ﬂ(l'l‘ FAKULTAT FUR PHYSIK
Physikalisches Praktikum P2 fiir Physiker

Versuch P2-41,42,44 Vakuum Raum F1-19

Dieser Versuch bietet einen Einblick in die flir den Experimentalphysiker oft so wichtige Vakuumtechnik.
Sie spielt eine wesentliche Rolle zum Beispiel in der Nanophysik, aber auch bei Grofexperimenten wie
KATRIN im Campus Nord oder dem LHC am CERN. Ein anderes Anwendungsbeispiel wire die industrielle
Diinnschichttechnik, mit welcher z.B. luftdichte Oberflaichen in Chipstiiten aufgedampft werden.

Sie lernen Prinzipien der Vakuumerzeugung und der Vakuummessung (Messung kleiner Driicke) kennen,
gewinnen Erfahrung mit der Handhabung einer Vakuumapparatur und - meist unvermeidlich - auch mit den
praktischen Schwierigkeiten. Bei der Beschiftigung mit Wéarmeleitungsmanometer, Gasentladung, Auf-
dampfversuch und Leitwertbestimmung haben Sie gute Gelegenheit, die Bedeutung der 'mittleren freien
Weglidnge' kennen zu lernen. Die Funktionsprinzipien von Drehschieberpumpe, Turbomolekularpumpe,
Wirmeleitungsmanometer und Ionisationsmanometer sollten Thnen schon zu Beginn des Versuchs klar sein.

Hinweise:

Obwohl in diesem Versuch eine splittergeschiitzte Glasglocke verwendet wird, kann die evakuierte
Glasglocke implodieren. Zum Schutz der Augen muss deshalb beim Arbeiten an der evakuierten
Apparatur eine Schutzbrille getragen werden!

Die hier aufgebaute Apparatur ist sehr empfindlich. Bei fehlerhafter Handhabung konnen teure
Schiden entstehen, weshalb die einzelnen Versuchsteile nur nach Riicksprache mit dem Betreuer
gestartet werden diirfen!

Beim Arbeiten am Rezipienteninneren (Verdampferschiffchen laden, Glas putzen etc.) soll die Pumpen-
offnung mit der bereitliegenden Plastikkappe abgedeckt werden. Vor dem Verbinden von Bauteilen mit Hilfe
von Dichtungsringen miissen die Ringe und die Dichtflachen sorgfiltig gereinigt werden.

Die Turbomolekularpumpe darf nur bei einem Vorvakuumdruck von besser als 10" mbar eingeschaltet
werden.

Die Apparatur darf erst dann beliiftet werden, wenn nach Abschalten der Turbomolekularpumpe deren Rotor
vollig zum Stillstand gekommen ist! Das dauert einige Minuten! Ein Lufteinbruch bei rotierender Pumpe
zerstort diese. Extreme Vorsicht!

Skizze der Apparatur:
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DP Drehschieberpumpe; AF Auspuff-Filter; (AD Adsorptionsfalle); T1, T2, T3 Wairmeleitvakuummeter
(Thermovac-MefBisonde); B1, B2 Beliiftungsventil; V1, V2, V3 Vakuumventil; L austauschbare Verbind-
ungsleitung; TP Turbomolekularpumpe (TURBOVAC); IM Ionisationsvakuummeter (Penning-Transmitter);
RE Rezipient; RV Referenzvolumen; HZ wechselstrombeheiztes Verdampferschiffchen; KE mit Hoch-
spannung versorgte Kugelelektroden.




Aufgaben:

In der Regel finden Sie die Apparatur bei Athmosphérendruck vor, das Aufdampfschiffchen mit Indium
bestiickt und die Glasglocke gereinigt von alten Aufdampfbeldgen. Dann sollten Sie sich zunidchst einen
Uberblick iiber die Apparaturen verschaffen, indem Sie die Leitungen verfolgen und die verwendeten
Bauteile lokalisieren. Beachten Sie die Hinweise auf diesem Aufgabenblatt und schalten Sie die Apparatur
nicht ohne den Betreuer ein! Die drei Versuchsaufbauten sind fast gleich; Apparatur 44 ist als einzige mit der
Gasentladungsrohre fiir den Demoversuch ausgestattet, dafiir fehlt hier die Moglichkeit der Messung der
Uberschlagsfestigkeit (Aufg. 6).

