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»,Vacuum, ein leerer Raum. Bei den Naturkuendigern heif3t
dieses ein solcher Raum, worin gar nichts koerperliches, nicht
einmal Luft, enthalten ist. Dergleichen leeren Raum wird von
einigen schlechterdings gelaeugnet.”

Gemeinn(tziges Lexikon (1788)
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Gegenstand der vorliegenden Arbeit ist die Entwicklung, der Aufbau und die Er-
probung eines modifizierten Kaltkathoden-lonisationsmanometers fur Druckmes-
sungen im Vakuumbereich, welches insbesondere fur den Langzeiteinsatz in stark
kohlenwasserstoffhaltigen Restgasatmosphéaren konzipiert wurde. Da die heutzu-
tage Ublichen Kaltkathoden-Messrohren bei langerem Betrieb in Vakuumatmo-
sphéren mit hohem Kohlenwasserstoffanteilen nachweislich sehr schnell konta-
minieren und infolgedessen keine verlassliche Druckanzeige mehr liefern, wurde
versucht, durch eine veranderte Elektrodenkonfiguration und durch die Wahl ge-
eigneter Betriebsparameter die Verschmutzungsanfalligkeit dieser Messgeréate von
vornherein geringzuhalten.

Im Ergebnis dieser Entwicklungsarbeiten steht eine neue, patentierte und langzeit-
stabile Kaltkathoden-Messrohre vom inversen Magnetrontyp, die bei konstanter
Messgenauigkeit eine mindestens 3-fach héhere Lebensdauer aufweist als kom-
merziell erhéltliche Kaltkathoden-Messrohren. In der Arbeit werden die einzelnen
Entwicklungsschritte zum fertigen Prototypenbau erortert und Untersuchungser-
gebnisse zum Betriebsverhalten sowie Studien zum Langzeitmessverhalten des
Sensorkopfes prasentiert.
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A [m~] Elektrodenoberfldache, Oberflache, allg.

Amol [mz] Molekiilquerschnittsflache

B [T] Magnetische Flussdichte bzw. Induktion

Biax [T] Maximale magnetische Flussdichte bzw.
Induktion

cc,cr [A/mbar”] Vakuummeterkonstante, Empfindlichkeit

Ca [A/mbar”] Empfindlichkeit, bezogen auf den an der
Anode gemessenen Entladungsstrom

Ck [A/mbar”] Empfindlichkeit, bezogen auf den an der
Kathode gemessenen Entladungsstrom

Caas [A/mbar"] Gasspezifische Empfindlichkeit

Crel [-] Relativempfindlichkeit

D [mbar-h] Druckdosis

drx [m] Rollkreisdurchmesser

E [V-m'] Elektrische Feldstarke

Ex [V-m™'] Elektrische Feldstirke in Kathodennihe

e [A-s] Elementarladung

e/me [A-s'kg™] Spezifische Ladung des Elektrons

G [mbar-(-s] Gasdosis

h [J-s] PLANCKsches Wirkungsquantum

1 [A] Entladungsstrom

I [A] Ionenstrom

L [A] Elektronenstrom

Iy [A] Spitzenstrom

Ia [A] Entladungsstrom, an der Anode gemessen

LA [A] an der Anode gemessener gleichgerichteter
Entladungsstrom bei Wechselspannungsbe-
trieb

Iy [A] HALL- Strom

Ix [A] Entladungsstrom, an der Kathode gemessen

Lk [A] an der Kathode gemessener gleichgerichteter

Entladungsstrom bei Wechselspannungsbe-
trieb



VI Verzeichnis der verwendeten Symbole
Iga [mbar~£-s'1] Gasabgabestrom
Ix: [A] Kriechstrom
Is [A] Spulenstrom
Jj [A'm™] Entladungsstromdichte,
Ladungstragerdichte
JGA [mbar-0-s'-cm™®]  flichenspezifische Gasabgaberate
(Gasabgabestromdichte)
Ju [A'm?] HALL- Stromdichte
k [AmV's'] Konstante
L [0s] Molekularer Leitwert
Ia [m] Anodenldnge
Ik [m] Kathodenlénge
ls [m] Spulenlénge
Mol [kg-kmol 1] Molare Masse (Molmasse)
M, [-] Relative Molekiilmasse (Molekulargewicht)
m [kg] Masse
Me [kg] Elektronenmasse
MMol [kg] Molekiilmasse
N [-] Molekiilanzahl
M [kg™'] LOSCHMIDTsche Zahl
n [- Exponent
P [A-s'm™] Polymerisationsstromdichte
p [mbar] Druck
DRef [mbar] Druckanzeige des Referenzmanometers
PKalt [mbar] Druckanzeige des Kaltkathoden-
Ionisationsmanometers
Dpart [mbar] Partialdruck
qL [mbar-0-s'] Leckrate
Rg [Q] Ballastwiderstand
R; [Q] Innenwiderstand
Ry [Q] Vorwiderstand
ra [m] Anodenradius
rK [m] Kathodenradius
rs [m] Spulenradius
S [es] Saugvermdgen
STon [-] Haftwahrscheinlichkeit eines Ions,
Haftkoeffizient
T [K] Temperatur
t [s] Zeit
A [s] Entladungsaufbauzeit
B [h] Betriebszeit
ts [s] Statistische Ziindverzogerung
tz [s] Totale Zlindverzdgerungszeit
U [V] Entladungsspannung
U- [V] Gleichgerichte Entladungsspannung
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Up- [V] Spitzenwert einer Wechselspannung
(Amplitude)

Uess [V] Effektivwert einer Wechselspannung

Ua [V] Anodenspannung

Uk [V] Kathodenspannung

ULs [V] Loschspannung

Uss [V] Spitzen — Spitzen — Spannung

Uz [V] Ziindspannung

w [-] Spulenwicklungszahl

V [€] Volumen

'm [€] Messrohrenvolumen

o [cm™] Erster TOWNSEND- Koeffizient

b [em™] Zweiter TOWNSEND- Koeffizient

y [-] Dritter TOWNSEND- Koeffizient, Sekundar-
elektronenausbeutefaktor

Vp [gA™"s™] Polymerisationsausbeutefaktor

0 [-] Feldfaktor

(] [-] Bedeckungsdichte

Urel [-] relative magnetische Permeabilitit

v [Hz, s™'] Frequenz

Va [s'm?] Flachenspezifische Wandstof3rate

o [m?] Polymerisationsquerschnitt fiir Elektronen-
oder Ionenstof3

T [s] Verweildauer

0i [V] Ionisierungspotenzial

wz [Hz, s™] Zyklotronfrequenz des Elektrons






Kapitel 1

Einleitung

Ionisationsvakuummeter sind seit Jahrzehnten praktisch die einzigen
Messgerite, die aufgrund ihres weiten Messbereiches fiir die Druckmessung vom
Fein-, iiber den Hoch- und Ultrahochvakuumbereich, bis hin in den Extremhoch-
vakuumbereich eingesetzt werden konnen. Im Ultra- und Extremhochvakuumbe-
reich sind sie konkurrenzlos. Bei diesen Messgeriten erfolgt die Druckmessung,
indem ein Teil des im Messkopt befindlichen Gases durch Elektronenstof3 ioni-
siert wird, wobei der erzeugte lonenstrom ein Mal3 fiir die Teilchendichte im
Messkopf ist. Die zur lonisierung erforderlichen Elektronen werden entweder
durch eine Gliihkathode (Glithkathoden-Ionisationsmanometer) oder in einer selb-
stindigen Gasentladung zwischen kalten Elektroden (Kaltkathoden-Entladung)
erzeugt. Da die selbstindige Gasentladung zwischen kalten Elektroden bei Drii-
cken um 10 mbar erldscht, wurde durch F. M. PENNING [1.1] durch Verwendung
eines Magnetfeldes, das die Elektronenbahnen in der selbstindigen elektrischen
Gasentladung wesentlich verlingert und damit die Ionenausbeute erhoht, der
Messbereich der Kaltkathoden-lonisationsmanometer zu Driicken im Hochvaku-
umbereich ausgedehnt.

Diese als PENNING-Manometer bezeichneten magnetfeldgestiitzten Kaltka-
thoden-lonisationsmanometer zeichnen sich neben ihrem weiten Messbereich
nicht nur durch ihren relativ einfachen Aufbau aus, sondern sie sind auflerdem
mechanisch sehr robust, unempfindlich gegen Lufteinbriiche und Erschiitterungen
und relativ kostengiinstig. Sie zéhlen daher heutzutage zu den am héufigsten ein-
gesetzten Totaldruckmessgerdten in industriellen Produktionsanlagen der Be-
schichtungstechnik, in Kernforschungsanlagen, in Raumsimulatoren oder auch in
Beschleuniger- und Speicherringen.

