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1. DAS NEUTRINO

1.1 Meilensteine der Neutrinophysik

Pauli postulierte 1930, dass sich beim [-Zerfall (1)) unter den Endprodukten ein ungeladenes
Teilchen mit Spin 1/2, das Neutrino befand [Pau61].

n—p+e +7v, (1'1)

Er postulierte dieses Teilchen, da man anders nicht erkliren konnte, wieso das Spektrum der
(-Elektronen kontinuierlich ist und wie ganzzahlige Unterschiede der Kernspins vor und nach dem
Zerfall moglich sind, ohne die Energie-, die Impuls- und Drehimpulserhaltung zu verletzen. Das
Neutrino reagiert mit anderen Teilchen ausschliefflich iiber die schwache Wechselwirkung.

Erst iiber 20 Jahre nach Pauli’s Postulat konnten Reines und Cowan [Rei56, Rei59] Neutrinos
mit der Reaktion

Te+pr—e +n (1.2)

am Savannah River Kernreaktor nachweisen. Die Spaltprodukte im Reaktor sind wegen ihres
Neutronen-Uberschusses 3~ -Strahler. Der Detektor bestand im wesentlichen aus CdCly in wissriger
Losung. Die Positronen annihilierten mit den Elektronen in der Lésung iiber ete™ — ~v in
zwel Photonen der Energie 0,511 MeV. Das Neutron wurde nach einer definierten Zeit von we-
nigen psec von einem Cd-Kern eingefangen, der Tochterkern befand sich in einem angeregten Ni-
veau und ging durch Emission eines < in seinen Grundzustand iiber. Man detektierte also zwei
um einige usec verschobene Signale. Das Experiment ergab einen winzigen Wirkungsquerschnitt
von ¢ = (1.1 £0.3) - 107% cm?. Bei diesen Energien beschreibt die Fermi-Kopplungskonstante
Grp=107%/ mzz7 die ,,Schwiche“ der schwachen Kopplung. Die Kopplungskonstante g. = 1/137 der
elektromagnetischen Wechselwirkung ist im Vergleich viel grofier. Heute wissen wir allerdings, dass
die eigentlichen schwachen Kopplungen in der selben GroBenordnung, wie g., und sogar ein wenig
groBer sindl. Die ,Schwiiche* der schwachen Wechselwirkung bei niedrigen Energien ist dadurch
bedingt, dass diese von massiven Bosonen vermittelt wird.

In der Neutrinophysik, wie sie im Folgenden vorgestellt wird, spielen hauptsichlich Neutrinos
mit Energien von E < 10 MeV <« myo eine Rolle. In diesem Bereich ist die schwache Wechselwir-
kung tatsdchlich schwach.

In einem Experiment im Jahr 1957 entdeckten C.S. Wu und ihre Mitarbeiter, dass die Paritét
in der schwachen Wechselwirkung maximal verletzt ist. Man beobachtete den S-Zerfall von %°Co-
Kernen, welche in einem Magnetfeld ausgerichtet waren

0Co s ONi* 4™ + 7. (1.3)

1 — e ~ . = _9e .
gw = sin Oy ~2,1 ge 9z = sin Oy cos Oy ~2’4 Je
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Die Winkelverteilung der emittierten Elektronen ist nicht symmetrisch bzgl. des Kernspins
von %9Co. Damit ist der Endzustand nicht symmetrisch, die Paritit also verletzt. In der unsym-
metrischen Winkelverteilung der Elektronen manifestiert sich die V-A Kopplung der schwachen
Wechselwirkung. In den Vertexfaktoren der schwachen Wechselwirkung steckt die Projektion auf
den links(rechts)héindigen Teil der (Anti)Leptonwellenfunktion 1/2(1 —~5)2. An der schwachen We-
chelwirkung nehmen also nur linkshiindige Leptonen und rechtshindige Antileptonen teil. °Co hat
den Kernspin 5 und °Ni* den Kernspin 4. Damit der Drehimpuls erhalten ist, miissen die Dre-
himpulse des Neutrinos und des Elektrons parallel zum Kernspin von °Co stehen. Die beteiligten
Elektronen sind linkshéndig. Man kann zeigen [Co98], dass bei linkshéndigen Teilchen der Spin
mit der Wahrscheinlichkeit 1/2(1-v/c) in Flugrichtung, und mit der Wahrscheinlichkeit 1/2(1+v/c)
entgegen der Flugrichtung steht. Es werden also viel mehr Elektronen entgegen der Spinrichtung
von %9Co ausgesandt (AbbILT]).

Im Standardmodell der Elementarteilchenphysik gibt es nur linkshéndige Neutrinos. Die Neutri-
nos koénnen im Standardmodell keine Masse besitzen, da im in diesem die Masse eines Teilchens nur
definiert werden kann, wenn beide Héndigkeiten existieren. Die Dirac-Massenterme Lp (Gl.(L4))
des Standardmodells kénnen nur aus linkshdndigen Wellenfunktionen ¥y und rechtshéindigen Wel-
lenfunktionen Wg aufgebaut werden.

Lp= —mUV = —m(@L\IfR +§R\PL) (1.4)
H=+1 H=+1 H=+1
T O
60, 60 60

D O

&

i

H=-1

Abb. 1.1: Spin- und Impulserhaltung beim C.S. Wu Experiment. In der Abbildung sind die Heli-
zitdten mit H bezeichnet.

2 Der Vertexfaktor lautet vollstindig ;i—\%"'y“(l —~5) |Griff]. Hierbei ist v* mathematisch ein Vektor und v*~s ein

Axialvekor. Daher der Name V-A Theorie.
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Bis zum Ende der fiinfziger Jahre fragte man sich, ob das Neutrino, welches beim (-Zerfall
(TI) zusammen mit e* und das Neutrino, welches z.B. beim Zerfall der geladenen Pionen (L5
zusammen mit p* frei wird, verschiedene Teilchen sind.

= (17)“ (1.5)

Dazu machten Lederman, Schwartz und Steinberger das folgende Experiment: Protonen wur-
den auf ein Target geschossen, wodurch Kaonen und Pionen enstanden, diese zerfielen im Flug
hauptséchlich in Pionen und diese zerfielen wiederum in Muonen und Neutrinos. Die hadronische
Komponente im Strahl wurde durch eine 13,5 m dicke Eisenabschirmung beseitigt, so dass ein
Neutrinostrahl iibrig blieb. Hinter dem Absorber wurde nun vN-Streuung beobachtet. Bei diesen
Streuungen fand man ausschliefSlich Endzustdnde mit Muonen und keinen Endzustand mit Elek-
tronen. Die Neutrinos, welche vor dem Absorber zusammen mit Muonen gebildet wurden, konnten
in den Reaktionen hinter dem Absorber also nur Muonen und keine Elektronen bilden, es gibt also
ve welche zu den Elektronen gehdren und v, welche zu den Muonen gehoéren. Dies ist heutzutage
in der Familienstruktur der Leptonen im Standardmodell der Elementarteilchenphysik formalisiert.
Jeder der Familien ist eine Quantenzahl L; mit ¢ = e, u, 7 zugeordnet, deren Erhaltung nur von der
Neutrinooszillation und dem neutrinolosen Doppelbetazerfall verletzt wird, tiber dessen Existenz
aber noch gestritten wird. Die Analyse der Breite der Z-Resonanz lieferte IV, = 2,984 40, 008 fiir
die Anzahl der Neutrinos mit m, < myo/2 [PDG04]. Es gibt auch eine Obergrenze fiir die Anzahl
der leichten Neutrinos (m, < 1 MeV) aus der Kosmologie [Kla97]: Wéhrend der ersten Sekunde
nach dem Urknall befanden sich Neutronen und Protonen iiber die schwachen Prozesse

Te+peet +n ve+nee +p, nepte +7 (1.6)

in einem thermischen Gleichgewicht. Das Neutron/Proton-Verhiltnis war durch einen Boltz-
mann-Faktor gegeben. Als das Universum etwa eine Sekunde alt war, wurde die Baryonendich-
te durch die Expansion zu klein, die Reaktionen kamen zum erliegen und das Neutron/Proton-
Verhiltnis verringerte sich durch den Zerfall der Neutronen weiter. Nach weiteren drei Minuten
wurde dieses Verhiltnis eingefroren, als sich Atomkerne bilden konnten. Die Expansionsrate des
Universums war dabei proportional zur Anzahl der relativistischen Freiheitsgrade der vorhandenen
Teilchen und damit auch der Neutrions. Eine grofiere Anzahl von Neutrinoflavours NN, bewirkte
also eine schnellere Expansion [Kla97]. Auf diese Weise bestimmt die Anzahl der Neutrinoflavours,
wann die Reaktion (L8] zum Erliegen kam, und aus dem heutigen Neutron/Proton-Verhéltnis kann
auf die Anzahl der Neutrionflavour zuriickgeschlossen werden. Aus der Analyse der Messungen des
4He-Anteils an der baryonischen Materie konnte man das heutige Verhiltnis n, /np bestimmen.
Diese Messung liefert N, < 3,6. IV, beinhaltet hierbei auch Neutrinos, welche nicht am Zerfall des
ZY teilnehmen.

Ab 1967 versuchten Ray Davis und seine Kollegen in der Homestake Mine in South Dakota/USA
solare v, mit der Reaktion
Ve +37Clis e™ +37Ar (L.7)

nachzuweisen.

Mit diesem Experiment sollte zunéichst das Modell der Energieerzeugung in der Sonne unter-
sucht werden [Bah76]. Fiir die Reaktion (L7 ist eine Neutrinoenergie von mindestens 0,81 MeV
notwendig. Die FEnergie wird in der Sonne in einer mehrstufigen Reaktion, welche sich als
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4p —*He + 2t 420, +26,73 MeV (1.8)

- ol zusammenfassen ldsst, erzeugt. Diese Re-
kit s aktion hat aber auch Seitenarme. In einem
Seitenarm von (L8) kann ®B enstehen. Durch
den [-Zerfall von ®B wird ein v, ausgesandt,
welches genug Energie besitzt, um die in Glei-
chung (L7) genannte Reaktion zu erlauben.
Die Wirkungsquerschnitte fiir die Erzeu-
gung der verschiedenen Zustinde von 37Ar
sind energieabhéngig. Daher wurden mit dem
Experiment vor allem Neutrinos aus dem (-

3,
e
B |

o
o
i

Solar neutrino
"
Be - spectrum

----------

\
\ ¥
\ u

\ A
\
\df
!

Flux (cm™2 s71)
S
‘\_q:
b

AL AL MRLL R L AL AL
&
L

g s
- \

il il i i i

S «uil E NI bl Zefall von ®B aus einem Seitenarm der pPpP-

Natitri ; . . .
eutrino energy, ¢, in MeV Kette im Sonneninneren detektiert (Abb.[1L2).

) Man spiilte die 3" Ar-Atome mit Helium aus
Abb. 1.2: Das solare Neutrinospektrum. Ray Da- den 400.000 Litern CoCly heraud. 37 Ar zerfillt

o rrm

vis konnte in seinem 37Cl-Experiment nur

Neutrinos mit E > 0,8 MeV detekticren. mit einer Halbwertszeit von 35 Tagen durch

Elektroneneinfang. Ray Davis wies 37 Ar-Atome
iiber die Auger-Elektronen nach. Er fand allerdings immer nur etwa 1/3 so viele 37 Ar-Atome, wie
vom Standard-Sonnenmodell (SSM) vorhergesagt[Bah89]. Die Forschung versuchte iiber dreiig
Jahre lang, dieses Problem zu l6sen. Wihrend dieser Periode zeichnete sich mehr und mehr ab,
dass weder das SSM, noch die Experimente auf der Erde, welchen scheinbar zu wenig solare Neu-
trinos detektierten, fehlerhaft waren. Dennoch war das SSM auf keinen Fall mit den solaren Neu-
trinofliissen, welche auf der Erde gemessen wurden, vertraglich. MC-Simulationen des SSM Anfang
der neunziger Jahre [Bah93] zeigten zum Beispiel, dass es keinen Parametersatz fiir das SSM gibt,
welcher den von den Experimenten Kamiokande, SAGE und GALLEX gemessenen Neutrinofluss
erklaren konnte. In der Veroffentlichung dieser Ergebnisse weisen die Autoren darauf hin, dass
»Neue Physik®“ jenseits des Standardmodells der Teilchenphysik notwendig sei, um die Diskrepanz
zwischen den Experimenten und der Erwartung zu verstehen. Die Neutrinomasse wurde schon als
solch ,,Neue Physik“ diskutiert. Es gab allerdings auch alternative Erklarungsversuche, wie z.B.
WIMPs im Sonneninneren, welche die Produktionsrate der 8B-Neutrinos verringern [Bah89], ein
magnetisches Moment des Neutrinos [Cis70], der Zerfall von Neutrinos [Bah72|[Ber87] oder die
Verletzung des Aquivalenzprinzips [Gas88|. Diese Ansitze kommen ohne Neutrinomasse aus. Uber
die Zeit wurden immer kleinere Obergrenzen fiir die Neutrinomasse gefunden:

Am 23. Februar 1987 wurden Neutrinos von der Typ-II Supernova 1987A detektiert [Sch97].
Praktisch alle Neutrinos waren vom Typ V.. Vom Kamiokande-Detektor wurden 11 und vom IMB-
Detektor 8 Neutrinos registriert. Aus den Messungen ergab sich eine eine zeitintegrierte Flussdichte
von etwa 5- 10" cm™2. Die 1,510 km entfernte Supernova hatte also insgesamt ca. 8 - 10°7 Neu-
trinos abgestrahlt. Die Zerfallszeit des etwa 10 s langen Neutrinopulses war 4 s. Aus den Messungen
sind die Energien der Neutrinos bekannt. Da Teilchen gegebener Masse umso schneller fliegen, je
energiereicher sie sind, erlaubten die Messungen eine Abschitzung der U.-Masse. Nimmt man an,
dass die Kamiokande-Neutrinos alle gleichzeitig emittiert wurden und die Flugzeitunterschiede der
massiven Neutrinos durch die unterschiedlichen Energien zustande gekommen sind, so ergibt sich
eine Obergrenze von

m(ve) < 5,7eV [PDGO4]. (1.9)

3 Das Sonnenmodell sagt etwa ein 3" Ar-Atom pro Tag voraus!
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Heute ist man sich sicher, dass die Defizite in Experimenten wie Ray Davis’ Experiment nur mit
der Oszillation massiver Neutrinos zu erklédren sind. Diese funktioniert im Prinzip folgendermafen:

Die Flavoureigenzustéinde v, stimmen nicht mit den Masseneigenzustdnden v; iiberein, sondern
stellen vielmehr eine unitédre Mischung derselben dar.

(Vo] = ZUMW; (1.10)

Die Masseneigenzustinde (v;| entwickeln sich im Vakuum mit der Zeitabhéngigkeit

2 2
(vi(t)] = exp (i\/p? +m? t> (v;] =~ exp(ip;t) exp (z;nz) (vi| = exp(iE;t) exp (z;nE’ ) (vi|. (1.11)
Di :

K3 (2

Wenn nun die Masseneigenwerte m; nicht alle gleich sind, so kommt es im Laufe der Zeit zu
Phasenverschiebungen zwischen den Masseneigenzusténden, was iiber (ILI0) dazu fiihrt, dass ein
anfinglich reiner Flavoureigenzustand zu einer Mischung verschiedener Flavours wird. Uber das
Skalarprodukt im Flavourraum kann man nun die Ubergangswahrscheinlichkeiten P(v, —vg) Zwi-
schen den Flavours sowie Wahrscheinlichkeiten fiir die Erhaltung P (v, — v4) oder das Verschwinden
eines Flavours P(v, - v, ) definieren:

Pvg —vg) = (valvg)
Py — Vo) = (ValVa) (1.12)
Py »ve) = 1—(valva)

Ist nur eine Neutrinomasse von Null verschieden, so ist die Leptonzahl also keine Erhaltungs-
groffe mehr. Nach einer gewissen Flugstrecke kann ein Flavour verschwinden oder auch auftauchen.
Diese Ostzillationen sind durch drei Mischungswinkel und eine CP-verletzenden Phase in der Mi-
schungsmatrixd (LI0), dhnlich der CKM-Matrix, und durch die Massenunterschiede der Massenei-
genzustinde bestimmt.

Im Falle einer Zwei-Neutrino Oszillation im Vakuum ist die Wahrscheinlichkeit fiir den Ubergang
vom Flavour o zum Flavour  bei den Masseneigenzustéinden i und j [Sch97]:

. . L(km
P,..5 = sin® (20;;) sin® (1, 27Am§j(ev2)EyéGe)w> (1.13)
Dabei sind 6;; der Mischungswinkel aus der Mischungsmatrix und Amfj ist die Differenz der
Massenquadrate Amgj = |m?—m?], welche sich aus den verschiedenen Phasen, wie in Gl. (LII])
ergibt.

Ende der neunziger Jahre zeichnete sich ab, dass hinter der ,Neuen Physik“, welche fiir das
Verschwinden der Sonnenneutrinos auf ihrem Weg zur Erde verantwortlich ist, tatséichlich die gerade
beschriebene Neutrinooszillation steckt.

Seit Mitte der neunziger Jahre detektiert der Superkamiokande-Detektor solare und atmo-
sphérische Neutrinos. Der Detektor besteht aus 50 kt gereinigtem Wasser in einem groflen Zylinder,
an dessen Wénden sich Photomultiplier befinden.

Solare Neutrinos werden in Wasserdetektoren iiber elastische ve-Streuung und atmosphérische
Neutrinos iiber CC-Reaktionen der Art v; + N — [ + X detektiert. Aufgrund der erhaltenen
Leptonenzahl kann man die auslaufenden Teilchen dem entsprechen Neutrino zuordnen. Mit dem

4 Die Mischungsmatrix der Neutrinos wird auch MNS-Matrix genannt. Man mdachte damit an Maki, Nakagawa,
und Sakata erinnern.
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Cherenkov-Licht der Leptonen im Endzustand erhélt man Informationen iiber Flavour, Energie,
Richtung und Zeit.

Die atmosphérischen Neutrinos stammen hierbei hauptséchlich aus dem Zerfall von Pionen in
der Hohenstrahlung 7 +— ut + 1, gefolgt vom Zerfall des Muonen ut — et + 0 + v, sowie
den entsprechenden CP-gespiegelten Prozessen. Dies ldsst ein Verhéltnis des Flusses v, + 7, zum
Fluss ve + 7, von etwa zwei erwarten. Das Experiment ergab ein zenitwinkelabhéngiges Defizit von
Muon(anti)neutrinos (Abb. [L3).

Die Daten sind mit einer Zwei-Flavour Oszillati-

on v, < v, wie in (LI3)) konsistent. Der Oszillations- a5 - Multi-GeV p-like + PC

effekt tritt also nicht nur bei solaren Neutrinos auf. 300 -

Nach 1489 Tagen Messdauer konnten die Parameter 250 =

in (LI3) mit 90% C.L. auf 1,9 - 1072 < Am3; < g

3-1073 eV? und sin?(20) > 0,9 eingeschriinkt wer- 200 £

den [Ash04]. 150 B

Das Sudbury Neutrino Observatory (SNO) hat so- 100 i_}_‘+“+
lare Neutrinos iiber die Reaktionen 50 f—
obeo Loy iy 1y

Ve—i-d —~ p+p+te (CC) -1 -0.5 0 0.5 1
vp+d — pHntu, (NC) (1.14) CcosO
Vete  — vpte (ES)

Abb. 1.3: Zenitwinkelabhingiges Defizit
von v,. [SK04] Die durchgezoge-
ne Linie ist die Erwartung ohne

in 1000 Tonnen schwerem Wasser nachgewiesen.
Auf diese Weise konnte SNO alle drei Flavours de-

tektieren. Die CC-Reaktion funktioniert nur mit v, Oszillation und die gestrichelte Li-
wahrend die NC- und EC-Reaktionen auf alle drei Neu- nie der Fit an die Daten. v, wel-
trinoarten sensitiv sind. Mit den drei Reaktionen kénnen che von unten kamen, sind einmal
Neutrinos aus dem [(-Zerfall von 8B aus einer Seiten- druch die Erde geflogen und konn-
reaktion der pp-Kette in der Sonne detektiert werden. ten sich dabei in v, umwandeln.

Die Daten zeigen zum einen, dass der gesamte Fluss der ®B-Neutrinos sehr gut mit der Vorhersage
des SSM iibereinstimmt (¥, ~1/3(V, +V,,+V,, ), vgl. Abb. [[.4) und dass Elektronneutrinos in
andere Flavours oszillieren konnen. Das SNO-Resultat wird als die Losung des Rétsels der solaren
Neutrinos angesehen. Die Neutrinos, welche von Ray Davis nicht detektiert wurden, waren présent,
sie hatten sich auf dem Weg zur Erde lediglich in Mu- oder Tauneutrinos verwandelt (AbblI4]),
und dies ist exakt das, was man unter Neutrinooszillation versteht.

Im Jahre 2002 wurde im KamL AND-Experiment das Verschwinden von #e.-Reaktorneutrinos
untersucht. Die Reaktoren hatten typischerweise eine Distanz von 180 km zum Detektor, was mit
der geringeren Energie der Neutrinos einem L/FE wie bei solaren Neutrinos entsprach. Dieses Ex-
periment ergibt eine 7, <7, Oszillation mit der Wahrscheinlichkeit P(7. <« 7,) < 1. Der beste Fit
wurde mit den Parametern sin?(20) =0, 833 und Am? = 5, 510°eV? erzielt [Egu03]. Bei den solaren
Neutrinos spielt die verstiarkte Oszillation von v, in andere Flavours eine Rolle (MSW-Effekt, siche
z.B. [Sch97]) eine Rolle. Mit KamLAND konnte die Hypothese der Vakuumoszillationen aufgrund
der Massenunterschiede Amfj bestéitigt werden. Wegen der kurzen Distanz zwischen Quelle und
Detektor scheiden alle alternativen Erkldrungen aus.

Im K2K-Experiment wird ein 1,3 GeV Muonneutrinostrahl auf den Superkamiokande-Detekor
gerichtet. Der Strahl wird hierbei im 250 km entfernten KEK-Beschleuniger erzeugt. Diese Ex-
periment ist auf die L/E-Region der atmosphirischen Neutrinos sensitiv. Man beobachtet ein
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energieabhéniges Verschwinden von Muonneutrinos aus dem Strahl, genauso, wie man es aus der
atmosphiirischen Neutrinooszillation erwartet [Ali05].

Die Neutrinooszillation ist also mittlerweile so gut verstanden, dass sie sowohl im solaren, als
auch im atmosphérischen Sektor ,,im Labor“ nachgewiesen werden kann.

- 8 ¢SNO 1.4
f;:r; cc 121
o
o 1.0 [La] #1‘ | # e e e
& = 2 o8
[ . 4 A ILL ; {
E ey = 0.6 % Savannah River
el 4 o Bug
E /q’ssm % R
Y A 041 & Goesgen
oy N A Krasnoyarsk
E - Palo Verd
- 021 E C:lllc’:))ozel ¢
F ® KamLAND
OF— — - . 0.0 \ \ | \
0 1 2 3 4 t35 6 10' 10° 10° 10* 10°
. Ty .
0. (10 em™s 1) Distance to Reactor (m)

Abb. 1.4: Die Resultate von SNO und KamLAND. Links: Bei SNO stimmt der totale Neutrino-
fluss (Diagonale) sehr gut mit der Vorhersage des SSM iiberein. Der Fluss der Elektronneutrinos
(= CC) tréigt mit etwa 1/3 zum Gesamtfluss bei [Ahm02]. Rechts: Die schattierte Region stellt
die Vorhersage entsprechend der LMA (large mixing angle)-Losung aus einer globalen Analyse
der solaren Neutrinodaten dar. Die gepunktete Kurve, sin?(20) = 0,833 und Am? = 5,5-10~°
stellt den den besten LMA-Fit dar. Die gestrichelte Kurve wiirde erwartet, wenn es keine Neu-

trinooszillationen gibe [Egu03].

1.2 Die absolute Neutrinomasse

Die Experimente mit solaren und atmosphérischen Neutrinos haben ergeben, dass die drei Mas-
seneigenzusténde nicht alle dieselbe Masse besitzen koénnen (vgl. Formel (II3)). Dagegen ist die
absolute Massenskala der Neutrinos bis jetzt nicht sehr eng eingegrenzt. Eine Obergrenze ist z.B.
mp, <2,3 eV aus der endgiiltigen Analyse des Mainzer Neutrinomassenexperiments3 [Kra05]. Das
KATRIN-Experiment wird auf Neutrinomassen von < 0,2 eV sensitiv sein. Die Messgenauigkeit
hangt allerdings stark von der richtigen Kalibration des Experimentes ab. In der vorliegenden Di-
plomarbeit wurde Hardware entwickelt, welche diese Kalibration moéglich macht.

Nimmt man fiir dem leichtesten Masseneigenzustand mj =0 an, so kann man auch Untergrenzen
fiir die beiden anderen Masseneigenzustéinde abschétzen. Mit der Differenz Amqo =5, 5-1075 eV
aus dem KamLAND-Experiment erhilt man beispielsweise mo > 7,4-1073 eV.

Die Himmelsdurchmusterungen SDSS, 2dFGRS und WMAP haben iiber die Rotverschiebun-
gen von Galaxien (SDSS, 2dFGRS) und Fluktuationen in der kosmischen Hintergrundstrahlung
(WMAP) die Strukturbildung im Universum untersucht. Demnach leben wir in einem flachen
Universum® mit Q = p/pkrit = 1. Dunkle Energie, dunkle Materie und sichtbare baryonische

® Das Neutrinomassenexperiemnt in Troisk hat eine Grenze von my, < 2,05 eV ergeben. Die Daten enthalten
jedoch ein unverstandene Anomalie, welche die Datenanalyse etwas unsicherer macht.
6 Unser Universum lisst im Rahmen der ART global durch die Robertson-Walker Metrik beschreiben. Die zeitliche
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Abb. 1.5: Die unbekannte Neutrinomasse. Links: Ist die absolute Massenskala bei kleinen (grofien)
Absolutwerten angesiedelt, ergibt sich ein hierarchisches (degeneriertes) Massenspektrum.

Materie machen die Anteile Qp ~ 73%, Q, ~ 23% und €}, ~ 4% aus. Neutrinos sind mit einer
Dichte von 112 cm™2 pro Flavour neben den Photonen die zweithiufigsten Teilchen im Universum
(ny =9/11 n.,) und damit viel haufiger, als Baryonen (n, /nj, ~ 10%). Durch den Effekt der Neutri-
nomasse auf das Wachstum von Strukturen im Universum sind die eben genannten kosmologischen
Beobachtungen sensitiv auf die Neutrinomasse. Die nur schwach wechselwirkenden Neutrinos konn-
ten praktisch ungehindert aus diesen Fluktuationen entkommen und auf diese Weise die Bildung
von kleinskaligen Strukturen unterdriicken. Zur Zeit ist der Anteil der Neutrinos an 2 lediglich auf
das Intervall 0,001 <€, <0, 15 eingegrenzt (Abb. [[L3]). Aus den kosmologischen Daten alleine wird
nicht klar, wie schwer die Neutrinos wirklich sind. Aus einer kombinierten Analyse der WMAP,
2dFGRS und weiteren Daten erhielt eine Forschergruppe eine obere Grenze von 0,23 eV pro Neu-
trinoflavour [Spe03]. Eine andere Gruppe hat einen Wert von > m;=0,56 eV gefunden [AlI03]. In
beiden Fillen wurde zum einen ein entartetes Massenspektrum der Neutrinos vorausgesetzt, zum
anderen wird eine ACDM-Universum vorausgesetzt. Somit sind diese Ergebnisse modellabhéngig.

Eine weitere Methode, um Informationen iiber die Neutrinomasse zu erhalten ist der neutrinolo-
se Doppelbetazerfall (Ov33). Der Ov3[ verletzt die Leptonenzahl um AL = 2. Dieser Prozess ist nur
dann moglich, wenn das Neutrino ein Majorana-Teilchen ist und eine Masse besitzt. Die Heidelberg-
Moskau Kollaboration hat im Zeitraum von 1990 bis 2003 mit Detektoren aus 11 kg angereichertem
"6Ge nach einem solchen Zerfall gesucht. Ein Teil der Kollaboration berichtet von einer erhéhten
Zahlrate an der Position der OvfS-Linie. Die Signifikanz betrigt 4,20 [Kla04]. Der 3o-Bereich fiir
die effektive Neutrinomasse wird mit 0,24-0,58 eV angegeben. Diese effektive Neutrinomasse hingt
allerdings vom Kernmatrixelement ab, hier mussten Annahmen gemacht werden. Auf diese Weise
ist die Bestimmung der Neutrinomasse mit dem Ov(3-Zerfall genauso, wie die Bestimmung {iber
astronomische Messungen (2dGRS, SDSS, WMAP, SN1987A, ..) modellabhéingig.

Entwicklung dieser ist durch die Friedmann-Gleichung gegeben. In dieser gibt es eine kritische Dichte, fiir welche sich
eine Roberstson-Walker Metrik mit Kriimmung Null ergibt.



1. Das Neutrino 19

Eine modellunabhéngige Methode, Neutrinomassen zu bestimmen, ist der gewohnliche 3-Zerfall.
Dieser Ansatz wird, wie schon in vielen Neutrinomassenexperimenten von unserem Experiment
KATRINZ verfolgt. KATRIN wird allerdings das 8-Spektrum von Tritium mit einer bislang uner-
reichten Sensitivitét von 0,2 eV vermessen (Abb. [LH]).

Die effektive Neutrinomasse aus dem Ov(@3-Zerfall ist durch

3
Z |U62'L| - €' my
i=1

gegeben. Die Majorana-Phasen «; sind allerdings noch nicht bekannt, was zu partiellen Aus-
loschungen in der Summe (T3] fithren kann. In der Analyse des (-Spektrums bei KATRIN wird

m%e der Fitparameter sein, dieser ldsst sich als gewichteter Mittelwert der Masseneigenzusténde

schreiben.

[KDROA] (1.15)

Mee =

3
m2, =Y _|Ual*-m; [KDRO4| (1.16)
i=1

In dieser Summe treten keine Ausléschungen auf. Wenn man bedenkt, dass die Massendifferen-
zen Am? sehr klein sind, lisst sich also die absolute Massenskala der Neutrinos mit dem KATRIN-
Experiment bestimmen [KDRO04]. Mit dieser Information ist es mdoglich, zu entscheiden, ob das
Massenspektrum der Neutrinos entartet, oder hierarchisch ist. Ensprechend gibt es verschiedene
Modelle, welche versuchen, die Neutrinomasse zu erklédren. Modelle vom Typ Seesaw I erkldren die
Neutrinomasse mit einer Lagrangedichte, welche fiir Neutrinos neben einem Dirac-Massentermen
noch einen Majorana-Massenterm fiir ein hypothetisches, rechtshéindiges Neutrino mit einer Masse
im GUT-Bereich beinhaltet [Sch97]. Ein solcher Massenterm entspricht nach der feldtheoretischen
Interpretation dem Ubergang [ « [ und ist daher fiir geladene Fermionen verboten und verletzt
die Leptonenzahl um AL = 2. Die Diagonalisierung der zugehorigen Massenmatrix liefert fiir jede
Generation ein sehr leichtes, und ein superschweres Neutrino mit m ~ mqgyr. Die Eigenzustédnde
haben die Eigenschaft v = 7 [Kay03]. Seesaw I Modelle sagen ein hierarchisches Massenspektrum
voraus. Andere Modelle, wie Seesaw [I-Modelle sagen ein entartetes Massenspektrum voraus. Die
grofte Neutrinomasse betrégt in hierarchischen Modellen etwa \/Am2,,. ~0,05 eV [AIt03)].

7 Karlsruhe Tritium Neutrino Experiment
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Die Gliederung dieser Arbeit

Die vorliegende Arbeit ist wie folgt gegliedert:

Kapitel 2: Hier wird das KATRIN-Experiment vorgestellt. Die physikalische Grundlage sowie
das Messprinzip werden erldutert. Mit diesem Kapitel soll ein Uberblick iiber das Gesamtexperi-
ment geschaffen werden.

Kapitel 3: Die Notwendigkeit und die Moglichkeiten zur Kalibration des KATRIN-Experimentes
werden in Kapitel 3 vorgestellt. Hier wird auch die kondensierte 33 Kr-Kalibrationsquelle vorge-
stellt. Der Leser erfahrt in diesem Kapitel, welche Rolle das im Rahmen dieser Diplomarbeit auf-
gebaute Gaseinlasssystem fiir die kondensierte 83™Kr-Kalibrationsquelle spielt.

Kapitel 4: Weil das im Rahmen dieser Diplomarbeit aufgebaute Gaseinlasssystem eine Ultra-
hochvakuumanlage ist, werden in diesem Kapitel einige Begriffe und physikalische Phdnomene zum
besseren Verstédndnis dieser Diplomarbeit erldutert.

Kapitel 5: In diesem Kapitel wird das Gaseinlasssystem ausfiihrlich erkléart. Man erfahrt, wie
die einzelnen Komponenten aufgebaut sind, bzw. wie diese funktionieren. Das Gaseinlasssystem
kann in verschiedenen Modi betrieben werden. Diese werden hier begriindet und erkléart.

Kapitel 6: In diesem Kapitel findet man ein Protokoll {iber den Zusammenbau und die Tests
mit dem Gaseinlasssystem. Es wird gezeigt, dass mit dieser Ultrahochvakuumapparatur ein sehr
hohes Mafl an Sauberkeit erzielt werden kann.

Kapitel 7: Am Mainzer Neutrinomassenexperiment wurden bereits Experimente mit K-Kon-
versionselektronen gemacht. Dabei wurden kleine Mengen #3™Kr-Atome durch eine Kapillare gelei-
tet. Man vermutete, dass bei Temperaturen unterhalb von etwa 130 K Krypton in dieser adsorbierte.
Dieses Phéinomen wurde im Rahmen dieser Diplomarbeit mit einem Testaufbau untersucht. Diese
Messungen werden in Kapitel 7 vorgestellt.

Kapitel 8: Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde das Gaseinlasssystem mit einer Computer-
steuerung versehen. Diese wird in Kapitel 8 vorgestellt.

Kapitel 9: Gegen Ende der Diplomarbeit konnten die kondensierte 83™Kr-Kalibrationsquelle
testen, indem wir mit dieser die ersten Kyptonfilme kondensiert haben. In diesem Kapitel wird er-
klért, wie die Schichtdickenmessung (Ellipsometrie) dieser Filme funktionniert und die Messungen
flir zwei Messreihen werden vorgestellt.

Kapitel 10: Schliefllich enthélt das zehnte Kapitel eine Zusammenfassung der Arbeit und einen
Ausblick auf die Experimente, welche im Anschluss an diese Diplomarbeit mit der kondensierten
83mKr-Kalibrationsquelle durchgefiihrt werden sollen.



2. DAS KATRIN-EXPERIMENT

2.1 Der Tritium-(3-Zerfall

KATRIN wird die Neutrinomase als Nachfolger vieler Neutrinomassenexperimente iiber den (-
Zerfall von Tritium (Z.1]) untersuchen. Das 3H (=T) ist dabei in einem Ty-Molekiil in der Gasphase
gebunden. Eine von Null verschiedene Neutrinomasse verschiebt den Endpunkt des 8-Spektrums
und veréndert dessen Form im Endpunktsbereich (siche Abb. 2.T]).

KATRIN wird eine Masse von 0,35 eV nach drei Jahren Messzeit mit einer Signifikanz von 5 o
nachweisen konnen. Fiir eine Masse von 0,3 eV betriagt das Entdeckungspotential 3 o. Fiir kleine
Neutrinomassen wird KATRIN eine obere Grenze von 0,2 eV mit 95% C.L. setzen konnen. Dies
wiirde die Obergrenze aus dem Mainzer Neutrinomassenexperiment (Kap. [[2) um eine Grofien-
ordnung verbessern.

SH3Het + e + 7, (2.1)

count rate [a.ul
@ B L 1
[T SO, S S

(o]

[ by {0 P ) I i
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Abb. 2.1: Der Einfluss der Neutrinomasse auf das [-Spektrum. Die rechte Abbildung zeigt den
Endpunkt Ey des 5-Spektrums fiir eine Neutrinomass von 0 eV und 1 eV. Bei einer Neutrinomasse
von 0 eV wiirde sich ein Anteil von nur 2 - 10~% der Elektronen im Bereich 1 eV unterhalb des
Endpunktes befinden [KDRO4].

Das [-Spektrum ist dabei wie folgt gegeben [Kra05|:

GQ
9 = g5 cos’(00)|MIPF(B, Z + 1)p(E +me)

(2.2)

x 3 Pi(Eo — Vi = B)|Ue;*\/(Eo — Vi — E)? — m*(v;)
Dabei sind Gf die Fermi-Kopplungskonstante, - der Cabibbo-Winkel, M das Matrixelement

fiir den Zerfall (|]M|? ~ 5,55 [Rob88]). F ist die kinetische Energie der Elektronen, Ey ist der Q-
Wert abziiglich der Riickstoflenergie und F' die Fermi-Funktion zur Beriicksichtigung der Anziehung
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zwischen dem geladenen Atomrumpf und dem Elektron im Endzustand. Die kleine Anzahl von
Elektronen im Endzustand *HeT™ macht es einfach, das Anregungsspektrum (P;,V;) im (-Zerfall
zu berechnen. Dabei ist P; die Wahrscheinlichkeit, einen Zustand mit der Energie V; anzuregen.

Bei KATRIN werden Anregungen mit kleinen Anregungsenergien eine Rolle spielen, weil die-
se sich in der Nidhe des Endpunktes bemerkbar machen. Dies sind Rotationen oder Vibrationen.
Elektronische Anregungen erfordern mindestens 27 eV und wirken sich so nicht auf den Bereich des
Spektrums aus, der fiir die Bestimmung der Neutrinomasse eine Rolle spielt [KDR04].

Ist die effektive Masse (LI6]) des Elektronantineutrinos von Null verschieden, so verschiebt sich
der Endpunkt des Spektrums (2.2)) ensprechend zu kleineren Energien und dndert seine Form in
der Endpunktsregion. Dieser Effekt ist allerdings sehr klein (Abb. 2.1]).

Tritium eignet sich aus verschiedenen Griinden besonders gut fiir die Bestimmung der Neutri-
nomasse iiber den (-Zerfall. 1) Der Zerfall (2.1]) ist iibererlaubt, d.h. das Spektrum ist vollsténdig
durch das Phasenraumelement bestimmt. 2) Das (3-Spektrum von Tritium besitzt mit 18,6 keV den
zweitniedrigsten Endpunkt in der Natur. Der Anteil des Spektrums nahe dem Endpunkt ist pro-
portional zu (1/Ep)3. Auf diese Weise kann man mit Tritium in der Endpunktsregion die héchsten
Zihlraten aller 3-Strahler erzielen. Nur das S-Spektrum von '8"Re hat eine kleinere Enpunktsener-
gie, bei 8Re betrigt die Halbwertszeit jedoch 5 - 10'° Jahre gegeniiber 12,3 Jahren bei Tritium.
3) Die Enzusténde sind wegen des kleinen Z leicht zu berechnen. 4) Bei einem kleinen Z spielen
inelastische Streuprozesse in der Quelle nicht so eine grofle Rolle, wie bei einem grofien Z.

2.2 Das Gesamtexperiment

In AbbildungZIlerkennt man, dass sich bei einer Neutrinomasse von Null nur der Anteil 2 - 10~'3 al-
ler g-Elektronen im Bereich 1 eV unterhalb des Endpunktes befinden wiirden. Nur in diesem Bereich
hat die Neutrinomasse einen Einfluss auf das Spektrum. Daher ist fiir das KATRIN-Experiment
eine Quelle mit hoher Aktivitit notwendig.

