zeit
(measurement time) wird in Sekunden angezeigt.

edl mets

2,50F~1- mass reselellon.  Tategeotion
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Der Dateiname (file name), unter dem die Daten in einer Textdatei
abgespeichert werden, sowie deren Verzeichnispfad (path) sind
anzugeben.

Ein Kommentar kann in dem Feld required comment eingegeben
werden. Der Kontrollknopf comment daneben dient dazu, den
Kommentar abzuspeichern, wenn er gedriickt (Farbe : rot) ist.

Der Kontrollknopf massspectrometer aktiviert die Ansteuerung und
Auslesung des Massenspektrometers und speichert die Daten ab.

Die Anfangs- und Endmasse (start mass, end mass) fir den
Abtastbereich des Massenspektrometers ist in amu anzugeben.

Das Wert von mass resolution steuert die Auflosung des
Massenspektrometers und ist in amu einzugeben. Er bestimmt den
Anstieg der Steuerspannung und somit die Massenaufldsung.

Das Kontrollfeld scanning speed bestimmt die Anzahl der Messungen
bei einer bestimmten Atommasse. Die Messungen werden
anschlieend gemittelt. Es dient dazu Rauschen zu unterdriicken.

SchlieBlich kann in dem Feld Integration eingegeben werden tber
welchen Massenbereich in amu die MeBBwerte summiert und gemittelt
werden sollen. Es hat den Zweck die abgespeicherte Datenmenge zu
reduzieren, verringert aber natlirlich die Auflosung.

4.8.2 Das LabView Programm valve

Die Benutzeroberflache des LabView Programms valve ist in Abb.16
gezeigt.

Abb.21 : Benutzeroberflache des LabView Programms valve

SR ALEAE.

|

Das Feld command dient zur Steuerung des elektromagnetischen
Eckventils. Gibt man den Befehl open ein und startet das Programm,
so Offnet sich das Ventil. Bei Eingabe von close schlieit sich dieses
wieder.

Dieses Unterprogramm dient zur Steuerung des Druckes im

Kryostaten.
Das Programm ist in A.7 wiedergegeben. Es benétigt die LabView

Treibersoftware der PC Messkarte PC20TR.
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S. Messungen des Ad- und Desorptionsverhaltens

5.1 Vorgehensweise

Das Desorptionsverhalten der Adsorptionsmaterialien wird in einem
Vakuumofen bei Temperaturen von 100, 150 und 200°C untersucht

(s. 5.2).

Dazu werden 25 ml des Materials abgewogen und in einen Glasbecher
gegeben. AnschlieBend wird dieser in den vorgeheizten Ofen gestellt
und die Vakuumpumpe eingeschaltet. Nun wird von Zeit zu Zeit die
Pumpe ausgeschaltet, der Ofen beliiftet und die Probe
herausgenommen und abgewogen. Anschlieend wird die Probe
wieder in den Ofen gestellt und die Pumpe eingeschaltet.

Nach einer bestimmten Zeit dndert sich das Gewicht nicht mehr und es
hat sich ein Gleichgewicht zwischen der Ad- und Desorptionsrate der
Probe eingestellt.

Nun wird die Probe aus dem Ofen entnommen und das
Adsorptionsverhalten bei Raumbedingungen bestimmt (s. 5.3).

Dazu wird die zeitliche Gewichtszunahme bis zum Erreichen eines
erneuten Gleichgewichts gemessen.

Dartiber hinaus wird die Gewichtsabnahme der Adsorptions-
materialien bei verschiedenen Temperaturen im Vakuumofen
bestimmt (s. 5.4).

Dazu werden 25 ml des Materials abgewogenen und in einen
Glasbehilter gegeben. AnschlieBend wird dieser zunéchst bei
Raumtemperatur in den Vakuumofen gestellt. Der Ofen wird dann mit
einer Pumpe evakuiert. Wenn der Druck in diesem sowie die
Temperatur der Probe sich nicht mehr &ndern, wird die Probe
herausgenommen und abgewogen. Diese Prozedur wird nun bei
hoheren Temperaturen wiederholt.
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5.2 Desorptionsverhalten

Die Desorptionsgraphen fiir die drei gemessenen Temperaturen sind in

Abb.22 fiir SCII Aktivkohle und in Abb.23 fiir Zeolith Typ Linde 13X
dargestellt.

Abb. 22 : Dersorptionsverhalten von SCII Aktivkohle

bei 100, 150 und 200°C im Vakuumofen
25
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Abb.23 : Desorptionsverhalten von Zeolith Typ Linde 13X
bei 100, 150 und 200°C im Vakuumofen
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Die Messungen werden dabei mit der Gleichung

ao.. A, : Fittungskoeffizienten

G, =ae" +a,
mit

G,

t : Zeit/h
gefittet.

: prozentuale Gewichtsédnderung

(12)

Die Koeffizienten sind in Tab.6 fiir SCII Aktivkohle und in Tab.7 fir
Zeolith Typ Linde 13X zusammengestellt.

Tab.6 : Fittungskoeffizienten nach GI.(12) fiir die Desorption

von SCII Aktivkohle
Temperatur/°C | 100 | 150 200
ag -6,9 | -17,5 | -23.8
a/h” 63 | -6,5 | -11,4
a, 6,4 | 16,8 | 23,8
0,9a,/h 0,4 0,4 0,2

Tab.7 : Fittungskoeffizienten nach GI.(12) fiir die Desorption
von Zeolith Typ Linde 13X

Temperatur/°C 100 150 200
Messung 1 2 1 2 1 2
N -184 | -182 | -188 | -19,6 | -20,6 | -20,8
a;/h” 0,7 | 07 | -1,7 | -1,6 | -3,0 | -2,6
a 18,1 18,5 19,3 19,8 20,4 | 20,9
0,9a,/h 3.3 3.3 1,3 1,4 0,8 0,9

Die maximale prozentuale Gewichtsabnahme stellt hierbei der
Koeffizient a, dar. Wie man aus den Koeffizienten ersieht wéachst
diese mit zunehmender Temperatur.
Die maximale prozentuale Gewichtsabnahme hingt von der Sittigung

des Adsorptionsmaterials zu Anfang der Messung ab.

Diese hingt vor allem bei der Aktivkohle stark von der
Luftfeuchtigkeit ab, wahrend das Zeolith schon bei geringen

Wasserdampfpartialdriicken vollstdndig gesittigt ist.
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In den Tabellen ist auBerdem die Zeit 0,9a, angegeben, die angibt,

nach wieviel Stunden die Gewichtsabnahme 90% des Maximalwertes
betrigt.

Man sieht aus diesen Werten, daf3 die Regenerationszeiten von Zeolith
deutlich gréBer als die von Aktivkohle sind.

5.3 Adsorptionsverhalten

Die Adsorptionsgraphen fiir die drei gemessenen Temperaturen sind in
Abb.24 fiir Aktivkohle und Abb.25 fiir Zeolith zu sehen.