Neben den zahlreichen Vorteilen, die der Gebrauch von Kaltkathoden- Io-
nisationsmanometern auch mit sich bringt, weisen diese Messgeridte dennoch ei-
nen entscheidenden Nachteil auf, der ihre Einsatzfahigkeit — im Vergleich zu
Glithkathoden- Ionisationsmanometern — zumindest zeitlich stark einschrinkt. Mit
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zunehmender Betriebszeit und zunehmendem Gasdruck nimmt ihre Messgenauig-
keit infolge von Kontaminationserscheinungen an Elektroden und Isolierstrecken
stetig ab. Dadurch beobachtet man bei diesen Messgerdten eine stetige Abnahme
ihrer Messgenauigkeit. Mitunter ist sogar der frithzeitige Ausfall des Messgerétes
moglich. Durch diesen Kontaminationseffekt ist die Lebensdauer dieser Messge-
rite, darunter soll die Zeit verstanden werden, wihrend der das Messgerit eine
einigermafen zuverldssige Druckanzeige liefert, erheblich eingeschriinkt. Ubli-
cherweise sind daher heute nahezu alle kommerziellen Kaltkathoden-
Messsysteme so aufgebaut, dass sie leicht demontiert und gereinigt oder durch
neue ersetzt werden konnen. Dadurch werden die Kontaminationsschichten im
Rohreninneren beseitigt, und der anfiangliche Betriebszustand und damit die mess-
technischen Eigenschaften der Messrohre werden selbst nach lingerem Gebrauch
wieder vollstdndig hergestellt. Um jedoch die gleichbleibenden Messcharakteris-
tiken der Vakuummeter dauerhaft garantieren zu konnen, sind eine regelmiBige
Kalibrierung der Messkopfe und gegebenenfalls deren Reinigung notwendig, was
nicht nur stets mit einem erhohten Wartungs- und Kostenaufwand verbunden ist,
sondern auch gerade dann ernsthafte Probleme bereitet, wenn diese Messgerite in
solchen Anlagen, die nur selten oder so gut wie nie beliiftet werden diirfen, einge-
setzt werden sollen.

Die vorliegende Arbeit beschéftigt sich mit diesen Kontaminationserschei-
nungen bei Kaltkathoden-lonisationsmanometern mit dem Ziel, die Lebensdauer
dieser Messgerite zu verldngern. Sie entstand aus der Zusammenarbeit mit der
Vakuumgruppe des europdischen Kernforschungszentrums CERN, die vakuum-
technische Probleme bei der Entwicklung eines neuen Speicherrings fiir den Large
Hadron Collider (LHC) zu bearbeiten hat. Bei dieser Beschleunigermaschine ist
geplant, zur Druckiiberwachung im Isolationsvakuumsystem Kaltkathoden- Mess-
rohren einzusetzen [1.2, 1.3]. Dieses Kryostaten- Vakuumsystem ist notig, um die
bei tiefen Temperaturen betriebenen supraleitenden Strahlfiihrungsmagnete von
der duBeren Umgebung thermisch zu isolieren. Um die Warmeleitung durch das
Restgas im Kryostaten zu unterbinden, muss der Druck in den Isolationsvakuum-
kammern der LHC- Magnete im Bereich von etwa 107...10° mbar liegen und
staindig liberwacht bzw. kontrolliert werden. Derartige Vakuumsysteme konnen
nur im Fall dringend anstehender Wartungsarbeiten beliiftet werden, da man die
Magnete nicht permanent einem thermischen Belastungszyklus aussetzen mdchte
[1.4]. So kann es vorkommen, dass die Isolationsvakuumkammern manchmal
jahrelang kontinuierlich evakuiert bleiben, ohne einmal beliiftet zu werden. Da in
dieser Zeit jedoch kein Druckmessgerit ausgewechselt werden kann, konnen nur
Vakuummeter eingesetzt werden, die iiber die gesamte Messzeit hinweg zuverlas-
sige und genaue Druckmessdaten liefern, also eine hinreichend lange Lebensdauer
aufweisen. Hier zeigt sich die enorme Bedeutung der richtigen Auswahl der ein-
zusetzenden Messrohren bei dem Aufbau des Beschleunigerrings. Um mit einem
vertretbaren Aufwand an Gerétetechnik den etwa 10 Druckdekaden umfassenden
Vakuumbereich des Isolationsvakuums entlang des gesamten Beschleunigerrings
messtechnisch erfassen zu konnen, ist geplant, neben Wirmeleitungsmanometern
(die hauptsédchlich den Abpumpvorgang iiberwachen) vorrangig Kaltkathodenio-
nisationsmanometer und Weitbereichsvakuummeter (das sind Messgerdtekombi-
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nation aus Warmeleitungsmanometer und Kaltkathoden- Ionisationsvakuumme-
ter) zur Druckkontrolle des Isolationsvakuums zu benutzen.

Der Wiarmeeintrag in das kryogene System der supraleitenden Magnete in-
folge Wérmestrahlung durch das Restgas wird durch zahlreiche Lagen verspiegel-
ter Folien (Mylar), die meist durch eine Netzstruktur voneinander getrennt sind,
minimiert. Diese sog. Superisolation befindet sich auf der d&ufleren Oberfliche der
tiefgekiihlten Magnete. Diese in der Gréf3enordnung von einigen um dicken Fo-
lien und die zumeist dazwischenliegenden Netzstrukturen (sog. Spacer) bestehen
aus organischem Material (Kapton oder Polyester) und weisen selbst unter kryo-
genen Vakuumbedingungen noch nach 100h Pumpdauer relativ hohe Gasabgabe-
stromdichten auf (groBenordnungsmiBig 107™... 10" mbar-0/s-cm?). Diese Folien
besitzen beachtliche Ausmalle (einige hundert Quadratmeter pro Meter Magnet-
lange) und konnen nicht durch Ausheizen konditioniert werden. Die Analyse der
Restgaszusammensetzung im Isolationsvakuum des LHC zeigt einen betrichtli-
chen Anteil an Kohlenwasserstoffen (vorwiegend C3Hs', CsH;', CH3CO+) m
Restgasspektrum, der nachweislich eine Folge der Ausgasung der Superisolations-
folien ist [1.5 — 1.7]. Diese Tatsachen wirken sich nicht nur nachteilig auf die
Qualitit des Isolationsvakuums aus, sondern sie bereiten auch groBte Probleme
bei der langfristigen, zuverldssigen Druckmessung mit Kaltkathoden- Ionisati-
onsmanometern, da diese in einer Restgasatmosphére mit einem hohen Kohlen-
wasserstoffanteil sehr schnell kontaminieren [1.5, 1.8].

Mit dem Ziel, die Lebensdauer von kommerziellen Kaltkatoden- Ionisati-
onsmanometern fiir den Dauereinsatz im Isolationsvakuumsystem des LHC zu
bestimmen, wurden im Vorfeld zur vorliegenden Arbeit umfangreiche experimen-
telle Untersuchungen zur Langzeit-Messstabilitit derartiger Kaltkatodenmesskop-
fe durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Studien, die vom Autor der vorliegenden
Arbeit veroffentlicht wurden [1.9-1.11], und die eingehende Analyse des in den
Messkopfen ablaufenden Kontaminationsprozesses fiihrten im Rahmen der vor-
liegenden Arbeit zur Entwicklung eines neuen, kontaminationsarmen Kaltkatho-
den- Ionisationsmanometers. Obwohl sich der Kontaminationseffekt aus physika-
lischen Griinden grundsétzlich nicht vollig vermeiden lésst, sollte in der vorlie-
genden Arbeit jedoch versucht werden, durch eine spezielle konstruktive Gestal-
tung der Messkammergeometrie und durch optimierte Betriebsparameter die Kon-
taminationsrate dieses Messgerites so zu reduzieren, dass im Vergleich zu bisher
tiblichen Kaltkathoden-Vakuummetern eine wesentlich hohere Lebensdauer er-
reicht wird.



Kapitel 2

Die Kaltkathodenentladung und ihre
Ausnutzung als Druckmessverfahren in der
Vakuumtechnik

2.1 Messprinzip von Kaltkathoden-Ionisationsmanometern

Das Messprinzip von Kaltkathoden-lonisationsmanometern geht auf Ar-
beiten von PENNING [2.1 — 2.4] zuriick und besteht darin, dass zwischen zwei Me-
tallelektroden - der Anode und der Kathode - durch Anlegen einer hinreichend
hohen Gleichspannung eine magnetisch gestiitzte, selbstindige Gasentladung ge-
ziindet wird. Dabei werden aus der kalten Kathode durch Ionenbeschuss und Pho-
tonenbeschuss Elektronen emittiert, die aus dem elektrischen Feld hohe Energien
aufnehmen und durch unelastische ZusammenstoBe mit Gasteilchen das Gas ioni-
sieren. (Die Photonen entstehen infolge Anregung von Gasteilchen durch Elektro-
nensto zur Emission von optischer Strahlung.) Wihrend die Ionen zur Kathode
beschleunigt werden und beim Aufprall auf diese neue Sekundérelektronen auslo-
sen, konnen die bei der Stoflionisation im Volumen entstandene Elektronen ihrer-
seits wieder durch Zusammenstofl mit Gasteilchen Ionen erzeugen. Der durch
diesen Lawinenprozess entstehende Gasentladungsstrom ist druckabhédngig und
dient als Messgrof3e:

I=1+L=f(p) (2.1)

(I Gasentladungsstrom, /1 Ionenstrom zur Kathode , /. Elektronenstrom zur Ano-
de, p Druck). Abbildung 2.1 verdeutlicht schematisch die Prozesse in einem Kalt-
kathoden-lIonisationsvakuummeter. Trifft man keine zusidtzlichen Mallnahmen,
dann verlischt jedoch die Entladung bereits bei etwa 107...10" mbar, da infolge
der geringen Teilchenzahldichte die Ladungstragerkonzentration zu gering wird,
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Vakuumbereich als MaB fiir den Druck herangezogen werden kann.