Die Standard-Quelle von KATRIN wird die Fensterlose Gasformige Tritiumquelle (WGTS)T
(Abb. 233)) am Anfang des Gesamtaufbaus (Abb. [22]) sein. Die $-Elektronen werden durch Magnet-
felder von der WGTS durch zwei hintereinander geschaltete Spektrometer, das Vorspektrometer
und das Hauptspektrometer, zum Detektor geleitet. Die Funktionsweise der beiden Spektrometer
soll erst im néchsten Kapitel erklirt werden. Hier sei nur erwéhnt, dass die Spektrometer alle 8-
Elektronen oberhalb einer bestimmten, festen Energieschwelle durchlassen. Diese Energieschwelle ist
beim Vorspektrometer so gewéhlt, dass nur die 3-Elektronen der letzten 300 eV aus dem Spektrum
transmittiert werden. Auf diese Weise reduziert man den Fluss von Elektronen in das Haupspek-
trometer. Dies ist notwendig, weil die Elektronen im Haupspektrometer Sekundérelektronen und
damit Untergrund erzeugen kénnen. Das 3-Spektrum wird vermessen, indem entweder das Start-
potential der Elektronen in der WGTS, oder die Energieschwelle des Haupspektrometers variiert
wird. Welche Methode tatséchlich genutzt wird, ist noch zu kldren.

Hinter dem Haupspektrometer befindet sich der Detektor fiir die transmittierten Elektronen.

Die WGTS ist ein 10 m langes zylindrisches Rohr mit einem Durchmesser von 90 mm, in
welchem sich gasformiges To als Quelle fiir die S-Elektronen befindet (Abb. 2.3]). Dieses Rohr wird
bei einer Temperatur von 27 K gehalten. Die niedrige Temperatur bewirkt u.a. eine Erhéhung der
Tritiumdichte bei gegebenem Druck. Das Tritium mit einer Isotopenreinheit von konstant iiber
95% wird in der Mitte der WGTS durch 250 Locher mit je 2 mm Duchmesser bei einem Druck

1

windowless gaseous tritium source



2. Das KATRIN-Experiment 23

Abb. 2.2: Gesamtansicht von KATRIN. a) Fensterlose Gasformige Tritiumquelle (WGTS) b) Differenti-
elle Pumpstrecke (DPS) und Kryopumstrecke (CPS) ¢) Vorspektrometer und Hauptspektrometer
d) Detektor. Der gesamte Aufbau wird etwa 70 m lang sein.

Windowless Gaseous Tritium Source Quench Condensed Tritium Source

WGTS QCTS

rear differential pumping source fube front differential pumping cryo lrapping
|N2 IN, IHe

Abb. 2.3: WGTS und die differentiellen Pumstrecken. Das Tritium wird in der Mitte der WGTS
mit einem Druck von 3,35-1073 mbar eingelassen und an den Enden wieder abgepumpt
(DPS1-R, DPS1-F). Der gesamte Aufbau, welcher in der Abbildung dargestellt ist, befindet
sich in suplaleitenden Solenoiden, welche Fiihrungsfelder fiir die 5-Elektronen erzeugen. In der
WGTS leitet ein 3,6 T starkes Magnetfeld die S-Elektronen zu den Enden. Im Transport System
iitbernimmt ein 5,6 T starkes Magnetfeld die Fiithrung. Hier wird Tritium in einer differentiellen
Pumpstrecke (DPS2-F) und Kryopumstrecke (CPS1-F, CPS2-F) abgepumpt. Das Rear System
beinhaltet Elektronenkanonen, mit denen systematische Effekte in der WGTS und die Transmis-
sionsfunktion des Haupspektrometers studiert werden sollen. Mit QCTS ist die Position einer
alternativen Quelle fiir §-Elektronen bezeichnet. Diese Quelle wiirde aus schockgefrorenem Tri-
tiumgas bestehen.
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von 3,35-1073 mbar eingelassen, bis zu den Enden der WGTS wird dieser Druck bis auf etwa
4-1075 mbar reduziert. Die Aktivitit des Tritiums in der WGTS wird um die 10! Bq liegen.

Die differentiellen Pumpstrecken haben die Aufgabe, den Fluss von Tritium in das Vorspektro-
meter auf ca. 10714 mbar 1/s zu reduzieren. Dies ist wichtig, weil Tq, welches erst im Hauptspektro-
meter zerfiele, dazu fithren wiirde, dass die Form des gemessenen 3-Spektrum verféilscht wiirde. Der
Tritium-Partialdruck soll im Haupspektrometer unter 1072° mbar liegen. Die Reduktion des Ts-
Druckes um 17 Gréflenordnungen, ohne eine Wand o.4. ist neben der Konstrution der Spektrometer
eine der grofiten Herausforderungen fiir die KATRIN-Kollaboration.

Die WGTS und die differentielle Pumpstrecke werden sich vollsténdig in suplraleitenden Sole-
noidenn befinden, welche Fiihrungsfelder fiir die S-Elektronen erzeugen und diese aus der WGTS
durch die differentielle Pumstrecke in Richtung Spektrometer leiten.

Die erste differentielle Pumpstrecke auflerhalb der WGTS, die DPS2-F wird den Tritium-Fluss
um einen Faktor 10° reduzieren (Abb. 2.3). Die Pumpen sitzen dabei in Winkeln. Die 3-Elektronen
werden vom Magnetfeld durch die Biegungen geleitet, das elektrisch neutrale Tritium trifft mit
einer relativ hohen Wahrscheinlichkeit auf eine der Pumpen in den Winkeln. Die Rohre der an-
schliefenden Kryopumstrecke werden bei 4,5 K gehalten und sind innen mit einer diinnen Schicht
aus Argon-Schnee bedeckt. Dadurch erhoht sich die effektive Oberfliche und damit auch die Pump-
leistung und Kapazitét. In diesem Teil wird in einem 60 Tage dauernden Messzyklus 1Ci adsorbiert.

Am hinteren Ende der WGTS (links in Abb. 3] befinden sich ein Detektor zu Uberwachung der
Aktivitdt in der WGTS, sowie Elektronenkanonen, mit denen systematische Effekte in der WGTS
und die Transmissionsfunktion des Hauptspektrometers studiert werden sollen.

Nach den differentiellen Pumpstrecken gelangen die -Elektronen in das Vorspektrometer. Das
Vorspektrometer besitzt eine Energieauflosung von 100 eV. Mit Auflésung ist hierbei die Breite der
Stufe zwischen ,,Sperrbereich“ und ,,Durchlassbereich“ gemeint (Abb. 2.4]).

Das Ende des ,,Durchlassbereiches” liegt beim Vor-

1]  Transmissionsfunktion —— | spektrometer bei 300 eV (E=2 in Abb. 2.4). Die Letz-
. o8| / | ten 200 eV des Spektrums werden unveradndert durch-
2 gelassen. Dadurch reduziert sich der Fluss von 3-Elek-
8 06+ / . 6
£ tronen in das Hauptspektrometer um den Faktor 10°.
s 04 / Nun treten die (-Elektronen in das Haupspektro-
o0z / ] meter ein. Dieses besitzt eine Energieauflosung von
o———/ ] 0,93 eV. Ist die Energie des (-Elektrons grofl genug,
0 1 : 3 4 5 so kann es das Hauptspektrometer passieren.

Energie [willk. Einheiten] Nach den beiden Spektrometern werden die G-Elek-

Abb. 2.4: Die  Transmissionsfunktion, ronen zum Detektor geleitet. Der Detektor wird sich
B-Elektronen oberhalb der Stu- in einem 3T starken Magnetfeld befinden. Damit der
fe werden durchgelassen. Die Detektor die Elektronen aus dem gesamten magne-
Auflésung ist durch die Breite der tischen Flusssschlauch detektieren kann, wird dieser
Stufe gegeben. einen Durchmesser von etwa 9 cm besitzen. Die Be-

sonderheit unseres Detektors wird seine Segmentierung sein. Der Detektor wird in mehrere hundert

Segmente mit einer Fliche von jeweils 10 —20 mm? unterteilt sein. Kennt man die Position ei-

nes (-Elektrons in der Detektorebene, so ist es moglich, dessen Weg durch den gesamten Aufbau

vom Detektor, durch die Spektrometer bis zur Quelle zuriickzuverfolgen. Auf diese Weise kénnen
verschiedene systematische Effekte in die Analyse einbezogen werden. Mit den Elektronen aus der

Elektronenkanone wird man zum einen Inhomogenitéten in der Analysierebene des Haupspektrome-

ters untersuchen konnen. Zum anderen wird es mdéglich sein, die radiale Homogenitét des Potential
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in der WGTS wéhrend der Tritium-Messungen zu studieren. Sollten die Elektronenbahnen am Ran-
de des magnetischen Flussschlauches im Spektrometer einen zu groflen Untergrund aufweisen, so
kann man die entsprechenden Segmente aus der Analyse herausnehmen. Die Elektronen werden
zum Detektor hin nachbeschleunigt, damit sie bei einer Energie detektiert werden, bei welcher der
Untergrund kleiner ist [KDRO4].

2.3 Das Messprinzip

Bei KATRIN wird, wie bei den Neutrinomassenexperimenten in Mainz und Troitsk ein sogenannter
MAC-E Filtei? (Abb.[25]) benutzt. Dieser Spektrometertyp wurde in [Bea80] erstmals vorgeschlagen
und spéter fiir die Neutrinomassenexperimenten in Mainz und Troitsk unabhéngig entwickelt und
eingesetzt [Pic90][Lob85al [Lob85b] [Pic90].

Dieser Spektrometertyp hat gegeniiber magnetischen Spektrometern den Vorteil einer sehr guten
Auflésung bei maximaler Akzeptanz von nahezu 27w (Abb. 2.35]).

Ein MAC-E Filter besteht aus einem in etwa zylindrischen Vakuumtank, an dessen beiden
Stirnseiten jeweils ein Solenoid platziert ist (Abb. 2. Im Tank weitet sich der magnetische
Flussschlauch auf, das Magnetfeld wird schwécher. Das elektrische Feld im Spektrometer ist so
geformt, dass die Kraft, welche auf die Elektronen wirkt, moglichst parallel zu den Magnetfeldlini-
en ist. Bis zur Symmetrieebene (= Analysierebene) werden die Elektronen abgebremst. Haben die
Elektronen genug Energie, um die Analysierebene zu passieren, so werden sie aus dem Spektrometer
heraus wieder auf ihre Ursprungsenergie beschleunigt.

Ein Elektron, welches in das Spektrometer eintritt, gyriert um die Magnetfeldlinien, bzw. seine
mittlere Flugrichtung. Nun kann man die kinetische Energie E in eine Komponente Ej, welche
von der Bewegung parallel zu den Magnetfeldlinien, und in eine Komponente F |, welche von der
Gryration um die Magnetfeldlinien stammt, aufspalten.

B-v
Ey=E- sin?(f) E, = E-cos’(f)  wobei cos?() = ’B,”q (2.3)
U
Mit diesen Definitionen kann man das magnetische Moment, welches von der Gyration um die
Magnetfeldlinien stammt, als

E
w= ? = const. (2.4)

schreiben. Dieses ist erhalten®. Wird das Magnetfeld schwiicher, so muss auch E | kleiner wer-
den. Zur Mitte des Spektrometers hin fliegen die Elektronen nahezu parallel zu den magnetischen
Feldlinien. In der Analysierebene ist das Potential fiir die Elektronen am grofiten. Damit ein Elek-
tron die Analysierebene passieren kann, muss es die Bedingung

Ey—FE,| = E” > e(Uq — U()) (2.5)

erfiillen. Dabei sind U, und Uy das Potential in der Elektronenquelle bzw. Analysierebene, Fy
ist die kinetische Energie, welches das Elektron in der Quelle hat, und Ej ist die Komponente der
kinetischen Energie entlang der Magnetfeldlinien.

2 magnetic adiabatic collimation combined with an electrostatic filter
3 Genauer ist fiir relativistische Teilchen (y + 1)-E, /B die adiabatische Invariante.



2. Das KATRIN-Experiment 26

/ o
\ | —
3 ] 5 N\
[ = \
@ Lo
. O v\
T \
o A \
i 2 \
[ =
s =
| O
il o)
-
o )
DO Ll
1 A
: S \
=k : \
o~ X Lol 3
o d 9
| SN
o ; \
= IS i
2 s
& 1
<] o
= )

Abb. 2.5: Das Prinzip des MAC-E Filters. a) Es werden -Elektronen aus einem Raumwinkel von nahe-
zu 2w akzeptiert. Im Spektrometer weitet sich der magnetische Flussschlauch auf, das Magnetfeld
wird zur Mitte des Spektrometers hin schwécher. Dadurch nimmt nach (24) die Komponente
E, ab. b) Der Impuls der Elektronen steht mit wachsender Nihe zur Analysierebene zunehmend
parallel zu den elektrischen Feldlinien. Daduch kann ein Maximum an Ej in potentielle Energie

umgewandelt werden. Quelle: [KDR04]
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Die Auflésung des Spektrometers ist durch die Energie E; begrenzt, welche in der Analysiere-
bene durch das elektrische Feld nicht in potentielle Energie umgewandelt werden konnte. So ergibt
sich aus (2.4) fiir ein MAC-E Spektrometer eine Auflsung von

AE _ BA—Ebene
E Bmax

Damit die rechte Seite von (2.6]) klein ist, muss sich der magnetische Flussschlauch im Spektro-
meter stark ausweiten kénnen. Daher muss ein MAC-E Filter mit hoher Auflésung grofl sein. Die
minimale Magnetfeldstéirke sollte allerdings grofler, als das Erdmagnetfeld sein. Das Hauptspektro-
meter des KATRIN-Experimentes mit einer Auflésung von 0,93 eV bei 18,6 keV wird von Flansch
zu Flansch 23,3 m lang sein und wird einen Innendurchmesser von 9,8 m haben.

(2.6)

Elektronen, welche erst im Spektrometer freigesetzt werden, verfilschen das B-Spektrum. Diese
konnen entweder die Analysierebene iiberwinden, wenn sie in deren Néhe entstehen, oder werden
sofort in Richtung Detektor beschleunigt, wenn die in der Hélfte des MAC-E Filters entstehen,
welche dem Detektor zugewandt ist. Solche Elektronen kénnen z.B. durch Hohenstrahlung in den
Edelstahlwianden des MAC-E Filters, durch natiirliche Radioaktivitét, durch Tonisation des Rest-
gases oder durch Zerfall von Tritium im MAC-E Filter enstehen. Zur Abschirmung der Elektronen
aus den Winden werden sich nahe den Wénden zwei Schichten von Elektroden aus feinen Dréhten
auf etwa -100 V und -200 V gegeniiber den Spektrometerwénden befinden. Mit diesen Elektroden
kann auch das Potential im Spektrometer feinreguliert werden. Alle Materialien werden aufgrund
ihrer magnetischen und radioaktiven Eigenschaften, sowie deren Vakuumtauglichkeit ausgewéhlt.
Spezielle Pumpstrecken sorgen dafiir, dass kein Tritium in das Spektrometer gelangt. Im Spek-
trometer wird ein Druck von etwa 10~'? mbar herrschen und alle 3-Elektronen, bis auf die aus
den letzten 300 eV des Spektrums werden vom Vorspektrometer (Abb. 22k)) herausgefiltert. Der
Fluss von -Elektronen ins Hauptspektrometer wird etwa 10* s~! betragen. Die Drahtelektrode hat
noch eine weitere Aufgabe: Das Spektrometer kann fiir positiv geladene Teilchen als Penningfalle
wirken. Es wird sich nicht ganz vermeiden lassen, dass es entlang der Magnetfeldlinien Potentialmi-
nima und Maxima geben wird. Dieses stellen ebenfalls Penningfallen fiir Teilchen im Spektrometer
dar. Die in den Penningfallen gefangenen Teilchen kénnten eine lange Wegstrecke im Spektrome-
ter zuriicklegen, viele Teilchen ionsieren und so den Untergrund erhéhen. Die Drahtelektrode soll
von Zeit zu Zeit als elektrischer Dipol betrieben werden. Dadurch werden die in den Penningfallen
gefangenen Ionen aus dem Flussschlauchbereich entfernt.



3. UBERWACHUNG DER RETARDIERUNGSSPANNUNG
VON KATRIN

3.1 Das Prinzip

Fiir jede Messung des 8-Spektrums muss ein priziser Wert der Retardierungsspannung des KATRIN-
Hauptspektrometers bekannt sein. Eine Fluktuation der Retardierungsspannung mit einer Stan-
dardabweichung von o fiithrt iiber die Beziehung

Am? = —20? (3.1)

v

zu einer systematischen Verschiebung des Neutrinomassenquadrates zu kleineren Werten fithren
[Rob88| (Anhang[A]). Misst man die Retardierungsspannung jedoch genau und detektiert die Fluk-
tuationen, so kann man in der Analyse des 3-Spektrums beriicksichtigen, welche Werte die Retar-
dierungsspannung tatséchlich hatte. Auf diese Weise kann man die Verfilschung des Parameters
my, durch die Beziehung (B.1) unterdriicken.

Um die Ungenauigkeit von m2 durch

e 83
die Spannungsschwankungen kleiner als 0,005 I=5/2" i
eV? zu halten, diirfen iiber die drei Jahre T —862d(EQ)
Messzeit keine Schwankungen der Retar- ) 83my, 2
dierungsspannung von mehr, als 50 mV un- 12172 comm—
erkannt bleiben [KDRO4]. Dies entspricht T,/2=183h (EK—Konversion =17,824 ke\)
einer Genauigkeit von 3ppm. Simulationen o =2000 B
haben gezeig%, dass eine zeitlich konstante A8 = 32151 keV\ Clickonversion 2283 7

|:7/2+\_’

Abweichung der Retardierungsspannung da-

T,/5=0,15
gegen keinen signifikanten Effekt auf die ML H
gemessene Neutrinomasse hat [Kas03]. AE= 94 keV

Fiir die Vermessung des [-Spektrums I=9/2*
wird entweder das Retardierungspotential

. : . 83 83 :
des Spektrometers konstant gehalten und Abb. 3.1: Elektroneneinfang: °°Rb nach °°Kr. Beim

. . .. Ubergang in das Niveau bei 9,4 keV werden
das Potential der WGTS in der Grofen- 32151,05 keV frei. Der Konversionsfaktor fiir

ordnung 100 eV variiert. Oder das Retar- K-Konversionselektronen ist 2000. Beim Zerfall
dierungspotential des Spektrometers wird von Rb entsteht in 75% 83™Kr. Die iibrigen Ni-
bei konstanter Quellspannung variiert. Fiir veaus sind hier nicht dargestellt.

die Spannung der WGTS, im Bereich von
bis zu 100 V, sind auf dem Markt Messgeréite mit hinreichender Genauigkeit und Langzeitstabilitit
erhéltlich.

Mochte man Spannungen im 20 kV-Bereich, wie die des Haupspektrometers, mit hoher Genau-
igkeit messen, so muss man diese zunéchst mit einem Spannungsteiler herunterteilen. Es existiert
jedoch kein kommerzieller Spannungsteiler fiir den Bereich von 18,6 keV mit einer Langzeitstabi-
litdt im ppm-Bereich. Zu diesem Zweck wurde in Zusammenarbeit mit der PTB Braunschweig ein



3. Uberwachung der Retardierungsspannung von KATRIN 29

neuer Spannungsteiler entwickelt, welcher Spannungen bis zu 35 kV auf unter 10 V heruntertei-
len kann. Dieser Spannungsteiler soll eine Langzeitstabilitdt von wenigen ppm aufweisen [Thu06].
Der Spannungsteiler wird an der PTB Braunschweig zun&chst absolut geeicht werden. Fiir das
KATRIN-Experiment muss aus den oben genannten Griinden aber sichergestellt werden, dass
das Teilungsverhéltnis des Spannungsteilers bis auf den ppm-Bereich zeitlich konstant ist. Hier-
zu, und zur redundanten Uberwachung der Retardierungsspannung des Hauptspektrometers ist ein
natiirlicher Standard nétig.

In der KATRIN-Kollaboration gibt es verschiedene Ansétze, einen solchen natiirlichen Standard
zu realisieren [KDRO4]:

Die Am/Co-Quelle: Diese Kalibrationsquelle der Prager KATRIN-Gruppe wurde bereits ge-
testet, die Resultate sind allerdings noch nicht veroffentlicht. Bei dieser Kalibrationsquelle schlagen
Photonen mit der Energie 26344,6 & 0,2 eV aus einem Kerniibergang von 24! Am Elektronen aus
der K-Schale von Kobalt. Das 2! Am hat eine Halbwertszeit von 432 Jahren. Die Elektronen sind
in der K-Schale mit einer Energie von 7708,78 4+ 0,02 eV gebunden. Die Photoelektronen werden
mit einer Energie von 18635, 8 eV emittiert, was 60 eV oberhalb Ende des Endpunktes des Tritium-
Spektrums liegt. Die Linienbreite I' = 1.3 eV ist durch die Lebensdauer des K-Lochs bestimmt.
Diese Quelle hat den Nachteil einer mit ~2 Hz sehr geringen Zéahlrate bei gleichzeitig signifikantem
Untergrund (von der hoheren 7-Linie von 2! Am mit E, = 59,537 eV stammend).

Mochte man Fluktuationen der Retardierungsspannung des Spektrometers auf einem Niveau
von < 50 mV detektieren, so sollte die Genauigkeit der Bestimmung der Linienlage der Kalibra-
tionslinie kleiner als dieser Wert sein, da noch andere Unsicherheiten, wie z.B. die des Hochspan-
nungssystems, hinzukommen. Wenn man bei der Messung der Kalibrationslinie vereinfacht von
einer lorentzférmigen Linie mit Standardabweichung o ausgeht, dann ist die Genauigkeit AE der
Lage der Linie bestimmt durch die Anzahl der Ereignisse N:

o
AFE i (3.2)

Fordert man z.B. eine Genauigkeit der Bestimmung der Lage der Kalibrationslinie von AE =
20 meV, so wiirde mit 0 = 2 eV (Lorentzbreite der Am/Co-Linie und Energieauflésung des Monitor-
spektrometers) und einer Zahlrate von N = 2 Hz eine Messzeit von 5000 s nétig sein. Beriicksichtigt
man noch, dass bei der Messung mit einem MAC-E-Filter die Linie mit variabler Analysierener-
gie abgefahren werden muss (nicht immer volle Zahlrate) und dass die Linie auf einem mindestens
ebenso hohen Untergrund sitzt, so kann man grob von 10 Stunden Messzeit, die fiir eine Kalibration
notig ist, ausgehen. Dies erscheint ausreichend, um den Hochspannungsteiler von Zeit zu Zeit zu
iiberpriifen, 1483t aber keine Kontrolle von Kurzzeitfluktuationen der Energiekalibration zu.

Auger-Elektronen von '%°Cd: Diese Kalibrationsquelle ist bis zu diesem Zeitpunkt ginzlich
ungetestet. Nach dem Elektroneneinfang von '°?Cd, wobei '"9Ag ensteht, werden in 9% aller Fille
KLyL3(*D3y) Auger-Elektronen mit einer Energie von 18,511 keV frei. Die Breite der Auger-Linie ist
mit 11,2 eV um ein Vielfaches grofler, als die Schwankungen, welche man detektieren méchte. Man
erwartet, dass eine diinne, metallische '%°Cd-Quelle mit einer Aktivitdt von 200 kBq produziert
werden kann. Mit einer solchen Quelle kann man die Rate R der Auger-Elektronen abschétzen
[Kaw&7):

R=A-n, - I(KLL) - I(KLyL3('D3)) (3.3)
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Dabei sind A die Aktivitit der Quelle, 75 die Effizienz des Monitorspektrometers, I(KLL) ist die ge-
samte Intensitit der KLL Auger-Elektronen und I(KLaL3('D2)) der Bruchteil der *Do-Feinstruktur
Komponente. Fordert man, wie bei der

Am/Co-Quelle, dass die Lage der Kalibrationslinie mit einer Unsicherheit von 20 meV gemessen
wird, so miissen 3,1 - 10° Auger-Elektronen detektiert werden. Dies kann mit einer '°?Cd-Quelle
einer Aktivitdt von mehreren Hundert kBq in wenigen Minuten geschehen. Es bleibt aber fraglich,
ob man sich auf eine Kalibration verlassen mochte, bei der die natiirliche Linienbreite einen Faktor
500 der erforderlichen Genauigkeit betréagt. Es ist auch noch ungeklért, ob diese Kalibrationsquelle
chemisch iiber einen ldngeren Zeitraum stabil bleibt.

Die ®3Rb-Quelle: Bei der 83Rb-Quelle soll 33Rb auf eine Metallfolie aufgebracht werden, in
dieser 83Rb-Schicht wird permanent 83" Kr nachproduziert (Abb. B.)). Die Konversionselektronen
des 83™Kr kénnen nun zur Kalbrierung herangezogen werden. Erste Tests einer solchen Quelle wur-
den am Mainzer Spektrometer von der Prager KATRIN-Gruppe kiirzlich erfolgreich durchgefiihrt,
die leider aufgrund einer geringen Zihlrate zeigen, dass ein Grofiteil des bei dem 83Rb entstehenden
83mKy nicht in der 83Rb-Matrix verbleibt, sondern ins Vakuum iibertritt. Wie bei der Augerelektro-
nenquelle kann noch nicht ausgeschlossen werden, dass sich die Bindungsenergie der K-Elektronen
in der Rb-Matrix im Laufe der Zeit #indert (die Halbwertszeit von ®3Rb betrigt 86 Tage). Wie die
Augerelektronenquelle kann diese Quelle nicht am Hauptspektrometer zu Tests eingesetzt werden,
da die Gefahr besteht, dass langlebiges 83Rb in das Hauptspektrometer gelangt.

Die kondensierte 83" Kr-Kalibrationsquelle: Eine solche Quelle wurde bereits am Mainzer
Neutrinomassenexperiment erfolgreich eingesetzt [Pic92]. Diese Quelle wird die einzige schmalban-
dige und isotrop abstrahlende Elektronenquelle mit einer hohen Aktivitdt von 0,1 - 1 MBq sein.
Ausserdem birgt sie keine Gefahr, dass langlebige Radioisotope emittiert werden. Deshalb kann sie
beim KATRIN-Experiment nicht nur zu Kalibrationszwecken am Monitorspektrometer eingesetzt
werden, sondern auch zu Bestimmung der Transmissionsfunktion des Hauptspektrometers. Da-
durch ist es die einzige radioaktive Quelle, die vor der Fertigstellung der fensterlosen gasférmigen
Tritiumquelle (WGTS) die iibrigen Teile des KATRIN-Experiments (Teile des Transportsystems,
Vor- und Hauptspektrometer, Detektor) testen kann. Zu diesem Zweck soll die kondensierte 83mKr-
Kalibrationsquelle auch innerhalb der Kryopumstrecke in einem sogenannten ,,Splitcoil“-Magneten
installiert werden. Ob das mit der gleichen Apparatur geschehen kann, oder ob spéter zwei un-
abhingige Apparaturen benétigt werden, ist noch zu kldren.

Bei dieser Kalibrationsquelle wird 83Kr auf ein HOPG (highly oriented pyrolytic graphite)-
Substrat aufgefroren. Dies muss in regelmiifiigen Intervallen geschehen, weil 83™Kr eine Halbwerts-
zeit von nur 1,83 Stunden besitzt. Die Breite der K-Konversionslinie (Abb. B1]) bei 17,824 keV
betragt 2,83 eV. Mit der hohen Aktivitdt wird es moglich sein, in wenigen Minuten eine Referenz-
linie mit einer Genauigkeit der Linienlage von 20 meV fiir die Uberwachung der Retardierungs-
spannung des KATRIN-Haupspektrometers zur Verfiigung zu stellen. Daher ist die kondensierte
83mKy_Kalibrationsquelle bislang die einzige Kalibrationsquelle, welche es erlauben wird, Fluktua-
tionen auf kurzen Zeitskalen zu detektieren.

83mKr eignet sich aus verschiedenen Griinden besonders gut als Standard. Daher kommt 33 Kr
auch in der kondensierten Kr-Kalibrationsquelle, fiir welche im Rahmen dieser Diplomarbeit das
Gaseinlassystem aufgebaut und getestet wurde, zum Einsatz:
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e Die Halbwertszeit von 3™Kr ist mit 1,83 Stunden kurz, zudem ist der Ubergang stark kon-
vertiert. So ist es moglich, mit diinnen Filme hohe Zahlraten zu erreichen. Die Filme miissen
diinn sein, damit es nicht zu inelastischen Streuprozessen im Film kommen kann. Es ist ge-
plant, mit der kondensierten Kr-Kalibrationsquelle 3™ Kr-Filme mit Aktivititen von bis zu
1 MBq/ cm? zu produzieren. Dazu sind etwa 10'° 8™ Kr-Atome notwendig, was auf dem etwa
1 cm? grofien Substrat dem Bruchteil 107> einer Monolage entspricht.

e Die Breite der K-Konversionslinie betrégt nur I'=2,83 eV. Dies erméglicht, in Kombination
mit der hohen Aktivitdt von 0,1 - 1 MBq eine scharfe Kalibrationslinie.

e Die K-Konversionslinie von 83™Kr besitzt eine Energie von 17,824 keV (Abb. B1]). Man kann
mit dieser Linie die Retardierungsspannung am Endpunkt des (-Spektrums iiberwachen,
indem man die Linie durch Anheben des Potentials am Enstehungsort des 3Kr um die
fehlenden = 800 eV verschiebt. Zu diesem Zweck existieren kommerzielle Spannungsquellen
mit hinreichender Stabilitdt und absoluter Genauigkeit.

In der kondensierten Kr-Kalibrationsquelle wird 83™Kr auf ein Graphitsubstrat, bzw. auf eine
Unterlage von weniger, als etwa 5 Monolagen Edelgas aufgefroren, wobei die Filme wegen der Halb-
wertszeit des 83 Kr von 1,83 Stunden in gewissen Zeitintervallen erneuert werden miissen. Hierbei
kénnen verschiedene systematische Unsicherheiten die Reproduzierbarkeit der 83 Kr-Kalibrationslinie
storen. Es wurde schon erwihnt, dass man sich erhofft, mit der kondensierten 83™Kr-Kalibrationsquelle
Kontrolle iiber die systematischen Effekte zu erlangen. Daher soll dem Leser an dieser Stelle ein
Uberblick iiber die systematischen Effekte und die GegenmaBnahmen, welche in der kondensierten
83mKr-Kalibrationsquelle implementiert sind, gegeben werden:

Ungleichmiflige Kondensation: Damit die Gase gleichméBig auf dem Substrat auffrieren,
wird ein sogenanntes HOPG-Substrat (highly oriented pyrolytic graphite) verwendet. Dies ist lokal
atomar flach. Damit ist die Wahrscheinlichkeit minimiert, dass Gas z.B. an Stufen bevorzugt adsor-
biert, bzw. ungleichméBig stark gebunden wird. Ebenso wird durch ein lokal atomar flaches Substrat
eines Materials mit kleiner Kernladungszahl Z die Riickstreuung von Elektronen minimiert.

Kondensation von Restgas: Verunreinigungen auf dem Substrat konnten Kondensations-
keime darstellen, oder die elektrische Struktur lokal verdndern. Daher soll das Substrat vor jedem
Auffriervorgang mit einem Ablationslaser gereinigt werden. Das Substrat wird dazu mit einem
kurzen Puls aus einem Nd:Yag-Laser mit einer Leistung von 1 W lokal auf eine hohe Temperatur
erhitzt. Die Verunreinigungen desorbieren und werden von einem 4-12 K kalten Schild aufgefangen,
so dass sie nicht auf dem Substrat readsorbieren kénnen (Abb. B.5]). Der Laserstrahl soll hierbei
durch einen Homogenisator priapariert werden, so dass das gesamte Substrat gleichméfig erhitzt
werden kann.

Die Gase, welche man auf das Substrat kondensiert, werden zunéchst im Gaseinlasssystem ge-
reinigt, so dass diese keine Verunreinigungen mehr enthalten.

Spiegelladungen: Damit sich das 83™Kr durch den Zerfall nicht elektrisch auflidt, wird ein
leitendes Substrat verwendet. Mit einem leitenden Substrat ist es auch moglich, das Startpotential
der K-Konversionselektronen kontrolliert zu verschieben. In einem solchen Substrat kénnen sich
jedoch Spiegelladungen bilden, welche die Kr-Konversionslinie unkontrolliert verschieben (Kap.
B.2). Dieses Phinomen soll in der 83™Kr-Kalibrationsquelle kontrolliert werden, indem zwischen
das Substrat und den 83" Kr-Film wenige Monolagen Edelgas als Isolator kondensiert werden. Diese
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Schicht muss diinn sein, damit noch geniigend Tunnelstrom flieBen kann, damit sich der 83™Kr-Film
nicht auflidt. AuBerdem sollten diinne Edelgasfilme von wenigen Monolagen Dicke mit einer htheren
Wahrscheinlichkeit benetzend, als dicke Filme. Man erhofft sich, dass durch diese Eigenschaft sehr
gleichméflige Filme herstellbar sind, wenn die Filmdicke auf wenige Monolagen begrenzt wird.

Die Reproduzierbarkeit der K-Konversionslinie héangt kritisch von den Filmdicken und der Sau-
berkeit der verwendeten Gase ab. Da der 33 Kr-Film immer wieder erneuert wird, hat die Repro-
duzierbarkeit oberste Prioritéit. Dies macht eine Uberwachung aller Parameter, wie Druck, Tem-
peratur, Gaszusammensetzung, Dicke der Filme auf dem Substrat etc. notwendig. Die Dicken der
aufgefrorenen Filme sollen mit einer relativen Priizision von weniger, als einem A gemessen werden
(Kap.[). Die sog. Ellipsometrie, mit welcher die Filmdicken vermessen werden erlaubt es auch, den
Brechungsindex des Substrates zu bestimmen und damit dessen Zustand zu iiberwachen.

Damit die Reinheit der verwendeten Gase gewihrleistet werden kann, diirfen ausschliefllich
UHV-kompatible Komponenten verwendet werden.

Die Qualitdten und Dicken der Filme hidngen kritisch von der Bereitstellung und Aufbereitung
der entsprechenden Gase ab. Zu diesem Zweck wurde im Rahmen der vorliegenden Diplomarbeit ein
Gaseinlasssystem fiir die kondensierten Kr-Kalibrationsquelle aufgebaut und getestet, welches die
oben genannten Anforderungen Reproduzierbarkeit, UHV-Kompatibilitit und Uberwachung erfiillt.

Zur Uberwachung der Retardierungsspannung des Hauptspektrometers wird die Kr-Konver-
sionsquelle an das sogenannte Monitorspektrometer angebaut (Abb.[B.2). Das Monitorspektrometer
ist ein weiterer MAC-E Filter, welcher elektrisch mit dem Hauptspektrometer verbunden ist, und
so genau dieselbe Retardierungsspannung, wie das Hauptspektrometer besitzt.

Zu diesem Zweck wird man das Spektrometer aus dem Mainzer Neutrinomassenexperiment
umbauen, so dass sich seine Auflésung von 4,8 eV auf 1 eV verbessert.

Auf diese Weise kann man die Retardierungsspannung zeitgleich zu den Messungen mit Tritium
tiberwachen, ohne die eigentliche Messung zu beeinflussen. Im Idealfall kann man auf diese Weise
die Retardierungsspannung kontinuierlich {iberwachen.

Zum Studium von systematischen Effekten kann die Kr-Kalibrationsquelle an der Position
der moglichen kondensierten Tritiumquelle, oder am Rear-System an KATRIN angebracht wer-

den (Abb. 23]
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Abb. 3.2: Spannungsiiberwachung mittels Monitorspektrometer. Die K-Kalibrationsquelle muss
auf eine Spannung Uck,s &~ —800 V gesetzt werden, damit die K-Konversionslinie (17,824 keV) in
den Bereich von 18,6 keV angehoben wird, in welchem das Tritium-Spektrum vermessen wird. Die
Option mit dem Monitorspektormeter erlaubt es, die Spannung wahrend der Tritium-Messungen
mit der K-Konversionslinie zu iiberwachen.

Spannungsteiler

3.2 Die Kr-Kalibrationsquelle

Im Mainzer Vorgingerexperiment wurde ®3™Kr zusammen mit inertem Krypton auf ein HOPG-
Substrat aufgefroren. Der Anteil des 83™Kr machte dabei weit weniger, als eine Monolage aus. Das
83mKr entstammte 3Rb in einer Kaptonfolie. Das Krypton wurde auf das Substrat aufgefroren, auf
welchem auch das Tritium fiir die Bestimmung der Neutrinomasse aufgefroren wurde. Daher war die
Temperatur des Kryptonfilms auf 2-4 Kelvin beschréinkt. Die Dicke des Films wurde mit Ellipsome-
trie untersucht. Daher weil man, dass stets etwa 2-3 Monolagen eines Fremdgases mit aufgefroren
wurddl. Bei einer festgelegten Temperatur von 2-4 K hatte man keine Mo6glichkeit, zwischen den
Gasen zu selektieren und z.B. Wasserstoff auszuschliefen (Abb. [5.7). Daher wird die Temperatur
des Substrates in unserer Kr-Kalibrationsquelle hoher liegen. Die Position der K-Konversionslinie
schwankte in Mainz von Film zu Film um 0,2 ¢V und um 0,6 eV iiber alle Messungen. Unsere
Kr-Kalibrationsquelle hat die Aufgabe, eine K-Konverisonslinie mit einer Reproduzierbarkeit von
besser als 20 meV fiir die Spannungsiiberwachung bereitzustellen. Aus diesem Grund wurde von uns
eine neue Kr-Kalibrationsquelle im Rahmen einer Doktorarbeit [Ost07] aufgebaut, das im Rahmen
dieser Diplomarbeit aufgebaute Gaseinlasssystem ist ein Teil der Kr-Kalibrationsquelle.

Man erwartet von der Kr-Kalibrationsquelle eine besserer Reproduzierbarkeit der 83™Kr-Linie,
als beim Mainzer Experiment, weil die folgenden Punkte verbessert worden sind:

e In Mainz beobachtete man, dass stets 2-3 Monolagen Fremdgas mit auf das Substrat aufge-
froren sind. Dies soll durch die Reinigung der Gase im Gaseinlasssystem, den Ablationslaser

! Bei der Bestimmung der Schichtdicke mittels Ellipsometrie wurde der Brechungsindex von Krypton verwendet,
daher ist dies lediglich als Gréflenordnung anzusehen. Die Ellipsometrie wird in Kap. erklart.
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und das 4-12 K-Schild verhindert werden.

e Das HOPG-Substrat garantiert bei der kondensierten 33 Kr-Kalibrationsquelle in Verbindung
mit dem Ablationslaser gleichbleibende Ausgangsbedingungen fiir die zu kondensierenden
Filme.

e Man wird bei der Kr-Kalibrationsquelle iiber eine stabilere Hochspannungsversorgung, als
in Mainz verfiigen. Es ist durchaus moglich, dass die Schwankung der K-Konversionslinie
gar nicht durch die Filme, sondern durch eine Schwankung der Hochspannungsversorgung
zustande kam.

e Im Mainzer Experiment wurde lediglich 83™Kr auf ein Substrat kondensiert. Im Falle der
Kr-Kalibrationsquelle werden verschiedene Filmvarianten ausprobiert.

Der grofite Effekt, welcher die Reproduzierbarkeit der Konversionslinie stéren kénnnte, sind
Spiegelladungen im elektrisch leitenden Substrat [Pic92]. Diese verschieben auf einem Aluminium-
substrat die Konversionslinie um

—e?