Abb.24 : Adsorption von SCII Aktivkohle bei Raumbedingungen
wihrend der ersten 24h nach Behandlung
bei 100, 150 und 200°C im Vakuumofen
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Abb.25: Adsorption bei Raumbedingungen von bei 100, 150 und 200°C
im Vakuumofen behandeltem Zeolith Typ Linde 13X
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Die Messwerte werden wiederum mit G1.(12) gefittet.
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Die Fittungskoeffizienten sind in Tab.8 fiir Aktivkohle und in Tab.9
fiir Zeolith angegeben.

Tab.8 : Fittungskoeffizienten nach Gl.(12) fiir die Adsorption

von SCII Aktivkohle
Temperatur/°C | 100 | 150 200
ag -6,7 | -4,2 -2,6
a/h’! 02| -04 | -1,4
a, 7,1 4,8 3,0
1%/h 0,5 0,3 0,2

Tab.9 : Fittungskoeftizienten nach GI.(12) fiir die Adsorption
von Zeolith Typ Linde 13X

Temperatur/°C 100 150 200
Messung 1 2 1 2 1 2
o -23,5 | 23,5 | -26,3 | -25,8 | -27,2 | -25,8
a/h” -0,07 | -0,1 -0,08 | -0,08 | -0,09 | -0,08
a 23,9 23,8 26,7 25,9 27,8 25,9
1%/h 0,4 0,3 0,3 0,4 0,2 0,4

AulBlerdem ist die Zeit in Stunden angegeben, fiir die die
Gewichtszunahme 1% betrégt.
Die maximale prozentuale Massenzunahme a, der SCII Aktivkohle ist
deutlich geringer als die von Zeolith. Der Grund ist die hohe Affinitét
des Zeolith zu Wasser. Bei der Aktivkohle hingt der Maximalwert
sehr stark von der Luftfeuchtigkeit ab.
Die Zeiten fiir die 1%-tige Gewichtszunahme sind allerdings in etwa

gleich.
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5.4 Temperaturabhingigkeit des Gewichtsverlustes

Die Gewichtsabnahme wird bei verschiedenen Temperaturen im
Vakuumofen gemessen. Das Ergebnis ist in Abb.26 fiir Aktivkohle
und Zeolith gezeigt.

Abb.26 : Gewichtsverlust von Zeolith Typ Linde 13X und SCII Aktivkohle
in Abhéngigkeit von der Temperatur
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AulBlerdem sind in der Abbildung die quadratisch gefitteten Graphen
und ihre Gleichung zu sehen.

Man erkennt, da3 die SCII Aktivkohle schon bei Raumtemperatur
nahezu vollstindig durch das Abpumpen regeneriert wird, wahrend
das Zeolith erst bei einer Temperatur von ca. 200°C vollstindig
regeneriert ist.

Die Bindungsenergie von Wasser an Zeolith ist so groB3, dal3 dieses
erst bei hoheren Temperaturen vollstindig desorbiert.
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6.1 Kryostatmessungen

6.1 Vorgehensweise

Die Messungen verlaufen nach folgendem Schema :

(1) Abpumpen :
Der Kryostat wird bei ca. 20°C auf 10 mbar abgepumpt.

(2) Stabilisieren :

Der Kryostat wird fiir 5 Stunden nach jeder abgelaufenen Stunde auf
10 mbar abgepumpt, wenn der Druck iiber diesen Wert angestiegen
ist.

(3) Abkiihlen :

Der Kryostat wird auf eine cold plate Temperatur von —180°C fiir 24
Stunden abgekiihlt, so da3 sich die Temperaturen im Kryostaten
stabilisiert haben.

(4) Aufwérmen :
Der Kryostat wird innerhalb von 24h auf 20°C erwédrmt

Die Schritte werden vollautomatisch mit einem Messprogramm, das
ich in LabView programmiert habe, ausgefiihrt. Bei allen Schritten
werden die Temperaturen und der Druck im Kryostaten gemessen.
Schritt (1) dient dazu Wéarmeverluste durch Konvektion wéihrend des
Abkiihlens zu reduzieren.

Um den Druck auf 10 mbar zu stabilisieren wird Schritt (2)
durchgefiihrt, in dem von den Wianden desorbierende Gase abgepumpt
werden. AuBBerdem dient dieser Schritt dazu einen méglichst
einheitlichen Ausgangsdruck fiir das Abkiihlen des Kryostaten zu
erreichen.

Der Kryostat wird bei Schritt (3) iiber die cold plate abgekiihlt.

Wenn der Druck besser als 10™* mbar ist wird wihrend dieses Schrittes
das Massenspektrometer eingeschaltet, um die Konzentration der Gase
im Kryostaten wihrend des Abkiihlens zu bestimmen. Das
Augenmerk wird dabei auf die hauptsichlich auftretenden Gase
Wasser und Stickstoff gelegt.
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Anschlieend wird der Kryostat mit der Heizung der
Adsorptionspumpe im Schritt (4) wieder auf 20°C erwérmt.

Die Messungen werden ohne Adsorptionsmaterial sowie mit
unregenerierter und regenerierter Aktivkohle bzw. Zeolith ausgefiihrt.
Es werden dabei immer 9ml Adsorptionsmaterial verwendet.

Die Adsorptionsmaterialien werden dabei im Kryostaten regeneriert.
Dazu werden sie fiir 5 Stunden auf 120°C erhitzt. Zur schnelleren
Erwarmung wird dabei die cold plate Temperatur auf 50°C gesetzt.
Der Kryostat wird dabei werden des ganzen Vorgangs abgepumpt.

In den nichsten Abschnitten werden die Messresultate besprochen.

6.2 Messung ohne Adsorptionsmaterial

Um die Auswirkungen der Adsorptionspumpe im Kryostaten zu
untersuchen wird zunéchst eine Kryostatmessung ohne
Adsorptionsmaterial vorgenommen.

Abb.27 zeigt das Auspumpen des Kryostaten auf 10 mbar ohne
Adsorptionsmaterial.

Die Abpumpdauer ist in Tab.10 angegeben. Diese ist abhingig vom
Wassergehalt im Kryostaten. Ist in diesem mehr Wasser vorhanden
desorbiert dieses stiarker wihrend des Abpumpens von den Wianden
und erhoht so die Abpumpzeit.

Abb. 27 : Druckverlauf beim Abpumpen des Kryostaten
auf 10-2 mbar ohne Adsorptionsmaterial
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Tab.10 : Abpumpzeit des Kryostaten ohne Adsorptionsmaterial

| Abpumpzeit/h | 0,1 |
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Abb.28 zeigt das Stabilisieren des Kryostatendruckes auf 10 mbar.

Abb.28 : Stabilisieren des Kryostatendruckes auf 10 mbar
ohne Adsorptionsmaterial
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Der Kryostat wird nach jeder Stunde auf diesen Wert abgepumpt.

Wie man sieht steigt der Druck durch von den Wénden desorbierendes
Gas immer weniger stark an, da mit der Anzahl der Abpumpvorgénge
der Wassergehalt im Kryostaten sinkt.

In Tab.11 sind der Anfangs- und Enddruck beim Stabilisieren des
Kryostatendruckes angegeben. Aus den Zahlenwerten sieht man, daf3
der Druck vor dem letzten Abpumpvorgang auf ein Viertel des
Druckes vor dem ersten gesunken ist.