Infolge der gasspezifischen lonisierungsquerschnitte, der gasspezifischen Sekun-
dérelektronenausbeute und der von der Oberfldchenbelegung (Austrittsarbeit) ab-
hiangigen Photoemission der Kathoden ist der Entladungsstrom in komplizierter
Weise von der Gasart abhingig'.

2.2 Kaltkathoden-Ionisationsmanometertypen

2.2.1 PENNING- Manometer

Bei den von PENNING [2.1 — 2.4] vorgeschlagenen Elektrodengeometrien (vgl.
Abbildung 2.2) wurde in der in Abbildung 2.2a dargestellten Anordnung ein axia-
les Magnetfeld mit einer magnetischen Induktion von ca. 30 mT und eine Be-
triebsspannung von max. 2kV benutzt. Der Messbereich reichte ungefihr von 107
bis 10~ mbar.

! Andere Vorschlége fiir eine Druckmessung mittels Kaltkathodenentladung, wie z.B. die Messung von B, bei
der die Entladung in einer vorgegebenen Entladungskammergeometrie bei gegebenen U, ziindet, die Mes-
sung der Ziindspannung U bei gegebenen B oder die Messung der Entladungsspannung U bei konstantem Uy
und B stammen u.a. von HAEFER [2.5], haben sich jedoch in der Praxis nie durchgesetzt.
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Bei der in Abbildung 2.2b gezeigten Anordnung reduzierte der Anodenzylinder
die durch Herausdiffundieren aus dem Entladungsraum verursachten Ladungstra-
gerverluste, so dass die untere Druckmessgrenze bis zu 107 mbar verschoben
werden konnte. Umfangreiche experimentelle Untersuchungen hierzu wurden von
[2.7-2.12] durchgefiihrt. Bei der Ausfithrung nach Abbildung 2.2¢ liegen weniger
Erfahrungen vor.

Abbildung 2.2 Ausfithrungsformen der klassischen PENNING- Manometer. Nach [2.6].
K — Kathode, A — Anode, B magnetische Flussdichte
a) Elektrodenkonfiguration mit ringférmiger Anode
b) Elektrodenkonfiguration zylinderférmiger Anode
c) Elektrodenkonfiguration mit Stabanode

Bei allen drei Konstruktionen lésst sich der Zusammenhang zwischen dem Entla-
dungsstrom / und dem Druck p in gewissen Grenzen des Messbereiches néhe-
rungsweise durch:

I=Cp" (2.2)

beschreiben, wobei 7 fiir einen von den Betriebsparametern abhdngigen Exponen-
ten und C fiir eine gasspezifische Manometerkonstante steht.

Entsprechend GI1 (2.2) zeigt sich in der doppeltlogarithmischen Darstellung der /-
p- Kennlinie (vgl. Abbildung 2.3) bei tiefen Driicken eine Gerade, aus deren Nei-
gung man n ermitteln kann. Der Exponent z liegt bei den meisten Elektrodenkon-
figurationen bei n = 1. Untersuchungen von MOESTA [2.13] zeigten zudem, dass
der Exponent n als Produkt aus zwei Faktoren ausgedriickt werden kann: n =9 - y.
Darin beschreibt ¢ die Eigenschaften der angelegten Felder und y charakterisiert
den Sekundirelektronenausbeutefaktor des Kathodenmaterials bei lonenstoR3 (sie-
he Abschnitt 2.3.1). MOESTA konnte mithilfe verschiedener Messungen nachwei-
sen, dass y erwartungsgeméif materialabhéngig ist und 6 empfindlich von den vor-
herrschenden Feldverhéltnissen beeinflusst wird. Die Konstante C in Gleichung
(2.2) ist ein MaB fiir die Empfindlichkeit der Messrohre. Sie ist gasartabhédngig
und liegt interessanterweise bei nahezu allen bekannten Kaltkathoden- Ionisati-
onsmanometerkonstruktionen je nach Gasart im Bereich zwischen 1...5 A/mbar”.
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log 1 PENNING- —— Glimm-
Entladung —— entladung

Abbildung 2.3:

Prinzipieller Verlauf einer Entladungsstrom-
Druck- Kennlinie eines PENNING- Vakuumme-
ters. Der gestrichelte Bereich markiert den U-
bergangsbereich zwischen den beiden Entla-
dungstypen bei etwa 10™* mbar.

oee 10—8 10—4 10—1
log p [mbar]

Die bei hoheren Driicken im Kennlinienverlauf zu beobachtenden Abweichungen
von dieser Gerade werden durch zwei Effekte verursacht: Zum einem wéchst mit
steigendem Druck der Spannungsabfall iiber dem meist in der Anodenzuleitung
angeordneten Ballastwiderstand, so dass die zwischen Kathode und Anode tat-
sdchlich anliegende Spannung kontinuierlich sinkt. Zum anderen geht die selbst-
staindige PENNING- Entladung (gekennzeichnet durch einen negativen Ringstrom)
oberhalb von 10 mbar in eine Glimmentladung (charakterisiert durch ein quasi-
neutrales Plasma) iiber (vgl. Kapitel 2.3.2). Im Bereich oberhalb von etwa 10"
mbar geht dann die Glimmentladung allméhlich in eine Bogenentladung mit sehr
hohen Stromdichten {iber, so dass — trifft man keine geeigneten Maflnahmen zur
Strombegrenzung — die Entladungselektroden u. U. zerstort werden kdnnten. Aus
diesem Grund liegt die obere Messgrenze von Kaltkathoden- Ionisationsmanome-
tern iiblicherweise bei 10 mbar. Die untere Messgrenze wird bei allen Kaltka-
thoden-Manometern durch das Verloschen der selbstindigen Entladung verur-
sacht. Da mit sinkendem Druck der auf die Anode treffende Elektronenstrom im-
mer kleiner wird, nimmt mit sinkendem Druck auch die an der Anode durch E-
lektronenstof3 erzeugte Bremsstrahlung ab, so dass der von Gliithkathoden- lonisa-
tionsmanometern her bekannte ,,Rontgeneffekt” [2.14] keinen entscheidenden
Einfluss auf die untere Druckmessgrenze hat.

Neben der klassischen Betriebsart der PENNING- Manometer, bei der die Anode
auf eine positive Hochspannung gelegt wird, ist auch die invertierte Ansteuerung
moglich. Bei den sog. ,,geerdeten” PENNING- Rohren [2.15] werden die Funktio-
nen der Elektroden vertauscht, so dass beispielsweise die Zylinderelektrode bei
der Messrohre nach Abbildung 2.2b eine negative Hochspannung erhélt und daher
als Kathode arbeitet. Dementsprechend fungieren bei dieser Schaltungsart die
urspriinglichen Kathodenendplatten als Anoden. Die unterschiedlichen Ansteue-
rungen bedingen unterschiedliche Entladungsmoden und fiihren damit bei sonst
gleichen Betriebsspannungen zu verschiedenen Entladungsverhalten und Kennli-
nien.
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2.2.2 Spezialkonstruktionen von PENNING- Manometern

Aus der Literatur wurden zahlreiche Modifikationen von PENNING- Ma-
nometern bekannt. CONN, DAGLISH und HOGG [2.16] erweiterten die von PEN-
NING vorgeschlagene Elektrodengeometrie mit ringformiger Anode durch eine
fokussierende Zusatzelektrode, welche die PENNING- Entladung im unteren
Druckbereich stabilisieren und im Bereich um 10 mbar den sprunghaften Mo-
denwechsel zwischen PENNING- und Glimmentladung vermeiden sollte. Diese
MalBnahme erwies sich als erfolglos und erlangte bis heute keine praktische Be-
deutung.

Ein anderer Vorschlag zur Vermeidung von Entladungsinstabilititen der
klassischen PENNING- Manometer stammt von ISHIKAWA [2.17], dessen sog. se-
rielles PENNING- Manometer aus zwei gleich groflen, seriell angeordneten PEN-
NING- Messzellen mit Zylinderanoden, die durch eine gemeinsame ringformige
Kathode getrennt sind, besteht. Bei dieser Konstruktion stabilisieren sich die in
beiden Kammerhilften brennenden Entladungen gegenseitig, so dass sich mit die-
ser Elektrodenanordnung Driicke bis unter 10” mbar stabil messtechnisch erfas-
sen lieBen.