" 16meo(D — d)

Hierbei sind D der Abstand des Atoms und d der Abstand der Spiegelebene zum Substrat.
Bei der Kr-Konversionslinie wird das Substrat Graphit sein, es ist aber ein dhnlicher Effekt zu
erwarten. Wenn nun der Abstand D von Film zu Film im Mittel unterschiedlich ist, wird auch die
Lage der Konversionslinie schwanken. Man kann diesen Effekt auf ein Minimum reduzieren, indem
man mehrere Monolagen Edelgas unter den Kryptonfilm kondensiert (Abb. c), d)).

In Abb. B3 sind die vier Filme dargestellt, welche mit der Kr-Kalibrationsquelle ausprobiert
werden sollen. Man erhofft sich, das mindestens eine Konfiguration zu einer reproduzierbaren K-
Konversionslinie fithren wird. Die Uberlegungen, welche hinter diesen Konfigurationen stecken,
sollen nun vorgestellt werden:

AFE =2,440,2eV (D,din A). (3.4)

Moglichkeit a) hat den Vorteil, dass die positiven Ladungen, welche durch den Zerfall von
83mKy entstehen, schnell durch Elektronen aus dem Leiter Graphit neutralisiert werden konnen.
Es ist auch ausgeschlossen, dass die 83Kr-Atome in ihre Unterlage diffundieren und die Kon-
versionslinie so zeitabhénig verschiebt. Mit dieser Moglichkeit kann man die 83™Kr-Atome iiber
das leitende Substrat kontrolliert auf ein definiertes Potential setzten. Dies ist notwendig, weil die
K-Konversionslinie etwa 800 eV von dem zu iiberwachenden Retardierungspotential von 18,6 keV
entfernt ist.

Bei diesem Film kann der Einfluss von Spiegelladungen jedoch nicht vermieden werden.

Weil die etwa 10'0 83mKr-Atome nur den Bruchteil 10~° einer Monolage ausmachen, spielt in
dieser Konfiguration die Reinigung durch den Ablationslaser eine besonders grofie Rolle. Weil die
Anzahl von 83™Kr-Atomen so klein ist, konnen sich Verunreinigungen z.B. durch Ausgasung aus
den Winden besonders leicht bemerkbar machen.

Moéglichkeit b) koénnte zu einer reproduzierbaren Konversionslinie fithren, weil mit einem Ge-
misch von 83™Kr und inertem Kr sichergestellt werden kann, dass bei hinreichender Filmdicke die
83mKr-Atome immer auf dieselbe Art und Weise in die Edelgas-Matrix eingebaut werden, da der
geringe Anteil der 83™Kr der untersten und obersten Lage vernachliBigt werden kann. Bei dieser
Variante spielt die Diffusion des 33 Kr keine Rolle, weil es bereits gleichmiBig verteilt ist. Befindet
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a) 83Mk; b) 83MKrkr
Submonolage Gemisch

¢) 83MKy mit Ne d) 83MKr mit Kr
unterlegt unterlegt
® o ® O o

Abb. 3.3: Verschiedene Filme. Die Realisierbarkeit von Alternative a) héingt von der Reinheit unserer
Gase und den Temperaturen des Substrates ab. Mit den Alternativen c¢) und d) méchten wir den
Einfluss der Spiegelladungen unterdriicken. Die Krypton bzw. Neonschicht soll etwa 5 Monolagen
dick werden. Ansatz b) hat den Vorteil, dass 8 Kr hauptsiichlich Bindungen mit Kr eingeht.

sich der 83™Kr-Film, wie bei den Moglichkeiten b) und c) auf der Edelgasunterlage, so kénnte die
83mKr-Atome in diese eindiffundieren und die K-Konversionslinie koénnte sich verschieben. Es ist
zu kléren, ob ein solcher Effekt die Lage der K-Konversionslinie verschiebt.

Moéglichkeit c) dient der Unterdriickung bzw. Kontrolle der Spiegelladungen. Bei dieser Vari-
ante werden bis zu fiinf Monolagen Neon unter das 8" Kr kondensiert. Da Neon erst bei niedrigen
Temperaturen (= 6 K) kondensiert kann die Kapillare zwischen Gaseinlasssystem und Substrat
sehr kalt werden. Die minimale Temperatur der Kapillare betrégt 40 K. Bei dieser Temperatur
konnen Verunreinigungen, wie HoO, COq, SO2, NHs, Cly oder Xe vollstandig abgeschieden werden.
Hs kénnte nicht auf dem Substrat kondensieren. Da sich im ausgeheizten Gaseinlasssystem kein Oq
und nur etwa 1- 107! mbar Ny und CO befinden, wiirden die Verunreinigungen bei diesem Film
aus maximal 30 ppb CO und Ny bestehen, weil das Neon im Gaseinlasssystem mit einem Druck
von 1 mbar zwischengelagert wird, und der Druck durch Ausgasung wihrend dieser Zeit nicht {iber
etwa 3 - 10~® mbar steigt.

Diese Filmvariante bringt auch den Vorteil mit sich, dass Verunreinigungen aus dem Substrat-
bereich bei gleicher Temperatur auf den Edelgasschichten schwicher gebunden sind, als auf dem
Graphit.

Moéglichkeit d) dient ebenfalls der Unterdriickung bzw. Kontrolle der Spiegelladungen. Bei
dieser Variante wird die Temperatur des Substrates auf etwa 35 K angehoben. Dadurch koénnen
CO und Ns nicht so gut auf dem Substrat kondensieren. Allerdings kann das Krypton auch nicht
so effektiv von Verunreinigungen gereinigt werden. Experimente (Kap. [7]) haben ergeben, dass die



3. Uberwachung der Retardierungsspannung von KATRIN 36

Temperatur der Kapillare im Fall von Krypton nicht wesentlich unter 130 K heruntergeregelt wer-
den kann, weil sonst Krypton in dieser adsorbiert. Dadurch werden im Falle von Krypton alle
Verunreinigungen, bis auf HoO vom Gaseinlasssystem zum Substrat geleitet und die Sauberkeit des
Gaseinlasssystems spielt eine besonders grofie Rolle. Das im Rahmen dieser Diplomarbeit aufge-
baute Gaseinlasssystem ist daher als UHV-Apparatur mit Gasreinigung ausgelegt.

Fiir alle vier Varianten ist es wichtig, dass die Kapillare, welche das 83™Kr zum Substrat leitet,
so kalt wie moglich ist (= 130 K). Dadurch minimiert man die Ausgasung und die Kapillare kann
fiir Verunreinigungen als Kiihlfalle wirken. Das Gaseinlasssystem muss fiir diesen Film ebenfalls
sehr sauber sein.

Der Gaseinlass muss es ermoglichen, gezielt einige Monolagen Gas aufzufrieren. Ein Film aus 100
Monolagen wiirde auch Spiegelladungen unterdriicken, aber die Ladungen, welche an der Oberfléche
durch den Zerfall des ®3Kr entstehen, konnen nicht durch Diffusion in das Substrat abtranspor-
tiert werden. Dazu kommt, dass die ersten Lagen des Edelgasfilms benetzend sind, wihrend diese
Eigenschaft von Monolage zu Monolage zunehmend verschwindet.

Das 33Rb fiir die kondensierte Kr-Kalibrationsquelle wird am Bonner Zyklotron iiber die Reak-
tion 81 Br(a, 2n)®3Rb hergestellt. Das Rubidium befindet sich danach als Rb-Br auf der Innenwand
eines Glasrohrchens. Die Herausforderung besteht zum einen darin, etwa 10'° 83mKr-Atome von
der Quelle auf das Substrat zu leiten, und zum anderen die inerten Gase in reproduzierbaren Men-
gen und mit hoher Reinheit auf das Substrat aufzufrieren. Aus diesem Grund muss zum einen das
Substrat sehr sauber sein. Daher wird die Region um das Substrat herum von einer Turbomole-
kularpumpe gepumpt. Zur Unterstiitzung dieser Pumpe befindet sich um das Substrat herum ein
Kalteschild mit einer Temperatur von 4-12 K (Abb. B.5]). Das Substrat wird mit einem Nd:Yag La-
ser vor jedem Auffriervorgang aufgeheizt. Das hierbei freigesetzte Gas soll vom 4-12 K Kalteschild
aufgefangen werden, damit es nicht auf dem Substrat readsorbieren kann.

Bei Verwendung einer gewohnlichen Heizung wiirde sich auch das 4-12 K-Schild aufwéirmen.
Dabher ist der Ablationslaser notwenig. Mit ihm kann man das Substrat lokal und kurzzeitig erhit-
Zen.

Die Filmdicken werden, wie in Mainz, mit Ellipsometrié? gemessen. Diese Filmdicken sollen
vom Auffriervorgang zu Auffriervorgang reproduziert werden. Zu diesem Zweck benotigt die Kr-
Kalibrationsquelle ein Gaseinlasssystem, welches gleichzeitig mehrere Forderungen erfiillen muss,
wenn man die vier Filme reproduzierbar herstellen mochte.

Auf diese Forderungen, und die entsprechenden Losungsansitze, welche im Gaseinlassystem
realisiert sind, wird in Kapitel [.Jl ndher eingegangen. Hier sei aber schon einmal eine knappe Liste
der zu erfiillenden Forderungen gegeben:

e Bereitstellung von etwa 1019 #3™Kr-Atomen ohne Verunreinigungen

e Kontrollierte Bereitstellung von Krypton und Neon fiir die wenigen Monolagen (= 10> Atome
pro Monolage)

e Reinigung und Reinhaltung der Gase, dazu ist eine Ultrahochvakuum-Apparatur notwendig

e Eine Moglichkeit, die Verunreinigungen zu messen

2 Ellipsometrie ist ein Messverfahren, mit welchem man u.a. die Dicken diinner Filme messen kann. Dieses Verfahren
beruht auf der Anderung der Polarisation durch Reflektion, bzw. Vielstrahlinterferenz an dem Schichtsystem Substrat-
Film-Vakuum und wird in Kapitel erklért.
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e Nachvollziehbarkeit und Automatisierung, dies macht eine Computersteuerung notig

Vom Gaseinlasssystem werden die Gase durch eine 1,2 m lange Kapillare mit einem Innendurch-
messer von 3 mm zum Substrat geleitet (Abb. B4l rechts). Diese Kapillare soll bei einer Temperatur
von 100-150 K gehalten werden, damit in ihr kein Krypton adsorbieren kann (Kap. [7). Mit dieser
Temperatur soll zu einen die Ausgasung der Kapillare minimiert werden. Zum anderen wirkt die
kalte Kapillare als Kiihlfalle und tréigt damit zur Reinigung der Gase bei. Die Kapillare ist 1,2 m
lang, weil es fiir das Substrat zwei Positionen geben wird: In der ,, Auffrierposition“ befindet sich
das Substrat in einer Vakuumkammer mit Fenstern fiir den Ablations- und Ellipsometrielaser. Fiir
die Spannungsiiberwachung wird das Substrat mit dem Kiihlfinger in den ersten Magneten des
Monitorspektrometers geschoben.

Abb. 3.4: Das Substrat. Links: Die Kapillare kommt von unten in das Bild und endet in einem ,, Dusch-
kopf“, der an seiner Unterseite offen ist. Das Substrat selber ist in der Mitte als schimmernde
Folie zu erkennen. Das Substrat sitzt auf einem 1,2 m langen Kiihlfinger. Die Temperaturen des
Substrathalters und der Kapillare werden von Sensoren gemessen. Das 4-12 K-Schild ist hier nicht
montiert. Rechts: Der Kiihlfinger befindet sich in einem langen Kupferrohr, welches eine Tem-
peratur von etwa 40 K besitzt. Dieses Kupferrohr ist mit einer Kappe abgeschlossen, welche als
Kalteschild dient. Die Kapillare wird aulen, am Kupferrohr vom Gaseinlasssystem zum Substrat
geleitet.
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Abb. 3.5: Der Substratbereich schematisch. Wird das Substrat mit dem Ablationslaser lokal und kurz-
zeitig auf etwa eine hohe Temperatur erhitzt, so desorbieren die Verunreinigungen und werden
von der 4-12 K Stufe aufgefangen, so dass sie nicht auf dem Substrat readsorbieren kénnen. Die
Schichtdicken werden mit Ellipsometrie (Kap. [0.2)) vermessen.



4. GAS-FESTKORPER-WECHSELWIRKUNGEN

Da in den folgenden Kapiteln Begriffe aus der Vakuumtechnik benutzt werden, sollen hier ein paar
dieser Begriffe zum besseren Versténdnis dieser Diplomarbeit erldutert werden [Wtz04].

4.1 Sorption und Desorption

Die Gasteilchen treffen in einer Vakuumapparatur regelméafig auf die Wande der Apparatur und
konnen dort mit einer Wahrscheinlichkeit s haften bleiben. Die Teilchen, welche festgehalten werden,
nennt man Adteilchen bzw. die Gesamtheit der haftenden Teilchen Adsorbat. Der Korper, auf
welchem die Teilchen haften wird Adsorbens genannt. Man unterscheidet grob zwei Klassen von
Bindung, zum einen spricht man von Physiosorption, wenn die Adteilchen durch Dipolkrifte oder
Van der Waals-Bindungen nur schwach mit etwa 0,4 eV /Teilchen (40 kJ/molfI festgehalten werden
und zum anderen spricht man von Chemisorption, wenn die Teilchen kovalent gebunden werden und
die Bindungsenergien im Bereich von 0,8 eV /Teilchen (80 kJ/mol) bis 8 eV /Teilchen (800 kJ/mol)
liegen. Es ist auch moglich, dass sich ein mehratomiges Gas an der Oberfliche des Festkorpers
erst aufspalten muss, bevor es adsorbiert wird. In diesem Falle muss zunéichst eine Energieschwelle
iiberwunden werden. Dies ist bei Ho, O2 und Ny, nicht aber bei CO und CO5 der Fall.

Diffundieren die Adteilchen in den Festkdrper ein, so spricht man von Absorbtion2. Die adsor-
bierten Teilchen sind auf der Oberflache oft in einer Schicht dicht gepackt, ein Teilchen mit dem
Radius 7 nimmt hierbei die Fliche A = 2v/3r2 ein. Mit einem typischen Radius von 1,6 - 10719 m
ergibt sich der Bedeckungsgrad einer Monolage ngq = 10%cm 2.

Die Adteilchen schwingen mit einer Frequenz der GréSenordnung vy = 10'3s~!. Zur Desorption
benotigt ein Mol die Energie E4es, um vom ,,Adniveau“ in das ,, Vakuumniveau* zu gelangen. Damit
ergibt sich nach Boltzmann bei n,, Adteilchen pro Fliche und der Temperatur T die Desorptions-
stromdichte

. 7Edes
Jdes = (nad)n “Vp-€e RT . (41)

Der Exponent n beriicksichtigt, dass sich u.U. n Teilchen zusammenschlielen miissen, um als
Molekiil zu desorbieren. Wére Readsorption vollsténdig unterdriickt, so konnte man mit (41 die
zeitliche Entwicklung des Bedeckungsgrades durch

n = —n-exp (—?;) (4.2)

beschreiben (dies gilt nur fiir n = 1). Nach der Zeit

1 Eqes no
=1 i () L
Voexp(RT>n - (4.3)
! 1eV = 96,2kJ /mol

2 Man beachte, dass in der Vakuumtechnik zwischen Adsorption und Absorbtion unterschieden wird.
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wire der Bedeckungsgrad auf den Bruchteil n/ng zuriickgegangen. In Wirklichkeit ist ¢ viel lénger,
weil die Teilchen auf dem Weg zur Pumpe wieder readsorbieren kénnen.

Adteilchen mit Eges < 71 kJ/mol verschwinden in der Regel bei Raumtemperatur innerhalb von
30 min aus der Vakuumkammer. Adteilchen mit Ej.s > 105 kJ/mol desorbieren so langsam, dass
sie den Druck kaum erhochen. Adteilchen aus dem Zwischenbereich, wie z.B. HoO mit Eg., ~ 96
kJ/mol tragen dauerhaft zum Druck in der Vakuumkammer bei (Abb. [6.2]). Erhoht man jedoch die
Temperatur, so desorbieren diese Teilchen stérker, und kénnen abgepumpt werden. Nachdem die
Kammer wieder auf Raumtemperatur abgekiihlt ist, sind sie aus dem Restgasspektrum verschwun-
den. Mit (£3) ergeben sich fiir die Reduktion auf 1% fiir H,O z.B. fiir 300 K 6,6 h, fiir 450 K 0,07 s
und fiir 500 K 5 ms. Aufgrund dieser Tatsache miissen Vakuumsysteme ausgeheizt werden, mochte
man moglichst geringe Driicke erreichen.

4.2 Adsorptionsisothermen

Der Gasstrom j auf eine Oberfliche im Vakuum ist durch

. p
J V2rmkT
gegeben. Mit der Haftwahrscheinlichkeit s und der Desoptionsstromdichte (4.1)) gilt im Gleich-
gewicht

(4.4)

j- 5 = (mag)"voexp (—’jf;T> . (4.5)
Auf diese Weise erhélt man den Bedeckungsgrad im Gleichgewicht
im [(exp(Baes/RT)\ ™
n=p <m> = f(T) - p. (4.6)

Mit der Annahme n = 1 erhélt man die Henry-Isotherme, der Bedeckungsgrad ist proportional
zum Druck. Oft kann nur ein Adteichen an einer Stelle adsorbiert werden. Dies kann man model-
lieren, indem man s durch so(1 —n/ng) ersetzt. Man erhilt so die Langmuir-Isotherme, welche fiir
hohe Driicke gegen ng strebt
_ g(M)p
=nyg—————.

1+g(T)p

Die Langmuir-Isotherme beschreibt vor allem Systeme mit Chemisorption, fiir Systeme mit
Physiosorption liefert sie keine gute Beschreibung [VST9S].

Die Adsorption von Krypton kann durch die Brunauer-Emmett-Teller Isotherme (BET-Isotherme)
beschrieben werden. Hierfiir wird angenommen, dass man die Oberfliche in Regionen unterteilen
kann, die mit keiner, einer, zwei, usw... Monolagen bedeckt sind. Der Anteil mit einer bestimmten
Bedeckung bleibt zeitlich konstant. Bezeichnet man mit ©; den Anteil, der mit 7« Monolagen bedeckt
ist, und mit n; die Anzahl der Gasteilchen pro Fliche, welche fiir ¢ Monolagen notwendig ist, so
betréigt die gesamte adsorbierte Gasmenge pro Fléche

n (4.7)

n=n101 +n905 +n303 + ... (4.8)

Die BET-Isotherme soll hier nicht hergeleitet werden. Wichtig ist, dass es in der BET-Isotherme
einen Parameter pg gibt, der mit dem Séttigungsdampfdruck assoziiert wird, wobei die Adsorption
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schon bei viel kleineren Driicken einsetzt. Das Krypton, welches wir in unserem Experiment einset-
zen, kann daher schon bei kleineren Driicken und hdheren Temperaturen adsorbieren, als Abb. .1l

vermuten lésst. Die Temperatur ist hierbei ein Parameter, welcher eine Schar von BET-Isothermen
definiert.
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Abb. 4.1: Sittigungsdampfdriicke im Bereich 1..400 K. Quelle [Wtz04]



5. DAS GASEINLASSSYSTEM

In diesem Kapitel werden zunichst die Anforderungen an das Gaseinlasssystem vorgestellt. Das
nachfolgende Unterkapitel erkldrt das Gaseinlasssystem an Hand von dessen wichtigsten Be-
triebsarten. In den Unterkapiteln [5.3] bis wird detailliert auf die Funktionsweise und Bedeutung
der einzelnen Komponenten eingegangen.

5.1 Die Problemstellung

Das Gaseinlasssystem stellt die Gase, welche die vier Filme aus Kap. bilden sollen, fiir die
kondensierte Kr-Kalibrationsquelle bereit. Ziel ist es, die vier verschiedenen Filme moglichst repro-
duzierbar auf dem Substrat aufzufrieren, weil es nur so moéglich sein wird, die K-Konversionslinie
zu reproduzieren. Daher spielt das Gaseinlasssystem eine zentrale Rolle fiir die Uberwachung der
Retardierungsspannung und damit nach Gl. () fiir die Bestimmung der Neutrinomasse.

Hierbei gib es verschiedene Aspekte, welche beachtet werden miissen, um mit dem Gaseinlasssy-
stem das Ziel reproduzierbarer Filme zu erreichen. Diese Aspekte und deren Losungsansitze sollen
zunéchst vorgestellt werden, bevor die tatséichliche Funktionsweise des Gaseinlasssystems in Kapi-
tel mit Hilfe von Abbildung B.1] erklért wird.

Problem 1: Kontrollierte Bereitstellung von Krypton und Neon: Das Gaseinlasssystem
muss es ermdoglichen, kontrolliert eine Menge Gas bereitzustellen, so dass, entsprechend bis maxi-
mal fiinf Monolagen, bis zu 5 - 10'® Atome auf dem ungefihr 1 cm? groBen Substrat kondensieren.
Aus diesem Grund ist das Gaseinlasssystem mit rechnergesteuerten Regulierventilen ausgestattet,
welche es ermoglichen, fest definierte Gasmengen von den Gasflaschen, aus welchen die Gase ent-
nommen werden, durch das Gaseinlasssystem bis zum Substrat zu transportieren.

In einer Gasflasche herrscht iiblicherweise ein Druck von 10 bis 200 bar. Dagegen darf der
Maximaldruck von Krypton oder Neon iiber dem Substrat nur wenige 10~ mbar betragen, wihrend
die etwa fiinf Monolagen aufgefroren werden sollen. Eine Reduktion des Druckes um diese 13 bis 14
Groflenordnungen kann man nicht mit einem einzigen Ventil kontrollieren. Das Gaseinlasssystem
ist daher so konzipiert, dass in diesem zuné&chst iiber ein Regulierventil computergesteuert ein etwa
11 groBes Volumen mit einem Druck in der GréBenordnung von 1 mbar aus den Gasflaschen gefiillt
wird. Weil hier der Druck und die Zusammensetzung der Gase gemessen werden kénnen, wird es im
folgenden als Monitorvolumen bezeichnet. Aus dem Monitorvolumen lidsst man in einem zweiten
Schritt computergestiitzt mit einem Regulierventil eine kleine Gasmenge kontrolliert zum Substrat
stromen.

Soll die Zeit, in welcher die kleinen Mengen Gas vom Monitorvolumen zum Substrat strémen,
kurz sein, so muss der Druck im Monitorvolumen etwa 1 mbar betragen. Da nur sehr kleine Mengen
Gas vom Monitorvolumen zum Substrat gelassen werden, kann man diese Mengen nicht durch einen
Druckabfall im Monitorvolumen bestimmen. Der Druck im Monitorvolumen bestimmt iiber das
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Gesetz

Q=L -Ap (5.1)

bei einem Druckunterschied Ap und Leitwert L der Verbindung zwischen Substrat und Moni-
torvolumen den Gasfluss Q zum Substrat. Der Partialdruck des jeweiligen Gases am Substrat wird
lokal unter 10712 mbar betragen, weil es dort kondensiert wird (s. Dampfdruckkurven Abb. AT]).
Daher bestimmt der Druck im Monitorvolumen (&~ 1 mbar) den Gasfluss und muss reproduzierbar
sein. Der Leitwert L kann iiber ein Regelventil variiert werden. Ist der Druck im Monitorvolu-
men stets derselbe, so kann L ebenfalls immer auf den selben Wert reguliert werden, wenn Gas
aufgefroren werden soll.

Mochte man den Gasfluss zum Substrat reproduzierbar halten, so muss auch der Druck im
Monitorvolumen genau einstellbar sein. Zu diesem Zweck wird der Druck im Monitorvolumen im
Bereich von 1 mbar iiber ein spezielles, gasartunabhingiges Druckmessgerédt mit einer sehr hohen
Genauigkeit, einem Baratron, bestimmt. Mit dem verwendeten Baratron kann man allerdings keine
Driicke unterhalb von 10~2 mbar messen. Fiir den Bereich von 5- 109 mbar bis 10~2 mbar ist ein
zweites Druckmessgerit, ein PKR251 von Pfeiffer Vakuum, zusténdig.

Problem 2: Reinheit der Gase: Die Filme, welche aufgefroren werden sollen, diirfen keine
Verunreinigungen enthalten, weil diese die Reproduzierbarkeit der Kr-Konveriosnslinie unméglich
machen wiirden. Daher darf das Gaseinlasssystem selber die Gase nicht kontaminieren und muss
in der Lage sein, Verunreinigungen aus den Gasen herauszufiltern. Das System verfiigt iiber zwei
unabhéingige Reinigungsmechanismen fiir Helium, Neon und Krypton. Der erste Reinigungsmech-
nismus ist die Getterfalle (von engl. getter ~ Auffinger, Attraktor). Hier adsorbieren Hy, HoO, CO
und CO2 auf einem Granulat, wiahrend die Adsorptionswahrscheinlichkeit fiir die Edelgase Heli-
um, Neon und Krypton vernachlédssigbar ist. Dadurch werden die eingesetzten Edelgase Helium,
Neon und Krypton von Hy, HoO, CO und COs5 befreit. Der zweite Reinigungsmechnismus ist eine
Kiihlfalle, welche sich bei einer Temperatur von etwa 100 K befindet. Hier kann man z.B. HyO oder
Br, welches aus der Rb-Quelle stammen konnte, abscheiden. Bei einer Temperatur von 100 K in
der Kiihlfalle werden HoO und Brom bis auf weit unter 10~1Y mbar abgeschieden (Kap. [5.5)).

Wenn Gas mit einem Druck von etwa 1 mbar im Monitorvolumen gespeichert wird, wird dieses
durch die Ausgasung aus den Wianden der Vakuumkammer nach und nach verunreinigt. Aus die-
sem Grund muss das System als Ultrahochvakuum(UHV)-Apparatur ausgelegt sein. Dafiir diirfen
die einzelnen Komponenten allerdings ausschliefilich aus Edelstahl bestehen und miissen vor dem
FEinbau sorgfiltig gereinigt werden. Das System darf dazu iiber keinen Lecks verfiigen und muss
ausgeheizt sein. Die verwendeten Pumpen diirfen keine Oldichtungen besitzen, da das Dichtungsél
durch die Pumpe in die UHV-Apparatur gelangen, und diese kontaminieren kénnte. Mit dem Ga-
seinlasssytem, welches im Rahmen dieser Diplomarbeit aufgebaut wurde, kénnen die Verunreini-
gungen auf dem Niveau von 30 ppb gehalten werden (Kap. [6.0).

Transport kleiner Mengen von ™ Kr-Gas: Das 33 Kr wird aus einer etwa 1 mCi starken
83Rb-Quelle entnommen. Mit dieser ist es moglich, einige 100 83mKr-Atome fiir den radioaktiven
83mKr_Film zu erzeugen (Rechnung folgt in Kap. [5.2). Dies entspricht in einem Volumen von etwa
11 GroBe, wie im Monitorvolumen des Gaseinlasssystems, einem Druck von 3, 7-10719 mbar. Selbst

! Der Hersteller gibt eine Untergrenze von 10~2 Torr an. Unterhalb von etwa 10™2 mbar wird die Spannung welche
das Baratron als Signal ausgibt allerdings so klein, dass das Signal von Stérungen tiberlagert wird.
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eine UHV-komatible Apparatur verunreinigt eine solch kleine Menge schnell. Mit einer méglichst
sauberen Apparatur kann man diese Verunreinigung jedoch minimieren.

Mit solch einem kleinen Druck von 3,7-1071% mbar kann man das ®3Kr nicht vom etwa 11
groflen Monitorvolumen durch die Kapillare zum Substrat transportieren. Denn das Substrat und
das Monitorvolumen sind iiber eine Kapillare mit einen Leitwert in der Gré8enordnung von 1074
1/s verbunden. Nach Gl. (5.I)) wiirde sich mit einem Druckunterschied Ap von ~ 4-10719 mbar ein
Gasfluss Q von 4 - 10~ mbar - 1/s ergeben. Die Zeit, in welcher man einen ®3™Kr auffriert muss
kurz gegeniiber der Halbwertszeit von 1,83 Stunden sein. Angenommen, das 33 Kr flésse 1000 s
lang zum Substrat und jedes Teilchen wiirde kondensieren. Dann befinden sich etwa 3-10° 83mKr-
Atome auf dem Substrat. Dies entspricht einer Aktivitdt von 300 Bq, was viel zu gering ist. Mit
der Kr-Kalibrationsquelle wird eine Aktivitéit von 0,1 - 1 MBq angestrebt.

Das Gaseinlasssystem ermdglicht es daher, das 83 Kr mit Helium, von der Rb-Quelle durch die
Kapillare zum Substrat zu spiilen (Kap. £.2]). Das Helium selber muss dabei ebenfalls die Gasrei-
nigung durchlaufen . Es ist auch ein alternativer Weg fiir das 3™ Kr vorhergesehen, auf welchem
es selbstindig aus einem kleinen Volumen zum Substrat flieBen kann (Kap. [5.2]). Dies ist moglich,
weil die Zeitkonstante mit dem Volumen wéchst.

Problem 3: Analyse der Verunreinigungen Das Gaseinlasssystem, welches im Rahmen
dieser Diplomarbeit aufgebaut wurde, dient nicht nur der kontrollierten Herstellung diinner Fil-
me, sondern auch als Testexperiment fiir die Reinigungsmechanismen, die Reinheit, welche sich
mit einer solchen Apparatur erreichen lisst, und die Reinheit der Gase Krypton, Helium, Neon
sowie 83mKr. Aus diesem Grund ist das System mit einer Messeinrichtung ausgestattet, welche es
ermoglicht die Zusammensetzung von Gasen zu analysieren. In den folgenden Kapiteln wird dieses
Gerit als ,,Massenfilter* bezeichnet. Die Arbeitsweise dieses Gerétes wird in Kap. 6.7 erklért.

Problem 4: Nachvollziehbarkeit und Automatisierung Es ist nicht von Anfang an klar,
auf welche Weise man die verschiedenen Filmvarianten herstellen kann. Weil die Gase im Gaseinlas-
system aufbereitet und von diesem durch die Kapillare zum Substrat geschickt werden, bestimmt
die Bedienung des Gaseinlasssystems die Filmdicken, die Reinheit der Filme und damit auch die
Lage der Konverisonslinie.

In der ersten Phase, in welcher man herausfinden moéchte, wie die Filme herzustellen sind,
muss es moglich sein, nachzuvollziehen, mit welchen Driicken und welchen Ventilstellungen man
gearbeitet hat. Spéter muss es moglich sein, die Erkenntnisse aus der ersten Phase wiederzuverwen-
den. Wenn das Gaseinlasssystem letztendlich im KATRIN-Experiment die Kr-Kalibrationsquelle
betreibt, muss dieses die Filme vollautomatisch reproduzieren kénnen.

Aus diesen Griinden wurde das Gaseinlasssystem mit einer Computersteuerung versehen. Mit
dieser kénnen die Driicke, die Zusténde der Ventile etc. in einer Protokolldatei festgehalten werden.
Eine solche Protokolldatei kann auch als Steuerdatei fiir das Gaseinlasssystem verwendet werden.
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5.2 Uberblick iiber das Gaseinlasssystem

% computergesteuertes Regulierventil

M computergesteuertes Auf/Zu-Ventil lonengetterpumpe
D Auf/zu-Ventil ohne Computersteuerung Pumpleistung 30 /s

@ Messgerat

@ @ Baratron / 10_2 mbar bis 10 mbar

_@

Monitorvolumen| peaitfar PKR251 /5%10°° mbar bis 10~ mbar

_@

Massenfilter /0 - 200 amu

zquubstrat

Puffervolumen

VAN
Gg;;srfgllg

] —
Kihlfalle~100 K

mechanisches Druckmessgerat

Turbomolekularpumpe 0 bis 1000 mbar

Pumpleistung 60 I/s

Auffang- N@ slgedichtete
volumen

Vorpumpe

Olfreie
Vorpumpe

Abb. 5.1: Das Gaseinlasssystem schematisch. Ventile 1 bis 7 (blau) kénnen elektronisch gesteuert
werden. Ventile 8 bis 11 (schwarz) sind nur von Hand zu bedienen. Die Ventile 1 bis 3 sind
Regelventile, alle anderen Ventile kennen nur die Zusténde ,,offen* und ,,geschlossen®.

Das Gaseinlasssystem ist in Abbildung [5.1] dargestellt. Man erkennt das Monitorvolumen, von
welchem im vorhergehenden Kapitel die Rede war, im rechten Teil der Abbildung. Dieses Volumen
wird von der Ionengetterpumpe durch Ventil 5 und von der Turbomolekularpumpe iiber Ventil 5
bis auf einen Druck < 5-107% mbar evakuiiert. Soll im Monitorvolumen Gas zwischengespeichert
werden, so miissen die Ventile 1, 4, 3 und 5 geschlossen sein. Der Druck kann im Monitorvolumen im
Bereich 1072 mbar bis 10 mbar mit dem Baratron und bei niedrigeren Driicken mit dem PKR251
von Pfeiffer gemessen werden. Soll die Gaszusammensetzung im Monitorvolumen gemessen werden,
wird Ventil Nummer 4 geschlossen, Ventil 10 ist offen und Ventil 1 leicht getffnet. Auf diese Weise
reduziert man den Druck am Massenfilter von 1 mbar im Monitorvolumen auf unter 10~7 mbar am
Massenfilter. Dies ist notwendig, weil der Massenfilter bei hoheren Driicken zerstort wiirdéZ.

Die Prozessgase Helium, Neon und Krypton gelangen von den Gasflaschen durch die beiden
Reinigungsstufen Getter- und Kiihlfalle in das Monitorvolumen, wo sie mit einem Druck von etwa
1 mbar zwischengespeichert und mit dem Massenfilter analysiert werden.

Die Getterfalle beinhaltet das Gettermaterial zur Reinigung der Prozessgase. Die Getterfalle ist

2In der Gebrauchsanweisung [Q100] wird ein maximaler Druck von 1 - 1075 mbar angegeben. Es hat sich in
der Praxis allerdings gezeigt, dass der Massenfilter schon bei Totaldriicken von ~ 1077 mbar in Sittigung geht,
was diesem auf Dauer schadet. Man kann den entsprechenden Strom am Photomultiplier reduzieren, indem man die
Versorungsspannung desselben herunterregelt. Da der Strom aber nicht linear von der Versorgungsspannung abhingt,
lésst die der Strom auf diese Weise nur schwer regeln.
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ein etwa 1,5 | grofles Volumen, dieses muss auf einen moglichst kleinen Druck evakuiert sein, bevor
man ein Gas einlassen kann. Denn es sollen sich so wenig Verunreinigungen durch Fremdgase in
den Prozessgasen befinden.

Weil die Verbundungsstecke zwischen Getterfalle und Monitorvolumen aber aus diinnen Roh-
ren besteht, durch welche die Getterfalle schlecht iiber das Monitorvolumen leergepumpt werden
konnte, ist diese iiber das Ventil 9 direkt mit der Turbomolekularpumpe verbunden. Méchte man
Gas in die Getterfalle einlassen, so muss dieses Ventil geschlossen werden. Die Prozessgase werden
zunéchst iiber das Ventil 8 von den Gasflaschen in das Volumen der Getterfalle geleitet, wobei Ventil
7 geschlossen ist. Befinden sich etwa 100 mbar Gas in der Getterfalle, so werden die Gasflaschen mit
Ventil 8 wieder abgetrennt. Das Gas ist nun in der Getterfalle zwischengespeichert. Auf diese Weise
konnen kleine Lecks an den Druckminderern der Gasflaschen oder in den nachfolgenden Kapillaren
die Gase nicht permanent verunreinigen. Ist ein Druckminderer geschlossen, so ldsst dieser immer
noch ein wenig Gas aus der Gasflasche austreten. Lésst man Gas in einer kurzen Zeit (< 1 min) in
die Getterfalle und schliefit Ventil 8 wieder, so ist diese Art der Verunreinigung unterdriickt.

Die Gase sind in der Getterfalle zwischengespeichert, welche Verunreinigungen aus den Gasen
herausfiltert. Die Getterfalle ist das Reservoir, aus welchem das Gaseinlasssystem das Gas bezieht.

Das Gaseinlassystem kann in zwei Moden betrieben werden, je nachdem, ob die mit bis zu 510%°
Atomen relativ groffen Mengen Neon oder Krypton zum Substrat geleitet werden sollen, oder ob
man die sehr kleine Menge von etwa 1010 83" Kr-Atomen aus der 1 mCi (1 Ci = 3,7-10'° Bq) starken
Rb-Quelle zum Substrat transportieren mochte. Anhand dieser beiden Moden soll die Funktions-
weise des Gaseinlasssystems nun nachvollzogen werden:

Modus A / kleine Mengen von %™ Kr: (Brauner Pfeil ,A“ in Abb.[E.T]) In diesem Modus soll
die kleine Menge von 33 Kr-Atomen selbststindig von dem Ort im Gaseinlassystem, an welchem
diese durch den Zerfall von ®3Rb (Kasten mit der Aufschrift ®3™Kr) entsteht, durch die Kiihlfalle
und das Ventil 6 zum Substrat stromen.

Wir mo6chten diese Option testen, weil das Volumen, aus welchem das 83™Kr in diesem Modus
herausstromen muss, kleiner als das Monitorvolumen ist (=~ 50 cm? vs. 1000 cm?®). Das 83mKr
muss nicht erst in das Monitorvolumen gelangen, wobei ein Teil des ®3™Kr aufgrund einer nicht-
maximalen Sammeleffizienz fiir die Kr-Kalibrations verloren gehen wiirde.

Dieser Modus wurde noch nicht getestet, da das Substrat wihrend der Erstellung dieser Di-
plomarbeit noch nicht mit einem Detektor fiir die Radioaktivitit des 83 Kr ausgestattet war. Das
,Kochrezept* fiir diesen Modus kénnte folgendermaflen aussehen (vgl. Abb. B.1):

Die Apparatur wurde evakuiert, alle Ventile werden geschlossen / 83™Kr in dem Behilter, wel-
cher in Abb. 5.1 mit 3™Kr markiert ist, fiir mindestens 10 min sammeln (entsteht dort aus dem
Zerfall von ®3Rb)/ Ventil 11 6ffnen / das 83™Kr befindet sich nun im Bereich zwischen Ventil 7, 6
und 2 (V = 50 cm?)/ Ventil 6 6ffnen, das 83™Kr stromt nun selbstéindig zum Substrat.

Fiir die Kalibration mit 33™Kr wird eine Rb-Quelle mit einer Aktivitit von 1 mCi zur Verfiigung
stehen. Diese Rb-Quelle befindet sich ein einem Glasrohrchen in einem Edelstahlzylinder (V =~
5 cm?) Dieser ist in Abbildung 5.1l durch den Kasten mit der Aufschrift 33™Kr symbolisiert. Solange
Ventil 11 geschlossen ist, sammelt sich das 83™Kr in diesem Zylinder. Da das 33™Kr selber wieder
in inertes Krypton zerfillt, ergibt sich die Anzahl der radioaktiven Kr-Atome aus



5. Das Gaseinlasssystem 47

A
Nesmice(£) = 0,75 - Ny o—b— {e_’\lt - e_)‘Qt} . [Kuc?] (5.2)
T — A\

wobei 19 .