Tab.11 : Anfangs- und Endruck beim Stabilisieren des Kryostaten
auf 10” mbar ohne Adsorptionsmaterial

Anfangsdruck/mbar | 0,60

Enddruck/mbar 15

Der Druckverlauf beim Abkiihlen des Kryostaten ist in Abb.29
dargestellt. Der starke Druckabfall wéahrend ca. der ersten Stunde des
Abkiihlens ist durch die Kondensation von Wasser an den
abkiihlenden Kryostatenwidnden bedingt.

Der Druckverlauf folgt daher in etwa der Sattigungsdampfdruckkurve
von Wasser (s. Abb.1).
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Abb.29 : Druckverlauf wahrend des Abkiihlens des Kryostaten
ohne Adsorptionsiaterial
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Der Druckanstieg nach ca. 1 Stunde ist auf das Massenspektrometer
zuriickzufiihren, dessen Filament aufgeheizt wird (Degas) um es zu
reinigen.

In Tab.12 ist der Anfangs-, Minimal- und Enddruck wéhrend des
Abkiihlens angegeben.

Wie man aus der Tabelle entnimmt und auch in Abb.29 erkennt steigt
der Druck langsam wieder an. Dies ist auf ein Leck im Kryostaten
zuriickzufiihren.

Tab.12 : Anfangs-, Minimal- und Endruck beim Abkiihlen des
Kryostaten ohne Adsorptionsmaterial

Anfangsdruck/mbar 1,610~
Minimaldruck/mbar 53%10°
Enddruck/mbar 4,0*%1 0°

Die im Kryostaten gemessenen Temperaturen sind in Abb.30
abgebildet. Die cold plate kiihlt am schnellsten ab, gefolgt von der
Adsorptionspumpe und dem CCD head.
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Abb.30 : Temperaturen der cold plate, des CCD heads und der
Adsorptionspumpe wihrend des Abkiihlens des

Kryostaten ohne Adsorptionsmaterial
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In Tab.13 sind einige charakteristische Grofen des Abkiihlvorgangs

angegeben.

Tab.13 : Anfangs- und Endtemperaturen der cold plate, des CCD
head und der Adsorptionspumpe und die Abkiihlzeiten
beim Abkiihlen des Kryostaten ohne Adsorptionsmaterial

Cold plate | CCD head | Adsorptions-
pumpe
Anfangstemperatur/°C 19 24 21
Endtemperatur/°C -181 -136 -157
Zeit/h bis zum Erreichen 2,1 10,8 5,4
der Endtemperatur £1°C

Abb.31 zeigt die Stickstoffkonzentration und Abb.32 die
Wasserkonzentration im Kryostaten wéahrend des Abkiihlens.

24
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Abb.31 : Stickstoffkonzentration wéhrend des Abkiihlens des
Kryostaten ohne Adsorptionsmaterial
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Abb.32 : Wasserkonzentration wihrend des Abkiihlens des
Kryostaten ohne Adsorptionsmaterial
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Wie man sieht nimmt sowohl der Stickstoffgehalt als auch der

Wassergehalt im Kryostaten ab einer Zeit von ca. 12 Stunden messbar
Zu.

Wihrend sich der Wassergehalt jedoch zu stabilisieren scheint steigt
der Stickstoffanteil weiter an. Dies deutet erneut auf ein Leck hin.
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In Tab. 14 sind der Anfangs- und Endwert der Konzentrationen
angegeben. Die Stickstoffkonzentration ist ca. um einen Faktor 10

groBer als die von Wasser.

Tab.14 : Stickstoff- und Wasserkonzentration beim Abkiihlen
des Kryostaten ohne Adsorptionsmaterialien

Stickstoff | Wasser

Anfangswert | 0 0
Endwert 2,7¥10° | 0,2*10°

Abb.33 zeigt den Druckverlauf wiahrend des Aufwérmens des
Kryostaten auf Raumtemperatur. Der Anfangs- und Enddruck ist dabei

in Tab. 15 angegeben.

Abb. 33 : Druckverlauf wéhrend des Aufwérmens des Kryostaten
ohne Adsorptionsmaterial
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Tab.15 : Anfangs- und Enddruck beim Aufwérmen des Kryostaten
ohne Adsorptionsmaterial

Anfangsdruck/mbar | 5,4*%107
Enddruck/mbar 0,5
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Die Temperaturverldufe im Kryostaten wihrend des Aufwarmens sind
in Abb.34 gezeigt. Die Adsorptionspumpe erwiarmt sich am
schnellsten, gefolgt vom CCD head und der cold plate.

Abb. 34 : Temperaturen der cold plate, des CCD heads und der
Adsorptionspumpe beim Aufwéirmen des Kryostaten
ohne Adsorptionsmaterial
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Charakteristische Groflen des Aufwarmvorgangs sind in Tab. 16
angegeben.

Tab.16 : Anfangs- und Endtemperaturen der cold plate, des CCD head
und der Adsorptionspumpe und die Aufwarmzeiten
beim Aufwirmen des Kryostaten ohne Adsorptionsmaterial

Cold plate | CCD head | Adsorptions-
pumpe
Anfangstemperatur/°C -177 -114 -114
Endtemperatur/°C 18 20 20
Zeit/h bis zum Erreichen 20,9 2,1 0,6
der Endtemperatur +1°C
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6.3 Messungen mit unregenerierten Adsorptionsmaterialien

Die Abpumpkurven auf 10 mbar sind in Abb.35 fiir Zeolith und in
Abb.36 fiir SCII Aktivkohle zu sehen.

Die Abpumpzeiten sind in Tab.17 angegeben. Wie man sieht nimmt
die Abpumpzeit mit Zeolith mit steigender Anzahl der Messzyklen zu,

da dieses nach jeder Beliiftung des Kryostaten mehr Wasser aufnimmt.

Bei der Aktivkohle nimmt die Abpumpzeit jedoch ab, da der Kryostat
immer weniger Wasser enthilt.

Abb.35 : Abpumpen des Kryostaten auf 10 mbar
mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Abb.36 : Abpumpen des Kryostaten auf 10 mbar
mit unregenerierter SCII Aktivkohle
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Tab.17 : Abpumpzeiten des Kryostaten auf 10 mbar
mit unregenerierten Zeolith Typ Linde 13X
und SCII Aktivkohle

Abpumpzeit/h

Messung | 2 3

Zeolith Typ Linde 13X | 0,07 | 0,38

SCII Aktivkohle 0,46 | 0,13 | 0,12

Abb.37 und Abb.38 zeigen die gemessenen Druckverldufe bei der
Stabilisierung des Kryostaten auf 10 mbar.

Dabei ist der Druckanstieg mit steigender Anzahl der Messzyklen bei
der Aktivkohle immer geringer, da der Kryostat immer trockener wird.
Absolut ist der Druckanstieg bei der Aktivkohle jedoch grofler als
beim Zeolith, da das Zeolith das von den Kryostatenwénden
desorbierende Wasser gut aufnimmt.

Bei der ersten Messung mit Zeolith bleibt der Druck sogar nach dem
ersten Abpumpen stabil (s.Abb.32).

Abb.37 : Stabilisieren des Kryostatendruckes auf 10” mbar
mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Abb.38 : Stabilisieren des Kryostatendruckes auf 10” mbar
mit unregenerierter SCII Aktivkohle
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Tab.18 zeigt den Anfangs- und Enddruck beim Stabilisieren des
Kryostaten.