Um den Ziindvorgang bei tieferen Driicken zu beschleunigen, schlugen
YOUNG und HESSION [2.18, 2.19] bei der klassischen PENNING- Geometrie die
Einfiihrung einer kleinen Gliihwendel vor, die hinter einer kreisférmigen Offnung
in einer der beiden Kathodenplatten auf3erhalb der Entladungskammer angeordnet
war und durch direkten Stromdurchgang geheizt werden konnte. Die von der
Glithwendel emittierten Elektronen gelangen durch die Offnung aufgrund des A-
nodenpotenzials in den Entladungsraum, wodurch der sofortige Ziindvorgang
ausgelost wird. In Verbindung mit einem Elektronen- Multiplier konnte man Drii-
cke bis in den UHV- Bereich messen. Die Entladungsstrom-Druck-Kennlinie die-
ses ,,triggerbaren’ PENNING- Manometers zeigte den fiir diese Manometerart typi-
schen nichtlinearen Verlauf, der Entladungsstrom gehorchte einem Exponential-
gesetz der Form I ~ p'%. Die Empfindlichkeit C variierte druckabhingig, sie be-
trug bei 10”7 mbar 6,3 A/mbar”. Weitere Untersuchungen an diesem Réhrentyp
wurden von BRYANT und GOSSELIN [2.20] sowie von LANGE ef al. [2.21] durch-
gefiihrt.

Zahlreiche weitere Arbeiten {iber Nachbauten der klassischen PENNING-
Manometer sowie liber modifizierte Konstruktionen wurden in der Literatur ver-
offentlicht [2.22 — 2.26]. Die meisten davon haben jedoch bis heute keine prakti-
sche Anwendung gefunden und sollen daher hier nicht nidher beschrieben werden.

Mit dem Ziel, die Druckmessung mit Kaltkathoden- Ionisationsmanome-
tern bis in den unteren Grenzbereich des UHV und teilweise bis in den XHV-
Bereich auszudehnen, wurde in verschiedenen theoretischen und experimentellen
Arbeiten [2.4, 2.27 — 2.30] gezeigt, dass sich die selbstdndige PENNING- Gasentla-
dung bis zu kleinsten Driicken aufrechterhalten ldsst, wenn bei giinstiger Elektro-
dengeometrie die magnetische und die elektrische Feldstirke hinreichend hoch
gewdhlt werden. Von den verschiedenen Kaltkathodenmanometer- Konstruktio-
nen [2.31 — 2.57], die diesbeziiglich entwickelt worden sind und deren untere
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Druckmessgrenze teilweise im oberen XHV- Gebiet lagen, haben sich auf dem
kommerziellen Sektor lediglich das inverse Magnetron- und das Magnetron- Ma-
nometer durchgesetzt. Beide Konstruktionen werden im Folgenden néher be-
schrieben.

2.2.3 Inverses Magnetron- Manometer

Dieses von HOBSON und REDHEAD [2.30] beschriebene Kaltkathoden- Io-
nisationsmanometer besteht aus einer stabformigen, axialen Anode, einer trom-
melformigen Kathode mit zwei groBeren axialen Bohrungen und zwei trichter-
formigen Hilfskathoden, die in die Kathodenbohrungen mit ihren Trichtern hin-
einragen. Es wird mit einer Entladungsspannung von etwa 6 kV und einem homo-
genen, axialen Magnetfeld mit einer Flussdichte von B = 0,2 T betrieben. Abbil-
dung 2.4 zeigt die Elektrodengeometrie und die elektrische Prinzipmessschaltung,
Abbildung 2.5 eine kommerzielle Ausfithrung dieses Rohrentyps.

to system port

envelope

AUXILIARY
CATHODE

cathode

magnet

ION
COLLECTOR

anode

guard electrode

W

ceramic support

=V,

cathode current
feedthru to
electrometer

TP —y—
.

high voltage
feedthru to
anode (+4 kV)

Abbildung 2.4: Inverses Magnetronmanometer Abbildung 2.5: Schnitt durch das industriell
nach REDHEAD und HOBSON [2.30] gefertigte inverse Magnetron- Manometer vom
Typ 421 der Fa. MKS Instruments, Inc. [2.31]

Die direkt geerdeten Hilfskathoden verhindern, dass an den Kanten der Kathoden
druckunabhingige Feldelektronenstrome entstehen, die sich dem druckabhingi-
gen Entladungsstrom tiberlagern. Bei den genannten Betriebsparametern gehorch-
te der Entladungsstrom — dhnlich wie bei PENNING- Manometern — iiber einen
weiten Druckbereich der Beziehung
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I=Cp". (2.3)

Der Wert des Exponenten 7 in Gleichung (2.3) schwankt je nach Elektrodenab-
messungen, Magnetfeldstarken, Betriebsspannungen und Gasart zwischen 1,1 und
1,4. Die Empfindlichkeit C” ist ebenfalls von den Betriebsparametern und der
magnetischen Feldstdrke abhidngig und gasspezifisch. Bei der von HOBSON und
REDHEAD [2.30] vorgeschlagenen Konstruktion lag die Empfindlichkeit fiir Stick-
stoff bei C" = 0,75 A/mbar”. Der Messbereich des inversen Magnetrons erstreckt
sich vom oberen XHV- Bereich (4:10"° mbar) bis in den Feinvakuumbereich
(107 mbar). Vereinfachte Konstruktionen des inversen Magnetron-Manometers
ohne Hilfskathoden wurden von [2.32 — 2.38] vorgeschlagen und erfolgreich ge-
testet. LETHBRIDGE und ASL [2.39] und spéter auch DRUBETSKY und TAYLOR
[2.40] konstruierten jeweils ,,streufeldarme* inverse Magnetron-Manometer mit
verdnderten Magnetfeldkonfigurationen. BEEK und BRISBANE [2.41] fiihrten Un-
tersuchungen an einem inversen Mehrzellen- Magnetron durch, welches eine er-
hohte Empfindlichkeit aufwies. Trotz dieser zahlreicher Verbesserungsvorschldge
blieb jedoch die urspriingliche Grundstruktur des HOBSON- REDHEAD- Kaltkatho-
den- Ionisationsmanometers aufgrund seines einfachen Aufbaus und seines gro-
Ben Messbereiches bis heute in modernen Kaltkathoden-Messrohren fast unverédn-
dert erhalten. Lediglich auf die Hilfselektroden zur Vermeiden von Feldmissions-
strome verzichtet man meist in neueren Konstruktionen (vgl. Abbildung 2.5).

2.2.4 Magnetron- Manometer

Bei diesem ebenfalls von REDHEAD [2.42] entwickelten Kaltkathoden-
Vakuummeter (vgl. Abbildung 2.6) hat die Kathode die Form eines Spulenkdr-
pers, wihrend die Anode ein perforierter Blechzylinder ist, der den Mittelteil der
Kathode konzentrisch umgibt. Ringformige Hilfskathoden verhindern auch hier,
dass sich druckunabhéngige Feldemissionsstrome dem Entladungsstrom, der &hn-
lich wie in Abbildung 2.8 gemessen wird, liberlagern. Mit Uy = 6kV und B=0,1T
konnte in einem Druckbereich zwischen 4-107°...10° mbar gemessen werden,
wobei im Unterschied zum inversen Magnetron- Manometer der Entladungsstrom
oberhalb von 10” mbar durch die Beziehung

I=Cp, (2.4)
und unterhalb von 5-10"° mbar durch den Zusammenhang

I=C“p" (2.5)
beschrieben wird (C ist wieder eine ,,Empfindlichkeit”, fiir Stickstoff ist Cno =

7A/mbar bei den o.g. Betriebsparametern, C”’ ist ein Proportionalitdtsfaktor mit
der MaBeinheit A/mbar”, der Exponent hat einen Wert von n = 1,7 bei [2.42] und



Die Kaltkathodenentladung und ihre Ausnutzung als Druckmessverfahren 11

1,43 bei [2.43]). Der Knick der I(p)-Kennlinien bei 107 mbar lasst sich schwer
kalibrieren und wurde auch an dhnlichen Magnetron- Konstruktionen [2.43 —
2.52] bei unterschiedlichen Anodenspannungen und Magnetfeldstiarken bestétigt.
Die Ursachen fiir den in der Literatur auch oft als ,,Magnetron- Knick* bezeichne-
ten Kennlinienverlauf im unteren Druckbereich sind jedoch bis heute noch nicht
abschlieBBend gekldrt. NICHIPOROVICH und KHANIA [2.44 — 2.46] konnten aller-
dings an einer ihrer Konstruktionen nachweisen, dass sich durch die Erhéhung der
magnetischen Feldstiarke auf Werte B > 0,112 T und Absenkung der Anodenspan-
nung auf 4,5...5,5kV auch bei diesen Manometertypen ein durchgehender Kennli-
nienverlauf mit einheitlicher Steigung von n = 1 erreichen lésst.