1. Demoversuch (fiir alle an Apparatur 44 vorhanden)

Beobachten, skizzieren und beschreiben Sie die Gasentladung in Abhéngigkeit vom Druck. Evakuieren
Sie den Rezipienten und die Gasentladungsrohre gemeinsam (Ventile V1 und V2 offen) mit Hilfe der
Drehschieberpumpe, diec Turbomolekularpumpe bleibt ausgeschaltet. Dabei ist das Hochspannungsgerit
(U=) eingeschaltet. Erniedrigen Sie den Druck bis die Gasentladung erlischt. SchlieBen Sie nach dieser
Aufgabe das unbezeichnete Ventil zur Gasentladungsrohre fiir alle folgenden Aufgaben. (Warum wohl?)

2. Bestimmen Sie den Leitwert eines Metallrohres. Wechseln Sie die Verbindungsleitung L (bisher
Metall-Wellschlauch mit groBem Querschnitt) gegen das etwa gleichlange Rohr mit ~2mm Innendurch-
messer aus. Nehmen Sie “gleichzeitig” fiinf Minuten lang alle fiinf Sekunden den zeitlichen Verlauf des
Drucks an beiden Messstellen T1 und T2 auf. Diskutieren Sie Thr Ergebnis.

Schalten Sie nach der Messreihe die Drehschieberpumpe wieder ab, beliiften Sie den Rezipienten und
tauschen Sie das 2mm-Rohr wieder gegen den Metall-Wellschlauch aus.

3. Bestimmen Sie das Druckabhingige Saugvermégen S(p) der Drehschieberpumpe. Evakuieren Sie
dazu wieder die Apparatur mit Hilfe der Drehschieberpumpe. Nehmen Sie hierbei den zeitlichen Verlauf des
Druckes p am Saugstutzen der Drehschieberpumpe auf (Messintervall zunéchst alle fiinf Sekunden und
spater 15s; insgesamt fiir 5 Min). Verwenden Sie hierzu die Thermovac-Messsonde T1 und die Stoppuhr.
Zeichnen Sie ein Diagramm S(p). Bestimmen Sie aus dem linearen Bereich des Kurvenverlaufs das mittlere

Saugvermogen S . Schalten Sie nach der Messung die Drehschieberpumpe ab.

4. Bestimmen Sie mit Hilfe der Ionivac-Messrohre das Saugvermdigen der Turbomolekularpumpe. Da
die Turbomolekularpumpe bis zur vollen Saugleistung eine Anlaufzeit von ca. 60s bendtigt, sollte sie nicht
erst bei sehr niedrigen Driicken eingeschaltet werden. Die Apparatur muss also vor diesem Versuchsteil bis
zu einem Druck von ca. 210" mbar teilbeliiftet werden. Evakuieren Sie die Apparatur anschlieBend erneut
mit der Drehschieberpumpe. Schalten Sie dann bei einem Druck von ca. 8:10° mbar die Turbo-
molekularpumpe ein und lesen Sie den Druck der Ionivac-Messrohre ab. Bestimmen Sie das Sagvermdgen
der Turbomolekularpumpe analog zu Aufgabe 3 (Messintervall 10s). Beachten Sie die Hinweise des
Betreuers bzgl. der Turbomolekularpumpe und diskutieren Sie den physikalischen Hintergrund. Schétzen Sie
ab, mit welcher Kraft die Glasglocke auf die Gummidichtung gedriickt wird. Uberlegen Sie sich was an
dieser Glasglocke besonders sein muss. Die Turbomolekularpumpe bleibt eingeschaltet.

5. Fiihren Sie ein einstufiges, statisches Kalibrierungsverfahren durch. Bei einer statischen Expansion
wird das Boyle-Mariottesche Gesetz eingesetzt. Mit Hilfe dieses Verfahrens konnten z.B. Druckmessgerite
kalibriert werden.