_omme —gd
M= goaq = 93X 107 (5.3)

In2 1
-~ 1074 4
Az = gy, = L0510 (54)

Der Faktor 0,75 kommt daher, dass im Zerfall des Rb nur in 75% aller Fille 83™Kr entsteht
[Nu21]. Je nachdem, wie lange man das 83™Kr sammelt, ergeben sich verschiedene Aktivititen.
Sammelt man 3 Kr fiir 10 min, so erhilt man 1,6-10'° 33™Kr Atome, was einer Aktivitit von

1,7 MBq entspricht. Sammelt man dagegen 5 Stunden erhilt man 2,3-10'! 83™Kr Atome mit einer
Aktivitdt von 24 MBq (Abb. B.2]).
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Abb. 5.2: 83mKr-Sammelzeiten. Dargestellt ist die Menge an 83™Kr-Atomen iiber 83Rb mit einer Akti-
vitdt von 1mCi. Nach 10000 Sekunden macht sich der Zerfall von 33" Kr bemerkbar. Die Anzahl
der #3™Kr-Atome beginnt langsamer anzusteigen.

Man mochte man die Zeitspanne, in der man ausreichend viel 33™Kr zum Substrat strémen
lassen kann, moglichst kurz im Vergleich zur Halbwertszeit des 83™Kr (1,83 Stunden) halten, damit
die Aktivitit des 83™Kr auf dem Substrat so hoch wie moglich ist, und die Retardierungsspannung
mit einer maximalen Rate von K-Konversionselektronen iiberwacht werden kann.

Da die Menge an %3Kr auf jeden Fall klein ist, darf das Volumen, in welchem das 33"Kr
zunéchst gesammelt wird nicht zu grof§ sein. Befindet sich nédmlich ein Gas in einem Volumen
V., welches iiber ein Rohr, eine Kapillare 0.A. mit dem Leitwert L mit einem Volumen V, mit

vernachléssigbaren Druck verbunden ist, so nimmt die Menge der Gasteilchen in V, nach dem
Gesetz

N(t) = Noe  va' (5.5)

ab. Die Zeit, welche das Gas braucht, um V, zu verlassen wichst also exponentiell mit V, an.
Im Falle des Gaseinlasssystems sind L ~ 107* 1/s und V, ~ 0,06 1, womit sich eine Zeitkonstante
von 600 s verlédsst den Behélter, in welchem es zun#chst gesammelt wurde, so befindet es sich in
dem Volumen, welches von Ventil 7, 11 6, der Kiihlfalle und den Leitungen dazwischen gebildet
wird. Dieses Volumen muss es nun verlassen und durch die Kapillare zum Substrat stromen. Aus
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diesem Grund bestehen die Verbindungen zwischen den Ventilen 2, 3, 6, der Kiihlfalle sowie den
Ventilen 7 und 11 nicht aus handelsiiblichen T-Stiicken.

In der mechanischen Werkstatt wurden fiir diese Stellen
spezielle T-Stiicke mit minimalem Totvolumen hergestellt.
Diese bestehen einfach aus Edelstahlréhrchen mit 4 mm In-
nendurchmesser, welche auf 16CF-Flansche aufgeschweisst

sind (Abb. B.3).

Die Kiihlfalle, durch welche das ®™Kr hindurchfliefen
muss, hat die Aufgabe, alle Verunreinigungen, wie HoO, oder
Br, welche neben ®™Kr aus dem Sammelbehélter entwei-
chen konnen, aufzuhalten. Das Mutterisotop Rubidium wird Abb. 5.3: Ein Spezial-T-Stiick.
durch Beschuss von Brom mit a-Teilchen hergestellt. In der
Planungsphase gab es Befiirchtungen, dass Brom zusammen mit dem 83™Kr entweichen kénnte. Es
hat sich allerdings gezeigt, dass dies nicht der Fall ist (Kap. [6.3).

Modus B / Inerte Gase / 3™Kr mit He vermischt: (griiner Pfeil ,B* in Abb.[5.1]) Dieser
Modus dient zwei verschiedenen Zwecken:

Transport von 3™ Kr mit He. Hierbei soll das 8™Kr mit Helium durch das Monitorvolumen zum
Substrat gespiilt werden, nur das ™Kr kondensiert, weil das Substrat zu warm ist, um
Helium zu adsorbieren.

Dieser Modus wurde ebenfalls noch nicht ausprobiert, weil der Elektronendetektor am Sub-
strat noch nicht installiert war. Das ,, Kochrezept® fiir diesen Vorgang sollte wie folgt aussehen

(vel. Abb. B.1)):

Das Monitorvolumen ist evakuiert, es befinden sich < 100 mbar Helium in der Getterfalle
/ alle Ventile sind geschlossen / 83™Kr wird fiir mindestens 10 min im Behilter ,,%3mKr®
gesammelt / Ventil 11 wird geoffnet / das 83™Kr befindet sich im Bereich zwischen den
Ventilen 7, 6 und 2 / Ventil 7 wird gedffnet, das 83"Kr wird mit Helium vermischt / von
diesem Gemisch werden etwa 10 mbar durch Ventil 2 in das Monitorvolumen gelassen / im
Monitorvolumen kann die Zusammensetzung ggf. mit dem Massenfilter analysiert werden /
iiber Ventil 3 lisst man kontrolliert einen Teil des 83 Kr-He Gemisches zum Substrat stromen

In diesem Modus kénnen die kleinen Mengen an 83™Kr im Bereich um die Kiihlfalle mit
<100 mbar Helium vermischt werden, von diesem Gemisch werden nun ca. 10 mbar durch das
Regelventil 2 in das Monitorvolumen gelassen. Hohere Driicke kénnen wir mit dem Baratron
im Monitorvolumen nicht messen. Die Messwerte des Baratons weichen laut Datenblatt jedoch
hochstens um 0,15% vom wahren Wert ab, so dass der Gaseinlass in das Monitorvolumen sehr
genau gestaltet werden kann. Das Monitorvolumen erlaubt es nun, die Zusammensetzung des
Gemisches mit dem Massenfilter zu untersuchen.

Vom Monitorvolumen aus kann das 3 Kr-He Gemisch nun iiber das Regelventil 3 kontrol-
liert zum Substrat gelassen werden. Zu diesem Zeitpunkt kann sich schon ein Neon- oder
Kryptonfilm auf dem Substrat befinden. Die Temperatur des Substrates wird in allen Féllen
mit einer Heizung soweit iiber die Temperatur des Kiihlfingers, auf welchem das Substrat
montiert ist, hochgeregelt, dass Neon oder Krypton gerade noch kondensieren, aber so wenige
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Restgaskomponenten, wie moglich. Wasserstoff, aus dem Restgas um das Substrat soll bei-
spielsweise nicht kondensieren. Im Falle von Neon betrégt die Temperatur daher 6-7 K und
im Falle von Krypton sind es etwa 35 K. Sollte das Trégergas Helium kondensieren, miisste
die Temperatur unter 4 K liegen. Aus dem 83™Kr-He Gemisch wird sich also in jedem Fall
nur das 83Kr auf dem Substrat absetzen.

Herstellung der inerten Filme. Modus B dient ebenfalls der Herstellung der inerten Filme. Dieser
Modus wurde im Rahmen der vorliegenden Diplomarbeit bereits getestet (Kap.[d), daher ist
das folgende ,,Kochrezept “ schon recht genau (vgl. Abb. B.1]):

Das aufzufrierende Gas befindet sich mit einem Druck von etwa 100 mbar in der Getterfalle
/ das Monitorvolumen ist evakuiert / alle Ventile sind geschlossen / Ventil 7 wird fiir 2 s
geoffnet, Gas stromt in die Kiihlfalle / durch Ventil 2 wird in ,,Stellung 7,5 langsam etwa 1
mbar des Gases in das Monitorvolumen gelassen, dies dauert etwa 1 min / das Gas kann nun
im Monitorvolumen auf Verunreinigungen untersucht werden / Ventil 3 wird in ,,Stellung 7¢
gefahren, bleibt dort fiir 3 Sekunden und wird wieder geschlossen / auf dem Substrat befinden
sich nun wenige Monolages des zu kondensierenden Gases

Bevor man {iberhaupt mit hochreinen Gasen arbeiten kann, muss das Gaseinlasssystem evaku-
iert werden. Dies geschieht mit der Turbomolekularpumpe (60 1/s Pumpleistung) und der Ionen-
getterpumpe (30 1/s Pumpleistung). Das Puffervolumen ist iiber die Ventile sieben, zwei und die
Kiihlfalle mit dem Monitorvolumen verbunden. Das Puffervolumen kénnte iiber das Monitorvo-
lumen nur schlecht gepumpt werden, da diese Verbindungen alle einen geringen Querschnitt und
damit einen kleinen Leitwert haben. Aus diesem Grund ist das Puffervolumen iiber das Ventil Num-
mer neun und 40CF Rohre mit der Turbomolekularpumpe verbunden (Abb. 5.1]). M6chte man Gas
im Puffervolumen ,,speichern®, so muss Ventil Nummer neun von Hand geschlossen werden.

Rechts unten in Abbildung [5.1] erkennt man den Massenfilter.

Im Auffangvolumen wird das radioaktive Gas aufgefangen, welches die Vorpumpe verlisst. Das
Auffangvolumen verfiigt iiber zwei Ventile, eine 6lgedichtete Pumpe und ein mechanisches Druck-
messgerdt. Die Pumpe und das Druckmessgerit sind notwendig, weil am Ausgang der Vorpumpe
nicht mehr als 1050 mbar herrschen diirfen. Mit der Pumpe evakuiert man mindestens alle drei
Tage das Auffangvolumen auf 100 mbar. Dazu wird das Ventil zur Vorpumpe geschlossen und
das Ventil zu der slgedichteten Pumpe gedffnet. Dadurch wird sichergestellt, dass kein Ol in das
Gaseinlasssystem diffundieren kann.

5.3 Die Gruckmessgeriite

Am Monitorvolumen befinden sich zwei verschiedene Druckmessgeriite. Eines dieser Geréte ist in
der Lage, iiber die Ionisation der Gasteilchen sehr kleine Driicke bis hinunter zu 5-10~? mbar
zu messen (Messrohre PKR251 von Pfeiffer Vakuum). Oberhalb von etwa 10~2 mbar geht dieses
Gerit dazu iiber, den Druck mittels der Temperaturleitung des Gases zu messen (Pirani-Modus).
Die Messwerte dieses Gerites sind in allen Druckbereichen gasartabhéngig. Das Gerét ist auf Ny
geeicht, und liefert im mbar-Bereich fiir Neon, Helium und Krypton im Pirani-Modus zum Teil
um Groflenordnungen falsche Ergebnisse (Abb. [5.4). Aus diesem Grund wird der Druck im Bereich
von 1072 mbar bis etwa 10 mbar mit einem zweiten Messgerit bestimmt. Dieses besteht aus einer
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kleinen Metallmembrane, welche mit einem zweiten Stiick Metall einen Kondensator bildet. Uber
die Verformung der Membrane durch den Druck dndert sich die Kapazitdt des Kondensators, was
letztendlich zur Bestimmung des Druckes genutzt wird. Daher stammt auch der Name ,, Baratron“
fiir diese Art von Druckmessgerit. Das Prinzip des Baratrons eignet sich nur fiir Driicke oberhalb
von 107 mbar, weil die Krifte sonst zu klein werden (10~7 N/cm? bei 107° mbar). Dieses Mess-
prinzip ist gasartunabhéngig und sehr genau. Im Datenblatt des von uns verwendeten Baratrons
(CTRI1 von Leybold) wird eine Abweichung von < 0,15% zum ,,wahren Druck“ angegeben.
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Abb. 5.4: Die Gasartabhingigkeit des Druckmessgerites PKR251. Hier ist der Druck, welcher mit
der Messrohre PKR251 (Dpieiffer) gemessen wird gegen den Druck, welcher mit dem Baratron
(PBaratron) Destimmt wird, aufgetragen. Der Messwert des Baratrons weicht um hochstens 0,15%
vom ,,wahren Druck® ab.

5.4 Die Getterfalle

Wie schon erwihnt, sollen die Edelgase Helium, Neon und Krypton mit einer Getterfalle gereinigt,
bzw. rein gehalten werden. In diesem Kapitel soll die Funktionsweise von Gettern und insbesondere
unserer Getterfalle erklédrt werden.

Der von uns eingesetzte Getter st707 der Firma [SAES] ist eine Legierung der Zusammensetzung
Zr 70%, V 24,6% und Fe 5,4%. Diese Legierung ist als feines Granulat von beiden Seiten auf einen
drei Zentimeter breiten Edelmetallstreifen beidseitig aufgebracht (Abb[B.0]). In der Getterfalle sind
100 cm Getterstreifen verbaut, so dass die mit Granulat bedeckte Oberfliche 600 cm? betrigt.

Nach dem Einbau des Getters in das Vakuum muss dieser zunéichst von der passivierenden
Oxid/Nitridhaut an seiner Oberfléiche befreit werden. Dies geschieht durch Erwirmung des Get-
termaterials. Die Oxid- und Nitridionen wandern, dem Konzentrationsgefille folgend in das In-
nere des Gettermaterials. Bei unserer Getterfalle wird der Getter mit Wolframdriahten geheizt,
welche zwischen den Getterstreifen gespannt sind. Uber die Thermospannung eines Crom /Alumel-
Thermoelementes, welches auf einen der Getterstreifen aufgeschweisst ist, kann man die Temperatur
iiberwachen.

Getter binden die im auftretenden Restgase, wie CO, COg, No, O, HoO, und Hs. Dabei sind
zwel verschiedene Sorptionsmechanismen zu unterscheiden [Wtz04].

Adsorbtion an der Oberfliche CO, COs9, Na, Oo, HoO dissoziieren an der Oberfliche des Getters.
Dieser Prozess lauft bei Raumtemperatur ab, erst bei hoheren Temperaturen diffundieren die
entsprechenden Ionen in das Gettermaterial. Man kann den Getter bei einer Temperatur von
ca. 200°C halten und die Ionen permanent in den Getter diffundieren lassen. Dieser Prozess
ist irreversibel. Irgendwann wird der Getter erschopft sein, und muss ersetzt werden.
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Abb. 5.5: Die Getterfalle. Die Getterstreifen sind in einem Dreick gespannt. Zwischen den Getterstrei-
fen befinden sich die Wolframdrihte zur Heizung. Die Wolframdriahte und die Drahte eines
Crom/Alumel-Thermoelementes werden iiber vier Pins einer UHV-Durchfithrung (rechts unten)
versorgt bzw. ausgelesen. Uber den linken Flansch wird die Getterfalle gepumpt (vgl. Abb. B.1)).

Absorbtion in das Material Wasserstoff diffundiert schon bei Raumtemperatur in das Getterma-
terial hinein. Die Menge an Wasserstoff im Getter steht mit dem Wasserstoffpartialdruck in
einem temperaturabhéngigen Gleichgewicht. Die Bindung ist reversibel.

Mit dem Labornetzteil (170W 38 Volt/4,5 Ampere), welches uns zur Verfiigung steht, konnen wir
den Getter bis auf 310°C erhitzen. Um den Getter vollstéindig zu aktivieren muss man ihn ungefahr
fiinf Stunden bei dieser Temperatur halten (Abb. (.6]). Es empfiehlt sich, den Druck wihrend des
Ausheizens nicht iiber 10~% mbar steigen zu lassen. Andernfalls wiirde zu viel Gas auf dem Getter
readsorbieren. Kurz nach dem Einbau gaste die Getterfalle schon bei einer Erwdrmung auf 70°C
so stark aus, dass der Druck im Gaseinlasssystem auf 107> mbar stieg. Aus diesem Grunde musste
sie zunichst behutsam erwérmt werden. Spéter wurde die Getterfalle fiir sechs Tage bei 310°C
gehalten, wihrend das Gaseinlasssystem ausgeheizt wurde.

Aus Abb. kann man abschétzen, wie lange der Getter Gas pumpt. Dabei ist die Gasart
zu betrachen, fiir welche der Getter als erstes séttigt. No ist im System nicht vorhanden und die
Pumgeschwindigkeit fiir Hy praktisch konstant. Fiir die Abschitzung betrachte man also die Kurve
fiir CO. Den Riickgang der pro Zeit gepumpten Gasmenge Q = p- S, wobei S die Pumpleistung in
cm? /s ist, kann man mit einer linearen Funktion modellieren:

Q=a—bQ. (5.6)

Der Faktor a, die Gasaufnahmerate zur Zeit t = 0, ist hierbei die Pumpgeschwindigkeit aus
dem Diagramm mal dem Druck. Der Faktor b ergibt sich iiber Gleichung (5.0]) aus a.
Die Differentialgleichung (5.6]) wird durch die Funktion

Q) = F(1—e™ (5.7)

gelost. Die Gasaufnahmerate @ ist durch
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Abb. 5.6: Aktivierung und Pumpgeschwindigkeit von st707. Links ist der Zusammenhang zwischen
Aktivierungsdauer- und Temperatur dargestellt. Rechts erkennt man, wie der Getter séttigt. Der
Hersteller SAES konnte zum rechten Diagramm keine Aussage iiber die Fliche des Getterstrei-
fens machen, mit welchem das Diagramm erstellt wurde. Nach der Lektiire des ASTM Standards
F 798-82 ist aufgrund des dort abgebildeten Beispiels anzunehmen, dass die Fliche des Getter-
streifens hier etwa 500 cm? betriigt. Daher entspricht die dargestellte Pumpleistung in etwa der
Pumpleisung der Getterfalle.

Q(t) = qe (5.8)

gegeben und nach 1/b Sekunden auf 1/e abgefallen. Weil sich b aus a ergibt, ist b druckabhéngig.

Angenommen, der Partialdruck von CO betrigt 10~ mbar, dann ergibt sich so eine Lebenszeit
von 115 TagenB Wenn die Gaslast durchweg auf diesem Niveau bleibt, sollte der Getter also etwa
alle drei bis vier Monate reaktiviert werden.

In der Literatur [Wtz04] wird erwéhnt, dass man den Getter auch bei einer Temperatur von
etwa 280°betreiben kann. Dadurch wird der Diffusionsprozess in Gang gehalten, der Getter wird
permanent aktiviert und die Kapazitdt erhoht sich. Die erhohte Temperatur erleichtert auch die
Dissoziation der Gasmolekiile an der Oberfliche des Getters und erhcht damit die Pumpgeschwin-
digkeit leicht.

5.5 Die Kiihlfalle

In Abbildung [5.1] erkennt man, dass die Kiihlfalle ein Teil des Volumens ist, aus welchem das 3™Kr
in Modus A (Kap. [l) herausfliessen muss. Wie schon erwihnt muss dieses Volumen so klein wie
moglich sein. Zu diesem Zweck wurde eine Kiihlfalle entwickelt, welche diese Anforderung erfiillt.
Die Kiihlfalle hat u.A. die Aufgabe, die inerten Gase von Verschmutzungen zu reinigen, welche
nicht vom Getter herausgefiltert werden kénnen. Die minimale Temperatur, welche im Test mit der
Kiihlfalle erreicht wurde ist 80K. Das von uns eingesetzte Gas besitzt mindestens die Qualitit 4.0,
der Paritaldruck der Verunreinigungen liegt 4 GroBenordnungen unter dem Druck dem Druck von
He, Ne oder Kr. Die meisten Séttigungsdampfdruckkurven (Abb[57) haben die gleiche Steigung.

3 Hierbei wurden als Gasaufnahmeraten a = 100 cm®/s - 107° mbar zum Zeitpunkt Null und a = 10 cm®/s - 107°
mbar, nachdem 1 cm?® - Torr gepumpt sind, angenommen (Abb. E6).
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FEin Temperaturunterschied von 20 K entspricht so 4 GroBlenordnungen im Druck. Man kann also
alle Verunreinigungen reduzieren, deren Séttigungsdampdruckkurve gegeniiber dem zu reinigenden
Gas um etwa 20 K zu hoheren Temperaturen verschoben ist.
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Abb. 5.7: Sittigungsdampfdriicke im Bereich 1..400 K. Quelle [Wtz04] Die Theorie besagt, dass die
Sattigungsdampfdruckkurven in einer logarithmischen Skala alle parallel verlaufen. Durch Ein
Paar (psat, T') ist die Séttigunsdampdruckkurve also der Theorie zufolge festgelegt. Fiir Brom ist
dieses Paar (58 mbar, 280 K). Die Kurve fiir Brom verlduft also leicht links von der Kurve fiir
H,0 und der Sittigungsdampdruck liegt bei 100 K unter 10~ mbar. Daher ist eine Kiihlfalle
mit einer Temperatur von 100 K in der Lage, den Partialdruck von Brom unter diesen Wert zu
reduzieren.

Wir konnten nicht feststellen, dass Brom aus der 83™Kr-Quelle entweicht. Sollten sich dennoch
Spuren von Brom in der ®™Kr-Quelle befinden, so kann die Kiihlfalle dieses Brom sehr gut von
83mKr-Quelle trennen.

Fliissiges Brom hat bei 280 K einen Séttigungsdampdruck von 58 mbar. Der Séttigungsdampdruck
von Wasser betréigt bei dieser Temperatur lediglich 10 mbar. Die Verdampfungswéirme von Brom
ist mit 15,4 kJ/mol ebenfalls kleiner, als die Verdampfungswérme von =~ 96 kJ/mol von Wasser.
Nach den Beispielen in Kapitel [ erwartet mal also nicht, elementares Brom in einer ausgeheizten
Vakuumapparatur zu finden. Sollte sich Brom in der ausgeheizten Vakuumapparatur befinden, so
muss dieses von Rb-Br stammen, wobei das Rubidium zu Krypton zerfallen ist.

In Abbildung ist die Kiihlfalle schematisch dargestellt. Das Gas tritt an der Stelle, welche
in der Zeichnung mit ,,CF16 T-Stiick“ gekennzeichnet ist, in die Kiihlfalle ein. Die 3mm Kapillare
endet in dem 11mm Rohr in Hohe der Kupferklammer, welche mit fliissigem Stickstoff gekiihlt wird.
Das Gas muss aus dem 16CF T-Siick in diesem Bereich flielen und kann diesen Bereich und die
Kiihlfalle durch die 3mm Kapillare verlassen.

Das ,,Innenleben“ der Kiihlfalle (Abb. £.8) befindet sich in einen Vakuumbehélter, in welchem
ein Druck von weniger, als 10~ mbar. Unterhalb dieses Druckes wird die Wiremeleitung durch Gas
im Vergleich zum Wiremeiibertrag durch Strahlung bei Raumtemperatur bedeutungslos [Wtz04].
Auf diese Weise ist der Energieiibertrag auf die Kiihlfalle minimiert.

In dem Kupferblock um die Kiihlfalle (Abb. [5.9) befinden sich Bohrungen fiir Heizelemente und
einen PT100-Widerstand zur Messung der Temperatur. Der PT100-Widerstand bildet zusammen
mit einem 27(2-Widerstand einen temperaturabhéngigen Spannungsteiler. Der 27Q)-Widerstand be-
findet sich auferhalb der Kiihlfalle, damit sich sein Widerstand nicht mit der Temperatur der
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Abb. 5.8: Innenleben der Kiihlfalle. Das Gas tritt durch das 16CF T-Stiick in die Kiihlfalle ein, im

Kupferblock (kalte Region) wechselt es vom 11mm Rohr in die 3mm Kapillare und kann die
Kiihlfalle durch diese verlassen.

Abb. 5.9: Stickstoffversorgung der Kiihlfalle. Das 11mm Rohr (siche Abb. B.8)) wird in dem Loch in
der Mitte des Kupferblockes eingeklemmt. Der LF50-Flansch aus Abb. wird auf den Flansch
(rechts) aufgesetzt. Der untere Teil mit dem Kupferblock befindet sich, wenn alle Komponenten
zusammengesetzt sind in einem Stiitzvakuum, um den Wérmeiibertrag durch Gas zu minimieren.
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Kiihlfalle &ndern kann. Aus dem Spannungsabfall iiber dem 27Q-Widerstand und der Messung der
Versorgungsspannung wird mit der R-T-Kennlinie des PT100 in LabVIEW die Temperatur be-
rechnet und dargestellt (siche Kap. 8] und R.2)). Die Spannung von 0,5 V fiir den Spannungteiler
wird vom PXI-System bereitgestellt. Mit der Versorgungsspannung von 0,5 V ergibt sich bei einem
Widerstand des PT100 von grob 409 bei 120K eine Wirmelast von 2 - 1073W im PT100. Dies ist
klein genug, um die Kiihlfalle nicht unnétig zu belasten. Die gesamte Wéaremelast der Kiihlfalle,
bzw. des Kupferblockes wurde mit einem kleinen Experiment bestimmt: Die Kiihlfalle wurde auf
knapp unter 100K abgekiihlt und brauchte anschlieend etwa 1800 Sekunden, um sich von 100K auf
200K zu erwirmen. In diesem Temperaturbereich liegt die Wirmekapazitit von Kupfer um die 0,32
J/gK [CaP83]. Die Masse des Kupferblockes betrigt etwa 670g. Somit ergibt sich eine Wéremelast
von ungefihr 12W. Der fliissige Stickstoff, welcher durch die Kiihlfalle fliesst, befindet sich knapp
unter seinem Siedepunkt. Mit einer Verdampfungswirme von 199,1 kJ /kg und einer Dichte von 0,8
kg /1 ergibt sich, dass die Kiihlfalle 0,3 1/h Stickstoff verbraucht. In diese Rechnung ist der Verlust
in der Leitung zur Kiihlfalle nicht mit eingegangen. Wenn diese Leitung schlecht isoliert ist, wird
der Stickstoffverbrauch hoher liegen.

Es hat sich herausgestellt, dass Temperaturen unter 130K nur erreicht werden kénnen, wenn die
Pumpe fiir das Stiitzvakuum ausgeschaltet ist. Wir vermuten, dass dies ein elektrisches Problem
ist.

Die Pumpe ist élgedichtet. Damit das Ol nicht in das Vakuum entweichen kann, befindet sich
an der Kiihlfalle ein Ventil. Man kann die Kiihlfalle evakuieren, das Ventil schliessen und die Pum-
pe abnehmen. Dadurch kénnen wir den Einfluss der Pumpe auf die Messung ausschalten. Das
Stiitzvakuum bleibt auch bestehen, wenn die Pumpe nicht permanent pumpt.

Im Test wurde der fliissige Stickstoff aus einer Stickstoffkanne in die Kiihlfalle gedriickt. Am
Ausgang der Kiihlfalle stand ein Dewar, in welchem der Stickstoff aufgefangen wurde. Zum Test
wurde die Kiihlfalle in etwa 15 min von 300K auf 105K abgekiihlt und diese Temperatur fiir 30
min gehalten. Im Dewar befand sich anschlielend etwa 11 fliissiger Stickstoff, der zum gréfiten Teil
vom Abkiihlvorgang stammt. Der meiste Stickstoff hat die Kiihlfalle gasformig verlassen, wéhrend
die Kiihlfalle bei 105 K gehalten wurde.

5.6 Das PXI-System

Das Ziel dieser Diplomarbeit war es u.a. das Gaseinlasssystem zu automatisieren. Zu diesem Zweck
steht ein PXI-System? der Firma National Instruments zur Verfiigung. PXI ist eine Adaption des
PCI-Bussystems, wie man es in gewthlichen PCs findet, auf die Mess- Steuer- und Regelungstechnik.
Solch ein PXI-System, besteht aus einem Controller, einen speziellen Rahmen und einer Reihe von
Karten. Unser PXI-System besitzt einem Microcontroller mit 266 MHz (NI-PXI 8146 RT) und drei
Karten von National Instruments?. Der Controller arbeitet unter dem Betriebssystem ,,RT* der
Firma National Instruments.

Uber die Karten werden zum einen Spannungssignale erzeugt, mit welchen die Ventile in der
Apparatur gesteuert werden. Zum anderen lesen wir iiber die Karten unsere Druckmessgerite und
die Statusmeldungen der Ventile aus. Die Karten sind in einem PXI-Einschub (PXI-1000B) unterge-
bracht. Der Einschub verfiigt {iber Batterien, so dass die Programme bei einem kurzen Stromausfall
nicht unterbrochen werden.

1 PCI eXtensions for Instrumentation
5 NI PXI-6704 fiir analoge Ausgaben, NI PXI-6220, eine Multifunktionskarte, und NI PXI-8420 zur seriellen Kom-
munikation
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Die Programme werden auf einem PC, welcher iiber eine Netzwerkverbindung mit dem PXI-
System verbunden ist erstellt. Man startet das entsprechende Programm auf dem PC, dies wird nun
automatisch auf das PXI-System hochgeladen und lduft nun auf diesem ab. Die Benutzeroberfléche
der LabVIEW-Programme wird simultan auf dem PC dargestellt, so dass man die Programme von
diesem aus bedienen kann. Alle Log- oder Konfigurationsdateien miissen sich auf der Festplatte
d: des PXI-Systems befinden. Diese Dateien erreicht man vom PC aus per FTP, z.B. mit einem
Webbrowser. Das PXI-System bringt den Vorteil mit sich, dass nur eine einzige Verbindung zwischen
der Kr-Kalibrationsquelle, welche sich auf -800 V befindet, und dem Benutzer benéttigt wird. Das
Netzwerkkabel ist die einzige Verbindung, welche elektrisch isoliert werden muss.

Die Dokumentation der LabVIEW Programme haben wir in die Benutzeroberflichen integriert.
Klickt man mit der rechten Maustaste auf ein Element der Benutzeroberfliche, so erscheint ein
Menii. In diesem Menii wihlt man nun ,,Description and Tip“ und man bekommt eine Erklarung
zum jeweiligen Element angezeigt. Auf diese Weise kann man iiber die Benutzeroberfliche auch
die Pinbelegungen auf dem PXI-System abfragen, wenn man auf die Steuerelemente klickt. Der
Benutzer muss nicht in den Quellcodéﬂ sehen.

5.7 Der Massenfilter

Zur Analyse des Restgases und der Prozessgase wird von uns ein Quadrupol-Massenspektometer
(QM) eingesetzt (Abb.[EI0). Im QM werden die Gasteilchen zunéchst ionisiert. Danach durchlaufen
sie ein hochfrequentes elekrisches Quadrupolfeld, in welchem nur Ionen mit einem bestimmten m/e
durchgelassen werden. Im letzten Schritt treffen die durchgelassenen Ionen auf die Kathode eines
Sekundérelektronenverfielfachers, 16sen dort Elektronen aus, die nun verfielfacht werden. Aus dem
so erzeugten Strom kann man auf den Partialdruck des Gases, aus welchem die Ionen entstanden
sind, zuriickschliefen.
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Abb. 5.10: Schema und Prinzip eines Quadrupol-Massenfilters. [Bal| Links: Schema des QM, in
unserem Fall ist der Auffiinger ein Sekundérelektronenverfielfacher. Rechts: Stabilitdtsdiagramm
fiir die Trajektorien im Stabelektrodensystem. Uber das Verhiltnis U/V (entsprechend V= /V.,
aus dem Text) ldsst sich die Auflésung des Massenfilters einstellen.

Der Durchlassbereich fiir die Ionen ergibt sich wie folgt: Die vier Stabelektroden werden mit

5 LabVIEW basiert auf der graphischen Programmiersprache G, daher ist der Begriff Quellcode hier u.U. ir-
refiihrend; Die Pinbelegungen kann zum Teil sogar ohne Dokumentation der Karten im Quellcode erkennen. Guter
Programmierpraxis folgend wurde Wert auf die Dokumentation des Interfaces gelegt, der Benutzer sollte niemals in
den Quellcode sehen miissen.
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Spannung versorgt, so dass sich ein Quadrupolfeld? ergibt. Die konstante Spannung V_ zwischen
zwel gegeniiberliegenden Elektroden wird mit einer Wechselspannung V. cos(wt) iiberlagert (Abb.
B.I0). Auf diese Weise liegt zwischen zwei gegeniiberliegenden Elektroden die Spannung

U(t) = V= 4 V. cos(wt) (5.9)

an. Dabei liegt w iiblicherweise im 100kHz-Bereich. Die Bewegungsgleichungen fiir die Bewegung
der Ionen senkrecht zu den Stabelektroden lauten in der Richtung z;:

d?x; 2qV_  2qV.
7 { + ——5 cos wt} z;=0 (5.10)

mr2  mr
Dabei ist 2r der Abstand zweier gegeniiberliegender Stabelektroden. Die Gleichungen (5.10)
lassen sich durch zwei linear unabhéngige Losungen z; 1 und z; 2 mit den Eigenschaften

xi71(t + T) = 6+“i$i71(t) $i72(t + T) = e‘“ia:i,g (t) (5.11)

16sen. Die allgemeine Lisung ist eine Linearkombination dieser beiden Funktionen. Ist der Para-
meter p; reell, so wichst die Schwingungsamplitude einer der Linearfaktoren immer weiter an, bis
das Teilchen schliefSlich auf eine Stabelektrode stofit, es erreicht des Sekundérelektronenvervielfacher
nicht. In diesem Fall spricht man von den ,,instabilen* Losungen. Ist p; rein imaginér, so bleibt die
Schwingsungsamplitude konstant und die Teilchen werden bis zum Sekundérelektronenvervielfacher
transmittiert. Dies sind die ,,stabilen® Losungen.

Man kann die Stabilitdt der Losungen mit Hilfe der zwei Parameter

q= 25~ a=24= (5.12)

2,2 2"
mrow mrow

in einem Diagramm darstellen (Abb. (.10, rechts). Mit 2 - 7 ist hier der Abstand der Sta-
belektroden gemeint. ist der Der dunkle Bereich entspricht stabilen Trajektorien. Halt man das
Verhéltnis a/q bei einem konstanten Wert, so dass die Arbeitsgerade aus Abb. (.10 den stabilen
Bereich gerade noch an der Spitze beriihrt, so gilt fiir lonen der Masse mg mit stabilen Trajektorien

Vo =14,4-mg-v? - 712, (5.13)

wobei v die Frequenz der Wechselspannung V. ist. In Wirklichkeit ldsst man die Arbeitsgerade
den stabilen Bereich ein wenig unterhalb der Spitze schneiden, indem man den Gleichspannungan-
teil ein wenig ,,zu klein® wihlt. Dann wird ein kleiner Bereich um die Masse myg stabil. Uber V_ V.,
kann man also die bestimmen, mit welcher Auflésung um die Masse mg herum gemessen wird.
Dabei wihlt man myg tiber V. aus. Mit Hilfe von Gl. (512) und Abb. erkennt man, dass fiir
eine hohe Auflosung das Verhiltnis V_ /V. knapp unterhalb von 0,1678 gehalten werden muss.

Der Massenfilter wiirde bei Driicken oberhalb von 5-10™% zerstort. Die Ventile Nummer eins
und zehn (Abb. B1]) haben die Aufgabe, den Druck des Monitorvolumes fiir den Massenfilter zu
reduzieren. Die funktioniert folgendermaflen: Die Leitwerte der Ventile seien L; und Lig und das
Volumen um den Massenfilter V. Ventil 4 sei geschlossen, und es befinde sich Gas mit dem Druck pg
im Monitorvolumen, der Druck beim Massenfilter sei p; und um mehrere Gréflenordnungen kleiner,
als der Druck im Monitorvolumen. Der Druck am Massenfilter selber sei wiederum um ein bis zwei
GroBenordnungen grofer, als der Druck iiber der Turbomolekularpumpe (Abb. E1).

7 Eigentlich miissten die Staboberflichen dazu hyperbolisch sein.
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Tab. 5.1: Syntax des Massenspektrums. Die erste Zeile hat eine Sonderstellung, hier steht in allen drei
Spalten die Anzahl der folgenden Zeilen.

Spalte 1 Spalte 2 Spalte 3
Masse / amu ungefiltertes Signal / Volt gefiltertes Signal / Volt

Der Gasfluss Q = %(pV) durch ein Ventil mit dem Leitwert L ist durch

Q=1L-Ap (5.14)

gegeben. Wenn nun der Druck auf einer Seite des Ventils viel kleiner ist, als auf der anderen, so
kann man dies auch als

Q=SwV)=Lp (515)

schreiben, wobei p der héhere Druck ist. Dabei steht das Produkt p - V' fiir eine Gasmengem.
Den Gasfluss durch das Volumen V; am Massenfilter beschreibt nun die folgende Differential-
gleichung

Vi-p1=po- L1 —p1- L. (5.16)

Dabei ist pg- L1 der Fluss in, und p; - L1g der Fluss aus dem Volumen V;. Denn, wenn eine Pumpe,
wie in Abbildung[5.Ildurch ein Ventil (hier Ventil 10) pumpt, so ist die effektive Pumpleistung gleich
dem Leitwert des Ventils [Wtz04]. Im Gleichgewicht mit p; = 0 gilt

Ly

= Do——. Nl
Py (5.17)

n

Dieses Prinzip nennt man auch Druckuntersetzung. So kann man z.B. die Zusammensetzung des

Gases mit einem Druck von etwa 1 mbar im Monitorvolumen untersuchen, ohne den Massenfilter
zu beschédigen.

Der Massenfilter am Gaseinlasssystem wurde mit den Steuerungen Q100 bzw. Q200 von Leybold
betrieben. Bei diesen kann man iiber einen externen Eingang mit einer Steuerspannung von 1-10
V stufenlos eine Masse zwischen 0 und 100 amu im Fall des Q100 und 0 bis 200 amu im Falle des
Q200 auswahlen. An einem Ausgang liegt eine Spannung zwischen 0 und 10 V an, aus welcher der
Partialdruck errechnet werden kann. Um die Spektren aufnehmen zu kénnen, wurde ein spezieller
XY-Schreiber programmiert (Abb. BIT). Mit diesem Programmm erzeugt das PXI-System eine
Spannungstreppe zur Massensteuerung. Das Partialdrucksignal wird eingelesen und am Bildschirm
dargestellt.

Der XY-Schreiber kann die Messung in eine Datei auf dem PXI-System schreiben. Die Syn-
tax dieser Datei ist in Tabelle [.1] dargestellt. Diese ASCII-Datei kann man mit einem beliebigen
Datenanalyseprogramm einlesen.