Magnetfeld

Abbildung 2.6:
Hilfskatoden Magnetron- Manometer nach REDHEAD [2.42]

KREISMAN [2.47, 2.48] verdnderte die Kathodenform des Magnetrons und verzich-
tete auf die Hilfskathoden (vgl. Abbildung 2.7). Im gesamten Messbereich galt fiir
den Entladungsstrom 7 ~ p"'!, aber unterhalb von 10™'° mbar verldschte die Entla-
dung. Jingste Arbeiten zu Kaltkathoden- Magnetronmanometern stammen von
VESEL und MOZETIC [2.53-2.57]. Weiterfiihrende Literatur, auch zu miniaturisier-
ten Kaltkathoden- Ionisationsmanometerrhrenentwicklungen, findet man z. B. in
[2.58-2.63].

Hilfskatoden

Katoden

Abbildung 2.7:

Magnetron- Manometer nach
KREISMAN (rechts), im Vergleich zur
Konstruktion von REDHEAD (links).
Das KREISMAN- Magnetron verfiigt
............... 7 iiber keine Hilfskathoden. Aus [2.48]

Anode
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Theoretische Grundlagen der Kaltkathodenentladung im
transversalen Magnetfeld

2.3.1 Ziindbedingung und Elementarprozesse

Bei den in Kaltkathoden-Ionisationsmanometern ablaufenden Gasentla-

dungen treten grundsitzlich drei elementare Prozesse auf:

Ionisation durch Elektronenstof} (a-Prozess)

Die Ionisation durch Elektronenstol3 wird als Primérprozess angesehen, wih-
rend alle weiteren Prozesse, bei denen Ladungstriger gebildet werden, als Se-
kunddrprozesse gelten. Ein Elektron kann ein Gasatom bei einem unelasti-
schen StoBprozess ionisieren, sobald seine Energie die lonisierungsenergie des
Gases erreicht hat. Die lonisierungswahrscheinlichkeit ist eine Funktion der
Elektronenenergie und héngt insbesondere auch von der Gasart ab. In der
Theorie der Gasentladung wird im Allgemeinen die Ionisation durch Elektro-
nenstof} mit dem ersten TOWNSEND-Koeffizienten a beschrieben, der die Zahl
der Ionisationsakte NV eines Elektrons pro zuriickgelegtem Weg xg in Feldrich-
tung angibt: a = N/ xg.

Ionenstof3 an der Kathodenoberfliche (y-Prozess)

Treffen energiereiche Ionen auf eine Oberfliche, so konnen diese Elektronen
freisetzen, wobei die Austrittsarbeit durch die kinetische Energien der Ionen
bereitgestellt wird. Dieser Prozess wird durch den Sekundirelektronenausbeu-
tefaktor y (oder dritter TOWNSEND- Koeffizient) charakterisiert. Als Definition
gilt: y = N. / Nion, wobei N, die Zahl der Elektronen ist, die von Nj,, auftref-
fenden Ionen ausgeldst werden.

Bis zu einer Ionenenergie von etwa 1000eV ist die Ausbeute an einer saube-
ren, also adsorbatfreien Oberfliche proportional zur Auftreffenergie des Pro-
jektils und héngt ferner von der Art der auftreffenden Ionen ab. Diesen Pro-
zess nennt man Potenzialemission [2.64]. Bei dieser werden die Elektronen
durch das elektrische Feld ausgeldst, das ein auftreffendes lon an der Katho-
denoberfliche erzeugt. Die Energie der Sekundirelektronen betrdgt dabei
hochstens einige wenige eV. Bei hoheren Ionenenergien liber 1000eV skaliert
die Ausbeute mit der Wurzel der Ionenenergie (sog. kinetische Emission). Ei-
nen wesentlichen Einfluss auf die Elektronenausbeute durch Potenzialemissi-
on hat die Reinheit der Kathodenoberfldche [2.65]. Bei stark gasbedeckten o-
der kontaminierten Kathodenoberflichen kann die Potenzialemission sogar
vollig ausbleiben. Dieser Fakt spielt eine besondere Rolle bei kontaminierten
oder beschichteten Kathodenoberflachen.

Ionenstofl im Gasraum (f-Prozess)
Nicht nur Elektronen kénnen im Gasraum ionisieren, sondern auch energierei-
che lonen. Dieser sog. f-Prozess kann bei anderen Gasentladungsproblemen
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praktisch vernachlissigt werden, weil die Wahrscheinlichkeit, dass bei einem
Stof3 zwischen Ion und neutralem Gasteilchen das Gasatom ionisiert wird, sehr
gering und der Energiebedarf dafiir sehr hoch ist. Nach KApzow [2.66] wird
dieser Prozess erst bei Energien iiber 300eV moglich. HAEFER [2.27, 2.28] hat
jedoch gezeigt, dass bei der Kaltkathodenentladung in PENNING- Manometern
dieser Prozess eine wichtige Rolle spielt, da bei kleinen Driicken die effektive
Ausbeute des y- Prozesses wegen des Wiederaufnahmeeffektes an der Katho-
de sehr kleine Werte annimmt. Die Ionisation im Gasraum durch Ionenstof3
wird durch den zweiten TOWNSEND-Koeffizienten S charakterisiert, der die
Zahl der lonisierungsakte N eines lons pro zuriickgelegtem Weg xg in Feld-
richtung angibt: f = N/ xg.

Damit eine selbststandige Gasentladung ziindet, ist es notwendig, dass ein ausrei-
chender Teil der an der Kathode ausgelosten Elektronen diese verlassen kann.
Diese Elektronen wiederum miissen auf ihrem Weg zur Anode geniigend Ionen
erzeugen. Bei Driicken unterhalb von etwa 10” mbar ist jedoch die mittlere freie
Wegliange der Elektronen /. grofl gegeniiber den iiblichen Dimensionen der Ent-
ladungskammern von Kaltkathoden-Ionisationsmanometern. Es miissen also zu-
sdtzliche Maflnahmen getroffen werden, um die Elektronenbahnen zu verldngern.
Bei Kaltkathoden-Ionisationsmanometern bedient man sich daher eines zusitzli-
chen dulleren Magnetfeldes.

Die Entladung im homogenen elektrischen Feld brennt dann selbststindig, wenn
die sog. TOWNSEND-Bedingung erfiillt ist, d.h., wenn ein Elektron auf seinem
Weg zur Anode so viele Ladungstriger bildet, wie zur eigenen Erzeugung not-
wendig waren. Somit muss folgende Gleichung erfiillt sein:

y [expfa(x)dxl] =1. (2.6)

Darin sind y der Sekundirelektronenausbeutefaktor, d der Abstand zwischen Ka-
thode und Anode, dx das Wegelement und a der erste TOWNSEND- Koeffizient.
Gleichung (2.6) stellt implizit die Ziindkennlinie dar. Formt man (2.6) um, dann
wird deutlich, dass der Einfluss der B- und E-Felder auf die effektive Ausbeute y
vernachléssigt werden kann, da y logarithmisch eingeht:

d

j a(x)dr = 11{1 ; l} . @.7)
y

0

Die hier abgeleitete Ziindkennlinie stimmt relativ gut mit den experimentell ermit-
telten Ziindkurven bei verschiedenen Elektrodengeometrien iiberein. Mehr als
eine qualitative Ubereinstimmung ist jedoch mit den fiir die Rechnung notwendi-
gen Voraussetzungen nicht zu erwarten. JEPSEN [2.67], SMIRNITSKAYA und
NGUEN-KHYN TI [2.68] sowie KNAUR [2.75] weisen darauf hin, dass eine exakte
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Berechnung der Ziindkennlinie unbedingt den Einfluss der Raumladung beriick-
sichtigen miisse.

2.3.2 Entladungsmechanismen

Bei Kaltkathoden- ITonisationsmanometern treten zwei verschiedene Entla-
dungsmechanismen auf. Der Ubergang zwischen den beiden Entladungstypen
liegt bei Driicken um etwa 10™ mbar. Ausfiihrliche theoretische Abhandlungen zu
den Entladungsformen findet man in [2.69 — 2.84].