Tab.18 : Anfangs- und Enddruck beim Stabilisieren des
Kryostaten auf 10 mbar
mit unregenerierten Adsorptionsmaterialien

SCII Aktivkohle Zeolith Typ
Linde 13X
Messung 1 2 3 1 2
Anfangsdruck/mbar | 0,56 | 0,15 | 0,11 | 0,014 | 0,034
Enddruck/mbar 0,062 | 0,03 | 0,024 | 0,006 | 0,023

Abb.39 zeigt den Druckverlauf beim Abkiihlen des Kryostaten mit
unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X, Abb.40 mit unregenerierter
SCII Aktivkohle.

Der schnelle Druckabfall wéihrend ca. der ersten Stunde des
Abkiihlens ist wiederum auf die Kondensation des im Kryostaten
hauptsédchlich vorhandenen Wassers zuriickzufiihren.

Die Druckanstiege bis zur 4. Stunde bei der SCII Aktivkohle sind
durch das Reinigen des Massenspektrometerfilaments verursacht.
Tab.19 enthilt die Werte fiir den Anfangs-, Minimal- und Enddruck.
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ADbb.39 : Druckverlauf wihrend des Abkiihlens
mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Abb.40 : Druckverlauf wéhrend des Abkiihlens des Kryostaten
mit unregenerierter SCII Aktivkohle
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Tab.19 : Anfangs-, Minimal- und Enddruck beim Abkiihlen des
Kryostaten mit unregenerierten Adsorptionsmaterialien
Zeolith SCII Aktivkohle
Typ Linde 13X
Messung 1 2 1 2 3
Anfangsdruck/mbar | 6*10° | 1,3*107 | 1,4*10° | 1,4*10™ | 1,3*10™
Minimaldruck/mbar | 6,9%10° | 2,9%10° | 2,2*10° | 1,6¥10° | 1,5*10°
Enddruck/mbar 2%10° | 1,4%10” | 4,4*10° | 2,9%10° | 2,4*10°
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Die erreichten Minimaldriicke sind dabei bei allen Messungen bei der
Aktivkohle geringer als beim Zeolith.

Der Enddruck ist bei Zeolith deutlich gréBer als der Minimaldruck.
Die Ursache dafiir ist ein Leck im Kryostaten

Abb.41 zeigt den Temperaturverlauf der cold plate, des CCD head und
der Adsorptionspumpe wihrend des Abkiihlens des Kryostaten mit

unregeneriertem Zeolith , Abb.42 mit unregenerierter SCII
Aktivkohle.

Abb.41 : Temperaturverlauf des CCD heads, der
Adsorptionspumpe und der cold plate wiahrend des
Abkiihlens mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Abb.42 : Temperatur des CCD heads, der Adsorptionspumpe und
der cold plate wéhrend des Abkiihlens des Kryostaten
mit unregenerierter SCII Aktivkohle
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Tab.20 enthilt die Anfangs- und Endtemperatur und die Abkiihlzeiten
fir die Messungen mit unregeneriertem Zeolith, Tab.21 mit
unregenerierter Aktivkohle.

Tab.20 : Temperaturen der cold plate, des CCD head und
der Adsorptionspumpe und die Abkiihlzeiten beim Abkiihlen
des Kryostaten mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X

Cold plate CCD head Adsorptions-
pumpe

Messung 1 2 1 2 1 2
Anfangstemperatur/°C 20,1 19.4 | 24,1 23,6 20,5 | 20,7
Endtemperatur/°C -180,1 |-175,2|-138,7| -140,3 |-158,2 |-160,3
Zeit/h bis zum 3,7 4,8 13,2 10,6 8,6 7,2
Erreichen der
Endtemperatur+1°C

Tab.21 : Temperaturen der cold plate, des CCD head und
der Adsorptionspumpe und die Abkiihlzeiten beim Abkiihlen
des Kryostaten mit unregenerierter SCII Aktivkohle

Cold plate CCD head Adsorptions-
umpe

Messung 1 2 3 1 2 3 1 2 3
Anfangs- 20 19 17 25 25 22 | 21 | 21 | 20
temperatur/°C
End- -180 | -180 | -181 | -137 | -136 | -137 | -160 | -160 | -160
temperatur/°C
Zeit/hbiszum | 8,6 | 39 | 44 | 142 | 11,3 | 157|109 | 7.7 | 9,5
Erreichen der
Endtemperatur
+1°C

Wie man aus

den Tabellen entnimmt

Endtemperaturen ungefdhr gleich.
Sie liegen fiir die cold plate bei ca. -180°C, fiir den CCD head bei ca.
-140°C und fiir die Adsorptionspumpe bei etwa -160°C.

sind die erreichten
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Abb. 43 zeigt die Stickstoffkonzentration im Kryostaten wihrend des

Abkiihlens mit unregeneriertem Zeolith, Abb.44 die Wasser-
konzentration.

Die erste Messung wurde mit einer Empfindlichkeit des
Massenspektrometers von 107" mbar gemacht, die zweite mit einer

von 107 mbar. Leider konnte aus technische Griinden keine Messung
mit Aktivkohle gemacht werden.

Die erste Messung der Stickstoffkonzentration weist ab der 12. Stunde
ein  Plateau bei 1,2*10° auf. Die Messbereich des
Massenspektrometers erreichte hierbei seine obere Grenze.

Die Messungen mit der geringeren Empfindlichkeit von 10® mbar
unterschritten  liber weite Bereiche der

Messungen  die
Nachweisgrenze beider Gase.

Abb.43 : Stickstoffkonzentration im Kryostaten beim

Abkiihlen mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Abb.44 : Wasserkonzentration beim Abkiihlen des Kryostaten
mit unregeneriertem Zeoilth Typ Linde 13X
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Tab.22 gibt die gemessenen Anfangs-, Minimal- und Endwerte der
Konzentrationen von Stickstoff und Wasser an.

Tab.22 : Stickstoff- und Wasserkonzentration beim Abkiihlen des
Kryostaten mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X

Stickstoff Wasser
Messung 1 2 1 2
Anfangswert | 2*10° | 53*10° | 94*10"° | 1,3*10”
Minimalwert | 4,4*¥10"° | 0,0 |4,4*10"" | 0,0
Endwert - 1,3¥10” | 9.3*10"° | 3,0%10°

Bei der ersten Messung ist hierbei der Minimalwert der
Stickstoftkonzentration zehnmal hoher als der von Wasser.

Abb.45 zeigt den Druckverlauf beim Aufwirmen des Kryostaten auf
Raumtemperatur mit unregeneriertem Zeolith, Abb.46 mit
unregenerierter Aktivkohle.

Der Druck steigt bei der ersten Messung mit unregeneriertem Zeolith
nicht iiber den Wert von ca. 7*10~ mbar an. Der Grund hierfiir liegt in
der guten Wasseradsorption von Zeolith. Das beim Aufwérmen von
den Winden desorbierende Wasser wird vom Zeolith aufgenommen,
so daB der Druck niedrig bleibt.