Die qualitative Analyse der Massenspektren stellt in unserem Fall kein gréfleres Problem dar,
da die Massenspektren aus nur wenigen Komponenten zusammegesetzt sind. Hat man dagegen

8 p-V hat die Einheit mbar-1, betrachtet man die ideale Gasgleichung, so wird klar, das man hiermit eine Gasmenge
bezeichnen kann. Die Einheit des Leitwertes L ist 1-s. Auf diese Weise ist L - p ein Gasfluss mit der Einheit mbar -1/s
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Das Massenfilterprogramm. Auf der linken Seite kann unter , Messung mit dem Massenfil-
ter” bestimmt werden, in welchem Massenbereich, mit wievielen ,,Spannungsstufen“ pro Masse
und mit welcher Geschwindigkeit gemessen, sowie, an welchem Ort die Messung auf dem PXI-
System gespeichert wird. Auf der rechten Seite wird das Programm fiir den Massenfilter kon-
figuriert. U/m bestimmt die Steigung der Spannungstreppe (10 V/200 amu = 0,05 fiir Q200).
Bei einem Partialdruck von Null liegt in der Regel eine endliche Spannung am Ausgang des
Massenfilters an, mit ,,Offset“ kann man das Spektrum um diesen Fehler korrigieren. ,,Lower
Cut Off bestimmt, die Abschneidefrequenz eines Tiefpasses, mit welchen die Daten gefiltert
werden, bevor sie im unteren Diagramm dargestellt werden. Das obere Diagramm enthélt die
ungefilterten, u.U. verrauschten Daten. Mit den Parametern a bis e kann man die Linien auf ih-
re Sollpositionen (z.B. 18 fiir H,O) mittels eines Polynoms verschieben (a=konst., b=linear..).
Auf diese Weise kann man die Positionen der Linien genau anpassen. In der Praxis hat sich
gezeigt, dass die Linien ansonsten leicht (= 0,5 amu) von ihren Sollpositionen abweichen. Es
sind in der Regel aber immer geniigend Linien vorhanden, mit welchen man die Koeffizienten
fiir das ,,Korrekturpolynom® bestimmen kann. Die korrigierte Masse wird unter ,,Messung mit
dem Massenfilter angezeigt.
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komplizierte Gasmischungen, so kann es passieren, dass zwei, oder mehr verschiedene Gase zu einer
Linie beitragen. In den Spektren, welche in Gaseinlasssystem gemessen wurden, konnte es vor-
kommen, dass sich Bruchstiicke mit den Linien bestimmter Restgaskomponenten iiberlagern. So
zerfillt z.B. HoO bei der Ionisation im Massenfilter typischerweise in Bruchstiicke mit den Massen
18, 17, 16, 2 und 1. Das Bruchstiick mit der Masse 2 {iberlagert sich dann mit der Ha-Linie. Von
der Hs-Linie muss in diesem Fall zunéchst der Teil der Spannung subtrahiert werden, welcher vom
HsO-Bruchstiick stammt. Betrachtet man die ,,Hauplinien“, so besteht im Falle des Gaseinlasssy-
stems lediglich eine Mehrdeutigkeit bei der Masse 28 amu. Sowohl N», als auch CO haben diese
Masse. Solange eine Vakuumkammer nicht ausgeheizt ist, sollten Ny und Oy etwa im Verhéltnis 4:1
von Luft vorkommen [Bal]. Die Luft kann dabei entweder Gas sein, welches noch nicht abgepumpt
ist, oder durch ein Leck in die Apparatur gelangt ist (Abb. [6.2)). Ist die Apparatur ausgeheizt, so
gilt diese Regel nicht mehr, weil sich fiir Ny und O dann in verschiedenem Mafle auf den Wéanden
sorbiert werden und man muss die Bruchstiickverteilungen zu Hilfe ziehen, um diese Mehrdeutigkeit
aufzultsen.

Mochte man das Restgasspektum quantitativ auswerten, so muss man die Partialdriicke aus
den Linienhohen (in Volt) ausrechnen. Dies geschieht iiber die Formel

bn.
=U-s- 2 . 5.18
p y b Wion-n-t-e ( )
Dabei haben die Terme in (5.I8]) die folgende Bedeutung:
U Signalspannung in Volt (proportional zum Ionenstrom am Sekundérelektronenverfielfacher)

S Sensitivitat, kann man am Q100 und Q200 auswéhlen
bn, Bruchstiickfaktor fiir N9, weil alles auf No normiert ist
b Bruchstiickfaktor fiir die Restgaskomponente
Wion  Ionisierungswahrscheinlichkeit relativ zu No
n
t
e

Nachweiswahrscheinlichkeit = m(zfnu)

Transmissionsfaktor
Empfindlichkeit

Es gelten by, = 0,9, sowie t =1 bei konstanter Empfindlichkeit und ¢ = 28/M (amu) bei kon-
stanter Auflésung. Die Empfindlichkeit e ist eine Kenngréfle des verwendeten Messenfilters. Sie
bezeichnet den Zusammenhang zwischen dem Partialdruck eines Gases und dem Elektronenstrom
am Ende des Sekundérelektronenvervielfachers. In diesem Fall gilt e = 100 A /mbar.

Mit Gl. (5I8) kann man die Partialdriicke allerdings nur mit Unsicherheiten von iiber 20%
bestimmen, fiir eine hthere Genauigkeit miisste man den Massenfilter mit einem Priifgas bekannter
Zusammensetzung eichen [Q100].

Hat man mit dem Massenfilterprogramm die Signalspannungen bestimmt, so kann man mit den
Werten fiir b und W;,,, die Partialdriicke bestimmen. Diese Werte findet man in Tabellen, so z.B.
in [QL00].

5.8 Die Pumpen

Das Gaseinlasssystem wird von zwei Pumpen evakuiert, von einer Turbomolekularpumpe (TMP)
und einer Ionengetterpumpe (IGP) (Abb.[5.1]). TMPs arbeiten nur im Bereich molekularer Stromung.



5. Das Gaseinlasssystem 61

Man spricht von molekularer Stromung, wenn der Druck und damit auch die Dichte eines Gases in
einer Vakuumapparatur so gering ist, dass die Gasteilchen eher mit den Winden der Apparatur,
als untereinander wechselwirken. D.h. die mittlere freie Wegléange ist grofler, als die Apparaturdi-
mensionen. Aus diesem Grunde muss das Gas, welches von der TMP

—_— @ Titanatome & lonen
O Gasteilchen () Elektronen

Abb. 5.12: Das Prinzip von Ionengetter- und Turbomolekularpumpe.

aus dem System abgepumpt wird, schnell genug aus der TMP entfernt werden, damit dort die
molekulare Stromung aufrecht gehalten werden kann. Dies ist die Aufgabe der Vorpumpe der TMP.

Eine TMP besteht im Wesentlichen aus einer kleinen Turbine, welche das Gas aus dem Vaku-
umbehélter zum Gasauslass der TMP schaufelt. Die Gasteilchen adsorbieren fiir eine kurze Zeit auf
den Schaufeln der Turbine. Im Koordinatensystem der Schaufel werden die Gasteilchen isotrop mit
Geschwindigkeiten ¢ reemittiert (Abb.[B.I2]). Fiir einen Beobachter, der sich nicht mit der Schaufel
mitbewegt, addiert sich zur thermischen Geschwindigkeit ¢ der Teilchen die Geschwindigkeit der
Schaufel 4. Die Geschwindigkeiten ¢ mitteln sich zu Null. Die Gasteilchen kénnen nun mit der
Geschindigkeit « in die gewiinschte Richtung bewegt werden.

Die von uns eingesetzte TMP hat eine Pumpleistung von 60 1/s fiir No. Laut Datenblatt kann
mit der ausgeheizten TMP ein Enddruck von < 5-107!° mbar erreicht werden.

IGPs sind in der Regel aus vielen gleichartigen Zellen aufgebaut. Jede dieser Zellen besteht
aus einen zylindrischen Anode, welche sich zwischen zwei Kathodenplatten befindet (Abb. .12).
Entlang der Symmetrieachse liegt ein Magnetfeld an. In der Anode werden die Gasteilchen ionisiert
und werden durch die Hochspannung auf die Kathode hin beschleunigt. Die Kathoden bestehen in
der Regel aus dem Getter Titan. Die Ionen dringen aufgrund ihrer groflien Energie in das Getter-
material ein und bleiben dort begraben. Bei diesem Vorgang wird Titan von den Kathoden geloft,
welches sich z.B. auf der Anode absetzt. Auf diese Weise wird in der IGP permanent ein frischer
Getterfilm gebildet. Die Pumpwirkung der IGP kommt sowohl durch die Adsorption am Getterfilm,
als auch durch die Implantation der Ionen in die Kathoden zustande. In der Nihe des Einschusskra-
ters konnen z.B. Edelgase physiosorbieren. Wird die Pumpe eingeschaltet, erhitzt sich die Region
um den Krater und diese Gase desorbieren wieder. Dieses Phianomen kann zu einem kurzfristigen
Druckanstieg fithren. Aus diesem Grund sollte man vermeiden, dass Gas auf dem Titan der IGP
physiosorbieren kann.

Laut Datenblatt kann man mit unserer IGP einen Enddruck von <10~ mbar erreichen.

In unserem Gaseinlasssystem werden die Pumpen ihre theoretischen Enddriicke nicht erreichen,
weil sie mit dem Monitorvolumen iiber Eckventile verbunden sind. Dadurch ist die Wahrscheinlich-
keit, dass Gasteilchen aus dem Monitorvolumen zur Pumpe gelangen, reduziert. Die Pumpleistung
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S einer Pumpe, welche eine Vakuumapparatur durch ein Bauteil mit dem Leitwert L pumpt redu-
ziert sich iiber die Beziehung

- (5.19)

Sepr=35+1 '
auf die effektive Pumpleistung. Ist L viel kleiner, als 5, so gilt

Sefr~L < S. (5.20)

5.9 Die Ausheizvorrichtung

Ein Vakuumsystem kann umso besser ausgeheizt werden, je hoher die Temperaturen sind (Kap.
[41). In unserem System ist die Ausheiztemperatur jedoch an mehreren Stellen begrenzt. Den
Datenblittern des Baratrons und des PKR251 entnimmt man, dass an den Flanschen dieser Geréte
hochstens 90°C  (Baratron) bzw. 130°C  (PKR251) herrschen diirfen.

Das Gaseinlassystem ist auch sehr verwinkelt, was es schwierig macht, es mit Heizbdndern zu
umwickeln, ohne Heizbénder zu {iberkreuzen. An diesen Stellen kdnnte die Isolation der Heizbander
schmelzen, was zu einem Kurzschluss fithren wiirde. Man wiirde auch viele Heizbénder brauchen,
um das gesamte System zu heizen. Mit einer hohen Zahl von Heizbdndern wiirde man leicht den
Uberblick dariiber verlieren, wie man die Temperatur in welcher Region regulieren kann.

Fiir ein erfolgreiches Ausheizen ist aus mehreren Griinden eine gleichméfiige Temperatur not-
wendig: Hat man wihrend des Ausheizens kalte Stellen in der Apparatur, so adsorbiert an diesen
das Gas, welches an den heiflen Stellen desorbiert ist. Hier wire die Ausgasrate nach dem Aushei-
zen erhoht. Sind die Temperaturgradienten entlang der Flansche zu hoch, so kénnen diese undicht
werden. Beide Phédnomene wiirden zu Verunreinigungen unserer Prozessgase fithren. Aus diesem
Grund haben wir uns dazu entschieden, das System mit einem Heizzelt auszuheizen. Die Kompo-
nenten, welche nicht heifl werden diirfen, schauen aus dem Zelt heraus. Im Zelt sind das Puffer-
und Monitorvolumen mit Heizbéndern umwickelt. Auflerdem muss sichergestellt werden, dass die
Temperatur des Ionengetterpumpe wihrend des Ausheizvorganges nicht zu weit unter der Tem-
peratur der iibrigen Komponenten liegt. Ansonsten wiirde das Gas, welches im Gaseinlasssystem
desorbiert, im Gettermaterial der Ionengetterpumpe sorbiert. Beim Einschaltvorgang kénnte die Io-
nengetterpumpe auf diese Weise sehr stark ausgasen und die ausgeheizten Oberflichen im System
wieder verunreinigen. Um sicherzustellen, dass die Temperatur der Ionengetterpumpe wihrend des
Ausheizens zu den hochsten Temperaturen gehort, wird diese mit einem Heizband und zusétzlich
mit Alufolie umwickelt. Auf diese Weise steigt hier die Temperatur bis auf etwa 230°C. Die Kiihlfalle
wurde ebenfalls mit einem separaten Heizband geheizt.

Auflerhalb des Zeltes wird mit einem Heizband der Massenfilter geheizt. Ein Ventilator wélzt die
Luft im Heizzelt um. Dies soll eine gleichméfig hohe Temperatur iiber das gesamte Gaseinlasssystem
garantieren. An den Stellen, an welchen die Temperatur nicht zu hoch steigen darf und an einigen
Stellen im Heizzelt wird die Temperatur mit PT100-Temperaturwiderstéinden gemessen.

Unser PXI-System kann Widerstédnde nicht direkt messen. Diese miissen in Spannungen um-
gewandelt werden, welche dann eingelesen werden konnen. In der Elektronikwerkstatt wurde zu
diesem Zweck ein kleiner Einschub aufgebaut (Abb. [5.13]). Der Einschub gibt fiir den Widerstand
bei 0°C eine Spannung von 0 V und fiir den Widerstand bei 300°C eine Spannung von 5 V aus. Der
Widerstand kann so bis auf einen Fehler von 1,52 bestimmt werden. Fiir die Temperatur ergibt
sich damit ein Fehler von ~5 K.
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Die Messwerte der neun Sensoren, sowie der Druck im Gaseinlasssystem werden von einem
Programm dargestellt (Abb. [5.13), sowie in eine Datei geschrieben. Mit diesem Protokoll kann man
den Ausheizvorgang quantitativ nachvollziehen.

Abb. 5.13: Die Ausheizkontrolle. An der Frontplatte des Elektronikbauteils (links) werden die PT100-
Widerstédnde angeschlossen. An der Riickseite gibt die Elektronik fiir jeden einzelnen PT100
ein Spannungssignal zwischen 0V (0°C) und 5V (300°C) aus. Dieses wird iiber die grauen Kabel
vom LabVIEW /PXI-System ausgelesen. Die Temperaturen und der Druck werden von einem
Programm (rechts) iiberwacht und mitgeschrieben. Jedem Temperatursensor ist ein LED und
eine Maximaltemperatur zugeordnet. Wird diese {iberschritten, so wechselt das LED von griin
nach rot. Die Fehler der Messungen betragen ~5 K.



6. AUFBAU UND TEST DER VAKUUMKOMPONENTEN

6.1 Praparation und Zusammenbau

Viele Bauteile sind extra fiir dieses Experiment angefertigt worden. Diese kamen 6lig aus der Werk-
statt und mussten vor dem Einbau zunichst von ihrem Olfilm befreit werden. Andere Bauteile
waren mit der Hand angefasst worden und daher mit Fett und Hautriickstédnden kontaminiert. Die-
se Verunreinigungen kénnen nicht durch Ausheizen entfernt werden. Daher musste sichergestellt
sein, dass diese vor dem Einbau vollstdndig entfernt waren.

Dazu haben wir ein Ultraschallbad benutzt. Jede Komponente wurde zunéchst in deionisierten
Wasser mit 5% Seife (Tickopur R 33) gereinigt. Die Bauteile legten wir in das noch kalte Bad
und schalteten die Ultraschallversorgung an. Nach 20 min hatte die Temperatur im Ultraschallbad
80°C erreicht, nach weiteren 20 min wurde die Komponente aus dem Bad herausgenommen. Um
die Seifenriickstéinde zu entfernen, wurde das Bauteil nun in deionisierten Wasser geschwenkt und
die Ultraschallbehandlung wurde mit deionisiertem Wasser wiederholt. Von nun an wurden die
Bauteile nur noch mit Gummihandschuhen angefasst.

Der Druck in einer Vakuumkammer, bzw. die Menge der Verunreinigungen in unseren Gasen
kann sich nicht nur durch Ausgasung, sondern auch durch Lecks erhohen. Daher wurden sowohl
die einzelnen Komponenten, vor dem Einbau, als auch das Gaseinlasssystem nach dem KEinbau
auf Lecks hin untersucht. Dazu ersetzten wir die Vorpumpe (Abb. [5.]) durch einen Lecktester. Ein
Lecktester ist, vereinfacht formuliert, eine Pumpe mit eingebautem Massenfilter fiir Helium. Spriiht
man ein Leck mit Helium an, so diffundiert dieses durch das Leck zum Lecktester.

Helium eignet sich besonders gut als Lecktestgas. Es ist leicht, klein und bleibt nicht lange auf
Oberflichen haften (Physiosorption, sieche Kapitel d.1]). Dadurch gelangt es schnell vom Leck zum
Lecktester. Weil sein Anteil an der Luft mit ungefahr 5ppm sehr gering ist, tritt kein Untergrund
auf, und man ist in der Lage die Lecks zu lokalisieren. Dariiber hinaus ist Helium vergleichsweise
giinstig in der Anschaffung.

Mit dem Lecktester wurden viele undichte Flanschverbindungen oder Schweifindhte lokalisiert.
Die Bauteile wurden neu zusammengesetzt, in die Werkstatt zuriickgegeben und in einem Fall wurde
ein Bauteil zur Firma zuriickgeschickt. Mit dem Lecktester konnen im gesamten Gaseinlassystem
keine Lecks mehr gefunden werden, d.h. es gibt keine LeckdD mit L > 10710 mbar - 1/s.

6.2 Die Ausgasrate

Fiir unser Experiment ist es notwendig, die Ausgasrate der Apparatur zu kennen. Ist die Apparatur
mit Gas (z.B. 1 mbar) gefiillt und die Ventile zu den Pumpen sind geschlossen, so bestimmt die

! Der Lecktester zeigt permanent etwa 5-10~'°mbar-1/s an, unabhéngig davon, ob Helium in die Apparatur gelangen
konnte. Da dieser Wert sich bei den, als dicht klassifizierten Komponenten auch auf der ersten Nachkommastelle nicht
dnderte, kann man L < 107'° mbar - 1/s annehmen.
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Ausgasrate die Reinheit der Gase.

Die Ausgasrate einer Vakuumapparatur bestimmt man iiblicherwiese mit der Druckanstiegs-
methode. Dazu trennt man die Pumpen vom System ab, und misst bis iiber 20 Stunden lang den
Druckanstieg, bis der Druck bei einem bestimmten Wert séttigt. Im Folgenden wird beschrieben,
wie man diesen Druckanstieg mathematisch beschrieben kann |[Ris04], wobei der Einfachheit hal-
ber nicht zwischen den einzelnen Komponenten, welche aus den Winden ausgasen (Hy, CO, COa,
H>O0, ..) unterschieden wird.

In der Vakuumtechnik bezeichnet man aufgrund der Beziehung p-V = N - k- T das Produkt
p -V als Gasmenge. Die iibliche Einheit fiir eine Gasmenge ist daher mbar - 1. Behélt man dies im
Hinterkopf, so wird klar, dass man den Anstieg des Druckes aufgrund einer Ausgasrate I (Einheit=
mbar -1/s ), also der Menge der Teilchen, welche pro Zeit in die Vakuumapparatur ausgasen als
d
V) =1 (6.1)
schreiben kann. Wird der Druck p durch Sorption verringert, so kann man die Stérke der Sorpti-
on durch die Pumpleistung S mit der Einheit 1/s modellieren. S-p ist dann die pro Zeit abgepumpte
Menge. Die Anzahl der Teilchen, welche pro Zeit aus dem Vakuum adsorbieren, folgt dann dem
Zusammenhang
d
P V)=-p-5 (6.2)
In Wirklichkeit finden Ad- und Desorption gleichzeitig statt. Daher muss man Gl. (6.1]) und GI.
(6:2) kombinieren, und erhélt mit V' = cst.

I S

== 2 6.3
P=vy—yP (6:3)

Diese einfache Differentialgleichung wird durch die Funktion

p(t) = co +c1(1 — e 2 (6.4)

gelost (vgl. Abb[6.]). Aus den Konstanten cp, ¢; und ¢ kann man nun die Ausgasrate j pro Fliche
berechnen. Dazu setzt man den Ansatz

p(t) =co+cp- (1 —e 2", (6.5)
Setzt man diesen in Gl. (€3] ein, so ergibt sich
1
(cl -cog — % . cl> et = v % (co+c1). (6.6)

In Gl. (6.0) ist die linke Seite zeitabhéngig, wihrend die rechte Seite nicht von der Zeit abhéngt.
Daher miissen die rechte Seite, und der Klammerausdruck auf der linken Seite gleich Null sein:

S
0 = 01'02_V'C1 (67)
I S
0 = V - V (CO + C]_) (68)

Nun kann man aus Gl. (€7) und Gl. (6.8) einen Ausdruck fiir die Ausgasrate bestimmen
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L Yt a) e (6.9)

Man kann nun die Funktion aus Gl. (6.4]) an die Messwerte anpassen und mit den so gewonne-
nen Parametern die Ausgasrate bestimmen.

Andererseits konnte man die Ausgasrate aber auch aus der Steigung der Druckkurve wihrend
der ersten Stunden, wenn sich die Séttigung durch die Sorption S noch nicht bemerkbar macht,
bestimmen. Solange S - p in Gleichung [6.3] klein gegeniiber [ ist, vereinfacht sich diese Gleichung zu

(6.10)

mit der Losung

p(t) =ap+ay - t. (6.11)

3,0x10°
2,5x10°
2,0x10°
. ‘ ‘ ‘
g 1,5x10° Equation: P1+P2*(1-exp(-x/P3))
E_ Chi*2/DoF =1.1907E-15
1,0x10° RA2 = 0.99678
P1  6.6E-8 %0
5,0x107 P2 2.3462E-6  +1.3788E-9
P3 15267.24853 +29.23229

T T T T T T T T T T 1
0 10000 20000 30000 40000 50000 60000 70000
t/s

Abb. 6.1: Eine Ausgaskurve. Gemessen wurde der Druckanstieg im Monitorvolumen. Das Gaseinlasssy-
stem war zum Zeitpunkt der Messung noch nicht ausgeheizt.

Die totale Ausgasrate I ist nun durch I = a1V gegeben.

Setzt man die Fitparameter aus Abb. [6.1]in Formel (6.9]) ein, so erhédlt man eine Ausgasrate von
1,4 10*13%. Solch niedrige Ausgasraten wurden zum Vergleich beim KATRIN-Vorspektrometer
erst erreicht, nachdem dieses bis auf 225°C ausgeheizt, auf 1071° mbar abgepumpt und auf -14°C
heruntergekiihlt worden war [Pro04]. Die Messung ergibt also einen unrealistischen Wert. Es ist
bekannt, dass Druckmessgeriite je nach Messprinzip selbst als Pumpe wirken kénnen. Der Druck im
Monitorvolumen wird zum einen mit dem Baratron gemessen, dieses kann sicher kein Gas pumpen.
Das zweite Messgerit ist die Pfeiffer-Rohre PKR251 (vgl. Abb. B.1)). Kaltkathoden-Messrohren, wie
die Pfeiffer-Rohre PKR251 sind kleine Ionen-Pumpen. Bei einem Druck von etwa 10~% mbar, also
in dem Druckbereich, in welchem der Druck in der nichtausgeheizten Apparatur sittigt liegt die
Pumpgeschwindigkeit bei 0,1 bis 0,35 1/s [Pfe05]. Mit dieser Information kann man die Ausgasrate
in der unausgeheizten Apparatur abschéitzen.
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Bezeichnet L die Pumpleistung in 1/s und I die Gaslast in mbar - 1/s, so stellt sich langfristig
ein Gleichgewichtsdruck py, ein

1
=—. 6.12
Pgg = 7 ( )
Die Ausgasrate j pro Fliche A kann man nun durch
-1 g9 - L
1 _ 6.13
i=7 I (6.13)

abschétzen. Dabei wurde davon ausgegangen, dass L iiber die Sorption auf den Wéanden der Vaku-
umapparatur dominiert.

Mit den relativ ungenau gegebenen Termen (pgy=2,3 107£6,9-1077 mbar, L=0,240,1 1/s,
A=10%£10? cm?) ergibt sich eine Ausgasrate von 4,6 - 10719 £ 2,7 10_11% im unausgeheizten
System, was fiir eine unausgeheizte Apparatur als realistisch anzusehen ist.
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Tab. 6.1: Massenspektrum ohne Ausheizen und Getter.

Komponente Massenzahl Bruchstiickfaktor b p [mbar] Prozent

H,0 2 0,05 58-107

H,0 17 0,161 9,3.107"

H>0 18 0,6 9,6-107° 43 (aus m=17,18)
H,0 9,45 - 10~?(aus m=17,18)

CcO 28 0,913 4,7-107Y (1,2-107Y) 21 (5)

No 28 0,863 (3,84-1077) (17)

(o) 32 0,842 9,6-10710 4

CO, 44 0,727 7-1079 31

6.3 Das Restgasspektrum vor dem Ausheizen

Abbildung zeigt das Restgasspektrum, nachdem fiir etwa zwei Wochen mit der TMP und der
IGP gepumpt wurde. Wahrend dieser Zeit wurde die Apparatur fiir Messungen in regelméfiigen
Abstéinden mit bis zu 1072 mbar Krypton befiillt (Kap. 7). Fiir diese Messungen war die Region
um das Monitorvolumen modifiziert (Abb. [[T]) und die Getterfalle war noch nicht eingebaut. Fiir
die Messung wurden alle Ventile vollstindig gedffnet. Die Messung wurde mit dem Q200 vorge-
nommen: Die Einstellungen des Q200 waren E=konst. (konstante Transmission), I=2mA (Strom
zur lonisierung), s=10~7 (Empfindlichkeit), Upuitipier = 4 kV (Versorgungsspannung fiir den Se-
kundérelektronenvervielfacher). Die Messung mit dem xy-Schreiber ist in Abb. dargestellt. In
Tabelle ist das Ergebnis der Auswertung zusammengefasst. Die Werte ohne Klammer wurden
mittels Gl. (BI8) direkt aus der Signalspannung ausgerechnet. Man erkennt, dass HoO die domi-
nierende Restgaskomponente ist. Aus den Linien bei den Massenzahlen 17 und 18 ergeben sich
vergleichbare Werte fiir den HoO-Partialdruck. Daher ist es sinnvoll, den Mittelwert dieser beiden
Partialdriicke als besten Anndherung an den ,,wahren Wert* anzusehen.

Bei der Auswertung des Massenspektrums (Tab. [6.]) kann man sich auf die Hypothese stiitzen,
dass Ny und Os, in einer unausgeheizten Apparatur wie in der Raumluft in einem Verh#ltnis von
4:1 vorkommen sollten [Bal|. Der Partialdruck von Ny ist dann viermal der Partialdruck von Og
und das Signal von No muss von der Linie fiir CO bei der Massenzahl 28 subtrahiert werden. Die
Werte, welche man mit dieser Hypothese erhélt, sind in Klammern angegeben.

Bei den iibrigen Komponenten wurde lediglich die Linie mit dem gréfiten Bruchstiickfaktor be-
nutzt, weil die Bruchstiickfaktoren der iibrigen Linien im einstelligen Prozentbereich liegen und so
eine Diskriminierung zwischen Mehrdeutigkeiten, wie im Falle von CO und Ny unsicher machen.
Im Monitorvolumen wurde zur selben Zeit p = 2,5 - 107% mbar gemessen. Die Summe der Parti-
aldriicke betrigt p = 2,2-10~% mbar. Die Differenz liisst dich einerseits durch einen Druckgradienten
in der Apparatur und andererseits durch die Messfehler erkliaren (Ungenauigkeit Massenfilter > 20%
und Ungenauigkeit Druckmessung Monitorvolumen ~ 15%).

Die Analyse zeigt also, dass der Grofiteil des Restgases im Gaseinlasssystem aus Wasserdampf
besteht. In Kapitel [£.1] wurde vorgerechnet, wie HoO durch Ausheizen aus einer Vakuumapparatur
entfernt wird. Im folgenden Kapitel wird erklirt, wie dieses Prinzip angewendet wurde, um das
Gaseinlasssystem zu reinigen.
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Abb. 6.2: Massenspektrum ohne Ausheizen und ohne Getter. Zu sechen ist ein Massenspektrum,
das nach etwa zwei Wochen Pumpzeit (IGP4+TMP) an der Apparatur gemessen wurde. Die
Linienh6hen entsprechen hier nicht direkt den Partialdriicken (Formel B.I8]). Die dominierenden
Restgaskomponenten sind: 18(H20), 28(CO/N3), 32(02) und 44(COs). Die Linie bei der Massen-
zahl 2 wiirde mit Gl. (5.I8) einem Ha-Partialdruck von 3,6 - 10~1* mbar entsprechen. Allerdings
ergibt sich aus der Bruchstiickverteilung von HoO bei der Massenzahl 2 schon eine Signalspan-
nung von ~ 8 V, wenn man von pp,o ~ 9,4 - 102 mbar ausgeht. Daher ist davon auszugehen,
dass die Apparatur im Vergleich zu HoO nur unwesentlich viel Hy enthélt.
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6.4 Awusheizen der Apparatur

Das Gaseinlasssytem wurde fiir 140 Stunden ausgeheizt (Abb. links). Das System war zu diesem
Zeitpunkt noch nicht an den Rest der Kr-Kalibrationsquelle angeflanscht, da an dieser gearbeitet
wurde.

Waihrend der ersten fiinf Stunden haben wir die Temperaturen langsam erhoht, so dass sich
keine Komponente schneller, als mit etwa 60°C pro Stunde aufwidrmen konnte. Ganz zu Anfang
der Messung wurde die Heizung der Getterfalle schrittweise hochgedreht. Der Druck stieg hierdurch
kurzfristig auf 210~* mbar und fiel jedes mal, nachdem die Temperatur der Getterfalle erhcht wurde
nach einiger Zeit ein wenig weiter ab (Abb. rechts). Nach 36 Stunden hatte der Druck in der
Apparatur 1-1071° mbar erreicht und Anderte sich bis zum Ende des Ausheizvonganges nicht mehr.

260

240 / A T e pr NI P i PP i
220 / 1E-4
| .
200 | Druck wahrend
180 I .
160 , o ——— _ des Ausheizvorganges
o e | ©
°. 140 A e £
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60 Sensor 7 / Ventil 1 \
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t/ Stunden t / Stunden

Abb. 6.3: Temperaturen und Druck wihrend des Ausheizens. Links: Die IGP hatte die hochste
Temperatur im gesamten Gaseinlasssystem. Die Temperaturen der Komponenten im Ausheizzelt
wurden wahrend der ersten zwei Tage schrittweise erhoht. Rechts: Wenn die Temperaturen erhoht
wurden, stieg der Druck kurz an, um dann unter den Ausgangswert abzufallen. Das Logintervall
fiir den Druck war mit 60 Sekunden linger, als der kurzfristige Anstieg. Daher ist der Anstieg im
Plot nicht zu erkennen. Die Fehler der Druckmessung betragen = 15%. Die Fehler der Tempera-
turmessungen enstehen zum einen durch die Elektronik (Kap. B9 ~ 5K), zum anderen kénnen
Messfehler durch schlechte Ankopplungen der PT100-Sensoren an die Vakuumbauteile enstehen.

Wir haben in einem vorhergegangenen, missgliickten Ausheizversuch die Erfahrung gemacht,
dass die Ionengetterpumpe (IGP) wéhrend des Ausheizens heifler, als der Rest der Apparatur
sein sollte. Ist dies nicht der Fall, so kénnen die Gase, welche in anderen Teilen der Apparatur
desorbieren, in der IGP adsorbieren, da diese aus Gettermaterial besteht.

Schaltet man nun die IGP ein, so desorbieren diese Gase und der Druck in der Apparatur kann
sich durch den Einschaltvorgang auf iiber 10> mbar erhohen (Abb. [6.4]). Es dauert dann einige
Minuten, bis sich der Druck wieder bei niedrigen Driicken stabilisiert. Auf diese Weise kontaminiert
man das Vakuumsystem bei jedem Einschaltvorgang.

Die IGP darf bei Temperaturen von bis zu 250° betrieben werden. Wihrend des Ausheizens
haben wir an der IGP ein wenig mehr, als 230°C (Abb. [6.3]) gemessen. Wir haben die IGP jedoch
ausgeschaltet gelassen, um sicherzugehen, dass wir aufgrund einer nicht ganz genauen Messung die
IGP zerstoren.
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Nach Beendigung des Ausheizvorganges haben wir die IGP eingeschaltet, sobald fiir sie eine
Temperatur von 210°C angezeigt wurde. Der Druck in der Apparatur stieg nun fiir etwa eine
Minute an, um dann wieder unter das Ausgangsniveau abzusinken. Mit dieser Strategie konnten
wir erreichen, dass die IGP zu spéteren Zeitpunkten ohne jegliche Ausgasung eingeschaltet werden
kann. Der Druck in der Apparatur beginnt sofort zu sinken, nachdem die IGP eingeschaltet wird
und zeigt keinen messbaren Anstieg.

Einen Tag, nachdem der Ausheizvorgang be-

0,001 - . .

endet war, zeigte das PKR251 einen Druck von
0,0001 - 2, 710719 mbar an. Allerdings endet der Messbe-
n reich, in welchem dieses Gerét reproduzierbar
% e e messen kann bei 5:10~2 mbar. Das PKR251 gibt
5 uns eine Spannung aus, welche wir mit dem PXI-

1E-6- System einlesen und nach

1E-7 ) ,

a70519:11 - 670519:13 p(mbar) _ 101,667~U(V)—11,33 (6.14)

o -9
Abb. 6.4: Desorption aus der IGP. ,,Amplitude® m ?lnen.Druck umrechnen. Den 5'10. mbar
steht hier fiir den Druck in mbar. entspricht eine Spannung von 1,82 V. Wir haben

aber 1,06 V eingelesen, was mit (6.14) theoreti-
schen den 2,7-1071% mbar entsprechen wiirde. Wir kénnen uns daher sicher sein, dass der Druck in
der Apparatur unter 5-10~° mbar lag.

Wenn wir mit den Gaseinlasssystem inertes Krypton, Neon oder Helium zum Substrat leiten
wollen, so sollen diese zunéchst im Monitorvolumen zwischengespeichert werden, bevor sie {iber das
Schrittmotorventil 3 (Abb. 5]) zu Substrat gelassen werden.

Der Druck der inerten Gase im Monitorvolumen sollte dabei in der GroBenordnung von 1 mbar
liegen. Dazu miissen die TMP und die IGP vom Monitorvolumen abgetrennt sein. Die Reinheit der
Prozessgase im Monitorvolumen ist durch zwei Faktoren begrenzt: Durch den Restdruck welcher
erreicht werden kann, bevor die Prozessgase in das Monitorvolumen gelassen werden und durch
die Ausgasung wihrend sich die Gase im Monitorvolumen befinden. Solange das Gaseinlasssystem
noch nicht ausgeheizt war, stieg der Druck, kurz nachdem die Ventile zu den Pumpen geschlossen
wurden, im Monitorvolumen zunichst auf etwa 3-10~7 mbar. AnschlieBend erhshte sich der Druck
mit einer Geschwindigkeit von 10714+ 2.10~!! mbar/s. Durch den Ausheizvorgang konnte der Bei-
trag durch das Restgas um eine Groflenordnung reduziert werden (Abb [6.5)).

Im ausgeheizten Monitorvolumen steigt der Druck nicht iiber 3,4-1078 & 5-10~° mbar, auch
wenn die Ventile zu den Pumpen geschlossen werden (Abblo.hl). Dies bedeutet, dass die Prozessgase
Helium, Neon und Krypton im Monitorvolumen lediglich auf dem 10 ppb-Niveau kontaminiert
werden, wenn diese mit einem Druck von etwa 1 mbar im Monitorvolumen zwischengespeichert
werden.
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Abb. 6.5: Druck im ausgeheizten Monitorvolumen. Zunéchst waren die Ventile zwischen dem Moni-
torvolumen und beiden Pumpen offen. Nach 15 Sekunden wurde das Ventil zur TMP geschlos-
sen. Als nach 36 Sekunden die IGP vom MV getrennt wurde, stieg der Druck in diesem auf
3,4-107% + 5-10~° mbar. Die Druckspitzen beim Offnen und SchlieBen des Ventils zur TMP
stammen von Gas, welches aus dem Ventil freigesetzt und von der IGP wieder abgepumpt wird
(absoluter Fehler ~ 15% oberhalb von 5-10~9 mbar).

6.5 Das Restgasspektrum nach dem Ausheizen

Im vorhergegangenen Kapitel wurde gezeigt, dass es prinzipiell méglich sein wird, die Verunreini-
gungen der Gase im Monitorvolumen auf dem Niveau einiger ppm zu halten. In diesem Kapitel wird
das Spektrum des Restgases im Gaseinlasssystem ausgewertet, nachdem dieses ausgeheizt wurde.
Mit dem Ergebnis aus dieser Analyse kann spezifiziert werden, um welche Verunreinigungen es sich
dabei handelt.

Betrachtet man das Spannungsspektrum, welches mit dem xy-Schreiber aufgenommen wurde
(Abb. [6.6]), so erkennt man sofort, dass im Vergleich zum Massenspektrum vor dem Ausheizen
der Partialdruck des Wasserdampfes, welcher vorher etwa 43% des Restgases ausmachte, deutlich
reduziert werden konnte. Oy ist vollsténdig aus dem Spektrum verschwunden (Tab. und Abb.
[6.6]).

Bei der Auswertung des Spektrums musste das Spannungsignal fiir die Masse 2 zunéchst nach
unten korrigiert, weil HoO dort auch ein Bruchstiick besitzt (b = 0,05). Die Linie bei der Mas-
senzahl 28 muss wegen eines COg-Bruchstiickes nach unten korrigiert werden (b = 0,083). Diese
Korrektur ist jedoch sehr klein. Bei der Massenzahl 28 kénnte ein Signal sowohl von CO, als auch
von Ns stammen. Hier besitzen beide Komponenten vergleichbar grofie Bruchstiickfaktoren. Um
diese Doppeldeutigkeit aufzulésen, wurde das Signal bei der Massenzahl 14 herangezogen. Hier be-
sitzen zwar auch CO und Ng Bruchstiicke, aber der Bruchstiickfaktor fiir Ny ist mehr, als zehn mal
grofler, als der von CO. Auf diese Weise wurde das Signal bei der Massenzahl 28 ein wenig nach
unten korrigiert.
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Abb. 6.6: Massenspektrum nach dem Ausheizen. Die dominierenden Restgaskomponenten befinden
sich bei den Massenzahlen 2(Hsz), 18(H20), 28(CO) und 44(COs). Dabei stammt in dieser Ab-
bildung fast die Hélfte der Spannung bei der Massenzahl 2 von einem Bruchstiick von HyO.

Tab. 6.2: Anteile der Restgaskomponenten nach dem Ausheizen. (vgl. Abb. [60) Die Summe der
Partialdriicke betrsigt 2,2 - 10~ mbar. Im Monitorvolumen wurde zur selben Zeit ein Druck von
< 5-1072 mbar gemessen (Fehler der Partialdriicke > 20%). Bei der Analyse wurde der Anteil
durch Bruchstiicke ,,fremder Massen“ von den Spannungssignalen subtrahiert (siehe Text).

Komponente Massenzahl Bruchstiickfaktor b p [mbar] Prozent
Ho 2 1 2,2-10710 99
H>O 18 0,6 2,9-10719 131

N, 14 0,128 2,8-10710 126
CcO 28 0,913 1,15-1072 51,8
CO, 44 0,727 2,8-10710 126

Der Druck von 2,22- 10~ mbar, welcher sich aus den Partialdriicken der Restgaskomponenten
ergibt, ist mit dem Druck von, welcher im Monitorvolumen gemessen wurde, vertriglich. Von die-
sem konnen wir mit Sicherheit behaupten, dass er unter 5- 10~ mbar liegt (Kap. 6.4]). Wie schon
erldutert, konnen wir aus dem Messwerten des PKR251 lediglich folgern, dass der Druck im Moni-
torvolumen zum Zeitpunkt der Messung unter 5- 10~ mbar lag. Es ist aber auch moglich, dass der
Druck am Massenfilter tatsédchlich hoher, als im Monitorvolumen war, denn wiahrend einer Messung
gast der Massenfilter verstirkt aus. Zum Zeitpunkt der Messung war der Massenfilter schon etwa
eine Stunde im Betrieb. Durch diese Vorlaufzeit sollte verhindert werden, dass der Massenfilter die
Messung durch verstiarkte Ausgasung tiberméflig verfilscht.

Die Kapillare, durch welche die Gase zum Substrat geleitet werden, kann bis auf ~ 40 K her-
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untergekiihlt werden. Soll Neon zum Substrat geleitet werden, so kann man die Temperatur der
Kapillare bei ihrem Minimalwert halten und auf diese Weise CO2 und H2O abtrennen (vgl. Abb.
(7). Sollen Krypton-Filme aufgefroren werden, kann man lediglich HoO abscheiden. Zur Redukti-
on des Anteils von CO, Hy und HoO kénnte man versuchen, Gettermaterial im Monitorvolumen
unterzubringen. Dies miisste hier zur Aktivierung ebenfalls ausgeheizt werden. Dies ist nur bedingt
moglich, da die Druckmessgerite, welche am Monitorvolumen angebracht sind die Temperatur be-

grenzen (Kap. [6.4)).