Bei Driicken p < 10 mbar bildet sich nach KNAUR [2.75] konzentrisch zur
Achse des Anodenzylinders einer PENNING- Kaltkathodenrdhre unter Wirkung der
kombinierten elektrostatischen und magnetischen Felder £ x B eine rotierende
Elektronenraumladung in Form eines kreisformigen Ringstromes der GroBenord-
nung von etwa einigen Amperé aus (vgl. Abbildung 2.12a). Diese Elektronen-
raumladungswolke wird beidseitig durch eine diinne duflere und innere Sub-
Raumladungsschicht begrenzt. Zwischen der Anode und diesem Raumladungsge-
biet herrscht ein starkes elektrisches Feld, an dem fast die gesamte an den Elekt-
roden anliegende Spannung abfillt. Innerhalb des Raumladungsrings bildet sich
ein dquipotenziales Plasma mit anndherndem Kathodenpotenzial aus, dessen E-
lektronendichte wesentlich geringer ist als die im Ringstrom (Dichte im Ring-
strom: ca. 10'" ... 10"* cm™). Es ist fiir den Entladungsmechanismus von unterge-
ordneter Bedeutung. Die Elektronen im Ringstrom gelangen unter dem Einfluss
des elektrischen und des magnetischen Feldes auf kompliziert gewendelten und
stark verldngerten Bahnen durch St6Be mit Gasatomen nur schrittweise zur Ano-
de. Dieser mit einem Herausdiffundieren der Elektronen aus dem Raumladungs-
ring vergleichbare Prozess wird durch die Wirkung der Felder stark behindert. Ob
die den Ringstrom bildenden Elektronen hauptsidchlich durch StoBionisation in
der Entladung oder durch Sekundérelektronen aus der Kathode gebildet werden,
ist nicht bekannt. Die experimentell gefundene Tatsache, dass die Empfindlichkeit
von PENNING- Messrohren bei Driicken iiber etwa 10™* mbar wesentlich stirker
von Verschmutzungen der Elektroden abhingig ist als bei kleineren Driicken,
lasst zumindest die Vermutung zu, dass unterhalb von 10 mbar die Elektronen
des Ringstroms hauptsdchlich durch Stée mit Gasteilchen in der Entladung ge-
bildet werden. Ein dabei entstandenes freies Elektron wird in den Ringstrom in-
korporiert, das gebildete Ion hingegen wird durch das elektrische Feld in Richtung
des achsennahen Plasmas beschleunigt. Aufgrund der im Vergleich zum Elektron
wesentlich grofleren Masse des Ions gelangt es nach einigen Hin- und Hergéngen
durch das Zentrum schnell zur Kathode. Da die Anzahl der in der Zeiteinheit ge-
bildeten Ionen, d. i. die lonisierungsrate, ebenso wie der Diffusionskoeffizient
quer zum Magnetfeld proportional zur Gasdichte sind, kann sich ein Gleichge-
wicht zwischen Triagererzeugung und Tragerverlust im Ringstrom derart einstel-
len, dass die Elektronendichte im Ringstrom unabhéngig von der Gasdichte und
damit unabhingig vom Druck konstant bleibt. Diese Druckunabhingigkeit (p <
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10 mbar) des in der Literatur auch als HALL-Strom bezeichneten Ringstroms I
wurde erstmals von KNAUR [2.75] theoretisch abgeleitet und spéter sowohl von
thm als auch von SWINGLER [2.76] experimentell bestdtigt. KNAUER bestimmte
den Ringstrom an einer iiblichen PENNING- Zelle zu /y = 1 A und konnte zeigen,
dass die Elektronendichte im Ringstrom hauptsidchlich nur von der Stirke des
magnetischen Feldes abhingt, nicht jedoch vom Druck. Dieser Elektronenring-
strom in Kaltkathoden-lonisationsmanometern ldsst sich mit dem konstanten E-
missionsstrom bei Gliihkathoden- Ionisationsmanometer vergleichen. Somit wird
auch verstdandlich, weshalb der als Entladungsstrom / gemessene ,,au3ere Strom
im gesamten Druckbereich p < 10 mbar annihert proportional zum Druck ist.
Die Tatsache, dass der Ringstrom, bzw. die radiale Raumladung, doch geringfiigig
mit dem Druck variiert, dullert sich darin, dass man bei Kaltkathoden- Ionisati-
onsmanometern in der Regel keine direkte Proportionalitdt zwischen Entladungs-
strom und Druck feststellt, sondern eine exponentielle (7 ~ p”, vgl. Gln. (2.2, 2.3)).
Der Ringstrom bleibt offenbar solange konstant, bis der Nachschub an Elektronen
bei sehr kleinen Driicken allméhlich nachlésst. Der Ringstrom verarmt und kann
schlieBlich bei extrem kleinen Driicken sogar verloschen [2.88].

Plasma

Subschichten
des Elektronen-
ringstroms

Kathodenplatte

Anodenzylinder

Elektronenring-
strom

Plasma

Kathode]

Schnitt A - A

b)

Abbildung 2.12: Die beim Betrieb von PENNING- Manometern charakteristisch auftretenden Entladungs-
formen. Diese Entladungsformen treten — mit jeweils kleinen, geometriebedingten Unterschieden — auch in
den Messzellen der Magnetron- und inversen Magnetron- Manometer auf.

a) Elektronenringstrom im Druckbereich unterhalb von etwa p ~ 10“mbar, b) Glimmentladung im Druckbe-
reich oberhalb von etwa p ~ 10™*mbar.
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Bei Driicken p > 10™* mbar vergroBert sich die positive Ladungstrigerdich-
te im Ringstrom derart, dass die oben beschriebene Entladungsform nicht mehr
stabil bleibt. Die Elektronen- und lonendichte im Entladungsraum erreichen anné-
hernd gleich grofle Werte, es bildet sich im gesamten Anodenraum ein ungefahr
aquipotenziales Plasma aus, dessen Potenzial zwischen dem Anoden- und Katho-
denpotenzial liegt. Das Plasma, das gegen beide Elektroden durch Raumladungs-
schichten begrenzt wird, bewirkt die Ausbildung eines starken elektrischen Feldes
in Richtung des magnetischen Feldes. Die sich einstellenden Potenzialverhiltnisse
entsprechen nun denen einer Glimmentladung, bei der anndhernd die gesamte
Entladungsspannung in der Ndhe der Kathoden abfillt (Kathodenfallraum). BA-
CKUS [2.85] weist darauf hin, dass unter diesen Bedingungen das Kathodenmate-
rial die Entladungsspannung mit beeinflusst (materialabhdngige Sekundérelektro-
nenausbeute y). In dieser Entladungsform brennt zwischen den Entladungselekt-
roden ein ungefdhr dquipotenziales Plasma, welches nunmehr fiir den weiteren
Entladungsmechanismus bestimmend ist (vgl. Abbildung 2.12b). In der Katho-
denschicht werden die Ionen des Plasmas auf die Kathoden beschleunigt, 16sen
dort neue Elektronen aus und sorgen somit fiir die Nachlieferung der ionisieren-
den Ladungstrédger, die durch Diffusion quer zum Magnetfeld aus dem Plasma an
die Anode verloren gegangen sind. Nach BOHM [2.86] wird dieser Diffusionspro-
zess bei diesem Mechanismus durch Plasmaschwingungen verstirkt; ohne solche
diffusionsférdernde Prozesse konnten die groflen Strome bei solchen Entladungen
nicht erkldrt werden. Im diesem Druckbereich geht die anndhernde Proportionali-
tit zwischen dem Entladungsstrom und dem Druck verloren.

2.4 Storeffekte und Ursachen fiir Messfehler bei
Kaltkathoden-Ionisationsmanometern

Neben den starken magnetischen Streufeldern treten bei der Druckmes-
sung mit Kaltkathoden-Ionisationsvakuummetern noch Storeffekte auf, die teil-
weise zu beachtlichen Messfehlern fithren kénnen. Generell ist festzuhalten, dass
die Messgenauigkeit von Kaltkathoden- Ionisationsvakuummetern weitaus gerin-
ger ist als die von lonisationsvakuummetern mit heiler Kathode; kommerziell
gefertigte Kaltkathoden- Manometerrohren weisen fast ausschlieBlich Messgenau-
igkeiten von lediglich £30% auf [z. B. 2.87], wihrend Gliihkathoden- lonisati-
onsmanometer mit Genauigkeiten von etwa +10% arbeiten. So ist zu verstehen,
weshalb Kaltkathoden- Ionisationsvakuummeter eher fiir Kontroll- und Uberwa-
chungszwecke als fiir genaue Druckmessungen eingesetzt werden [2.88]. Aller-
dings zeigten auch jlingste Untersuchungen von L1 und JOUSTON [2.89], dass mit-
unter Magnetron- oder auch inverse Magnetronmanometer sogar als Referenz-
normale dienen konnen, wenn diese unter sauberen Vakuumbedingungen betrie-
ben werden, so dass deren /- p- Kennlinie reproduzierbar und langzeitstabil bleibt.
Mogliche Ursachen fiir Messfehler bei der Verwendung von Kaltkathoden-
Ionisationsvakuummetern kénnen sein [2.90]:
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Gasabgabe. Schlecht entgaste Elektroden konnen durch Elektronenbombardement
an der Anode oder durch Ionenbombardement an der Kathode Gase abgeben
[2.91]. Fiir genauere Messungen - insbesondere unter 10” mbar - sollten nur gut
vorentgaste Materialien zum Einbau in die Manometer verwendet werden. Bei
UHV- Messungen empfiehlt sich ein Entgasen der Elektroden vor der Inbetrieb-
nahme des Manometers mittels Ausheizen oder HF-Gliihen.