Zunichst soll das Ventil V3 geschlossen werden und der Rezipient mit Hilfe der Drehschieberpumpe und
anschliefend mit der Turbomolekularpumpe evakuiert werden. Bei einem Druck von p<10™ mbar wird dann
das Ventil V2 geschlossen und somit der Rezipient vom Rest der Apparatur getrennt. Die beiden Pumpen
konnen ausgeschaltet werden. Offnen Sie nun das Ventil V3 und lesen an der Messstelle T3 den sich
einstellenden Gesamtdruck ab. SchlieBen sie anschlieBen wieder V3 und 6ffnen B2 damit sich in dem
kleineren Referenzvolumen erneut Atmosphéarendruck einstellt. Schlieen Sie B2 und 6ffnen dann wieder V3
um eine erneute Expansion durchzufithren. Wiederholen Sie diesen Vorgang solange bis sich im Rezipienten
ein Gesamtdruck von ca. 80mbar einstellt.

Skizzieren Sie den Druckverlauf und den Iterationszuwachs und bestimmen Sie das Expansionsverhiltnis
dieses Expansionssystems.




6. Bestimmen Sie die elektrische Durchschlagfestigkeit im Vakuum. (Kann nur an den Apparaturen 41
und 42 durchgefiihrt werden.) Die Turbomolekularpumpe ist ausgeschaltet und die Drehschieberpumpe 14uft.
Das Vakuum wird zunéchst lediglich mit V1 geregelt.

Messen Sie die Uberschlagspannung zwischen zwei Metallkugeln in Abhéngigkeit vom Druck. Beginnen Sie
bei Atmosphérendruck (1000 mbar), erhéhen Sie die Spannung bis zur Entladung und evakuieren Sie die
Apparatur anschlieBend mit der Drehschieberpumpe bis zu einem Druck von ca. 500 mbar. Schlieen Sie V1
um den erreichten Druck zu halten und erhohen sie wieder die Spannung bis zur Entladung. Evakuieren Sie
weiter bis zur Hélfte des vorherigen Drucks und wiederholen Sie diese Vorgehensweise bis Sie einen Druck
von ca. 0,05 mbar erreicht haben. In diesem Druckbereich wird es immer schwieriger den Druck konstant zu
halten.

Um leichter und schneller an weitere Messwerte zu kommen, evakuieren Sie nun zusitzlich und ohne
Unterbrechung mit der Turbomolekularpumpe bis zu einem Druck von ungefihr 2-10* mbar. Schalten Sie
die Turbomolekularpumpe aus und schlieBen Sie V2. Der Druck steigt nun von alleine. Nehmen Sie sobald
wie moglich (U <9 kV) weitere Messwerte auf. Die Messreihe endet, wenn ein Druck von 0,05mbar erreicht
ist.

Diskutieren Sie warum sich der Druck ab einem bestimmten Druckbereich nicht mehr genau einstellen lasst
und warum er bei sehr kleinen Driicken kontinuierlich steigt.

Beschreiben, skizzieren und diskutieren Sie das Ergebnis der Messung und die Art des Funkeniiberschlags in
den unterschiedlichen Druckbereichen. Sehen Sie Parallelen zum Demoversuch? Welche Folgen haben diese
Ergebnisse fiir die Industrie?

7. Dampfen Sie bei drei verschiedenen Driicken jeweils eine Indium-Schicht durch eine Kreisblende
auf eine schwenkbare Plexiglasscheibe auf.

Es soll jeweils ein Fleck bei einem Druck von p < 8:107 mbar, p = 1-10™* mbar und p = 1-10”° mbar aufge-
dampft werden. Beobachten Sie hierbei auch den benétigten Heizstrom und diskutieren Sie die Randschérfe
der aufgedampften Flecken. Gehen Sie wie folgt vor: 1) Evakuieren mit TMP; 2) Aufdampfen; 3) V2
abschiebern; 4) zweiten Fleck aufdampfen; 5) TMP abschalten und Druck ansteigen lassen; 6) bei Erreichen
von 1-10” mbar den dritten Fleck aufdampfen.

Achtung: Hier ist es wichtig zu wissen, was man tut: lokalisieren Sie zuniichst das Tantal-Verdampfer-
schiffchen im Rezipienten. Die verfiighare Heizleistung reicht aus es vollstindig zu zerstoren! Der
Heizstrom darf erst (langsam!) hochgedreht werden, wenn das Sollvakuum erreicht ist. Beobachten Sie beim
Hochdrehen das Verdampferschiffchen. Es soll glithen, aber nicht schmelzen!