7. MESSUNGEN MIT DER TESTKAPILLARE

7.1 Die Motivation fiir die Messung

Ist das Gaseinlasssystem in die Kr-Kalibrationsquelle eingebaut, so werden das 83™Kr, sowie Kryp-
ton, Helium und Neon durch eine iiber einen Meter lange Kapillare zum Substrat geleitet. Fiir eine
maximale Reinheit der Gase im Substratvolumen ist eine tiefe Temperatur der Kapillare aus zwei
Griinden erforderlich: Zum einen soll die Kapillare bei einer moglichst geringen Temperatur gehal-
ten werden um die Ausgasung aus den Kapillarenwéinden zu minimieren. Zum anderen wirkt eine
kalte Kapillare fiir alle Gase, welche bei gegebenem Partialdruck bei Temperaturen oberhalb der
Kapillarentemperatur kondensieren als Kiihlfalle, d.h. diese Gase werden nicht bis zum Substrat
weitergeleitet. Hier konnte evtl. die Gefahr bestehen, dass die Kapillare mit diesen Gasen zufriert.
Diese Gefahr wird durch die Kiihlfalle minimiert, indem solche Gase schon vorher herausgefiltert
werden.

Bei der Kr-Kalibrationsquelle des Mainzer Neutrinomassenexperimentes hatte es sich gezeigt,
dass bei Temperaturen unterhalb von etwa 130 K kein 83™Kr mehr durch die Kapillare gelangen
konnte [Bor05]. Hierbei handelte es sich um 83"Kr, welches ohne Triigergas durch die Kapillare
geleitet werden sollte.

In Kapitel wurde schon erwéhnt, dass die Adsorption von Krypton einer BET-Isotherme
folgen sollte. Den Séttigungsdampfdruck des Kryptons von etwa 100 mbar bei 130 K (Abb. B.7)
hat man in Mainz auf keine Fall mit 33 Kr aus einer 33Rb-Quelle erreicht T Es moglich, dass die
Auslaufer der BET-Adsorptionskurve dazu fiihrten, dass die kleinen Kryptonmengen bei Tempe-
raturen um 130 K in der Kapillare festgehalten wurden.

Im Folgenden werden zwei unterschiedliche Experimente vorgestellt. In dem ersten Experi-
ment, der ,,dynamischen Messung®, sollte genauer die Temperaturabhéingigkeit der Transmission
von Krypton durch eine Kapillare mit 3mm Innendurchmesser untersucht werden. Im zweiten Ex-
periment, der ,statischen Messung“ wurde die Adsorption von Krypton auf den Wéinden einer
solchen Kapillare genauer studiert.

7.2 Die dynamische Messung

Fiir die ,,dynamische Messung“ wurde der Teil das Gaseinlasssystems, welcher bis zu diesem Zeit-
punkt aufgebaut war, modifiziert. Der Teil des Gesamtaufbaus, mit welchem das Experiment durch
gefiihrt wurde, ist in Abbildung [Tl dargestellt.

Uber den Eingang des Monitorvolumens, welcher in der Zeichnung mit ,,Gaseinlass“ bezeichnet
ist, konnte man dosiert Krypton in die Apparatur lassen.

Das Gas stromte durch die Testkapillare vom Testvolumen in das Monitorvolumen. Die Testka-
pillare war auf einem Kupferblock aufgewickelt und angelotet (Abb. [[4]) . Dieser hatte iiber eine

! Die Grenze fiir das Labor in Mainz war 1mCi. Mit den 33Kr-Atomen aus einer solchen ¥¥Rb-Quelle ist ein solcher
Druck unméglich zu erreichen (vgl. Abb. [£2).



7. Messungen mit der Testkapillare 76

lonengetterpumpe Turbomolekularpumpe

lonivac

Pfeiffer-Rohre

_%_ &seinlass
H%

Testvolumen Monitorvolumen
0,5 Liter N 0,93 Liter

Testkapillare

—

Testkapillare

—

PT100
Heizpatrone|

(I

|
|

l_g
— Z
N

Abb. 7.1: Der Aufbau zur Kapillarenmessung schematisch. Dargestellt ist der Teil der Gesamtap-
paratur, mit dem die Messung mit der Testkapillare durchgefiihrt wurde (Testkapillare in rot,
vgl Abb. [[4]). Alle weiteren Komponenten des Gesamtaufbaus wurden zwecks einer besseren
Ubersicht nicht dargestellt. Die Driicke wurden hier mit zwei unterschiedlichen Druckmessgeréten
gemessen, mit dem PKR251 von Pfeiffer Vakuum und mit dem Ionivac ITR90 von Leybold. Dies
machte eine gegenseitige Kalibrierung notwendig.

Edelstahlmutter Kontakt mit einem zweiten Kupferblock, der in fliissigen Stickstoff getaucht war.
Die Edelstahlmutter war zwischen die Kupferbldcke geschraubt, um sicherzustellen, dass der grofite
Temperaturabfall in der Edelstahlmutter und nicht innerhalb des Kupfers stattfand, denn Edelstahl
hat einen viel kleineren Temperaturleitwert als Kupfer. Hiermit war der Temperaturgradient ent-
lang des oberen Kupferblockes und damit entlang der Kapillare minimiert. Die Kuperbltcke mit der
empfindlichen Kapillare waren zur Unterstiitzung auf einer langen Gewindestange aufgeschraubt.
So wurde verhindert, dass die Kapillare unter dem Gewicht der Kupferblocke einknicken konnte. Die
Temperatur wurde iiber den Stand des fliissigen Stickstoffes sowie den elektrischen Strom durch die
Heizpatrone eingestellt. Mit einem PT100-Widerstand wurde die Temperatur gemessen. Der Teil
mit der aufgewickelten Kapillare befand sich in Isolationsschaum.

Ziel des Experimentes war es, die Adsorbtion von Krypton in der Kapillare bei molekularem
Fluss fiir verschiedene Temperaturen zu messen. Molekularer Fluss liegt vor, wenn die mittlere freie
Weglédnge der Gasteilchen grofer als der halbe Rohrdurchmesser d ist, wenn also Wechselwirkungen
zwischen den Gasteilchen und den Winden gegeniiber den Wechselwirkungen der Gasteilchen un-
tereinander dominieren. Nach [GdV04] ldsst sich der Druck, der hierfiir nicht iiberschritten werden
darf, {iber eine Faustformel abschétzen

p-d<1,3-10"2 mbar - cm. (7.1)

In unserem Fall hat die Kapillare einen Innendurchmesser von 0,3 cm, die Obergrenze fiir den
Druck betragt also

p < 4,3-1072 mbar. (7.2)



7. Messungen mit der Testkapillare 77

In den Messungen wurde am Ende der Kapillare mit dem héheren Druck niemals 1,2 - 1072 mbar
iiberschritten. Wir kénnen also sicher sein, dass es sich bei dem Fluss durch die Kapillare tatséchlich
um molekularen Fluss handelte.

Um vergleichbare Messergebnisse zu garantieren wurde darauf geachtet, wihrend und auch zwi-
schen den Messungen ein gleichbleibendes Protokoll einzuhalten, welches im Folgenden vorgestellt
werden soll:

Ausheizen und Auspumpen Vor bzw. nach jeder Messung wurde der aufgewickelte Teil der
Testkapillare mit der Heizpatrone bis auf eine Temperatur von etwa 410 K aufgeheizt (Abb. [[2]).
Hierdurch sollten das Krypton und die Verunreinigungen, welche sich nach einer vorhergehenden
Messung noch auf den Winden der Kapillare befanden, entfernt wurden.

Ohne Ausheizen wire in einer nachfol-
genden Messung bei vergleichbarem Druck
T [K] selbst bei einer tieferen Temperatur der Ka-
227,719 pillare u.U. weniger Krypton aus dem stro-
menden Gas absorbiert worden. Denn es
hétte sich Gas auf der Wand befunden, und
bis zum Gleichgewicht zwischen adsorbier-
ter und gasférmiger Phase hétte weniger
Gas adsorbiert werden miissen. Wihrend

Temperatur / K

i I 1 1 1 1 1 1
200 400 600 &S00 1000 1200 1400 1600 . . . .
et f Messinterval dieser Ausheizphase liefen beide Pumpen

mit, so dass alle Verunreinigungen, die sich
zuvor in der Kapillare befunden hatten,
abgepumpt wurden. Nachdem die Kapilla-

Abb. 7.2: Ein typischer Ausheizvorgang.,Messinter- 1o wieder abgekiihlt war, betrug der Druck
vall“ ist in diesem Fall eine Sekunde.

in Test- und Monitorvolumen weniger als
5- 1078 mbar.

Befiillen des Testvolumens: Das Testvolumen wurde zusammen mit dem Monitorvolumen
durch das Dosierventil welches in Abbildung [Z.T] mit ,,Gaseinlass® bezeichnet ist befiillt. Wahrend-
dessen war die Testkapillare iiber die Ventile von Monitor- und Testvolumen getrennt, so dass sie
nicht mit dem Krypton in Beriihrung kommen konnte. Sobald der Druck im Testvolumen etwa
10~2 mbar betrug, wurde das Ventil, welches Test- und Monitorvolumen verbindet geschlossen, so
dass der Kr-Druck im Testvolumen nun konstant blieb. Jetzt konnte das Krypton aus dem Monitor-
volumen abgepumpt werden. Das Dosierventil zwischen Testkapillare und Monitorvolumen wurde
erst wieder gedffnet, als der Druck im Monitorvolumen auf weniger als 10~7 mbar abgesunken war.

Stabilisierung der Temperatur: Parallel zum Fiillvorgang kiihlte die Testkapillare ab. Je
nach Zieltemperatur wurde zusétzlicher fliissiger Stickstoff in den Dewar gegeben. Deshalb war es
wichtig, dass man das Ventil zum Monitorvolumen erst dann 6ffnete, nachdem der Druck auf ein
niedriges Niveau (< 10~7 mbar) gefallen war. Die kalte Kapillare hiitte sonst als Kiihlfalle die Gas-
teilchen aus dem Monitorvolumen adsorbiert und wie schon beschrieben hétte die Oberfliche der
Kapillare vor Beginn der Messung bereits geséittigt gewesen sein konnen.

Messvorgang: Nachdem der Druck im Monitorvolumen auf unter 5 - 10~® mbar abgefallen
war, wurden die Pumpen abgetrennt und durch die Umverteilung der Gase und Ausgasung aus den
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Winden stieg der Druck wieder an. Wihrend der ersten Minute war der Anstieg relativ schnell, aber
ab einem Druck von rund 10~% mbar betrug der Anstieg 1019 mbar/s, was gegeniiber dem Anstieg
von etwa 10~% mbar auf iiber 1072 mbar in 200 Sekunden, entsprechend 5 - 10~% mbar /s withrend
der Messung einen vernachlissighbaren Untergrund darstellt. Sobald der Druck im Monitorvolumen
auf etwa 1078 mbar gestiegen war, und der Druckanstieg durch Ausgasung sich bei 10710 mbar/s
stabilisiert hatte, das Ventil zwischen der Testkapillare und dem Monitorvolumen getffnet. Sofort
darauf, wurde das Ventil zwischen der Testkapillare und dem Testvolumen getffnet, was die Messung
einleitete. Um die Messbedingungen gleich zu halten, wurde jede Messung nach 200 Sekunden
beendet.

Die Temperatur wurde kontrolliert, indem mit einem Stelltrafo die an der Heizpatrone anlie-
gende Spannung nachgeregelt wurde.

Wihrend jeder Messung wurden der Druck im Monitorvolumen, der Druck im Testvolumen so-
wie die Temperatur der Testkapillare mit dem LabVIEW /PXI-System gemessen und jede Sekunde
in eine Logdatei geschrieben. Die Temperaturmessung erfolgte hierbei nicht bei allen Messungen auf
dieselbe Art und Weise. Bei einem Teil der Messungen stand ein Digitalmultimeter zur Verfiigung,
welches den Widerstand des PT100 messen und iiber eine serielle Schnittstelle direkt als Tempera-
tur ausgeben konnte, auf diese Weise war es moglich, die Temperatur bis auf weit unter 1K stabil zu
halten. Nach einiger Zeit musste das Digitalmultimeter leider an ein anderes Experiment abgegeben
werden und der Widerstand des PT100 musste auf eine andere Methode gemessen werden. Da das
PXI-System nur Spannungen, aber keine Widerstinde messen kann, wurde aus dem PT100 und
einem 27€)-Widerstand ein Spannungsteiler mit temperaturabhéingigem Teilungsverhéltnis aufge-
baut. Die Gesamtspannung, welche an diesem Spannungsteiler anlag, wurde vom PXI-System zur
Verfiigung gestellt und zur Erhéhung der Messgenauigkeit zusammen mit der geteilten Spannung
gemessen. Auf diese Weise war der Widerstand des PT100 stets bekannt und konnte in LabVIEW
in eine Temperatur umgerechnet werden. Durch elektronisches Rauschen schwankte das so erzeugte
Temperatursignal auch nachdem alle Drahte auf die kleinstmégliche Lénge gekiirzt und verdrillt
ware um etwa +0,5 K. Zusammen mit der Ungenauigkeit der Widerstandsmessung durch den Span-
nungsteiler und moéglichen Temperaturgradienten schétzen wir den Gesamtfehler auf 5 K ab.

Ein grofler Nachteil der dynamischen Messmethode ist, dass Driicke mit zwei unterschiedlichen
Messgeréten gemessen werden miissen. In den Datenbléttern der Geriite wird angegeben, dass die
Pfeiffer-Rohre PKR251 einen Messfehler von 30% und das Ionivac einen Messfehler von 15% hat.
Da der gemessene Druck innerhalb dieser Grenzen um den wahren Druck herum schwanken kann,
ist es moglich, dass sich die Messfehler der beiden Gerédte summieren, wenn eines beispielsweise
nach oben und das andere nach unten abweicht. Die Reproduzierbarkeit der gemessenen Werte
soll laut Datenblatt jeweils 5% betragen. Wir sehen, dass es fiir die Messung notwendig war, die
Druckmessgerite gegeneinander zu kalibrieren.

Hierfiir wurde zunéchst langsam Krypton in die Apparatur gelassen. Die beiden Druckmess-
geridte waren wihrend dieser Zeit auf einem gemeinsamen T-Stiick montiert, um Druckgradien-
ten zwischen den Messgeréiten wihrend der Kalibrierung zu vermeiden. Mit dem LabVIEW /PXI-
System wurden die Messwerte beider Gerite simultan mitgeschrieben. Es wurde iiber etwa 6 Mi-
nuten Krypton in die Apparatur gelassen. Wihrend dieser Zeit stiegen die angezeigten Driicke von
~ 7-1077 mbar bis auf ~ 1,6 - 1072 mbar. Das Resultat dieser Messung ist in Abbildung [7.3]
dargestellt.
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Abb. 7.3: Das Resultat der Kalibrierung. Bei dieser Messung waren das Durchmessgerdat PKR215 von
Pfeiffer und das Druckmessgerit Ionivac ITR 90 von Leybold auf einem gemeinsamen T-Stiick
montiert und maflen so den selben Druck. Die Messwerte lagen bei der dynamischen Kapillaren-
messung im Bereich von 4 - 1072 mbar bis 1,1 - 1072 mbar. Der Einschub verdeutlicht, dass die
Pfeiffer-Rohre PKR251 in diesem Bereich bzgl. dem Ionivac bis zu 40% hohere Driicke anzeigt.

Abb. 7.4: Die Testkapillare. Die Kapillare ist auf dem oberen Kuperblock aufgewickelt, der unter Ku-
perblock stellte den Kontakt zum fliissigen Sticktoff her. Zwischen den beiden Kupferblocken ist
die Edelstahlmutter zu erkennen. Diese hatte die Aufgabe, den Hauptteil des Temperaturgradi-
enten zwischen dem Stickstoff und der Kapillare aufzunehmen, so dass der Gradient entlang der
Kapillare minimiert war.



7. Messungen mit der Testkapillare 80

Abb. 7.5:

Ein Photo des Testaufbaus. Die aufgewickelte Kapillare ist in Isolationsschaum eingepackt.
Die beiden weiflen Kabel auf der rechten Seite gehtren zur Heizpatrone, die beiden weiflen Kabel
auf der linken Seite zum PT100-Temperaturwiderstand. Das untere Kupferstiick (hier nicht zu
sehen) ragt etwa 2 cm aus der Isolation heraus. Stickstoff wurde je nach Temperatur bis zum
unteren Rand des unteren Kupferblockes oder bis zum Rand des Dewars aufgefiillt.
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7.3 Die statische Messung

Die dynamische Messung, bei welcher Krypton durch die Kapillare stromte hat den Nachteil, dass
viele Faktoren in die Messung eingehen, welche die Unsicherheit der Messung erhdhen. Es musste
mit zwei unterschiedlichen Druckmessgeriten gearbeitet werden, die Gréflen von Test- und Moni-
torvolumen waren nicht exakt bekannt. In Kapitel [[4] wird gezeigt, dass die Ergebnisse um einen
systematischen Fehler korrigiert werden miissen.

Daher wurde die temperaturabhéingige Adsorbtion von Krypton in der Testkapillare mit einer
zweiten, unabhéngigen Messmethode iiberpriift. In diesem Falle stromte das Krypton nicht vom
Testvolumen durch die Testkapillare in das Monitorvolumen, sondern die Testkapillare und das
Testvolumen wurden, sobald Krypton eingefiillt war, gemeinsam vom Rest der Apparatur getrennt.
Das Ventil zwischen Testkapillare und Testvolumen blieb getffnet, so dass Gas in der Testkapillare
adsorbiert und die Adsorption im Testvolumen als Druckabfall gemessen werden konnte. Die Test-
kapillare wurde gekiihlt und der Druckabfall im Testvolumen parallel zum Temperaturabfall der
Testkapillare protokolliert. Das Protokoll fiir diese Messung soll nun vorgestellt werden:

Auspumpen und Ausheizen: Die Kapillare wurde von Adsobaten gereinigt, indem alle Ven-
tile, bis auf das zum Gaseinlass (Abb. [(1]) gedffnet wurden, die beiden Pumpen das System bis
auf einen Druck von etwa 5 - 1078 mbar evakuierten und die Testkapillare wie in Abbildung
ausgeheizt wurde. Wie bei der ,dynamischen Messung® sollte dieser Schritt garantieren, dass die
Wechselwirkung zwischen Edelstahl und Krypton und nicht zwischen Krypton und einer evtl. schon
vorhandenen Monolage gemessen wurde.

Testvolumen und Testkapillare fiillen: Nun wurde als erstes das Schrittmotorventil zwi-
schen Testkapillare und Monitorvolumen geschlossen und {iber das Monitorvolumen Krypton in
Testkapillare und Testvolumen eingelassen. War laut Anzeige ein Druck von 1- 1073 bis 3 - 1073
mbar im Testvolumen erreicht?, so wurde das Pressluftventil zwischen Monitor- und Testvolumen
geschlossen. Das Monitorvolumen konnte nun schon evakuiert werden.

Kapillare abkiihlen und Druck messen: Ziel des Experimentes war es, den Zusammenhang
zwischen Temperatur und Adsorbtion von Krypton zu bestimmen. Dazu wurde nun langsam der
Stand des fliissigen Stickstoffes im Dewar erhéht und dadurch das Kupferstiick, auf dem die Kapil-
lare augewickelt war, abgekiihlt. Die Abkiihlung musste wieder langsam vonstatten gehen, um zu
vermeiden, dass sich entlang der Kapillare ein Temperaturgradient bilden konnte. Bei den ersten
Messungen zeigte sich oft ein Knick in der Temperaturkurve bei etwa 120 K. Dieser Knick trat
jeweils auf, kurz nachdem fliissiger Stickstoff in den Dewar gegeben wurde. Die Ursache war wahr-
scheinlich, dass der Stand des Stickstoffes durch das Nachgieflen so hoch wurde, dass der Stickstoff
Kontakt mit dem oberen Kupferblock (sieche Abb. [[4]) und damit auch mit der Kapillare hatte.
Um dies zu vermeiden, wurde dem System mehr Zeit gegeben, um sich abzukiihlen. Auf diese
Weise gelang es, den Knick bis auf 100 K herauszuzégern. Nun dauerte es etwa 3000 Sekunden,
die Temperatur von 300 K bis auf 82 K abzusenken. Wiahrend dieser Zeit konnten die Wande des
Testvolumes ausgasen, der Druckanstieg durch die Ausgasung musste von den Messwerten fiir den
Druck subtrahiert werden, um die Adsorbtion von Krypton zu erhalten.

Tiefere Temperaturen als etwa 100 K konnten nur erreicht werden, in dem der Dewar randvoll
gefiillt wurde.

2 mit dem Kalibrationsfaktor von 0,5 fiir Krypton entspricht dies 5 - 107* bis 1,5 - 10~2 mbar
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Kapillare wieder warm werden lassen: Nun wurde gegen die Kiihlung mit dem fliissigen
Stickstoff geheizt, die Temperatur der Kapillare auf diese Weise langsam wieder erhcht und das
in der Kapillare adsorbierte Krypton wieder freigesetzt. Der Druck im Testvolumen stieg wieder an.

Abpumpen und Ausheizen: Zum Schluss der Messung wurde der Gesamtaufbau wieder von
der Turbo- und Ionengetterpumpe evakuiert. Gleichzeitig wurde die Temperatur der Kapillare wie-
der erhoht. Um herauszufinden, bei welchen Temperaturen das adsorbierte Gas wieder freigesetzt
wird, wurden der Druck und die Temperatur im Testvolumen mitgeschrieben. Abbildung zeigt
die entsprechende Auspumpkurve. Man erkennt, dass die Adsorbate nicht gleichméfig, sondern be-
vorzugt bei verschiedenen Temperaturen freigesetzt werden. Druckanstiege, wie in Abb. wurden
nur beobachtet, wenn die Kapillare zuvor Gas adsorbieren konnte. Die Druckspitzen kénnen daher

nur von Gas, welches aus der Kapillare desorbiert, stammen.
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Abb. 7.6: Temperaturabhingige Freisetzung von Krypton. Aus dem Log der Zeit, der Temperatur
der Kapillare und dem Druck im Testvolumen wurden Temperatur und Druck gegeneinander
aufgetragen, die gleichméflige Erwédrmung bis auf etwa 150 K benétigte 800 Sekunden. Die Fehler
betragen weniger als 5%. Diese Beobachtung impliziert, dass es verschieden stark gebundene

Adsorbate gab.
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7.4 Interpretation der dynamischen Messung

In der dynamischen Messung sollte fiir verschiedene Temperaturen untersucht werden, wieviel Gas
in der Kapillare adsorbiert wird. Die Menge an adsorbiertem Gas A ist iiber die Formel

Verlust / mbar*|
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berechnet worden. Dabei sind pg,,s und pg,, die Driicke in Monitor- und Testvolumen zu
Beginn und Ende der Messung. Die Driicke, welche im Testvolumen mit dem PKR251 gemessen
wurden, sind fiir die Auswertung auf das Ionivac korrigiert worden (Abb. [73)). Stellt man die
mit Gl. (Z3) gewonnenen Werte direkt in einem Diagramm darstellt, so liegen die Werte fiir A
bei Temperaturen von hoher als 170 K bei negativen Werten. Dies wiirde bedeuten, dass mehr
Gas die Kapillare verlassen hat, als hereingestromt ist. Es ist auch moglich, dass das Druckgerit
im Monitorvolumen (Abb [T einen zu hohen Enddruck gemessen hat, weil das Gas gegen den
Messkopf gestromt ist. Da wir aber daran interessiert sind, wieviel Gas adsorbiert wurde, sind alle
Werte von A oberhalb von 170 K um einen systematischen Fehler von 7,32-10~4 mbar-1 nach oben
korrigiert worden. Dieser Korrektur ist der Durchschnitt der fiinf Messpunkte oberhalb von 170
K in den unverschobenen Daten. Das Ergebnis der statischen Messung (Abb. [T9]) zeigt, dass in
diesem Temperaturbereich kein Gas adsorbiert wird. Daher erscheint diese Nullpunktsverschiebung
hier sinnvoll.
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7.7: Das Ergebnis der dynamischen Messung. Es ist zu erkennen, dass sich die Adsorbtion in
der Kapillare unterhalb von etwa 120 K bemerkbar macht. Die Verluste in mbar-1 (links) wurden
um einen systematischen Fehler von 7,32-10* mbar-1 nach oben korrigiert, so dass sich fiir
Temperaturen oberhalb von 170 K eine Adsoption von Null ergibt. Auf diese Weise sind die
Daten mit der statischen Messung (Abb. [[9) konsistent. Rechts ist die durchschnittliche Dicke
der adsorbierten Kryptonschicht dargestellt.

Die Daten sprechen dafiir, dass schon unterhalb von 110 K bis 120 K Gas in der Kapillare
adsorbiert wird. Die durchschnittliche Schichtdicke des adsorbierten Kryptons in der Kapillare
betragt maximal 0,5 Monolagen bei ~ 80 K. Es ist davon auszugehen, dass die Bereiche, in denen
die Kapillare direkten Kontakt mit dem Kupferbock hatte, kilter waren, als die &ufleren Bereiche,
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in welchen kein Kontakt bestand (Abb.[[4)). In den inneren Bereichen war die Kryptonschicht sehr
wahrscheinlich iiberdurchschnittlich dick.

Das Ergebnis ist nur bedingt auf 83™Kr zu iibertragen, da der Partialdruck des ™Kr um
viele Groflenordnungen tiefer liegen wird. Es wird jedoch deutlich, dass die Ausldufer der BET-
Isothermen bewirken konnen, dass Gase auch schon weit unterhalb des Séttigungsdampfdruckes
adsorbiert werden. Nach Abbildung 5.7 kénnte man die Kapillare bei p~10~3 mbar bis auf ~50 K
herunterhiihlen, ohne Gas zu verlieren. Die Messung hat dies widerlegt.

7.5 Interpretation der statischen Messung

Die Messwerte der statischen Messung kénnen erst interpretiert werden, nachdem sie um zwei Effek-
te bereinigt sind. Wahrend der etwa 6000 Sekunden dauernden Messung erhoht sich der Druck durch
die Ausgasung, diese Druckerh6hung muss von den Rohdaten subtrahiert werden. Der Druckabfall
im Testvolumen kommt nicht nur durch die Adsorption in der kalten Kapillare zustande. Dadurch,
dass sich das Gas in der Kapillare abkiihlt, nimmt es weniger Volumen ein und trigt somit etwas
weniger zum Gesamtdruck bei. Den Druckabfall durch diesen Effekt kann man mit

Vkalt Twarm
T) = 1-— 4
p( ) pO( Vwarm Tkalt ) (7 )

beschreiben. Wobei V; und T; das Volumen und die Temperatur des warmen bzw. kalten Teil
des Testaufbaus sind.

Aus der statischen Messung ergibt sich, dass die Adsorption bei Driicken in der Gréfenordnung
p~10~3 mbar die Adsorption schon bei 150 K eintritt (Abb.[7.9). Die dynamische Messung hat eine
um 30 K niedrigere Temperatur ergeben. Allerdings wurden mit der statischen Methode auch klei-
nere Mengen Gas adsorbiert, als bei der dynamischen Messung. Es ist zu vermuten, dass mit beiden
Methoden die gleiche Adsorptionskurve vermessen wurde, die dynamische Messung aufgrund der
geringeren Sensitivitit aber erst bei 110-120 K auf die Adsorption reagiert.
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Abb. 7.8: Die Korrekturen fiir die statische Messung. Zuerst wurde die Ausgasrate bestimmt. Dazu
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Abb.

wurden die Messpunkte, bei denen Gas adorbiert war, herausgeschnitten (links). An die Messwer-
te fiir den Druck vor, und nach dem Druckabfall durch die Adsorption (blau) wurde eine Gerade
angepasst (rot), mit welcher die Ausgasung beschrieben werden kann. Dann wurde der Druck-
abfall durch die Abkiihlung des Gases im Bereich der Kapillare im Bereich oberhalb von 130 K
bestimmt und mittels Gl. (C4]) zu kleineren Temperaturen extrapoliert (gestrichelte, rote Kurve,
rechts). Die eigentliche Adsorption ist die Differenz zwischen der gestrichelten Kurve und dem
Messwert, welcher um die Ausgasung bereinigt wurde.
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7.9: Das Ergebnis der statischen Messung. Zeit, Temperatur und Druck im Testvolumen wurden

mitgeschrieben, der Druck um die Ausgasung und den Temperatureffekt korrigiert (Abb. [Lg]).
Links ist die adsorbierte Gasmenge @ aps in mbar-1 gegen die Temperatur aufgetragen. Rechts ist
die durchschnittliche Dicke Qnono der adsorbierten Kryptonschicht in Monolagen dagestellt. Die
Fehler betragen AT ~5 K, AQaps ~2 1072 mbar -1 bzw. AQnono ~6-1073.
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7.6 Konsequenz fiir die Kr-Kalibrationsquelle

Die Messungen wurden durchgefiihrt, um die Temperatur der Kapillare zwischen dem Gasein-
lasssystem und dem Substrat festzulegen. Diese sollte zwar moglichst niedrig sein, damit hier die
Ausgasung aus den Winden auf ein Minimum reduziert ist, und Verunreinigungen abgefangen
werden konnen.

Die dynamische Messung ldasst vermuten, dass die Kondensation von Krypton in der Kapillare
bei etwa 120 K einsetzt, mit der statischen Methode wurde der Ansatz der Kondensation schon bei
einer Temperatur von 150 K beobachtet. Fiir das Experiment bedeutet dies Folgendes:

Mochte man Krypton durch die Kapillare leiten, so darf diese auf keinen Fall kilter, als 120 K
sein. Unterhalb dieser Temperatur machte sich die Adsorption sowohl in der statischen, als auch in
der dynamischen Messung bemerkbar.

Betrachtet man die Séttigungsdampfdriicke (Abb. (7)), so wird klar, dass auf diese Weise le-
diglich HoO durch die Kapillare herausgefiltert werden kann. Die Kapillare kénnte kein CO2 aus
dem Krypton herausfiltern. Die Verunreinigungen CO, Ns und Hs, welche sich nach dem Ausheizen
in Spuren noch im Gaseinlasssystem befinden, wiirden ungehindert zu Substrat weitergeleitet. Im
Falle dieser kann man die Temperatur des Substrates aber auf iiber 30 K hochregeln, so dass zwar
Krypton, aber diese Verunreinigungen nicht kondensieren. Daher kommt einem niedrigen COs-
Partialdruck im Gaseinlasssystem eine besondere Bedeutung zu. Leider kann die Kapillare nicht
ausgeheizt werden, denn sie ist mit dem Kaltkopf thermisch leitend verbunden. Eine Erwéirmung
des Kaltkopfes iiber 50°C wiirde diesen beschidigen. Geht man davon aus, dass das Material der
Kapillare bei Raumtemperatur mit etwa 10710 mbar - 1/cm? - s ausgast und eine Erniedrigung der
Temperatur um 40°C die Ausgasrate um eine Groflenordnung erniedrigt [Bor05], so sinkt diese bei
einer Temperatur von 120 K auf etwa 5 - 107!° mbar - 1/cm? - s ab. Die Kapillare ist 1,2 m lang
und besitzt einen Durchmesser von 3 mm. Die gesamte Ausgasrate durch die Kapillare betréigt
also etwa 6 - 10713 mbar - 1/s. Wenn die ungefiihr 100 83"Kr-Atome auf einer Zeitskala von Se-
kunden zum Substrat gespiilt werden, so desorbieren wihrend dieser Zeit etwa 103 mal weniger
Verunreinigungen im Vergleich zu den ®3Kr-Atomen aus den Winden der Kapillare.

Soll das #3™Kr jedoch selbstindig zum Substrat flieBen, so liegt die Zeitkonstante aus Gl. (5.5)
hierfiir bei 600 s. In dieser Zeit kénnen genausoviele Gasteilchen aus den Winden der Kapillare
desorbieren, wie 83™Kr transportiert werden soll.

Es ist daher ratsam, iiber eine technische Losung nachzudenken, welche es erlaubt, die Kapillare
ausheizen, ohne den Kaltkopf zu beschidigen. Auf diese Weise konnte man die Ausgasrate der
Kapillare um ein bis zwei Groéflenordnungen erniedrigen, und die Sauberkeit der Filme verbessern.



8. DIE VENTILSTEUERUNGEN

Fiir das Gaseinlasssystem wurden im Rahmen dieser Diplomarbeit mit der Programmierumgebung
LabVIEW von National Instruments [NI| zwei Programme erstellt, mit denen die Ventile gesteuert
sowie die Driicke visualisiert werden kénnen. Mit einem dieser Programme, der ,,manuellen Ven-
tilsteuerung® kann man die Ventile des Gaseinlasssystems iiber eine graphische Benutzeroberfliche
steuern. Mit dem zweiten Programm, der ,vollautomatischen Ventilsteuerung®“ kann das Gasein-
lasssystem autonom arbeiten. Beide Programme lesen die Driicke im Monitorvolumen und Substrat,
sowie die Temperatur der Kiihlfalle aus. Der Zustand des Systems (Ventilstellungen, Driicke, Tem-
peratur der Kiihlfalle) wird von beiden Programmen in Protokolldateien geschrieben.

Im Folgenden soll erlautert werden, wieso diese Steuerungen notwendig sind, und welche An-
forderungen diese Steuerungen erfiillen miissen.

Die Motivation:

e Weil die K-Konversionslinie des 83™Kr bei 17,824 keV liegt, aber die Retardierungsspannung
von etwa 18,6 keV des Hauptspektrometers iiberwacht werden soll, muss die Kr-Kalibrations-
quelle und damit auch das Gaseinlasssystem auf ca. -800 V gelegt werden (Kap. 3.2). Mit
dem PXI-System koénnen wir die Ventile steuern und die Messgerite auslesen. Dieses wird
mit einem optischen Netzwerkkabel mit einem PC verbunden. Somit kann sich dieser PC auf
Erdpotential befinden (Kap. (.6]). Die Software fiir diese Konfiguration sind die Ventilsteue-
rungen.

e Wenn man mir der Kr-Kalibrationsquelle die verschiedenen Filme (Abb.[B.3]) herstellen mochte,
so muss eine grofe Anzahl von Ventilen bedient werden. Daher ist eine Computersteuerung
des Systems notig.

e Es ist nicht a priori klar, wie man das Gaseinlasssystem genau bedienen muss, um Filme
gewiinschter Dicken etc. aufzufrieren, die Computersteuerung muss in der Lage sein, die Be-
dienung des Gaseinlasssystems zu protokollieren, damit man nachvollziehen kann, auf welche
Art und Weise ein Film gegebener Dicke entstanden ist.

e Ist die Kr-Kalibrationsquelle in das KATRIN-Experiment eingebaut, so muss diese, und damit
das Gaseinlasssystem vollautomatisch arbeiten kénnen. Die Steuerung fiir den ,, Automatik-
betrieb“ muss konfigurierbar sein. D.h. man muss dieser Steuerung Ventilo6ffnungszeiten etc.
vorgeben kénnen.

In den néchsten Kapiteln sollen die Ventilsteuerungen, sowie deren Funktionsweisen vorgestellt
werden.
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8.1 Die manuelle Ventilsteuerung

Das erste der beiden Programme (Abbildung R]) dient der manuellen Steuerung der Apparatur.

Die Benutzeroberflache stellt das Gaseinlasssystem schematisch dar. Ventile, welche keinen An-
trieb besitzen, sind durch das gew6hnliche Ventilsymbol dargestellt und mit dem Kommentar ‘keine
Steuerung’ versehen. Die steuerbaren Ventile sind einfach durch Késten dargestellt. Im Falle der
drei Dosierventile, welche iiber Schrittmotoren gesteuert werden, enthélt dieser Kasten ein Einga-
befeld fiir einen Wert zwischen 0 und 10. Die 0 entspricht dem vollstdndig geschlossenen und die
10 dem vollsténdig gedffneten Zustand des Ventils.

In der linken oberen Ecke der Benutzeroberfliche kann der Benutzer bestimmen, wo die Log-
dateien fiir Druck und Ventilstatus geschrieben werden. Der Knopf , Abspeichern“ muss gedriickt
werden, wenn man die Logdatei fiir die Ventile abspeichern méchte, wird dieser Knopf gedriickt, so
schreibt das Programm den aktuellen Status der Ventile als letzte Zeile in die Logdatei und schliesst
diese. Es empfiehlt sich, das Programm nicht mit dem ,roten Punkt“, der sich in der LabVIEW-
Umgebung immer links oben in der Meniileistél befindet zu beenden, sondern den Stopp-Knopf zu
benutzen, der sich in der Benutzeroberfliche befindetZ. Die Syntax der Ventildatei ist in Tabelle
B erklért. Ein Beispiel fiir eine solche Datei ist in Tabelle dargestellt.

Die Schrittmotoren brauchen nach der Eingabe der gewiinschten Position bis zu 15 Sekunden,
wenn sie z.B. von vollstindig gedffnet nach vollstéindig geschlossen fahren sollen. Daher ist es
notwendig, dem Benutzer mitzuteilen, ob sich das Ventil schon in der gewiinschten Position befindet,
oder nicht. Dies geschieht iiber das mittlere der drei LEDs von Ventil eins bis drei, es leuchtet gelb
auf, wenn das Ventil die gewiinschte Position erreicht hat. Zusétzlich dazu wird der Benutzer von
dem obersten der drei LEDs dariiber informiert, ob das Ventil sich im vollstéindig gedffneten Zustand
befindet, dann leuchtet dieses griin auf. Das unterste der drei LEDs leuchtet entsprechend rot auf,
wenn das Ventil komplett geschlossen ist. Das Signal, welches diese LEDs steuert, kommt von den
Ventilen selber.

Die vier Pressluftventile werden mit Hebeln gesteuert, ein LED, welches an die Position des
Hebels gekoppelt ist teilt dem Benutzer mit, ob das Ventil offen (griin) oder geschlossen (rot) ist.

Ventil Nummer 5 zwischen Ionengetterpumpe und Monitorvolumen nimmt eine Sonderstellung
ein. Die Ionengetterpumpe darf nur bei Driicken unter 10~ mbar betrieben werden. Steigt nun der
Druck im Monitorvolumen iiber diesen Wert und der Benutzer vergisst, das Ventil zwischen Ionen-
getterpumpe und Monitorvolumen zu schliefien, so schaltet sich die Ionengetterpumpe selbstindig
aus und man muss diese von Hand einschalten, wenn der Druck dies wieder erlaubt. Dies ist einer-
seits unpraktisch und andererseits sollte der eben erwihnte Schutzmechanismus, welcher verhindern
soll, dass die Pumpe beschidigt wird, nicht iiberstrapaziert werden®.

Aus diesem Grund ist in den Programmen zur Ventilsteuerung eine Schutzfunktion eingebaut,
welche verhindern soll, dass Ventil Nummer 5 getffnet wird, wenn der Druck im Monitorvolumen zu
hoch ist. Man kann in das Feld, welches Ventil fiinf reprisentiert (Abb. Bl den maximalen Druck
eingeben, bei welchen das Ventil noch geoffnet sein darf. Dieser Wert wurde aufgrund folgender
Tatsache nicht fest mit in den Quellcode programmiert: Angenommen, der Schalter fiir das Ventil

! Hat man ein Programm mit dem Application Builder in ein eigenstindiges Programm umgewandelt, welches
ohne LabVIEW lauft, so muss sich der ,rote Punkt“ nicht unbedingt im Menii befinden.

2 Laut National Instruments werden die Programme nicht ordnungsgemif beendet, wenn man sie mit dem ,roten
Punkt “ beendet, der Speicher wird nicht richtig freigegeben [Man05].