Gasaufzehrung. Wie bei allen lonisationsvakuummetern, in deren Systemen lo-
nen erzeugt werden, zeigen auch Kaltkathodenvakuummeter eine Pumpwirkung,
die darauf beruht, dass ein Teil der Ionen die Oberflichen, an denen sie neutrali-
siert worden sind, nicht mehr verlésst, sondern implantiert wird (elektrische Gas-
aufzehrung). Zusétzlich kann das durch das Ionenbombardement abgestdubte Ka-
thodenmaterial eine Getterwirkung zeigen. Die Pumpwirkung S eines Kaltkatho-
den- lonisationsvakuummeters ist generell abhidngig vom Entladungsstrom-
Druck-Verhiltnis //p (die sog. Entladungsintensitit) und ldsst sich folgenderma-
Ben abschétzen [2.58, 2.92]:

I[A]

S[¢-s'1~0,14
p[mbar]

S, ~0,14-Cs,.. . (2.8)

Dabei steht sy, fiir die Wahrscheinlichkeit, dass ein auf die Wand treffendes Ion
dort haftet bleibt und C fiir die Empfindlichkeit des Manometers. Setzt man ver-
einfacht voraus, dass I ~ p" mit n = 1 gilt, dann ist die Gasaufzehrung des Mess-
gerites also anndhernd proportional zu seiner Empfindlichkeit. Da Kaltkathoden-
Ionisationsmanometer eine wesentlich groflere Empfindlichkeit als Glithkathoden-
[onisationsmanometer (typisch etwa nur 10* A/mbar) haben, weisen sie auch
deutlich groBere Saugvermdgen auf”. In Tabelle 2.1 sind einige publizierte Werte
fiir das Saugvermogen von einigen Kaltkathoden- Ionisationsmanometertypen fiir
verschiedene Gasarten zusammengestellt. Das Pumpvermodgen einer Messzelle
hingt neben geometrischen Faktoren entscheidend auch von den Betriebsparame-
tern B und U, ab [2.93, 2.96]. Ferner scheint die Ausrichtung des magnetischen
Feldes, bezogen auf die Entladungskammerachse, eine wichtige Rolle zu spielen.
Die Gasaufzehrung in der Entladungskammer bewirkt einen Druckmessfehler, der
gegebenen ist durch die Beziehung:

& _5 (2.9)
p L

mit L als Leitwert des Verbindungsrohrs zum Rezipienten. Um den Druckmess-
fehler generell gering zu halten, muss man entsprechend Gleichung (2.9) den

Leitwert, iiber den die Messrohre an den Rezipienten angeschlossen wird, mog-
lichst grof3 wiéhlen, d.h. das Verbindungsrohr sollte also einen moglichst groflen

% 1956 erkannte erstmals REYKHRUDEL [2.94] den Vorteil des hohen Saugvermdgens von Kaltkathoden-
Messzellen als Grundlage fiir die Nutzung des Effektes als Pumpprinzip. HALL [2.95] konstruierte darauthin
1958 die erste lonengetterpumpe.
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Durchmesser besitzen und kurz sein. Da Tauchsysteme bei kommerziellen Kaltka-
thoden-lonisationsmanometern (wegen der dazu erforderlichen groen Anschluss-
flansche der Messrohren und der starken Gasabgabe des Magnetmaterials) kaum
tiblich sind, sollten kommerzielle Messrohren deswegen mindestens mit dem vom
Hersteller angegebenen Leitungsquerschnitt angeschlossen werden.

Tabelle 2.1 Saugvermogen S einiger Kaltkathoden- Ionisationsmanometer

Typ Gasart S [t/s] Quelle
PENNING- Manometer Luft 0,25 [2.97]
Magnetron- Manometer He 0,17 [2.98]
N, 0,25
H, 0,55
0, 1,5
Ar 1,1
CO, 0,8
Magnetron- Manometer He 0,2 [2.99]
N, 0,14
0, 0,15
Inverses Magnetron He 0,03 [2.100,2.101]
Luft 0,1 [2.102]

Ziindverzogerungen. Insbesondere bei Kaltkathoden-lonisationsmanometern,
deren Messgrenze im unteren UHV- Bereich liegt, konnen beim Einschalten der
Hochspannung im Bereich sehr niedriger Driicke auf Grund der geringen La-
dungstrigerdichte Ziindverzogerungen auftreten. Verzogerungszeiten bis zu einer
Stunde sind bekannt [2.90, 2.103]. Um die Ziindvorgang in den Messrohren kurz-
fristig zu initiieren, wurden diverse Losungen vorgeschlagen. Neben der von Y-
OUNG und HESSION [2.18] in der ,.triggerbaren” PENNING- Rohre benutzten Gliih-
wendel (sieche auch [2.104]) wurden auch Ziindhilfen, wie z. B. radioaktive a-
Strahlerpriparate (*°Th [2.105]), radioaktive S-Strahlerpraparate (“Ni [2.105,
2.106], “* Am [2.107, 2.108]), UV- Glimmlimpchen [2.109], spezielle Ziindfinger
oder -spitzen [2.110], zusidtzliche Miniziindkammern [2.111, 2.112] oder neuer-
dings auch Feldemitterarrays [2.113, 2.114] in die Messrohren integriert. Ferner
konnte nachgewiesen werden, dass auch durch die Verwendung von geeignetem
Kathodenmaterial die Ziindeigenschaften der Messrohren verbessert werden
konnten. So zeigten Messrohren, bei denen als Kathodenmaterial Zr, Mo oder Ti
benutzt wurde, gute Ziindeigenschaften selbst bei tiefen Driicken [2.115].

Entladungsinstabilititen. Instabilititen durch Hoch- und Niederfrequenz- Plas-
maschwingungen (Mikrowellenemissionen, Diocotronoszillationen) und Ande-
rungen derer Frequenzen [2.116 — 2.120] bedingen Messungenauigkeiten und
verschlechtern die Reproduzierbarkeit der Druckmessung. Sowohl Schwingungs-
modendnderungen als auch druckabhidngige NF- Schwingungen in der Entladung
konnen zu groflen Stromschwankungen im Bandpassfilter des verwendeten Elekt-
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rometerverstirkers fiihren [2.58]. Durch derartige Entladungsinstabilititen konnen
massive Druckschwankungen im Rezipienten vorgetiduscht werden.

Kennlinienverschiebungen. Dieser messfehlerverursachende Storeffekt kann ver-
schiedene Griinde haben. Eine Dejustierung des Permanentmagneten und die da-
mit verbundene Veridnderung der Feldverhédltnisse im Entladungsraum kann bei-
spielsweise zu empfindlichen Anderungen im Kennlinienverlauf fiihren. Experi-
mentelle Untersuchungen von KERVALISHVILI ef al. [2.121 — 2.123] an verschie-
denen Kaltkathoden- Ionisationsmanometergeometrien zeigten, dass bereits
kleinste Anderungen in der Ausrichtung zwischen elektrischen und magnetischen
Feld (bei Winkeln kleiner als 0,3°!) signifikante Anderungen im Betriebsverhalten
der Manometerrohre zur Folge haben. Die Autoren konnten nachweisen, dass,
falls die Feldvektoren des magnetischen und des elektrischen Feldes nicht exakt
orthogonal zueinander stehen, insbesondere bei kleinen Driicken eine Asymmetrie
im Elektronenringstrom auftritt, die in einer komplizierten Ladungstragervertei-
lungsstruktur resultiert und die Elektronenbeweglichkeit beachtlich beeinflusst.
Weitere Messungen zum Einfluss des duBleren Magnetfeldes auf das Verhalten
von PENNING- Entladungen bzw. auf den Kennlinienverlauf stammen z. B. von
HSEUH et al. [2.15], THOMAS et al. [2.124] und PEACOCK und PEACOCK [2.125].
Die am hédufigsten auftretende Ursache fiir Kennlinienverschiebungen bei diesen
Vakuummetern ist die Kontamination der Entladungskammerelektroden. Die
Kontamination wird durch Sputterprozesse und durch plasmachemische Reaktio-
nen verursacht, die im Entladungsraum zu Oberflichenschichten auf Elektroden
oder Isolatorstrecken fiihren, die entweder die Sekundérelektronenausbeute an der
Kathode nachhaltig verdndern, zu Kriechstromen auf den Isolatoroberfldchen fiih-
ren oder das Ziinden der Entladung im ungiinstigsten Fall ganz verhindern kon-
nen. Dadurch kann die Langzeitmessstabilitdt der Messrohre erheblich beeinflusst
werden oder sogar zum vorzeitigen Ausfall der Messrohre fiihren. Der Kontami-
nationseffekt wird daher im folgenden Kapitel ndher untersucht.



Kapitel 3

Der Kontaminationsprozess in
Kaltkathoden-lonisationsmanometern

3.1 Kontaminationsursachen

Der in den Messzellen von Kaltkathoden-lonisationsmanometern ablau-
fende Gasentladungsprozess verursacht die Ausbildung von Kontaminations-
schichten auf den Entladungselektroden. Diese Verschmutzung verursacht Fehler
und Instabilitdten in ihrer Druckanzeige und kann sogar im ungunstigsten Fall
zum vorzeitigen Ausfall der Messgerates fihren. Fir die Kontamination sind
hauptsachlich zwei physikalische Effekte verantwortlich:

e die Zerstdubung des Kathodenmaterials durch die in der Entladung gebildeten
hochenergetischen lonen und die Abscheidung dieses abgesputterten Materi-
als auf Wandungen und elektrischen Isolierstrecken der Messkammer sowie

e Polymerisationen und plasma-chemische Reaktionen.
Beide Prozesse laufen voneinander unabhangig und parallel ab. Die Effizienz bei-
der Effekte hdngt maligeblich von der Gasatmosphare und deren Dichte (Zusam-
mensetzung und Druck) ab, in denen die Messréhren betrieben werden. Wahrend
der Sputterprozess lediglich durch lonen verursacht wird, sind fir die Polymerisa-
tionsreaktionen sowohl Elektronen als auch lonen — wenngleich auch mit unter-
schiedlicher Effizienz — verantwortlich. Beide Effekte sollen n&her erlgutert wer-
den.