-8

konzentration/10
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Der Druckanstieg weist beim Zeolith nach ca. 2 Stunden einen
Riickgang auf, um anschliefend wieder anzusteigen. Dagegen steigt
der Druck beim Aufwérmen mit der Aktivkohle kontinuierlich an.
Dieses Verhalten ist noch ungeklart.

Abb.45 : Druckverlauf beim Aufwirmen des Kryostaten
mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Abb.46 : Druckverlauf beim Aufwéirmen des Kryostaten
mit unregenerierter SCII Aktivkohle
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Tab.23 gibt den Anfangs- und Enddruck beim Aufwéarmen mit
unregenerierten Adsorptionsmaterialien an.

Tab.23 : Anfangs- und Enddruck beim Aufwiarmen des Kryostaten
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mit unregenerierten Adsorptionsmaterialien

Adsorptions- Zeolith Typ SCII

material Linde 13X Aktivkohle
Messung | 2 1 2 3
Anfangsdruck/ | 2,0¥10” |1,4%107 [4,4%10°[3,0¥10°(2,4*¥10°
mbar

Enddruck/ 6,8%10 | 1,3*107|3,0%107 | 1,4*107 | 1,0%10™
mbar

Abb.47 zeigt die Temperaturen von cold plate, CCD head und

Adsorptionspumpe beim Aufwidrmen des Kryostaten mit

unregeneriertem Zeolith, Abb.48 mit unregenerierter Aktivkohle.

Abb.47 : Temperaturen der cold plate, des CCD heads und der
Adsorptionspumpe des Kryostaten beim Aufwérmen
mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Abb.48 : Temperaturen der cold plate, des CCD head und der
Adsorptionspumpe beim Aufwirmen des Kryostaten
mit unregenerierter SCII Aktivkohle
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Tab.24 gibt die Anfangs- und Endtemperatur sowie die Zeit bis zum
erreichen der Endtemperatur beim Aufwiarmen des Kryostaten mit
unregeneriertem Zeolith, Tab.25 mit unregenerierter Aktivkohle an.

Tab.24 : Anfangs- und Endtemperaturen der cold plate, des CCD head
und der Adsorptionspumpe und die Aufwarmzeiten
beim Aufwarmen des Kryostaten
mit unregeneriertem Zeolith Typ Linde 13X

Cold plate | CCD head | Adsorptions-

pumpe
Messung 1 2 1 2 1 2
Anfangstemperatur/°C | -180 | -175]-139|-140| -158 | -160
Endtemperatur/°C 19 | 18 | 23 | 22 20 19
Zeit/h bis zum 20,2 117,71 19,1 | 17,7 | 1,1 1,5
Erreichen der

Endtemperatur+1°C

24
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Tab.25 : Anfangs- und Endtemperaturen der cold plate, des CCD head
und der Adsorptionspumpe und die Aufwarmzeiten
beim Aufwérmen des Kryostaten
mit unregenerierter SCII Aktivkohle

Cold CCD Adsorptions-
plate head umpe
Messung 1 2 3 1 2 3 1 2 3
Anfangs- -182 | -179 | -181 | -137 | -136 | -137 | -160 | -160 | -160
temperatur/°C
End- 19 | 19 | 18 | 24 | 23 | 23 | 20 | 19 | 19
temperatur/°C
Zeit/hbiszum | 19,7 17,4 (20,9|21,0 16,6 |229| 2,3 | 0,9 | 0,9
Erreichen der
End-
temperaturt1°C
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Abb.49 zeigt die Regeneration von SCII Aktivkohle im Kryostaten.
Es sind dabei die Temperatur der Adsorptionspumpe sowie der
Druckverlauf wéhrend des Abpumpens dargestellt.
Einige charakteristische Zahlenwerte sind in Tab.26 wiedergegeben.

Abb.49 : Regeneration von 4g SCII Aktivkohle bei 120°C
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Tab.26 : Charakteristische Kennwerte der Regeneration von 4g SCII
Aktivkohle bei 120°C

Zeit/h | Temperatur/°C | Druck/mbar
Anfangsbedingungen 0 26,6 23
Beginn 120°C 9,6 120 4,4e-5
Ende 120°C 14,6 119,6 3,6e-5
Endbedingungen 15,7 25 1,5e-5

Druck/mbar



67

Abb.50 zeigt die Regeneration von Zeolith Typ Linde 13X.
Interessant ist hierbei der Druckabfall beim Abkiihlen des Zeoliths.

Der Druckabfall ist durch Abnahme der Desorptionsrate mit sinkender
Temperatur des Zeoliths zu erklédren.
Einige charakteristische Zahlenwerte sind in Tab.27 wiedergegeben.

Abb.50 : Regeneration von 6.19g Zeolith Typ Linde 13X bei 120°C
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Tab.27 : Charakteristische Kennwerte der Regeneration von
6,19g Zeolith Typ Linde 13X bei 120°C

Zeit/h | Temperatur/°C | Druck/mbar
Anfangsbedingungen 0 19 1000
Beginn 120°C 3,7 120 7,3%10™
Ende 120°C 8,6 120 2,3*%10™
Endbedingungen 22,8 22 5,7%10°

1.E-06

Druck/mbar
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6.4 Messungen mit regenerierten Adsorptionsmaterialien

Abb.51 zeigt das Abpumpen des Kryostaten auf 10 mbar mit
regenerierter Aktivkohle, Abb.52 mit regeneriertem Zeolith.
Die Abpumpzeiten sind in Tab.28 angegeben.

AbD.51 : Abpumpen des Kryostaten auf 10 mbar
mit regenerierter Aktivkohle SCII
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Abb.52 : Druckverlauf beim Abpumpen des Kryostaten auf 10 mbar
mit regenerierten Zeolith Typ Linde 13X
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Tab.28 : Abpumpzeiten des Kryostaten auf 10 mbar
mit regenerierten Adsorptionsmaterialien

SCII Aktivkohle | Zeolith Typ Linde 13X
Messung 1 2 1
Abpumpzeit/h | 0,14 0,12 0,08

In Abb.53 ist das Stabilisieren des Kryostatendruckes auf 10 mbar
mit regenerierter Aktivkohle zu erkennen, in Abb.54 mit
regeneriertem Zeolith.

Wie man aus Abb.53 erkennt nimmt die Druckzunahme im Kryostaten
mit der regenerierten Aktivkohle mit der Anzahl der Abpumpvorgénge
und Messzyklen ab, da der Kryostat zunehmend weniger Wasser
enthélt.

Abb.53 : Stabilisieren des Kryostatendruckes auf 107 mbar
mit regenerierter Aktivkohle SCII
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Abb.54 : Stabilisieren des Kryostaten auf 107 mbar
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Der Druck im Kryostaten nimmt mit dem regeneriertem Zeolith sogar
ab, da dieses das von den Winden desorbierende Wasser gut
aufnimmt.

Tab.29 gibt den Anfangs- und Enddruck fiir das Stabilisieren des
Kryostatendruckes mit regenerierten Adsorptionsmaterialien an.