3 Da sich in der Apparatur iiberwiegend Edelgase befinden werden, wiirde die Ionengetterpumpe bei einem Drucks-
anstig mit Edelgasen iiberflutet. Diese werden in der Ionengetterpumpe zu einem grofien Teil physiosorbiert und
kénnen zu einem spéteren Zeitpunkt wieder freigesetzt werden. Man miisste die Ionengetterpumpe ausheizen, um
wieder reine Gase garantieren zu kdnnen.
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Abb. 8.1:
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Die grafische Benutzeroberfliche der manuellen Ventilsteuerung. Wie schon in Kapitel
erkléart, wird der Druck im Gaseinlasssystem mit zwei verschiedenen Druckmessgerdten, dem
PKR251 von Pfeiffer-Vakuum (Pfeiffer-Rohre) im Bereich 5 - 1072 mbar und dem CTR91 von
Leybold (Baratron) im Bereich 1072 mbar bis 10 mbar gemessen. Die Messwerte dieser beiden
Druckmessrohren werden im oberen Teil dargestellt. Rechts erkennt man die Anzeige fiir den
Druck am Substrat, welcher mit der Messrohre ITR90 von Leybold (Bereich 5 - 10710 mbar bis
1000 mbar, gasartabhiingig, wie in Kap. [l beschrieben) gemessen wird. Links kann der Benut-
zer bestimmen, wo die Logdatein fiir die Ventilstellungen und die Driicke gespeichert werden.
Auf/Zu-Ventile bedient man, indem man auf den entsprechenden Hebel klickt, die Stellung der
Regelventile bestimmt man {iber die Eingabe einer Zahl von 0 (geschlossen) bis 10 (offen). Die
Temperatur der Kiihlfalle wird mit einem kleinen Thermometer dargestellt.
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Nummer 5 steht auf , offen® und man hat 10~° mbar als Maximalwert gewiihlt. Das Monitorvolumen
sei beliiftet und man evakuiert dieses iiber das Ventil Nummer 4 mit der Turbomolekularpumpe.
Wenn jetzt der Druck im Monitorvolumen unter die Schwelle von 10~° mbar sinkt, wird Ventil
Nummer 5 gedffnet und das Gas, welches sich im Volumen der Ionengetterpumpe in der Zeit, in
der die Apparatur nicht gepumpt werden ansammeln konnte wird auf einen Schlag in das Monitor-
volumen gelassen. Wahrend der Entwicklung der manuellen Ventilsteuerung hat sich gezeigt, dass
diese Gasmenge eine solche Last fiir die Turbomolekularpumpe darstellen kann, dass diese ausfallt.

Mochte man die Apparatur also nach ldngerer Standzeit mit der Turbomolekularpumpe ab-
pumpen, so sollte man den Maximalwert zunéchst einmal sehr hoch, z.B. auf 1000 mbar einstellen,
so dass man Ventil Nummer 5 vom Anfang des Abpumpvorganges an 6ffnen kann. Es wére auch
denkbar gewesen, die Sicherheitssperre des Ventils Nummer 5 einfach mit zwei diskreten Zustdnden
»Sperre an/aus“ zu versehen, aber mit der Eingabe des Maximaldruckes ist man flexibler.

Das Programm erlaubt es, die vom Baraton und dem PKR251 im Monitorvolumen, sowie die
am Substrat gemessenen Driicke in eine Textdatei auf dem PXI-System zu schreiben. Diese Datei
hat vier Spalten, in der ersten ist die Zeit seit Programmstart in Sekunden, in der zweiten der
vom Baratron gemessene Druck in mbar,in der dritten wird der vom PKR251 gemessene Druck im
mbar festgehalten. In der vierten Spalte wird der Druck am Substrat (Leybold ITR90) in mbar
mitgeschrieben.

Diese Datei kann man z.B. mit einem Datenanalyseprogramm einlesen und weiterverarbeiten.
Benotigt man nur den groben Verlauf des Druckes, so braucht man keine Logdatei. Man kann auch
einfach ein Druckdiagramm als Bilddatei exportieren. Dazu klickt man mit der rechten Maustaste
auf das entsprechende Diagramm, wihlt in dem Menii, welches nun erscheint ‘Export Simplified
Image...” und speichert auf diese Weise das aktuelle Diagramm als .emf oder .bmp Datei ab.
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Tab. 8.1: Die Syntax der Ventildatei. In den ersten drei Spalten wird geloggt, in welcher Position sich
die Schrittmotorvenile befinden (0=vollstéindig geschlossen/10=vollstiindig goffnet), die vier fol-
genden Spalten halten die Positionen der Pressluftventile fest (0=zu/l1=auf). In der achten Spalte
wird der Zeitpunkt seit Programmstart in Sekunden geloggt. Die letzte Spalte gibt an, ob noch
eine Zeile folgt (1=ja/0=nein), mit dieser Information erkennt die automatische Ventilsteuerung
beim Einlesen wann die Datei zu ende ist.

Spaltel Spalte2 Spalte3 Spalted  Spalteb
Ventill Ventil2 Ventil3 Ventild  Ventilb
0-10 0-10 0-10 0/1 0/1

Spalte6  Spalte7? Spalte8 Spalte9
Ventil6  Ventil7 Zeitpunkt Weiter?
0/1 0/1 Sekunden 0/1

Tab. 8.2: Beispiel fiir eine Ventildatei. In der ersten Zeile steht die Startzustand drei Sekunden nach
Programmstart der manuellen Ventilsteuerung. In diesem Falle sind alle sieben Ventile getffnet.
Nach sechs Sekunden wurde Ventil Nummer sieben geschlossen, nach elf Sekunden wieder geéffnet,
usw... Zum Schluss hat das Programm den Istzustand in die letzte Zeile geschrieben. Durch die
Null in der letzten Spalte der letzten Zeile ist klar, dass das Ende der Datei erreicht ist. Dies dient
als ,end of file“-Signal fiir die automatische Ventilsteuerung, wenn diese eine solche Datei einliest.

10.000000  10.000000 10.000000
10.000000 10.000000 10.000000
10.000000  10.000000 10.000000
10.000000 10.000000 10.000000
10.000000 10.000000 10.000000
10.000000 10.000000 10.000000

1 3.000000 1
0 6.000000 1
1 11.000000 1
0 15.000000 1
1 19.000000 1
1 33.000000 O

— = = e =
— = = e =
—_ = = = =
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8.2 Die vollautomatische Ventilsteuerung

Das Ziel ist, Filme reproduzierbar aufzufrieren. Mit einem vollautomatischen Gaseinlass kann man
die Gase auf eine immer gleiche Art und Wiese durch das System leiten und damit die Reprodu-
zierbarkeit erhéhen.

Zu diesem Zweck wurde ein Programm geschrieben, welches die Ventile des Gaseinlasssystems
automatisch steuert. Die zugehorige graphische Benutzeroberfliche ist in Abbildung B2 dargestellt.
Die Dokumentation zu den Bedienelementen erreicht der Benutzer wieder mit ,,Description and
Tip“.
Das Programm liest die in Kapitel B.] beschriebene Ventildatei ein, den Ort dieser Datei be-
stimmt man ganz links oben unter ,,Steuerdatei“. Nun beginnt das LED , Befehle werden gelesen*
an, griin zu leuchten, dies bedeutet, dass das Programm zur Zeit durch die Datei gesteuert wird.
Hat das Programm die Datei abgearbeitet, sind z.B. die 33 Sekunden aus dem Beispiel in Tabelle
vergangen, so erlischt dieses LED wieder. Unter ,,Zeit bis zur néchsten Aktion“ teilt das Pro-
gramm mit, welches Zeitintervall in Sekunden zwischen dem letzten und dem néchsten Befehl liegt
und wieviele Sekunden davon noch {ibrig sind. Dies hilft bei der Orientierung, wenn zwischen zwei
Befehlen ein langer Zeitraum liegt. Die iibrigen LEDs haben dieselbe Bedeutung, wie im Falle der
manuellen Ventilsteuerung.

Ist die Steuerdatei abgearbeitet, so hélt das Programm nicht an. Die Druckmessung und evtl.
der entsprechende Logvorgang laufen noch weiter, bis man das Programm mit dem Stopp-Knopf
(Beende das Programm) anhélt. Mit einer kleinen Modifikation der vollautomatischen Ventilsteue-
rung kann man die Operation des Gaseinlasssystems aber auch periodisch ablaufen lassen, wobei
dann immer wieder der Inhalt einer einzigen Steuerdatei abgearbeitet wiirde. Dazu muss man ledig-
lich die Haltebedingung fiir das Gesamtprogramm mit dem booleschen Wert verkniipfen, welcher
speichert, ob die Steuerdatei abgearbeitet ist (,Befehle werden gelesen“). Das Programm wiirde
dann anhalten, wenn die Steuerdatei abgearbeitet ist. In LabVIEW kann man jedes VI so ablaufen
lasse, dass es sofort neu startet, sobald das Programmende erreicht ist. Auf diese Weise kénnte man
die Kr-Kalibration theoretisch iiber einen beliebig langen Zeitraum periodisch ablaufen lassen.

8.3 Die Handsteuerbox fiir die Ventile

Als dritte, traditionelle Moglichkeit, die Ventile zu steuern wurde in Zusammenarbeit mit der
Elektronikwerkstatt eine Handsteuerbox (siehe Abb. B3] fiir die Ventile entwickelt.

Die Handsteuerbox ist notwendig, wenn das PXI-System, oder der PC nicht funktionieren soll-
ten. Wird neue Software auf dem PC installiert, so kann es vorkommen, dass dieser neu gestartet
werden muss. In solchen Situationen kann man das Gaseinlasssystem mit der Handsteuerbox steu-
ern. Weil sich die Handsteuerbox aber auf dem gleichen Potential, wie die Kr-Kalibrationsquelle
befindet, kann diese nur genutzt werden, solange die Kr-Kalibrationsquelle nicht auf die -800 V
(Kap. B2)) gelegt wird.

Gangz links auf der Frontplatte der Handsteuerbox befindet sich ein Schalter, mit welchem man
zwischen ,Remote“ und ,,Manual® umschalten kann. Im Remote-Modus werden die Signale von
den Computerprogrammen, die in der Abschnitten B1] und vorgestellt wurden einfach durch
die Box hindurchgeschleift und an der Riickseite iiber Stecker an die Ventile weitergereicht. Im
Manual-Modus wird von den Signalen der Computerprogramme auf die Signale der Handsteuerbox
umgeschaltet.
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hen Ventilsteuerung. In dem Késtchen fiir

1SC

Die grafische Oberfliche der vollautomat

Abb. 8.2

welcher

as Monitorvolumen eingelassen

Ventil 3 erkennt man das Kontrollfeld fiir den maximalen Druck im Monitorvolumen,

in d

wird. Links oben zeigt das Programm an, den wievielten Befehl es gerade abarbeitet (Befehl aus

der Steuerdatei), wieveil Sekunden zwischen dem aktuellen und dem néchsten Befehl liegen (ge-
samt), und wieviele Sekunden von dieser Zeit noch iibrig sind (verbleibend). Das griine Limpchen

s
,Befehle werden gelesen® erlischt, wenn die Steuerdatei abgearbeitet ist.

nicht iiberschritten werden soll, wenn durch Ventil 3 Ga
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Abb. 8.3: Die Handsteuerbox fiir die Ventile. Die vier Pressluftventile werden mit Hebeln geschaltet,
die drei Schrittmotorventile mit Zehngangpotentiometern. Die griinen LEDs leuchten auf, wenn
das jeweilige Schrittmotorventil in der mit dem Potentiometer gewahlten Position angekommen
ist. Sie entsprechen den gelben LEDs , Position* der Computersteuerungen aus Kapitel [RI] und
Am unteren Bildrand erkennt man, wie die Steuersignale vom LabVIEW /PXI-System in die
Handsteuerbox geleitet werden.

8.4 Reproduzierbarkeit mit der automatischen Steuerung

Die Eigenschaft der Kr-Kalibrationsquelle, welche optimiert sein muss, ist die Reproduzierbarkeit
der diinnen Filme und damit der Kr-Konversionslinie. Wie man in Kapitel [@ sehen wird, kann
man mit einem Druck von 1 mbar im Monitorvolumen diinne Filme kondensieren. Nun stellt sich
die Frage, auf welchem Niveau man man mit der in Kapitel vorgestellten, vollautomatischen
Steuerung einen solchen Druck im Monitorvolumen iiberhaupt reproduzieren kann. Die Reprodu-
zierbarkeit dieses Druckes ist eine Voraussetzung fiir die Reproduzierbarkeit der diinnen Filme.
In den vorhergegangenen Kapiteln wurde erkliart, dass die vollautomatische Ventilsteuerung die
Ventile iiber Konfigurationsdateien, wie in Tabelle zeitabhdingig steuert. Eine solche Metho-
de ist allerdings davon abhéngig, dass die Regulierventile jedesmal, wenn sie in eine bestimmte
Position gefahren werden, auch denselben Leitwert aufweisen. Zum Test wurde zunichst mit der
manuellen Ventilsteuerung eine Konfigurationsdatei erstellt, welche etwas weniger als 1 mbar in das
Monitorvolumen einlassen sollte. DerGaseinlass mit dieser Konfigurationsdatei und der vollauto-
matischen Ventilsteuerung wurde fiinf mal wiederholt und der Druck geloggt. Abbildung [8.4] zeigt
die Entwicklung der Driicke wéihrend dieser fiinf Einlassvorgénge.

Man erkennt, dass der Enddruck im Monitorvolumen nur bis auf ewta 10% reproduziert wird.
Um die Reproduzierbarkeit zu erhthen, wurde das Programm fiir die vollautomatische Ventilsteue-
rung ein wenig modifiziert. Ventil Nummer drei (Abb. B2), durch welches das Gas in das Moni-
torvolumen stromt, wurde mit einer , Druckbegrenzung® versehen. Man kann auf dem Frontpanel
des vollautomatischen Gaseinlasses einen Druck fiir das Monitorvolumen wéhlen, den man nicht
iiberschreiten mochte und das Programm schliesst Ventil Nummer drei komplett, sobald dieser
Druck erreicht ist.

Als Test fiir das modifizierte Programm sollte nun 1 mbar in das Monitorvolumen eingelassen
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Druck im Monitorvolumen
fuir 5 vollautomatische, zeitgesteuerte
10 Einlassvorgange
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Abb. 8.4: Vollautomatische, zeitgesteuerte Einlassvorginge. (Der Druck wurde mit dem Baratron
gemessen, laut Datenblatt 0,15% Genauigkeit des Messwertes)
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Tab. 8.3: Konfigurationsdatei fiir 1% Reproduzierbarkeit. Der Druck im Puffervolumen wurde bei
etwa 250 mbar gehalten, Gas vom Puffer in die Kiihlfalle gelassen und die Kiihlfalle wieder vom
Puffer getrennt. Ventil Nummer drei ldsst nun zunéchst in der Stellung 6 relativ schnell Gas in
das Monitorvolumen flieBen (Abb. BX]). Spiter wird es auf 5 und 4,5 zuriickgefahren, um den
Fluss zu drosseln, bevor die Druckbegrenzung erreicht wird.

0.000000 0.000000 0.000000 1 0 0 0 3.000000 1
0.000000 0.000000 0.000000 1 0 0 1 9.000000 1
0.000000 0.000000 0.000000 1 0 0 O 12.000000 1
0.000000 0.000000 0.000000 O O 0 O 15.000000 1
0.000000 0.000000 6.000000 0 O 0O O 19.000000 1
0.000000 0.000000 5.000000 0 0O 0O O 151.000000 1
0.000000 0.000000 4.500000 0 0 0 O 179.000000 1
0.000000 0.000000 0.000000 O 0 0 O 305.000000 1
0.000000 0.000000 0.000000 1 0 0 O 358.000000 1
0.000000 0.000000 0.000000 1 0 0 0O 378.000000 O

werden.

Es wurde eine Konfigurationsdatei (Tabelle B3] erstellt, welche das Gas relativ langsam aus
der Kiihlfalle in das Monitorvolumen stréomen lief. In der Umgebung des gewiinschten Enddruckes
musste sich das Ventil Nummer drei schon in einer mittleren Position befinden, weil es ja einige
Zeit braucht, um bis in die vollstdndig geschlossene Position zu fahren. Beginnt das Ventil von
einer mittleren Position aus, in die geschlossene Position zu fahren, so wird der Zufluss von Gas
geniigend schnell gestoppt. Bei der Erstellung der Konfigurationsdatei mit der manuellen Ventil-
steuerung wurde absichtlich ein um etwa 10% zu grofer Druck angefahren, damit die automatische
Ventilsteuerung sicher in die Druckbegrenzung gerét. Bevor beim manuellen Einlass 1 mbar erreicht
wurde, wurde das Ventil Nummer drei schon ein wenig weiter in die geschlossene Position gefahren,
um den Fluss, wie gerade erklért, zu drosseln.

Wie in Abb. zu sehen ist, lassen sich mit der vollautomatischen Ventilsteuerung tatséchlich
Driicke von etwa 1 mbar mit einer hohen Prézision einstellen. In der Planungsphase des Expe-
rimentes wurde vorhergesehen, das Monitorvolumen mit einem Druck in der Gréflenordnung von
1 mbar zu fiillen, und Gas dosiert aus dem Monitorvolumen zum Substrat strémen zu lassen.
Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurden mit dieser Strategie bereits einige Filme erzeugt (Kap.
[@). Zu dieser Zeit befand sich die Ellipsometrie aber noch in einem experimentellen Stadium, so
dass keine sehr ausgiebigen Test moglich waren. Spétere Tests miissen zeigen, ob sich mit dieser
Strategie tatséichlich Filme in ausreichend reproduzierbaren Dicken herstellen lassen, so dass die
Kr-Kalibrationslinie reproduziert wird.
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Drei vollautomatische
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Abb. 8.5: Druckbegrenzte Einlassvorgéinge. Im Falle der blauen Kurve wurden die 1 mbar schon er-
reicht, bevor die Stellung 4,5 angefahren wurde. In allen drei Fillen betrégt die Abweichung von
den gewiinschten 1 mbar aber weniger als 1%.(Der Druck wurde mit dem Baratron gemessen,

laut Datenblatt 0,15% Genauigkeit des Messwertes)



9. ERSTE AUFFRIERVERSUCHE

In diesem Kapitel wird zunéchst erlautert, welche Bedeutung die Schichtdickenbestimmung mittels
Ellipsometrie fiir die Kr-Kalibrationsquelle hat (Kap. [@.1]). Im folgenden Kapitel wird dem Leser
erklirt, wie die Ellipsometrie funktioniert. Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurden die ersten Kryp-
tonfilme kondensiert. In Kapitel wird erklart, welche Information man aus diesen Messungen
gewinnen kann. Anschlieend werden in Kapitel die Messungen vorgestellt.

9.1 Uberwachung der Filmdicken

Mochte man die Lage der K-Konversionslinie von Film zu Film reproduzieren, so miissen die Fil-
me stets die gleichen physikalischen Eigenschaften besitzen. Die mittleren Dicken der Filme wer-
den in der Kr-Kalibrationsquelle mit Ellipsometrie kontrolliert. Bei diesem Messverfahren wird die
Anderung der Polarisation bei der Reflektion an einer diinnen Schicht ausgenutztL.

In unserem Experiment werden die Schichtdicken mit Ellipsometrie bestimmt, da dieses Ver-
fahren minimal invasiv ist, d.h. es verdndert die Filme nicht, und es ldsst die Bestimmung der
Brechungsindizes der Filme und des Substrates zu.

Im Folgenden soll die Rolle der Ellipsometrie fiir das Experiment genauer erldutert werden.

Die Bedeutung der Ellipsometrie fiir die Kr-Kalibrationsquelle:

e Die Lage der Konversionslinie hingt nach Gl. (34) vom Abstand des 33™Kr zum Substrat
ab. Daher miissen die Filme, welche unter das 83 Kr kondensiert werden, stets die gleiche
Schichtdicke besitzen.

e Wenn die etwa 100 83 Kr-Atome, welche dem Bruchteil 1075 einer Monolage entsprechen,
aufgefroren werden, so mochte man kontrollieren, ob sich tatséchlich eine Submonolage er-
gibt. Der Bruchteil 10~° einer Monolage entspricht einer durchschnittlichen Schichtdicke in
der GroBenordnung von 10~°A. Der von uns verwendete Ellipsometrieaufbau ist aber nur
auf Schichtdickenéinderungen im Bereich von 0,3 A sensitivZ. Misst man also eine endliche
Schichtdicke, nachdem 3 Kr aufgefroren werden sollte, so ist dies ein Hinweis darauf, dass
Verunreinigungen zusammen mit dem %3™Kr kondensiert sind. Ob dabei das ®3™Kr selber
in ausreichender Menge durch die Kapillare gelangt, kann wihrend der Testphase mit einem
Halbleiterdetektor tiberpriift werden.

! Neben der Reflektionsellipsometrie, welche bei der Kr-Kalibrationsquelle zum Einsatz kommt gibt es auch noch
die Transmissionellipsometrie.

2 Die Messung beruht darauf, dass die Stellungen zweier Polfilter sehr genau bestimmt werden. Im vorliegenden
Fall ist dies bis auf einen Fehler von 0,02° moglich. Dies entspricht etwa 0,3 A Krypton, wenn man davon ausgeht,
dass die Literaturwerte sinnvoll sind.
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e In der Erprobungsphase benttigt man ein Werkzeug, mit welchem man feststellen kann,
wieviel Gas in Abhéngigkeit von der Bedienung des Gaseinlasssystems, der Temperatur der
Kapillare und des Substrates auffriert. Mit diesem Wissen kann man eine Konfigurationsdatei
(Kap.R2) fiir das Gaseinlasssystem erstellen, mit welcher dieses die Filme spéter automatisch
auffrieren kann.

e Mit Ellipsometrie bedingt ist man in der Lage, den Brechungsindex eines diinnen Films
(GréBenordnung 10 A) zu bestimmen. Dabei ist der Brechungsindex mit der Dicke des Films
korreliert.

Der Brechungsindex éndert sich jedoch mit der Zusammensetzung eines Festkorpers. Mit dem
Brechungsindex hat man also einen Indikator fiir Verunreinigungen, welche sich beispielsweise
in dem etwa fiinf Monolagen dicken Kryptonfilm befinden kénnen.

e Die Ellipsometrie erlaubt es, den Brechungsindex des HOPG-Substrates zu bestimmen. Auf
diese Weise kann mit Hilfe der Ellipsometrie der Zustand des Substrates iiberwacht werden.

Im Rahmen der vorliegenden Diplomarbeit wurde die Ellipsometrie in Betrieb genommen. Filme
aus Krypton sind auf dem Substrat aufgefroren worden. Auf diese Weise konnte die Ellipsometrie
und das Zusammenspiel von Gaseinlasssystem und dem ,,Kryoteil“ der Kr-Kalibrationsquelle gete-
stet werden.

Bevor man die Messungen nachvollziehen kann, muss man jedoch das Messverfahren verstehen.
Dieses soll nun vorgestellt werden.

9.2 Das Prinzip der Ellipsometrie

ambient (0)

film (1) d] 1)

substrate (2) '

Abb. 9.1: Mehrfachreflektion an diinnen Filmen.

Die von uns genutzte Reflexionsellipsometrie beruht auf der Anderung des Polarisationszustan-
des von Laserlicht bei Reflektion an diinnen Filmen. Die Stéarken der einzelnen reflektierten Strahlen,
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welche den Film in Abbildung wieder verlassen, sind dabei durch die Fresnel’schen Formeln ge-
geben. Die Stéirke des gesamten reflektierten Lichtstrahls ergibt sich durch Summation iiber alle
Teilstrahlen. Dabei kommt es durch den Weg innerhalb des Films zu Phasenunterschieden zwischen
den Teilstrahlen, was die Situation ein wenig komplizierter macht, als bei der Reflektion eines Ein-
zelstrahls. Die Phasenunterschiede, welche sich innerhalb des Filmes ansammeln, ermoéglichen es
jedoch, die Dicke des Films zu bestimmen.

Das Verfahren beruht auf der Tatsache, dass ein i.a. elliptisch polarisiertes Strahlenbiindel nach
der Reflektion an einer diinnen Schicht durch die Vielfachinterferenz, welche in der Schicht entsteht
linear polarisiert sein kann. Dabei muss die Polarisationsrichtung des reflektierten Lichtes nicht
unbedingt parallel, oder senkrecht zur Einfallsebene sein. Bei einer gegebenen Schichtdicke gibt es
immer einen Polarisationszustand des einfallenden Lichtes, welcher bewirkt, dass der reflektierte
Strahl linear polarisiert ist.

Dieses Phanomen nutzt man nun aus, um die Schichtdicke zu bestimmen. Man sucht gezielt
nach dem Polarisationszustand des einfallenden Lichtes, fiir welchen der reflektierte Strahl linear
polarisiert ist. Bei dieser Suche hilft die Tatsache, dass man linear polarisiertes Licht mit einem
Polfilter ausloschen kann. Hat man nun den reflektierten Strahl mit einem Linearpolarisator aus-
geloscht und kennt den Zustand des einfallenden Lichtes, so kann man daraus die Schichtdicke
ausrechnen.

Im Folgenden betrachten soll die Schichtdickenbestimmung mittels Ellipsometrie mathematisch
erlautert werden. Dazu stelle man sich die Situation, welche in Abb. angedeutet ist vor:

Viele Lichtstrahlen interferieren in dem Film. Weil die Fresnel’schen Reflektionskoeffizienten
fiir Licht, welches senkrecht bzw. parallel zur Einfallsebene polarisiert ist verschieden sind, muss
zwischen diesen beiden Féllen unterschieden werden.

Durch Summation ergeben sich fiir Licht, welches senkrecht bzw. parallel zur Einfallsebene
polarisiert ist, die folgenden Reklektionskoeffizienten Ry und R, fiir das Strahlenbiindel [Azz86]:

126

To1s + T12s€
R, =

= . 9.1
1+ ro1sriose 0 (9-1)
To1p + r1gpe” 20

1+ T01pr12pe—i25

R, = (9.2)

Dabei sind r;jx die Fresnel’schen Koeffizienten fiir die Reflektion an der Grenzfliche zwischen
den Medien ¢ und j fiir den Polarisationszustand x (senkrecht oder parallel zur Einfallsebene). Die
t;; aus Abb. werden werden hierbei iiber die entsprechenden 7;; ausgedriickt. Das ¢ ist der
Phasenunterschied zweier benachbarter Teilstrahlen

d :
5= QWX\/N% + N sin? ¢y (9.3)
Uber die Ellipsometrie bestimmt man das komplexe Verhiltnis R,/ Rs:

—i26 —i26
o= Ry,  rop +rigpe "™ 14 ro1sri2se””

R 1+ roiprizpe 0 rois + rigse ™20

(9.4)

Wie man mit der Ellipsometrie o bestimmt, wird ein wenig spéter erklért.
Das komplexe Verhiltnis ¢ beinhaltet den Phasenunterschied §, und damit auch die Schichtdicke
d des Films. Hat man ¢ = R,/Rs bestimmt, so kann man mit Gl. (@.4]) iiber § die Schichtdicke
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ausrechnen. Dazu sind in der Regel numerische Methoden notwendig.

Die Bedeutungen der Symbole in Gl. (@) bis Gl. (@.3) sind im Folgenden noch einmal in einer
Tabelle zusammengefasst.

Tijx Fresnel’sche Reflektionskoeffizienten fiir die
Reflektion an der Grenzfliche zwischen
den Medien ¢ und j, sowie den Polarisationszustand x
N; = n; +ik; komplexer Brechungsindex des Mediums i

o Einfallswinkel vom Lot aus gemessen

o1 Brechungswinkel im Film

0 Wellenlénge des Laserlichtes, hier A = 632, 8 nm
d Schichtdicke des Films

Bei der Kr-Kalibrationsquelle wird p tiber die sogenannte , Null-Ellipsometrie“ (Abb. 0.2]) be-
stimmt. Bei diesem Verfahren wir das Laserlicht so pripariert, dass das Licht nach der Reflektion

an dem diinnen Film linear polarisiert ist. Dadurch kann es mit einem Polfilter zur Ausléschung
gebracht werden (Abb. 0.2]).

Abb. 9.2: Aufbau des Null-Ellipsometers (nach [Azz86]). Die Anordnung besteht aus einem Laser L
(A=632,8 nm), einem (Linear)Polarisator P, einem \/4-Plittchen, dem Substrat, einem Analy-
sator A (Linearpolarisator) und einem Detektor D. Der Polarisator und der Analysator werden
von Schrittmotoren gedreht. W und W’ sind Fenster an dem Vakuumbehiilter, in welchem sich
das Substrat befindet. Sie werden in der Analyse als optisch neutral angenommen. Es ist aber
nicht ausgeschlossen, dass sie durch Spannungen doppelbrechend werden und so den Polarisati-
onszustand des Lichtes beeinflussen. Der Einfallswinkel des Laserlichtes betrégt relativ zum Lot
auf dem Substrat 60°. Das \/4-Pliattchen wird so fixiert, dass seine schnelle Achse einen Win-
kel von 7/4 mit der Einfallsebene bildet. Mit A und P bezeichnet man nicht nur die optischen
Komponenten, sondern auch deren Stellungen. Die entsprechenden Winkel sind mit dem Blick
entlang des Laserstrahls von der x-Achse aus gemessen. In unserem Aufbau kann man nur den
Polarisator P drehen, ohne, dass sich die Amplitude #ndert, da unser Aufbau mit zirkularem
polarisiertes Licht betrieben wird. Das erreichen wir mit einem 3. Polarisationsfilter und einem
2. Lambda/4-Pldttchen (nicht abgebildet) unmittelbar hinter dem Laser.

Nachdem das Laserlicht in Abbildung durch den Polarisator (P) und das A-1/4 Plittchen
gelaufen ist, so ist dieses entweder linear polarisiert, wenn die Achse des Polarisators (P) mit der



9. Erste Auffrierversuche 102

schnellen, oder langsamen Achse des A-1/4 Pléttchens iibereinstimmte, zirkular polarisiert, wenn
die Achsen einen Winkel von 45°bildeten, oder allgemein elliptisch polarisiert. Der Polarisationszu-
stand wird also durch die Stellung der Polarisatorachse bestimmt. Diese Stellung soll ab nun als P
bezeichnet werden. Man versucht nun eine Stellung P zu finden, so dass das reflektierte Licht linear
polarisiert ist, und mit einer bestimmtem Stellung des Analysators (ein Linearpolarisator), welche
mit A bezeichnet werden soll, ausgeléscht werden kann.

Hat man einen Satz (A, P) gefunden, mit dem kein Licht mehr durch den Analysator, d.h. den
Polfilter hinter dem Substrat gelangt, so ist das Verhiltnis R;,/Rs mit diesen Winkeln durch

R 1
o0=-L=—tan(A)exp | —i-2-(P— =) (9.5)
R, 4
gegeben [Azz80]. In der Praxis sucht man ein Paar (A, P), mit welchem die Intensitit am De-
tektor minimiert ist. Uber Gl. (4) und Gl. (13) wird nun mit dem gemessenen o numerisch die
Schichtdicke bestimmt.

Trigt man die Stellungen von Polarisator P und Analysator A in einer Ebene auf, so sollten,
der Theorie zufolge, alle Messpunkte (P, A) auf einer geschlossenen Linie zu liegen kommen, wel-
che einer Ellipse #hnelt (vgl. Abb. [0.4]). Rein mathematisch ergibt sich keine wirkliche Ellipse, im
Folgenden soll jedoch das Wort ,,Ellipse® verwendet werden.

Misst man immer dicker werdende Filme aus, so wandern die Messpunkte (P, A) die Ellipse
entgegen des Uhrzeigersinns entlang. Im Falle von Krypton wiederholten sich die Umldufe nach einer
Filmdicke von etwa 3360 A. Die Form der Ellipse ist dabei durch das komplexe Reflektionsverhéltnis
0 aus Gl. (@.0) bestimmt. Dieses héngt von sieben Parametern ab

0= f(No=1,N1,Na,d, P, ), (9.6)

wobei die Brechungsindizes N; und Ny doppelt zédhlen, weil sie einen Real- und Imaginérteil
besitzen. Es gilt Ng = 1, weil die Messung im Vakuum stattfindet. A ist die Wellenlénge der
verwendeten Laserlichtes (632,8 nm).

Durch die Brechungsindizes und den Einfallswinkel ist die Form der Ellipse also vollstindig
festgelegt. Der einzige freie Parameter in der Messung ist die Schichtdicke, welche bestimmt, an
welcher Stelle ein Messwert auf der Ellipse zu liegen kommt.

Gleichung (0.6)) impliziert, dass sowohl der Winkel @, als auch die zundchst nur niherungsweise
bekannten Brechungsindizes die Form der Ellipse beeinflussen. An den Plots einer Doktorarbeit,
welche am Mainzer Neutrinomassenexperiment angefertigt wurde [Bor00], kann man erkennen, dass
die Ellipse sich stark verformt, wenn sich die Brechungsindizes éndern (AA, AP £5°) und auch ein
wenig, wenn die Justage der optischen Komponenten nicht ganz konstant ist (AA, AP 4 2°). Bei
dieser Messung wurde ein Wasserstofffilm auf einem Graphitsubstrat vermessen.

Fiir die Schichtdickenbestimmung mittels Ellipsometrie ist es daher notwendig, zunédchst eine
Referenzellipse anzufertigen. D.h. man vermisste eine grofle Zahl unterschiedlich dicker Filme, passt
eine Ellipse an diese an und bestimmt so die Parameter aus Gl. (9.6).
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9.3 Ziel der Testmessungen

Im Rahmen dieser Diplomarbeit haben wir einige Kryptonfilme auf das Substrat kondensieren
kénnen. Da sich die Kr-Kalibrationsquelle zu diesem Zeitpunkt noch in einem experimentellen
Stadium befand, wurde nicht versucht, identische Filme zu reproduzieren. Die Apparatur eignete
sich aus folgenen Griinden noch nicht zu einem ausgiebigen Testprogramm:

e Der Ablationslaser konnte aus rechtlichen Griinden noch nicht verwendet werden. Daher wur-
de das Substrat fiir etwa 2 Stunden mit einem Heizwiderstand auf etwa 120 K erhitzt. Wir
gehen davon aus, dass sich nach den zwei Stunden keine Verunreinigungen mehr auf dem
Substrat befanden, welche in diesem Temperaturbereich desorbieren konnen, weil wir den
Ausheizvorgang mit der Ellipsometrie beobachtet haben. Nach zwei Stunden mussten wir die
Stellungen von Analysator und Polarisator nicht mehr &ndern, die Schichtdicke ,Null* war
erreicht.

e Die 4-12 K Stufe war noch nicht installiert und der Substratbereich war noch nicht ausgeheizt.
Dadurch konnte in der Vakuumkammer um das Substrat herum kein Druck wesentlich unter
5107 mbar erreicht werden und Restgas konnte auffrieren. Diese Verunreinigung machte
sich mit 0,02°/h in der Stellung des Polarisators bemerkbar. Dies wiirde mit dem Literaturwert
fiir den Brechungsindex von Krypton etwa O,SA/h entsprechen. Bei den Verunreinigungen
handelt es sich dabei nicht um Krypton, die Dicke des Fremdgasfilms sollte jedoch in der
selben GroBenordnung liegen.

e Der Ellipsometrieaufbau befand sich noch ein einem experimentellen Stadium. Dadurch dau-
erte die Bestimmung einer Schichtdicke bis zu 30 min.

e Es war noch kein Radioaktivitdtsmonitor am Substrat installiert, mit welchem man Tests mit
83mKy hiitte durchfithren konnen.

Die Messungen hatten vielmehr den Zweck die Funktion der Kr-Kalibrationsquelle und ins-
besondere des Gaseinlasssystems, der Kapillare zwischen Gaseinlasssystem und Substrat und der
Ellipsometrie zu testen. Das Ziel war es, herauszufinden, welches die kritischen Punkte sind, an
welchen noch Arbeit notwendig ist.

Die Temperatur der Kapillare lag bei knapp iiber 135 K, sie konnte nur indirekt gemessen wer-
den, da der entsprechende Temperatursensor ausgefallen war. Des Messung konnte jedoch kléren,
ob es bei etwa 135 K moglich ist, kleine Mengen Krypton zum Substrat zu leiten, und mit welchen
Parametern das Gaseinlasssystem betrieben werden muss, um Filme mit einer Dicke von wenigen
Monolagen Krypton herzustellen.

Es wurden zwei Typen von Kryptonfilmen aufgefroren:

1) Dicke Kryptonfilme: Indem relativ viel Gas aus dem Gaseinlasssystem zum Substrat ge-
lassen wurde, konnten sieben Messpunkte fiir sieben verschieden dicke Filme genommen werden.
Diese sieben Messpunkte wurden mit der theoretischen Ellipse aus den Literaturwerten verglichen
(Abb[04)). Die theoretische Ellipse gilt dabei fiir einen Einfallswinkel von ® = 60° und Brechungs-
indizes von N; = 1,28 (Krypton bei 4 K), sowie No = 2,7 —1- 1,22 (Graphit) [Bor00].

Diese Messung sollte kléren, ob reines, oder verunreinigtes Krypton auf dem Substrat auffriert.
Denn eine Abweichung der Messwerte von der theoretischen Ellipse impliziert bei einem Einfalls-
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winkel von ® = 60°, dass der Brechungsindex des Krypton vom Literaturwert abweicht.

2) Diinne Kryptonfilme: Einige diinne Filme wurden iibereinander kondensiert und die
Schichtdicken bestimmt. Dieses kleine Experiment diente als vorldufiger Test fiir die Herstellung
von Filmen, welche nur wenige Monolagen dick sind.

9.4 Die ersten Kryptonfilme

Wir konnten das Gaseinlasssystem wéihrend dieser Messungen nicht in der vorhergesehenen Weise
(Modus B, Kap. [Bl) bedienen, da die Ventile 1 und 3 voriibergehend ausgefallen waren. Da das
Regelventil 2, als einziges von dreien iibrig war, musste das Gas auf einem alternativen Weg vom
Monitorvolumen zum Substrat gelangen (Abb. [0.3)).

Mit der in Abb. dargestellten Betriebsweise war es dennoch moglich, dosiert Krypton aus
dem Monitorvolumen zum Substrat stromen zu lassen.

lonengetterpumpe

@ @ Baratron / 10_2 mbar bis 10 mbar

zu255ubstrat

Getterfalle

Monitorvolumen|  peaitfar Rshre / 5%10° mbar bis 10~ mbar

Kahlfalle

Massenfilter

Turbomolekularpumpe

Abb. 9.3: Alternativer Gaseinlass fiir die ersten Kryptonfilme. Ventil 11 war die ganze Zeit iiber
geschlossen. Das Gas wurde wie fiir Modus B (vgl. Kap. B]) vorhergesehen iiber die Getter- und
Kiihlfalle sowie Ventil 2 in das Monitorvolumen gefiillt. Damit nun Gas iiber Ventil 2 und 6 dosiert
aus dem Monitorvolumen zum Substrat gelassen werden konnte, wurde die Kiihlfalle zusammen
mit der Getterfalle iiber Ventil 9 durch die Turbomolekularpumpe evakuiiert. Wurde Gas zum
Substrat geleitet, so war Ventil 7 geschlossen.
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9.4.1 Die dicken Kryptonfilme
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Abb. 9.4: Eine grobe Ellipse. Zu erkennen sind die Ellipsometrie-Messwerte (Sternchen) fiir die ersten,
dicken Kryptonfilme aus Tab. Der Nullpunkt liegt links bei (4, P) = (21°,28°). Er kommt
dadurch zustande, dass die Stellungen A und P beziiglich der Einfallsebene gemessen werden. Die
durchgezogene Linie stellt die Ellipse, auf welcher die Messwerte theoretisch liegen sollten dar.
Die Standardabweichungen betragen fiir Analysator und Polarisator etwa 0,02°. Die Messwerte
sind also signifikant von der theoretischen Ellipse entfernt. Jedem Messwert wurde ein Punkt auf
der Ellipse zugeordnet [Ost07]. Wegen der abweichenden Parameter geben diese und aber nur
eine sehr grobe Aussage iiber die Dicke.