8. Bereiten Sie die Apparatur fiir die Nachfolger vor. Beliiften Sie die Apparatur, reinigen Sie die
Plexiglasscheibe und die Glasglocke von den Aufdampfbeldgen, bestiicken Sie das Aufdampfschiffchen mit
etwas Indium (Menge von Betreuer iberpriifen lassen) und setzen Sie die Glocke wieder auf den
Dichtungsring.

Umrechnungen:

1 bar = 10° Pa= 10’ N/m’;

1 at=1 kp/cm = 0,981 bar;

1 atm = 760 Torr = 760mm Hg ~ 1013 mbar

Volumenangaben:

Referenzvolumen (bei allen Apparaturen gleich): 0,034 liter

Volumina der drei Rezipienten (bis V2,V3 und IM): (App41-10.1; App42- 10.0; App44- 9.2) liter
die Volumina der Gesamtapparaturen sind jeweils um 0.5 liter grofer

(Hinweis: Die Glasglocken diirfen nicht vertauscht werden)

Stichworte:

Rotierende Pumpen (Drehschieberpumpe), Turbomolekularpumpe, Diffusionspumpe, Kryopumpe, Saugver-
mogen, Saugleistung, Kontinuumsstromung (laminar, turbulent), Molekularstrémung, Stromungswiderstand
bzw. Leitwert, mittlere freie Weglédnge in Abhéingigkeit vom Druck, Leckrate, Lecksuche, Membran-
manometer, U-Rohr-Manometer, Warmeleitungsmanometer, lonisationsmanometer, Penning-Manometer,
Gasgesetze, Partialdruck, Dampfdruck, Boyle-Mariottesches Gesetz.




Zubehor:

Zweistufige Drehschieberpumpe (DP) TRIVAC D2,5E mit vakuumseitiger Adsorptionsfalle (AD) und
ausgangsseitigem Auspuff-Filter (AF), Nennsaugvermogen 2,5 m’/h  [App44: 1,6 m*/h];

Drei Wirmeleitungsmanometer-Sonden (T1,T2,T3) THERMOVAC Transmitter TTR91, Messbereich
5-10™* mbar bis 1 bar;

Ionisationsmanometer-Messsonde (IM) Penning-Transmitter PTR225, Messbereich 1-10” — 1-10”mbar;
Transmittercontroller DISPLAY THREE, = Elektronisches Vakuum-Druckmessgerit, Anzeigebereich
1-10” — 2000 mbar, 3-Kanalgerit;

Turbomolekularpumpe (TP) TURBOVAC 50, Saugvermdgen > 30 1/s, Flanschdurchmesser
Vorvakuumseite 16 mm, Hochvakuumseite 65 mm, Drehfrequenz max. 7200 min-!, Hochlaufzeit ca. 2 min;
Steuergerit TURBOTRONIK NT10 [NT50] fiir das kontrollierte Hochlaufen der Turbomolekularpumpe
mit Start-/Stop-Tasten und Frequenzwandler fiir den Pumpenantriebsmotor (200 bis 1250 Hz),
Anzeigelampchen fiir ACCELeration / NORMALzustand / FAIL (fehlerhafter Zustand);

Rezipient (RE), Glasglocke auf Metallteller mit Gummidichtung, Nennmafle ~250 mm Hohe, ~220 mm
Durchmesser;

Verdampferschiffchen (HZ) im Rezipienten, elektrisch direkt heizbar, mit Abschirmung und Lochblende
und einer von auflen schwenkbaren Plexiglasplatte (vorgesehen zum Aufdampfen von Indiumflecken)
Netzgerit fiir 6V~ und 50 A fiir den Strom durch das Verdampferschiffchen;

Kugelelektroden (KG) im Rezipienten, elektrisch aufladbar

HV-Netzgerit fiir 0...10kV mit Digital-Multimeter WAVETEX-Meterman 85XT um die Spannung beim
Funkeniiberschlag abzulesen (mit zwischengeschaltetem Widerstand R=10M(2, Anzeige also U/10);
Stoppuhr, Schutzbrillen,

Schutzkappe zum Abdecken der Turbomolekularpumpe, wenn die Glasglocke abgenommen ist;

Metallwellschliuche: Linge x Durchmesser: (App41- 510x28; App42- 440x21; App44- 530x23) mm’
Diinnes Metallrohr: Durchmesser = 2mm bzw. 8mm
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