Tab.29 : Stabilisieren des Kryostatendruckes auf 107 mbar
mit regenerierten Adsorptionsmaterialien

SCII Aktivkohle | Zeolith Typ Linde 13X
Messung 1 2 1
Anfangsdruck/mbar 0,17 0,11 1,4%10™
Enddruck/mbar 0,03] 0,03 9,1*¥10™

Abb.55 zeigt den Druckverlauf wihrend des Abkiihlens des
Kryostaten mit regenerierter Aktivkohle, Abb.56 mit regeneriertem
Zeolith.

Man erkennt auch hier den starken Druckabfall im Kryostaten
wihrend ca. der ersten Stunde des Abkiihlens aufgrund der
Kondensation von Wasser.

Die Druckanstiege mit der Aktivkohle in diesem Zeitraum sind auf die
Reinigungen des Massenspektrometerfilaments zuriickzufiihren.

Tab.30 enthilt die Werte fiir den Anfangs-, Minimal- und Enddruck
beim Abkiihlen des Kryostaten mit den regenerierten
Adsorptionsmaterialien.

Wie man aus der Tabelle entnimmt ist der erreichte Minimaldruck mit
der Aktivkohle geringer als mit dem Zeolith, obwohl der
Anfangsdruck von diesem deutlich geringer war. Das deutet auf eine
starke Adsorption des Zeoliths von Wasser hin.

Diese hat eine verminderte Adsorption von Stickstoff zur Folge, so
daB3 der erreichte Minimaldruck geringer ausfallt.

Bei allen Messungen ist der Enddruck gréBer als der Minimaldruck.
Der Unterschied zwischen diesen ist bei Zeolith am grofBten.

Ein Leck im Kryostaten ist die Ursache hierfiir.
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Abb.55 : Druckverlauf wahrend des Abkiihlens des Kryostaten
mit regenerierter Aktivkohle SCII
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Abb.56 : Druckverlauf beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Tab.30 : Anfangs-, Minimal- und Enddruck beim Abkiihlen des
Kryostaten mit regenerierten Adsorptionsmaterialien

Zeolith Typ Linde 13X | SCII Aktivkohle
Messung 1 1 2
Anfangsdruck/mbar 9,1%10™ 1,4%¥107 | 1,3*107
Minimaldruck/mbar 2,7%10° 1,4%10° [ 1,4*10°
Enddruck/mbar 7,0¥10° 2,4*%10° [3,8%10°
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Der Temperaturverlauf der cold plate, des CCD head und der
Adsorptionspumpe wéhrend des Abkiihlens des Kryostaten mit
regenerierter Aktivkohle ist in Abb.57 zu sehen.

Abb.58 zeigt den Temperaturverlauf mit regeneriertem Zeolith.

Abb.57 : Temperaturverlauf des CCD head, der Adsorptionspumpe und der
cold plate wihrend des Abktihlens mit regenerierter SCII Aktivkohle
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Abb.58 : Temperaturen von CCD head, cold plate und
Adsorptionspumpe beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Tab.31 enthilt die Anfangs- und Endtemperaturen und die
Abkiihlzeiten fiir die Aktivkohle, Tab.32 fiir das Zeolith.

Tab.31 : Anfangs- und Endtemperaturen der cold plate, des CCD head
und der Adsorptionspumpe und die Abkiihlzeiten
beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regenerierter SCII Aktivkohle

Cold plate | CCD head | Adsorptions-

pumpe
Messung 1 2 1 2 1 2
Anfangstemperatur/°C | 18 | 20 | 22 | 25 20 20
Endtemperatur/°C -180 | -180 | -138 | -136 | -159 | -158
Zeit/h bis zum 39 | 44 140 11,5] 85 7,5
Erreichen der
Endtemperatur+1°C

Tab.32 : Anfangs- und Endtemperaturen der cold plate, des CCD head
und der Adsorptionspumpe und die Abkiihlzeiten
beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X

Cold plate | CCD head | Adsorptions-

pumpe
Anfangstemperatur/°C 19 23 20
Endtemperatur/°C -180 -143 -164
Zeit/h bis zum 3.4 12,7 7.5
Erreichen der
Endtemperatur+1°C

Die Stickstoffkonzentration beim Abkiihlen des Kryostaten mit
regenerierterAktivkohle ist in Abb.60 zu erkennen.

Die erste Messung wurde dabei mit einer Empfindlichkeit des
Massenspektrometers von 10” mbar gemacht, die zweite mit einer von
10" mbar.

Man erkennt in beiden Fillen einen Anstieg der Konzentration nach
dem Erreichen eines Minimums. Dies ist auf ein Leck im Kryostaten
zuriickzufiihren.
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Abb.60 : Stickstoffkonzentration beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regenerierter SCII Aktivkohle
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Abb.61 zeigt die Stickstoffkonzentration beim Abkiihlen des
Kryostaten mit regeneriertem Zeolith. Auch hier ist nach dem
Erreichen eines Minimaldruckes nach einer Zeit von ca. 7 h ein
Anstieg der Konzentration zu erkennen.
Abb.61 : Stickstoffkonzentration beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Die gemessenen Wasserkonzentrationen sind in Abb.62 fiir die

regenerierte Aktivkohle und in Abb.63 fiir das regenerierte Zeolith zu

sehen.
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Die Konzentrationen bleiben dabei nach einem Abfall ziemlich
konstant.Nur bei Zeolith ist ab ca. der 14. Stunde ein Anstieg zu

erkennen.

Die Wasserkonzentration ist dabei bei der zweiten Messung mit
Aktivkohle mit einer Empfindlichkeit von 107’ mbar des
Massenspektrometers deutlich geringer als bei der Messung mit
Zeolith, die mit der gleichen Empfindlichkeit gewonnen wurde.

ADbb.62 : Wasserkonzentration beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regenerierter SCII Aktivkohle
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Abb.63 : Wasserkonzentration beim Abkiihlen des Kryostaten
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Tab.33 gibt die Werte fiir die gemessene Anfangs-, Minimal- und
Endkonzentration von Wasser und Stickstoff fiir die Aktivkohle,
Tab.34 fiir das Zeolith an.

Tab.33 : Stickstoff- und Wasserkonzentration beim Abkiihlen des

Kryostaten mit regenerierter SCII Aktivkohle

Stickstoff Wasser
Messung 1 2 1 2
Anfangskonzentration 6*10° | 9*107" 2%10” 3%10"°
Minimalkonzentration | 1*10” | 1,3*107° | 2*107"° | 3*10"
Endkonzentration 2,6%107 | 4,5%10"° | 2*107" 5%10™"

Tab.34 : Stickstoff- und Wasserkonzentration beim Abkiihlen des
Kryostaten mit regeneriertem SCII Zeolith Typ Linde 13X

Stickstoff | Wasser
Anfangskonzentration 1,5%107 | 1,5*107
Minimalkonzentration 8*%107"° 2%107"°
Endkonzentration 1,5%107 | 6,510

Abb.64 zeigt den Druckverlauf beim Aufwiarmen des Kryostaten mit
regenerierter Aktivkohle. Interessant ist hierbei der kurzzeitige

Druckriickgang nach ca. 1 Stunde. Der Grund hierfiir ist noch

ungeklart.

Abb.64 : Druckverlauf beim Aufwéarmen des Kryostaten

mit regenerierter SCII Aktivkohle
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Abb.65 zeigt den Druckverlauf beim Aufwéirmen des Kryostaten mit
regeneriertem Zeolith.