Um die dicken Kryptonfilme herzustellen, wurden zun#chst, wie in Abb. dargestellt, 1,3
mbar Krypton iiber die Getter- und Kiihlfalle in das Monitorvolumen eingelassen. Das Krypton,
welches sich nach dem Einlassvorgang noch mit einem Druck von etwa 100 mbar im Bereich der
Getter- und Kiihlfalle befand, wurde mit der Turbomolekularpumpe iiber Ventil 9 abgepumpt.

Wenn nun Krypton zum Substrat gelassen wurde, so waren zunéchst die Ventile 7, 11, 6, 3 und
2 geschlossen. Ventil 9 war getffnet. Nun 6ffnete man als erstes Ventil 6, um den Weg zum Substrat
frei zu machen. Anschliefflend fuhren wir Ventil 2 in Stellung 8, hielten es dort 8 Sekunden lang und
schlossen es wieder. Fiinf Sekunden spéter schlossen wir Ventil 6 wieder und entfernten das Gas,
welches sich evtl. noch im Bereich der Kiihlfalle befand, indem wir Ventil 7 6ffneten.

Dieses Verfahren war fiir alle sechs Schichten dasselbe.
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Tab. 9.1: Die ersten dicken Kryptonfilme. Die Temperatur des Substrates betrug 17 K, die Temperatur
der Kapillare konnte nicht mit Sicherheit bestimmt werden, da ein Sensor nicht richtig funktio-
nierte, sie lag aber iiber 135 K. Ventil 2 wurde sechs mal fiir sechs Sekunden getffnet. Filmdicke
und Filmwachstum sind mit den Punkten auf der Ellipse bestimmt. Da die aufgefrorenen Filme
(Sterne) nicht mit den Brechungsindizes der Ellipse kompatibel sind, kénnen die Dicken nur ein
grobes Maf sein und sind auf 10 A gerundet.

Schicht Ventil 2 Drmin Pmax Substrat [mbar] Filmdicke [A] Filmwachstum [A]
1 Stellung 8 fiir 6s  9,3-107° 7,4-1078 390 390
2 Stellung 8 fiir 6s  8,7-107° 6,5-1078 860 470
3 Stellung 8 fiir 6s  7,5-107° 6,35-1078 1550 690
4 Stellung 8 fiir 6s  7,8-107° 4,8-1078 1980 430
5 Stellung 8 fiir 6s  7,8-107° 5,5-1078 2420 440
6 Stellung 8 fiir 6s  7,8-107° 5,8-1078 3310 890

Die Filmdicken in Tabelle wurden mit einem Analyseprogramm, welches im Rahmen ei-
ner Doktorarbeit [Ost07] entstand, Punkten auf der theoretische Ellipse zugeordnent. Aus diesen
Punkten berechnete das Programm die Filmdicken. In Abbildung [@.4] erkennt man jedoch, dass die
Messwerte (Sterne) nicht sehr gut mit der theoretischen Ellipse iibereinstimmen. Eine Ellipse, mit
der man die Messwerte beschrieben koénnte, wiirde auf anderen Parametern basieren, und damit
auch abweichende Filmdicken liefern.

Hierbei waren wir jedoch nicht daran interessiert, die Filmdicken zu bestimmen. Wir wollten
herausfinden, ob die dicken Filme mit den Literaturwerten fiir die Brechungsindizes vertraglich sind.

Die Griinde fiir die schlechte Ubereinstimmung zwischen den Messwerten und der theoretischen
Ellipse sind vermutlich die Folgenden:

Mangelnde Justage: Durch die Mainzer Ellipsometriemessungen des Tritiumfilms ist bekannt,
dass eine Dejustage des Systems die Form der Ellipse beinflusst [Bor00]. Nach der Messung wurde
der Winkel zwischen den beiden Armen des Ellipsometrieaufbaus auf 60, 25° 4+ 0, 08° bestimmt.

Aus diesem Grund wird in Kiirze eine Schiene konstruiert, welche es erlaubt, die beiden Arme
stabil und genau auf einen Einfallswinkel zu fixieren.

Kondensations von Restgas: Da der Substratbereich noch nicht ausgeheizt war, sowie der
Ablationslaser und das 4-12 K Schild um das Substrat (Abb.[3.5]) noch nicht installiert waren, konn-
te Restgas zusammen mit dem Krypton auffrieren. Das Substrat befand sich bei einer Temperatur
von etwa 17 K, dadurch konnten CO, COsg, No, O2 und HoO aus dem Restgas in der Vakuumkam-
mer um das Substrat herum mit kondensieren (vgl. Abb. [1.7). Dadurch hat sich vermutlich der
Brechungsindex des Films veréndert.

Die Messung zeigt deutlich, dass zum einen die mechanische Stabilitéit des Ellipsometrieaufbaus
verbessert werden muss. Zum anderen unterstreicht das Ergebnis dieser Messung die Notwendigkeit
des Ablationslasers, des 4-12 K Schildes, sowie des Ausheizens der Apparatur.
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9.4.2 Die diinnen Kryptonfilme

Ellipsometrie

70

60

Polarisator

50

40

30

20

10

Abb. 9.5:

.................................................................................

...................................................................

40 45 50 55
Analysator

Die diinnen Filme in der Polarisator-Analysator Ebene. Die blauen Kreuze (+) stellen
die Messwerte dar, die roten Kreuze (x) entsprechen den Punkten auf der theoretischen Ellipse,
welche den Messwerten zuzuordnen sind. Der Nullpunkt liegt links bei (4, P) = (21°,28°). Er
kommt dadurch zustande, dass die Stellungen A und P beziiglich der Einfallsebene gemessen
werden. Mit wachsender Schichtdicke wandern die Kreuze entgegen des Uhrzeigersinns die Ellipse

entlang.

Bevor wir die diinnen Kryptonfilme kondensieren konnten, musste das Monitorvolumen mit
Krypton befiillt werden. Dazu gingen wir genauso, wie im Falle der dicken Kryptonfilme vor. Das
Monitorvolumen wurde zu Beginn mit 1,3 mbar Krypton befiillt.

Zur Erstellung von diinnen Kryptonfilmen wurde Ventil 2 (Abb. @.3) fiir eine kurze Zeit ein
wenig gedffnet. In Tabelle ist festgehalten, wie weit, und wie lange Ventil 2 zu diesem Zweck
geoffnet wurde. In dieser Tabelle ist auch protokolliert, wie der Druck um das Substrat herum
war, bevor das Ventil gesffent wurde (pmin), und wie weit er durch die Offnung des Ventils anstieg
(Pmax)- Da der Leitwert der Regulierventile sich mit der Zahl, mit welcher die Stellung benannt ist,
exponentiell &ndert, hatten wir uns dazu entschieden, die Menge an Gas, welche zu Substrat flieen
sollte, iiber die Zeit, und nicht iiber die Ventilstellung zu regulierenls]. Dies machte es moglich, die

3 Diese Zahl entspricht der Steuerspannung, mit welcher iiber das PXI-System das Ventil gesteuert wird. Diese
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Gasmenge, welche zu Substrat geleitet wurde, feiner zu regulieren, als es iiber die Ventilstellung
alleine moglich gewesen wire.

Zur Analyse der diinnen Filme wurde mit den Literaturwerten fiir die Brechungsindizes von
Krypton und Substrat gearbeitet, da die sieben Messpunkte der vorhergehenden Messung keine
sichere Bestimmung einer Referenzellipse fiir Krypton zulieflen.

In Abbildung sind die Stellungen von Polarisator und Analysator fiir die diinnen Filme dar-
gestellt. Man erkennt, dass die Messpunkte gut mit den Literaturwerten® zu erkléren sind. In dieser
Abbildung ist die Ellipse aufgetragen, welche sich aus den Literaturwerten fiir die Brechungsindizes
und den Einfallswinkel von 60° des Laserstrahls ergibt. Die blauen Kreuze (+) stellen die Messwer-
te dar und die roten Kreuze (x) sind die Punkte auf der theoretischen Ellipse mit dem kleinsten
Abstand zu dem Messwerten.

Tab. 9.2: Die diitnnen Kryptonfilme. Der Druck im Monitorvolumen betrug 1,3 mbar. Das Gas wurde
iiber Ventil 2 (Abb. [@3)) zu Substrat geleitet. Es wurden zehn Kryptonfilme mit Dicken zwischen
3,8 A und 26,5 A iibereinander kondensiert, so dass sich ein Film mit einer Dicke von 129,2
A ergab. Krypton kondensiert in einem FCC-Gitter mit der Gitterkonstante 5,7 A [fac]. Gra-
phit besteht aus einem HCP-Gitter mit einer Gitterkonstante von 2,7 A in der Substratebene
[wik]. Diese Gitterkonstanten miissen zunéchst ineinander iibergehen, daher ist hier keine ein-
deutige Aussage iiber die Anzahl der Monolagen Krypton moglich. Die Fehler von , Filmdicke*
und ,, Filmwachstum® betragen 0,3 A. Stellung 7,5 fiir s bedeutet, dass Ventil 2 in Stellung 7,5
gefahren und dort fiir x Sekunden gehalten wurde.

Schicht  Ventil 2 Pmin [Mbar] ppax [mbar] Filmdicke [A] Filmwachstum [A]
1 Stellung 7,5 fir 0s  6-107" 6,6-107" 8,7 8,7
2 Stellung 7,5 fir 0s  6-107° 6,4-107° 14,6 5,9
3 Stellung 7,5 fir 0s  5,9-107%  6,5-107° 25,5 10,9
4 Stellung 7,5 fir 0s  6-107? 6,5-107 29,3 3,8
5 Stellung 7,5 fir 3s  6-107° 6,98-107° 38,3 9

5 Stellung 7,5 fir 5s  6,5-1072  7,5-107° 61,4 23,1
7 Stellung 7,5 fir 5s  6,5-107°  7,5-107% 73,6 12,2
8 Stellung 7,5 fir 5s  6,7-107°  7,5-1072 85,5 11,9
9 Stellung 7,5 fiir 10s  6,9-107° 8,310~ 102,7 17,2
10 Stellung 7,5 fiir 15s  7,1-107°  9-107° 129,2 26,5

Zahl entspricht auch den Umdrehungen 0 bis 10 der Welle, mit welcher das Ventil ge6ffnet wird. Null entspricht dabei
vollsténdig geschlossen.
4 Ny = 1,28 fiir Krypton und No = 2,7 — i - 1,22 fiir Graphit
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Aus Tabelle geht hervor, dass die kondensierte 3™ Kr-Kalibrationsquelle in Kombination
mit dem Gaseinlasssystem in der Lage ist, diinne Kryponfilme zu kondensieren. Die Schichtdicken
aus dieser Tabelle kénnen nicht einfach in Monolagen Krypton interpretiert werden. Dies hat den
folgenden Grund:

Ist bei den 17 K, bei denen wir das Krypton kondensiert haben, Diffusion entlang der Oberfliche
moglich, so kann sich die Kryptonlage ordnen, und es ergibt sich die folgende Situation:

Graphit bildet ein HCP-Gitter mit den Gitterkonstanten a=b=2,5 Aund ¢=6,7 A, wobei die
Substratoberfliche aus a und b gebildet wird. Dagegen bildet Krypton ein FCC-Gitter mit den
Gitterkonstanten von a=b=c=>5,7 A. Die verschiedenen Gitterkonstanten fithren dazu, dass der
Kryptonkristall wihrend der ersten Monolagen einen Ubergang von der Gitterstruktur des Gra-
phits zum FCC-Gitter des Kryptons vollziehen muss. Die erste Monolage Krypton folgt dabei fast
vollstandig der Struktur des Graphits. Es bilden sich grofie Inseln aus, in denen die Kryptonatome
immer an den gleichen Plitzen des Oberflichengitters des Graphits zu liegen kommen (kommensu-
rate Phase). Zwischen diesen Inseln ist die Kryptonlage gestaucht (inkommensurate Phase) [Zan88].
Von dieser ersten, iiberwiegend kommensuraten Lage, welche der Struktur von Graphit folgt, muss
es nun erst einen Ubergang in das FCC-Gitter des Krypton geben.

Sollten die 17 K jedoch zu niedrig sein, um Diffusion entlang der Oberfliche zu erlauben, so
ist das Krypton schockkondensiert, d.h. jedes einzelne Kryptonatom bleibt an der Stelle sitzen, an
welcher es kondensiert ist. Das Krypton kondensiert nicht als regelméfliger Kristall, sondern besitzt
eine amorphe Struktur.

In beiden Féllen ist jedoch die Struktur, bzw. die Anzahl der Monolagen an Krypton nicht der
entscheidende Faktor. In der kondensierten 83" Kr-Kalibrationsquelle sollen Edelgasfilme aufgefro-
ren werden, um Abstand zwischen dem Substrat und den ®3™Kr-Atomen zu erzeugen, damit der
Einfluss der Spiegelladungen nach Gl. ([3.4]) verschwindet. Hierbei ist der Abstand zwischen 83mKr
und Substrat entscheidend.

Tab. 9.3: Abschiitzung der Monolagen. Zur Abschitzung wurde 5,7/2 A pro Monolage vorausgesetzt.
Die Monolagen wurden auf ganze Zahlen gerundet.

Schicht Filmdicke [A] Filmdicke [Monolagen] Filmwachstum [A] Filmwachstum [Monolagen]

1 8,72 3 8,72 3
2 14,57 5 5,85 2
3 25,51 9 10,94 4
4 29,26 10 3,75 1

Driickt man die kondensierte Schicht in halben Kantenldngen der Einheitszelle von Krypton
(5,7/2 A) aus, so sollte man damit zumindest ein Maf fiir die GréBenordnung der Monolagen
Krypton erhalten. Hier wird die halbe Kantenlinge benutzt, da in einem FCC-Kristall jede Ein-
heitszelle zwei Monolagen beitragt. Auf diese Weise kann man die Anzahl der Monolagen Krypton
zumindest abschitzen. In Tabelle sind die Filmdicken und das Filmwachstum fiir die ersten vier
diinnen Schichten mit Hilfe der Abschitzung in Monolagen ausgedriickt. Diese ersten vier Filme
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sind am ehesten als Test fiir die Apparatur anzusehen. Die nachfolgenden Schichten sind dicker, als
10 Monolagen. Das Ziel ist es aber Filme im Bereich unter 5 Monolagen herzustellen.

Beachtet man, dass Ventil 2 leicht auf einen kleineren Leitwert gedrosselt werden kann, so lésst
Tabelle vermuten, dass die kondensierte 33 Kr-Kalibrationsquelle in der Lage ist, weniger, als
5 Monolagen Krypton auf das Substrat zu kondensieren.

Sobald der Ablationslaser installiert und die kondensierte 83mK'_Kalibrationsquelle ausgeheizt
ist, kann mit ausfithrlichen Versuchen zur Reproduzierbarkeit der diinnen Filme begonnen werden.
Die Machbarkeit wurde mit diesem Kapitel gezeigt.



10. ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Das KATRIN-Experiment wird das §-Spektrum von Tritium in der Endpunktsregion vermessen
und dadurch die Masse des Elektronantineutrinos festlegen. Hierzu ist ein sogenannter MAC-E
Filter notwendig. Dieser wirkt fiir die Elektronen als Hochpassfilter, alle Elektronen mit einer Min-
destenergie, welche vom angelegten Retradierungspotential bestimmt wird, werden zum Detektor
weitergeleitet. Elektronen, die weniger kinetische Energie besitzen, werden nicht transmittiert. Diese
Energieschwelle wird iiber eine Spannung im Bereich von 18,6 kV eingestellt (Retardierungsspan-
nung). Schwankt diese Spannung mit einer Standardabweichung o, und die Schankungen werden
nicht erkannt, so ergibt sich ein zu kleiner Wert fiir m%e, den Parameter in der Analyse:

Ami = ——¢ (10.1)

Aus diesem Grund miissen eventuelle Schwankungen der Spannung detektiert werden, damit
diese in der Analyse beriicksichtigt werden kénnen.

Das Ziel der KATRIN-Kollaboration ist es, die Ungenauigkeit von m2 unter 0,005 eV? zu hal-
ten. Das bedeutet, dass iiber drei Jahre Messzeit keine Schwankungen der Retardierungsspannung
von mehr, als 50 mV unerkannt bleiben diirfen.

Fiir die Messung der Retardierungsspannung von 18,6 kV mit dieser Genauigkeit sind auf dem
Markt keine Messgerite mit ausreichender Langzeitstabilitéit erhéltlich. Aus diesem Grund wird
die Retardierungsspannung mit einem speziell entwickelten Spannungsteiler auf etwa 10 V herun-
tergeteilt, in dieser Region kann man Spannungen mit hinreichender Genauigkeit messen.

Zusétzlich m6chte man die Stabilitdt der Retardierungsspannung mit einem natiirlichen Stan-
dard iiberwachen. Zu diesem Zweck wird das KATRIN-Hauptspektrometer mit einem sog. Moni-
torspektrometer galvanisch verbunden. Zusammen mit einer scharfen Elektronenlinie kénnen so die
Schwankungen der Retardierungsspannung detektiert werden.

In der KARTIN-Kollaboration gibt es verschiedene Ansétze fiir eine Kalibrationsquelle. Die
einzige Kalibrationsquelle, welche eine scharfe, fast monoenergetische Elektronenninie mit einer
hohen Rate von iiber 100 kBq bislang zur Verfiigung stellen kann, ist die kondensierte 33"Kr-
Kalibrationsquelle. Hierbei dient die K-Konversionslinie von ®3™Kr mit einer Energie von 17,824
keV und einer Breite von 2,83 eV als Energiestandard. Das 83™Kr ist hierbei auf ein Graphitsubstrat
aufgefroren. Da die Halbwertszeit von 83™Kr nur 1,83 Stunden betriigt, muss immer wieder neues
83mKr auf das Substrat kondensiert werden. Dieses Prinzip wurde bereits im Mainzer Neutrinomas-
senexperiment getestet [Pic92]. Dort beobachtete man eine Schwankung der K-Konversionslinie von
0,2 eV von 83mKr-Film zu ®3Kr-Film und eine Schwankung von 0,6 eV iiber lingere Zeitraume.

Die kondensierte #3™Kr-Kalibrationsquelle des KATRIN-Experimentes ist so konzipiert, dass
die Hoffnung besteht, die Lage der K-Konversionslinie im ppm-Bereich reproduzieren zu kénnen.
Die Verédnderungen gegeniiber Mainz sind im wesentlichen:

e Zusétzliche Filmvarianten, mit denen man den Einfluss von Spiegelladungen kontrollieren
mochte. Dabei wird das 83 Kr entweder mit einigen Monolagen Krypton oder Neon unterlegt,
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bzw. das 83™Kr wird mit inertem Krypton vermischt auf das Substrat kondensiert.
e Reinigung des Substrates durch einen Ablationslaser

e Eine genauere Hochspannungsversorgung. Auf diese Weise kann man sichergehen, dass die
Schwankungen tatsichlich durch die 83™Kr-Filme und nicht durch die Ungenauigkeit der
Hochspannung verursacht werden.

e Ein spezielles Gaseinlasssystem mit eingebauter Gasreinigung, Uberwachung der Driicke, Re-
gulierung der Gasfliisse durch Regulierventile, Computersteuerung sowie der Moglichkeit, alle
Schritte automatisch zu protokollieren und das Gaseinlasssystem vollautomatisch arbeiten zu
lassen.

e Eine hohere Temperatur des Substrates, so dass die Kondensation von Fremdgas reduziert
werden kann.

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde das Gaseinlasssystem fiir die kondensierte 83™Kr-Kali-
brationsquelle aufgebaut und getestet. Dieses verfiigt iiber die folgenden Eigenschaften:

e Ausschliefilich UHV-Komponenten zur Gewéhrleistung der Sauberkeit.
e Getter- und Kiihlfalle zur Gasreinigung
e Moglichkeit zur Analyse der Verunreinigungen (Massenfilter)

e Das System kann in drei Moden betrieben werden, je nachdem ob #3™Kr mit Helium zum
Substrat gespiilt werden soll, ob es von alleine zum Substrat flieBen soll, oder ob man Neon
oder Krypton zum Substrat leiten mochte.

e Eine genaue Druckmessung erméglicht es in Kombination mit Regelventilen, Gas dosiert zum
Substrat flieflen zu lassen.

e Ein Computersteuerung mit der Moglichkeit die Driicke im Gaseinlasssystem, die Temperatur
der Kiihlfalle und die Stellungen der Ventile in eine Protokolldatei zu speichern. Dadurch
kann vollstédndig nachvollzogen werden, wie ein bestimmter Film zustande gekommen ist. Es
ist ebenfalls moglich, das Gaseinlasssystem mit der Comptersteuerung automatisch laufen zu
lassen.

Es wurde gezeigt, dass das im Rahmen dieser Diplomarbeit aufgebaute Gaseinlasssystem in
der Lage ist, Gase mit einer Reinheit von etwa 30 ppb fiir die inerten Filme, welche zwischen das
Substrat und die ®3™Kr-Atome kondensiert werden sollen, dosiert zur Verfiigung zu stellen. Als
Test wurden bereits erfolgreich einige Kryptonfilme mit Dicken im A-Bereich kondensiert.

Diese Messungen zeigen, dass die kondensierte 83 Kr-Kalibrationsquelle bereits in der Lage ist,
diinne Edelgasfilme zu produzieren. Die Messungen unterstreichen aber auch die Bedeutung des
Ablationslasers und des 4-12 K Schildes fiir die Sauberkeit des Substratbereiches. Die mechanische
Stabilitéit des Ellipsometrieaufbaus muss noch verbessert werden.

Bei den Messungen mit 83™Kr am Mainzer Neutrinomassenexperiment wurde das 3™Kr wie
bei der kondensierten 33 Kr-Kalibrationsquelle durch eine Kapillare zum Substrat geleitet. Hierbei
vermutete man, dass Krypton unterhalb von etwa 130 K in der Kapillare kondensierte und nicht
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bis zum Substrat weitergeleitet wurde. Dieses Phdnomen wurde im Rahmen dieser Diplomarbeit
mit einem Testaufbau untersucht. Dabei konnte die Vermutung aus Mainz bestétigt werden. Fiir
die kondensierte 33 Kr-Kalibrationsquelle bedeutet dies, dass hier die Kapillare bei einer Tempe-
ratur von etwa 130 K gehalten werden sollte, wenn Krypton zum Substrat geleitet wird. Es ist
zu vermuten, dass Krypton schon weit unterhalb des S&ttigungsdampdruckes schon teilweise kon-
densiert. Dies konnte daran liegen, dass die Kondensation von Krypton bei gegebener Temperatur
durch eine Brunauer-Emmett-Teller Isotherme beschrieben wird. Diese Kondensationsisothermen
besitzen lange Ausldufer zu Driicken unterhalb des Séttigungsdampdruckes.

Dies bedeutet auch, dass die Kapillare eine der Schwachpunkte der Apparatur darstellt. Bei
einer Temperatur von etwa 130 K kann die Ausgasung der Kapillarwiinde das ®3™Kr noch kon-
taminieren. Es ist zu empfehlen, die Kapillare auszuheizen, was als problematisch gilt, da diese
thermisch leitend mit einem Kaltkopf verbunden ist, welcher nicht ausgeheizt werden darf.

Waéihrend der Erstellung dieser Diplomarbeit wurde noch am Substratbereich und der Schicht-
dickenmessung gearbeitet, daher waren keine ausfiihrlichen Messungen zur Reproduzierbarkeit
moglich. Diese Bereiche werden jedoch in aller Kiirze fertiggestellt. Sobald dies der Fall ist, kann
man versuchen, diinne Filme zu reproduzieren.

In Kiirze wird die 3™ Kr-Kalibrationsquelle nach Mainz transportiert, wo man mit dem MAC-E
Filter des Mainzer Neutrinomassenexperimentes vor allem systematische Studien zur Reprodu-
zierbarkeit der K-Konversionslinie durchfithren wird. Wir hoffen, dass sich bei diesen Messungen
herausstellen wird, mit welcher Filmvariante und welcher Betriebsweise des Gaseinlasssystems die
K-Konversionslinie am besten zu reproduzieren ist und die eingangs genannte Reproduzierbarkeit
von 50 meV erreicht werden kann.

Mit diesem Wissen wird moglicherweise spéter das jetzt noch sehr allgemein gehaltene Gasein-
lasssystem vereinfachen koénnen. Dies wird eine Reduzierung der Oberflichen, von welchen Gas
desorbiert, und damit eine Verbesserung der Gasreinheit nach sich ziehen.
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A. HERLEITUNG DER FEHLERFORMEL

An dieser Stelle soll die Beziehung zwischen den Schwankungen der Retardierungsspannung des
Hauptspektrometers und der Neutrinomasse hergeleitet werden.

Schwankt die Retardierungsspannung des Haupspektrometers mit einer Standardabweichung o,
so ist die Zufallsvariable nicht die Energie E’aus dem (-Zerfall, sondern die Summe der Energie
aus dem [-Zerfall und dem Energiebetrag F — E,, um welchen die Retardierung falsch eingestellt
ist. Die neue Zufallsvariable ist nun E”:

E'=FE +(E - E,) (A1)

Die Verteilung der Zufallsvariable E” ist als Summe zweier Zufallsvariablen durch die Faltung
der Verteilungen der Summanden gegeben.

Es ist bereits bekannt, dass die Neutrinomasse my, sehr klein ist, daher wird die Faltung hier mit
my, = 0 durchgefithrt. Im KATRIN-Experiment wird am Endpunkt Ey des Spektrum gemessen,
hier ergibt sich aus der Faltung:

dN
ﬁ(mm =0,E") ® exp (—
Andererseits kann man das Spektrum nach Taylor um kleine Neutrinomassen my, herum ent-

wickeln. Aus dieser Rechnung ergibt sich dann am Endpunkt:

(E — E.)?

o= ) ~ (BE"—Ey)?+o° (A.2)

dN 1
a8 " (E" - Eo)” - 5 Mwe (A-3)

Vergleicht man nun Gl. (A.2) mit Gl. (A.3)), so erkennt man, dass die Schwankungen der Retar-
dierungsspannung mit einer Standardabweichung ¢ die Neutrinomasse zu klein erscheinen lassen:

Amyp, = —20> (A.4)
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B. LabVIEW-Quellcodes

B.1 Quellcode der manuellen Ventilsteuerung

UBWINJOAIO}UOW P

UIBYRS.3 UonEIUBWIM{OQ

ualygm e uond159q
‘Ui **** ‘plajaqebuI3 sep Ja}jeyds uap Jne
JeuRd UL Wap Jne 2}seIsnely UBjyaal Jap Ul

‘usBunBajaquId

{=ialeisiaislaieiai=izieiaieisisiziaisiziciziaisiaiziaizieieisisiaislstslalainisiniaioininisisteistatalalalalaininiaieizisiaiaiatatalntnta;

T O O e O OO O T

"0lo

10

518315 10 Uado o]

Manuelle Steuerung Schritt 1.Die Logdateien fiir die Driicke (kleines Kistchen) und die

Ventile (groBer Kasten) werden angelegt.

Abb. B.1
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SIIEHYDN 8 Jo4nd USSIMZ 1/ [RUSA

1e.35qng wnz ssediag

UBWNOAIONUOIY PUN Ja113BU3LOT UBLISIMZ
UBWN|OAIO}UO} pun adwndodin USYISIMZ
UBWN|OAIO}UO puUn 3.ejdey UBYISIMZ
UBWN|OAIOYIUOIY PUN 3IEHYNY UBLISIMZ

UBLWIN|OAIO}UOY PUN J2)|JUaSSBIY USLISIMZ

{aiaiuiaisinisfaisiuiniaisisfuininisfuiainininiaiafuisinisiniaininisiuiaininininisiuininiaiuinfnininfuisininiaisinfuin]

jnEulninfuininguinf

1T
Trequ]d

]

LTy Z

JuIBYdSIS uoReUAWNOQ

usjyem dil pue uondidsaq

udI  ‘plasaqebuig sep ‘is3jeyds usp jne
|uediuold Wap Jne 3jselsnely u3ydal J3p W

:usabunbajaquid

OO O O O O O O O O O O O O LT T

3lByiyny “dwa] / 3n4q Iy 11epbo]

(351 39pU;

559 2Ia 21P AN [BABIUIBOT U U

Vo e YEW) Wieiboig sep opuog |

JlodT Ut
|~ loog [eabia

L ]

[£ 1nuaN

JuiodT 3UNT
[ I00g |eyBig

TENH
j0og [eyb1a

julodT aunt
|oog [exbia

i
[H oeu/ouod/aeq -

itt 2. Die Ventile werden im linken, groflen Kasten gesteuert. Im

Manuelle Steuerung Schr

Abb. B.2

rechten, kleinen Kasten werden die Driicke in die Logdatei fiir die Driicke geschrieben. Ventil-
daten werden im linken Kasten immer dann in die Logdatei geschrieben, wenn sich der Zustand
eines Ventils gedndert hat. Dazu wird in der grofien While-Schleife, welche die Ventilsteuerung

beinhaltet in jeder Iteration der Zustand eines Ventils mit dem Zustand eine Iteration zuvor

verglichen. Unterscheidet sich einer dieser Zustédnde, oder befindet sich die Schleife in der nullten
Iteration, so wird eine Zeile mit der aktuellen Zeit in Sekunden seit Programmstart und den

Ventilzustdnden geschrieben (Tab. [B1).
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31/ 8 233nd USLISIMZ
Je535gng wnz ssed

UWN|OAIO}UOH PN JEREBUBUO] UBLS|
uswinjoAlo}iuoly pun adwndoginy uay;
UBWN|OAIOYUO pun 3.e|idey uay;
UsWN|oAIOYIUOK pun BEJIynY UL
UBWN|OAIO}IUON PUN JB}JUASSE UBUS!

OO O O O O O O O O O O e D O O e S O o o e e e O O o O o O o L O LT

[E|

[7a64
d

qns [requ]

JUI3YS13 uofeIUBWNNOQ

us|yem diy pue uondisag

“udpIP *** ‘plasageBuI sep ‘ia)jeyds usp jne
|suedjuold Wap jne a3seisnely Uajydal Jap Juw

:uabunb3|aquld

jnEsiuisininisinisgsinisisisiuininiuininisisininininis]

Jul0dT 3

slieylynyt “dway / 3¥01q Iny 133epboT)

==

230 S04 24P 1y [[EARUIBOT Ul uUa ‘Ue 3jey) wiieiboid sep apuaag ||

=

Jui0dT BT
Joog [exbia

H reunjoviod/aeq -

JulodT 2unT
j00g 2361

[—ndno el
T

]
H oeunjoviod/iasq -

Iteration zuvor,

11e

, wie e

tt 3. Sind alle Ventile im selben Zustand

i
so wird nichts in die Logdatei fiir die Ventile geschrieben.

Manuelle Steuerung Schr

Abb. B.3
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UfBYISI UojeIUBWNYOQ

uajyem diL pue uopdidseq
“usxoIp * ‘paJaqebulg sep ‘Jayeyds uap jne
[puediu0L4 WP Jne 3)seIsnely Uaiydal Jap Jw

:usbunbajaquid

j=isNaNaisiaisisinisiaisiaiaiaiafsiakniaiaiainaisisisisiniaiainisiaininininis]

T

550

B[+

[zolz

Manuelle Steuerung Schritt 4. Wurde das Programm {iber die Benutzeroberfliche gestoppt,

Abb. B4

so wird der aktuelle Zustand der Ventile mit den EOF-Symbol (Tab. Rl geschrieben. Die beiden

Logdateien werden geschlossen.
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B.2 Quellcode der automatischen Ventilsteuerung

OO OO O O O O O O O O O O O O O OO O O O O OO O O O O O I O O O O O O O OO O OO O O O O OO O O OO O O O O O O O O O O L O O

jmnfufufsiniuinininiuininiafuisiniuinininininininiuinininininisininininininininininisinisinininininininininininisiniainisinininininisininiuaininiaiuininininininiainisiaiuinin]

he Steuerung Schritt 1. Die Steuerdatei wird geoffnet.

Automatisc

Abb. B.5



123

B. LabVIEW-Quellcodes

O O O O O O O O O e o O O O O e O O O O O O o O L e S e o e o O e e e O O e T e O O O O O O O O O O O O O O O O O O O N L LT LT

OO OO O O O O O O O O O O O OO O O O O O OO O O OO O O O O O O O O O O O OO T T

0800880088

3 3| [3] [+ [+ -
jnnnnunu juinfuiuiaguinguingngiuyngagnin mlCON

|
TOOOOOOOOOOOOOOO OO0 0000000000000 0oo oo oo 0 0 P o oo oo oo o000 oo oo 00O 00 000000 DO O 0o O0OD

he Steuerung Schritt 2. Der Inhalt der Steuerdatei wird in einen mehrdimen-

sionalen Array tibertragen. An die nullten Stelle jedes Eintrages im Array nummeriert das Pro-

isc
gramm die Befehle.

Automati

Abb. B.6



124

B. LabVIEW-Quellcodes

O O O O O O O O O O I O O O O O O O I O O O O O I O T O O O O O O I O O O O O O O I O O O O O O O O O O O O O o O O O O O O O L O O LT

OO OO OO O O O O O O I O O O OO O O O O O O O OO O O O O O O O O O O T O O O O O O O

_I_
OO OO O O O O O O O O O I O O T O O O O O O O OO O I O o= [0 0 D e e O T e e O O O T O O O O O O O O O OO

he Steuerung Schritt 3. Der Inhalt des Arrays aus Schritt 2 wird umgeformt

Automatisc

Abb. B.7

und in einen weiteren Array geschrieben. Der Array aus Schritt 2 enthielt als Zeitinformation die
Zeit in Sekunden seit Programmstart. Der neue Array enthélt an der selben Stelle die Differenz

zweier solcher Zeiten. Diese Differenz entspricht der Zeitspanne von einem Schaltvorgang bis

zum néchsten.
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OO OO OO O O O O O O O O O O O O O O O O O O O O O I O O O O O O O O O O O O O O O OO O O OO O O OO O OO O O O O O O O OO

[Exx]

€ U940

lodt 8ung

< [3USA puessnz]

1

¥oniq Jajewixew

JuIodT Ut
00g (23610

ulodt sunt
loog [eaBIQ

3|97 USISYIBU INZ SIq 37

T 13UA|

Ta
133epianals Jap sne 3187

SI[eUNN 8 J2hnd UBLISIMZ

1ensqns wnz ssediag

USWIN[OAJO}UOI PUN 18132BUSUOT UBYISIMZ
uswnjorI0}Uol pun adwindogin] UBYISIMZ i
UBWN[OAIOYUO pun dJejjidey Uayasimz
UBWINJOAIONUOI PUN 3][BYN USLISIMZ
USWINJOAIOYUOI PUN J3)[JUSSEI USLISIMZ T [USA

i UILIRIBOU] SBP DPUSRG

Fliem

puaqi3|q.an

1 3157 U=3sydeu Inz siq 3137

» bl
[= =523 p

|—3ndino |ebiq

[Hosui/onod/1reg -

[+

[z7olo

he Steuerung Schritt 4. Die Logdatei wird geoffnet.

1SC

Automati

B.8

Abb
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Sl[eJYNN B I124nd UYIS

USWN|OAIOHUOY PUN 18333BUBUO] USYISIM;
UBWN[OAIO}UOI pun adwindogin] usyds!
UBWN[oAIOYUO| pun 3Jejjidey usyasimz
USWIN[OAIO}UOI PUN 3|[BJYNY USYISIMZ
USWNJOAIONUO| pUn I2)|IJUBSSB| UBYISIMZ T [IUSA

[ osun/oaod/ineg -

frolt

he Steuerung Schritt 5.Rechts wird der Array, welcher in Schritt 3 erzeugt wurde

ausgelesen. Das Programm schaltet die Ventile in den Zustand der durch das Arrayelement

Automatisc

Abb. B.9

die Zeit, welche in Schritt 3

bis

Y

definiert ist. Anschliefend wird die Schleife solange angehalten

definiert wurde, vergangen ist.
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B. LabVIEW-Quellcodes

O

Wiwelbold sep spusag

3I[eJUDY B 12HNd USUDSIMZ :
jensqns wnz ssedisg

UBWINJOAJONUO PuN JB133BUSUO] UBYISIMZ G
UBLINJOAIGYUO} pun aduwndogun] UBLPSIMZ
UBWNJOAMIOHUOR pun 3Jelidey UaydsImZ :
UBWIN[OAIONUO PUN B][BJjyNY UBLISIMZ
UBWINJOAIO}{UON PUN JBY|JUBSSRIN UBLDSIMZ ©

HA S

T U3sso|yasab

13UsA

3197 Ua3sydeu Jnz siq 3137

|—3ndino |exbia

JuIodT BUNT
joog [e¥BI

Ju0dT Ut
joog (2B

H osun/ouod/1aeq -

—

T eH 1 +
& p——

[RETT]
€ IRUSA
[RETT]
T IRUSA
[REIT]
T 13U

T804
1338pJaN31S 43P Sne 3|12 cole

3]187 U335428U Nz 51 3137

ber die Benutzeroberfliche

i

he Steuerung Schritt 6. Wurde das Programm

1SC

gestoppt, so wird die Logdatei geschlossen.

Automat

Abb. B.10
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B.3 Quellcode fiir den XY-Schreiber

e e o e e e e e e e e e e e e e S e e e O O O L T LT

en pro Masse

© open or create

|startmasse | e
[

Abb. B.11: XY-Schreiber Schritt 1.Die Logdatei wird goffnet. In die erste Zeile der Logdatei schriebt
das Programm in jede Spalte die Anzahl der nachfolgenden Zeilen bzw. Messwerte. Mit die-
ser Information kann einem Programm, welches die Logdatei einlesen soll, mitgeteilt werden,
wieviele Zeilen es einlesen muss.
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OO OO O OO OO0 OO0 O OO0 0 0 0000 00 000 0 00 00000000 D 00000000 D 0D D000 000000000000 00000000000

M_w_

us3eQq aua3|1y=b)

ua3eq au=yabun

[sw] uonetay oid a7

E&E

e

19540|

304
131B11I0% / 3558 3uBjUSLOW

EYEVTENERENEEYS

Bunuueds suejuswoul

OO0 OO OO0 oooooooooooooooooooie o T

XY-Schreiber Schritt 2. Das Steuerspannung fiir den Massenfilter wird erzeugt. Der

Abb. B.12

Messwert wird konditioniert. Die Rohdaten und die konditionierten daten werden dargestellt

und in die Logdatei geschrieben.
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B.4 Quellcode fiir das Ausheizprogramm

@ea.d Jo uado o

uJayd1adsqy pun udljeyuy

_Smumo.cmu 10

41aaj
4iaa
wnuwixel Eﬂs,xmz e ] PRED Giaa]

wnuwixep| wnwixel|

=] =31
_w ﬂ@ St_m,

0 amesaduia |

g dmesadwal| | G Amesadw]

us1eq
uesissy Ova
4 < 4
) g
4
~£9 [ +89 isuid
0 Josussinjessdwa] |

Abb. B.13: Quellcode des Ausheizprogramms.
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