Beachtenswert ist hierbei der Druckriickgang nach Erreichen eines
Maximums bei ca. der 3.Stunde. Dies ist durch die Aufnahme von von
den Winden desorbierendem Wasser durch das Zeolith zu erkléren.
Der Druck stabilisiert sich danach auf einem niedrigen Niveau

von ca. 3*10™ mbar.

Abb.65 : Druckverlauf beim Aufwidrmen des Kryostaten auf
Raumtemperatur mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Der gemessene Anfangs- und Enddruck beim Aufwiarmen des
Kryostaten mit regenerierten Adsorptionsmaterialien ist in Tab.35
angegeben.

Tab.35 : Anfangs- und Enddruck beim Aufwérmen des Kryostaten
mit regenerierten Adsorptionsmaterialien

SCII Aktivkohle | Zeolith Typ Linde 13X

Messung 1 2 1
Anfangsdruck/mbar | 2,4¥10° | 3,8*10° 7,0¥10°
Enddruck/mbar 9.6%10° | 1,1*10" 2,7%10™
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Abb.66 zeigt den Temperaturverlauf der cold plate, des CCD head und
der Adsorptionspumpe beim Aufwirmen des Kryostaten mit
regenerierter Aktivkohle, Abb.67 mit regeneriertem Zeolith.

Abb.66 : Temperaturverlauf des CCD heads,der cold plate und der Adsorptionspumpe
beim Aufwirmen des Kryostaten mit regenerierter SCII Aktivkohle
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Abb.67 : Temperaturen des CCD head, der cold plate und der
Adsorptionspumpe beim Aufwirmen des Kryostaten
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X
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Tab.36 gibt die Anfangs- und Endtemperaturen und die
Aufwirmzeiten fiir die Aktivkohle, Tab.37 fiir das Zeolith an.

Tab.36 : Anfangs- und Endtemperaturen sowie die Aufwiarmzeiten
fiir das Aufwérmen des Kryostaten
mit regenerierter SCII Aktivkohle

Cold plate | CCD head | Adsorptionspumpe
Messung 1 2 1 2 1 2
Anfangstemperatur/°C | -181|-180| -138 | -136 | -159 -158
Endtemperatur/°C 17 | 19 | 21 23 20 21
Zeit/h bis zum 96 11,0 2,3 | 11,0 1,0 1,0
erreichen der
Endtemperatur+1°C

Tab.37 : Anfangs- und Endtemperaturen sowie die Aufwiarmzeiten
fiir das Aufwirmen des Kryostaten
mit regeneriertem Zeolith Typ Linde 13X

Cold plate | CCD head | Adsorptionspumpe
Anfangstemperatur/°C -180 -143 -164
Endtemperatur/°C 15 20 21
Zeit/h bis zum 11,5 2,3 1,3

erreichen der
Endtemperatur+1°C
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7. Zusammenfassung und Ausblick

7.1 Regeneration

Eine gute Regeneration von Aktivkohle wird schon bei
Raumtemperatur erreicht. Das Zeolith mul} dagegen auf hohe
Temperaturen erhitzt werden, um es von dem adsorbierten Wasser
vollstindig zu befreien (s. 5.4).

Das adsorbierte Wasser verhindert eine gute Adsorption von
Stickstoff.

Diese ist jedoch erforderlich um das durch Lecks und Diffusion durch
die O-Ringe eintretende Stickstoff aufzunehmen und so den Druck im
Kryostaten iiber eine lange Betriebsdauer konstant zu halten.
AuBlerdem verhindert es die Aufnahme von anderen Kontaminanten
wie z.B. Kohlenwasserstoffen.

Uberdies besteht die Gefahr, daB die Regeneration des Zeoliths im
Kryostaten bei hohen Temperaturen eine Kontamination durch
austretende Gase zur Folge hitte. Diese konnte durch die Lehmbinder,
mit denen das Zeolith versetzt ist, entstehen.

Eine Regeneration des Zeoliths aulerhalb des Kryostaten konnte im
Prinzip erfolgen. Das Zeolith miifite jedoch sehr schnell bei normalen
Raumbedingungen in den Kryostaten eingebaut und dieser gleich
abgepumpt werden. Das Zeolith nimmt ndmlich bei
Raumbedingungen sehr schnell Wasser auf (s. 5.3).

Eine Moglichkeit wire den Vakuumofen nach der Regeneration mit
trockenem Stickstoff zu beliiften. Der Stickstoff besetzt sozusagen das
Zeolith und verhindert so eine schnelle Wasseraufnahme.

Es kann dann im Kryostaten bei Raumtemperatur durch Abpumpen
besser als das Wasser entfernt werden.

Diese Probleme entfallen mit der Aktivkohle. Diese regeneriert gut bei
Raumtemperatur durch das Abpumpen des Kryostaten (s.5.4).

Meine Empfehlung ist den Kryostaten auf einen moglichst geringen
Druck abzupumpen und so die Aktivkohle optimal zu regenerieren.

7.2 Abkiihlen

Der Druckverlauf im Kryostaten folgt im Prinzip zwei Schritten :

Die erste Phase dauert ca. 1-2 Stunden und ist durch einen starken
Druckabfall im Kryostaten gekennzeichnet (s. 6.2, 6.3 u. 6.5).

Der Grund hierfiir liegt in der Kondensation von Wasserdampf an den
abkiihlenden Kryostatenwédnden. Der Druck fallt hierbei um ca. drei
Zehnerpotenzen von etwa 107 mbar auf ca. 10” mbar ab.
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Dieser Prozess verdeutlicht den hohen Wasseranteil im Kryostaten.
Der verbleibende Druck entspricht etwa dem Stickstoffpartialdruck im
Kryostaten. Der Wasserdampfpartialdruck entspricht jetzt etwa dem
Sattingunsdampfdruck des Wassers bei der Temperatur der kéltesten
Fldchen im Kryostaten (s. Abb.1).

In der zweiten Phase adsorbiert die Adsorptionspumpe wahrend ihres
fortschreitenden Abkiihlens tiberwiegend Stickstoff.

Das Kennzeichen dieser Phase ist ein langsameres Abnehmen des
Druckes im Kryostaten. Dieser Prozess setzt sich solange fort bis die
Pumpe ihre Gleichgewichtstemperatur erreicht hat.

Der Wasserdampfgehalt bleibt nach dem Erreichen der
Gleichgewichtstemperaturen konstant, wihrend der Stickstoffanteil
durch Lecks langsam wieder zunimmt.

Die niedrigsten Minimaldriicke erreicht die Aktivkohle wéhrend des
Abkiihlens des Kryostaten. Sie sind geringer als die mit Zeolith bzw.
ohne Adsorptionsmaterial erreichten.

Die bei der Abkiihlung erreichten Temperaturen sind dabei fiir den
CCD head ca. -140°C, fiir die cold plate ca. -180°C und fiir die
Adsorptionspumpe ca. -160°C.

Mein Vorschlag fiir die Adsorptionspumpe ist die Vorteile von
Aktivkohle und Zeolith zu kombinieren:

Das Zeolith ist aufgrund seiner hohen Affinitit zu Wasser gut dazu
geeignet den Kryostaten trocken zu halten, wahrend die Aktivkohle
besser fiir die Adsorption von Stickstoff geeignet zu sein scheint.
Das Zeolith sollte auBBerhalb des Kryostaten regeneriert werden und
anschlieBend zusammen mit der Aktivkohle als Adsorptionspumpe
dienen. Dies kann in 2 verschiedenen Behéltern oder als Mischung
erfolgen.

Der Kryostat wird dann auf einen moglichst niedrigen Druck
abgepumpt, damit die Adsorptionsmaterialien am Anfang moglichst
gering beladen sind und man so ihre Kapazitit beim Abkiihlen optimal
ausniitzen kann.

Die thermische Ankopplung der Adsorptionspumpe an die Kiihlung
des Kryostaten sollte optimiert werden, um ein moglichst geringe
Temperatur zu erreichen und so die Gasadsorption der Pumpe zu
verbessern.

Ein Uberpriifen dieses Vorschlages steht noch aus.
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A. Anhang

A.1 LabView Programm Crysupavac.vi

Das LabView Programm Crysupavac liest die Messwerte der
Temperaturregeler des Crymac Kontrollinstruments aus und stellt die
Sollwerte ein. Aullerdem wird vom Kontrollinstrument TPG 252 des
Vakuummeters der Druckwert eingelesen.

Beides geschieht iiber liber zwei serielle RS 232 Schnittstellen des
Crymac. Die Temperaturen und der Druck werden auf der
Benutzeroberfliche graphisch dargestellt und die Daten in eine
Textdatei abgespeichert.

Uberdies wird mit diesem Programm das Quadrupolmassen-
spektrometer Supavac angesteurt und ausgelesen.

Das geschieht mit der PC Messkarte PC20TR, indem die Spannung
des Analogausgangs der Karte auf den Programmeingang S3 des
Massenspektrometers gegeben wird. Die Spannung steigt von

0-5V und entspricht linear einer Atommasse von 0-100 amu.

Die Messwerte werden vom Oszilloskopausgang S2 des
Massenspektrometers in den Analogeingang der Messkarte gegeben.
Sie gehen von 0-10V.

Eine kurze Bedienunganleitung befindet sich in Abschnitt 4.8.1

Abb. A.1.1 : Anschliisse des LabView Programms Crysupavac

WS SAAFERLENT AT Ten . 50
Set Peint COD Heod o COD HEAD
Set Polnt Serpticil Pump 2 j_ o L SORPTION PUMP 1

Set Pelnt Sevbtion Pump 2 SOREPTION PLIME 2
Set Peint Cold. Plate J COLD PLATE

Set Peint CrverElectionics CRYD ELECTRONICS
cement PRESSLRT
T it D2t el LECLA LTS (50




84

Abb. A.1.2 : Benutzeroberfliche des LabView Programms
Crysupavac
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Abb. A.1.3 : Blockdiagramm des LabView Programms Crysupavac
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Abb. A.1.4 : Benutzte Unterprogramme des
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Abb. A.1.5 : Hierarchischer Programmautbau
des LabView Programms Crysupavac
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A.2 LabView Programm massspectro3.vi

Das LabView Programm massspectro3.vi dient zur Ansteuerung des
Quadrupolmassenspektrometers Supavac mit der PC Messkarte
PC20TR. Es ist ein Unterprogramm des LabView Programms

Crysupavac.vi (s. A.

1.

Abb. A.2.1 : Anschliisse des LabView Programms massspectro3.vi
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Abb. A.2.2 : Benutzeroberflache des
LabView Programms massspectro3.vi
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Abb. A.2.3 : Blockdiagramm des LabView Programms
massspectro3.vi
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A.2.4 : Benutzte Unterprogramme des
LabView Programms massspectro3.vi

bmcOpen.vi
C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\bmcOpen.vi

bmcClose.vi
C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\bmcClose.vi

bmcAnalogln.vi
C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\bmcAnalogln.vi

bmcAnalogOut.vi
C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\bmcAnalogOut.vi

Relay.vi
C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\Relay.vi

valve.vi
C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\valve.vi
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A.3 LabView Programm TPG252.vi

Das LabView Programm TPG252.vi dient zur Kommunikation des PC
mit dem Vakuummeterkontrollinstruments TPG 252 {iber die serielle
Schnittstelle. Es ist ein Unterprogramm des LabView Programms
Crysupavac.vi (s.A.1).

Abb. A.3.1 : Anschliisse des LabView Programms TPG252.vi
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Abb. A.3.2 : Blockdiagramm des LabView Programms TPG252.vi
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Abb. A.3.3 : Benutzte Unterprogramme des
LabView Programms TPG252.vi
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A.4 LabView Programm CN_76000without error.vi

Das LabView Programm CN_76000without error.vi dient zur
Kommunikation des PC mit den Omega CN 76000 Temperaturreglern
iiber die serielle Schnittstelle. Es ist ein Unterprogramm des LabView
Programms Crysupavac.vi (s.A.1).

Abb. A.4.1 : Anschliisse des LabView Programms
CN_76000without error.vi
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Abb. A.4.2 : Blockdiagramm des LabView Programms
CN_76000without error.vi
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A.5 LabView Programm WriteRead.vi

Das LabView Programm WriteRead.vi dient zur Kommunikation mit der
seriellen RS 232 Schnittstelle. Es ist ein Unterprogramm des LabView
Programms TPG252.vi (s. A.3).

Abb. 5.1 : Anschliisse des LabView Programms WriteRead.vi
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Abb. 5.2 : Blockdiagramm des LabView Programms WriteRead.vi
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A.6 LabView Programm timetrans.vi

Das LabView Programm timetrans.vi dient zur Trennung eines
Uhrzeit-Strings in Stunden, Minuten und Sekunden.

Es ist ein Unterprogramm des LabView Programms Crysupavac.vi
(s. A.1).

Abb. 6.1 : Anschliisse des LabView Programms timetrans.vi
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Abb. 6.2 : Blockdiagramm des LabView Programms timetrans.vi
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A.7 LabView Programm valve.vi

Das LabView Programm valve.vi dient zur Steuerung eines
elektromagnetischen Eckventils mit der PC Messkarte PC20TR.

Zum Offnen des Ventils iiber den Analogausgang der Messkarte eine
Spannung von 5V erzeugt, die das Halbleiterrelais von Crydom schaltet.
Dieses schaltet mit 220 V das Eckventil.

Eine kurze Beschreibung des Programms findet sich in Abschnitt 4.8.2.

Abb. 7.1 : Anschliisse des LabView Programms valve.vi
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Abb. 7.2 : Benutzeroberfliche des LabView Programms valve.vi
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Abb. 7.3 : Blockdiagramm des LabView Programms valve.vi
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Abb. 7.4 : Benutzte Unterprogramme des LabView Programms valve.vi

%N bmcOpen.vi
tmem | C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\bmcOpen.vi

ﬂfﬁlie bmcAnalogOut.vi

tmem | C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\bmcAnalogOut.vi

%SE bmcClose.vi
tmem | C:\Diplomarbeit\CRYMAC\Crysupavac\bmcClose.vi
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