3.1.1 Kathodenzerstaubung

Die in der Entladung gebildeten lonen werden in Richtung Kathode be-
schleunigt und treten dort mit dem Elektrodenmetall in Wechselwirkung. Grund-
sétzlich konnen dabei — je nach Energie der auftreffenden lonen - eine Reihe
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komplexer Wechselwirkungen auftreten, die in Abbildung 3.1 schematisch darge-
stellt sind. Die Primarionen (a) Ubertragen ihre Energie auf die Atome des Fest-
korpers. Das fuhrt neben der bekannten Emission von Sekundérelektronen (b), die
zur Erhaltung der Gasentladung bei tiefen Driicken notwendig ist, auch zur Emis-
sion von Photonen (c) sowie zur Abstdubung von Sekundérionen (d) oder Neutral-
teilchen (e). Aulierdem konnen bei sehr hohen Energien Strahlenschéden, z. B.
Gitterdefekte, entstehen (f). Das Priméarion wird gestreut (g) oder im Gitter des
Festkorpers eingebaut (h). Die Wechselwirkungen der lonen mit den Elektroden-
oberflachen werden hauptséchlich durch die Energie der auftreffenden lonen und
das Massenverhaltnis von Primdrion und Targetatom bestimmt. Aullerdem sind
aber auch der Auftreffwinkel sowie die Oberflachenbindungsenergie der Atome
des Kathodenmaterials von Bedeutung.

Primérion (a)

abgestaubtes abgestaubtes
Sekundarion (d) Neutralteilchen (e)

gestreutes

Photon (c) Sekundarelektron (b) Primarion (g)

Elektrodenoberflache
Strahlenschadigung (f)

implantiertes lon (h)

Abbildung 3.1: Theoretisch mégliche Wechselwirkungsmechanismen zwischen lonen und Festkdrperober-
flache.

Die in den Entladungsstrecken von Kaltkathoden-lonisationsmanometern
gebildeten lonen treffen — je nach Gasart und Betriebsspannung — mit einer Ener-
gie von 0,1 ... 1 keV auf die Kathodenoberflache [3.1]. In dem hier betrachteten
Energiebereich dringen sie nur wenige (gréRenordnungsmafig ca. 10) Atomlagen
in das Kristallgeftige der Kathodenoberflache ein. Dabei werden Kollisionskaska-
den ausgel6st, in deren Verlauf Energie und Impuls der gestoRenen oberflachen-
nahen Atome auf weitere Atome des Kathodenmaterials Gbertragen werden. Ist
die Energie eines gestoRenen Atoms groRer als seine Bindungsenergie, kann es
die Kathode verlassen (Sputterprozess). Die aus der Kathode emittierten Teilchen
gelangen mit einer von der Energie der aufprallenden lonen abhangigen mittleren
Geschwindigkeit und einer dem Kosinusgesetz folgenden Richtungsverteilung in
den Gasraum. Durch Zusammenst63e mit den Gasmolekdlen verlieren sie schnell
ihre Bewegungsenergie und bilden nach Ablauf weniger freier Weglangen eine
Metalldampfwolke dicht vor der Katode. VVon hier aus diffundieren sie durch das
Gas entweder auf die Kathode zurlick oder kondensieren an kalten Flachen des
Entladungsraums (z. B. Isolatorstrecken) als staubartige, leitfahige Metallschicht.
Als Folge dieser Schichtbildung kdénnen dann bei anliegender Betriebsspannung
Kriechstrdme entstehen, die sich dem eigentlichen Entladungsstrom tberlagern
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und somit den unteren Messbereich des Manometers einschranken kdnnen. Unter
diesen Bedingungen l&sst sich dann der Messstrom [/ einer Kaltkathoden- Mess-
rohre folgendermalien ausdriicken:

I1=Cp"+1 (3.1)
p Kr

(Ikr Kriechstrom). Die GrofRe des Kriechstroms ist abhdngig von der Betriebs-
spannung und zeitlich nicht konstant. Mit zunehmender Betriebsdauer und anstei-
gendem Betriebsdruck wird immer mehr Kathodenmaterial aufgestdubt, wodurch
die Leitfahigkeit der Schicht steigt. Die zerstaubte Menge ist annahernd proporti-
onal zur lonenstromdichte und damit zum Betriebsdruck [3.2] und steigt mit dem
Kathodenfall, d.h. also mit der Energie der auftreffenden lonen, linear an. Die
Zerstaubungseffizienz ist ferner abhangig vom Auftreffwinkel der lonen und vom
Material®. So zerstaubt z. B. jedes reines Metall in Stickstoff wesentlich schneller
als in Wasserstoff und in Argon etwa 6 mal so stark wie in H,. Somit ist zu ver-
stehen, weshalb die Elektroden von Kaltkathoden-Messrohren in Restgasatmo-
sphéren, die einen hohen Anteil an Gasen mit hohem Molekulargewicht (relative
Molekilmasse) beinhalten, schneller kontaminieren als Kaltkathoden- Messzellen,
die unter Vakuumbedingungen mit vornehmlich leichteren Gasen betrieben wer-
den.

Der Sputterprozess bewirkt insbesondere an den Bereichen der Kathode,

die einer hohen lonenkonzentration ausgesetzt sind, infolge der Abtragung eine
Aufrauung der Oberflache. Da die lonenkonzentration, und damit die lonenstrom-
dichte, mit zunehmenden Druck grofer wird, l1auft auch der durch den Sputterpro-
zess verursachte Kontaminationsprozess der Messrohre bei hoheren Driicken im
Vakuumbereich beschleunigt ab. Gleichzeitig jedoch verkirzen sich mit der Er-
héhung des Gasdruckes auch immer weiter die mittlere freie Weglénge der lonen,
so dass deren Bewegung bei hohen Gasdriicken oberhalb von 10™ ...1 mbar immer
mehr den Charakter einer Driftbewegung gleicht. Durch StoRe verlieren die lonen
auf ihren Weg zur Kathode einen Teil ihrer Energie, so dass sie — unter sonst glei-
chen Bedingungen — nur driftend und mit verminderten Energien auf diese treffen.
Die Effizienz der Kathodenzerstaubung nimmt daher bei sehr hohen Driicken im
Vakuumbereich wieder ab. Sie wird dann um so geringer, je hoher der Gasdruck
ist.
Je nach der durch die Elektroden und die Raumladungen in der Entladung beding-
te Feldkonfiguration kann eine Fokussierung der auf die Kathode beschleunigten
lonen auftreten, so dass sich regelrechte Zerstaubungskrater oder Erosionsmuster
auf der Kathode ausbilden kénnen. Uber derartige Sputtermuster wurde erstmals
1961 von KNAUER bei einem PENNING- Messsystem mit Zylinderanode berichtet
[2.75]. Zahlreiche weitere Arbeiten wurden in den Folgejahren dazu veroffentlicht
[3.4 — 3.9]. Ahnliche Untersuchungen zur sputterbedingten Materialabtragung
einer Titankatode und der Schichtabscheidung auf der Anode in einem (normalen)
Magnetron- Manometer fiihrten jlingst VESEL et al. [3.10] durch.

% Eine ausfiihrliche Abhandlung zur theoretischen Beschreibung des Sputtereffektes ist in [3.3] zu finden.
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3.1.2 Polymerisation und plasmachemische Reaktionen

Neben der oben genannten Kathodenzerstdubung laufen in den Gasentla-
dungsstrecken von Kaltkathoden-lonisationsmanometern auch Polymerisationen
(also die Verkettung oder Verbindung von Kohlenwasserstoffmolekiilen meist
unter Aufspaltung von Mehrfachbindungen zu langkettigen Riesenmolekdilen, also
Polymeren) und plasmachemische Reaktionen ab. Obwohl bei Driicken unterhalb
von 10 mbar plasmachemische Reaktionen zumindest im Plasmavolumen nahezu
ausgeschlossenen werden kdnnen, so laufen jedoch im Kathodenfallgebiet und an
dessen Grenzflachen insbesondere bei Anwesenheit kohlenwasserstoffhaltiger
Restgaskomponenten Polymerisationsprozesse ab, bei denen die gas- oder dampf-
formigen Kohlenwasserstoffe in feste Kohlenwasserstoffpolymerisate umgewan-
delt werden und sich als isolierende Schichten auf den Entladungselektroden nie-
derschlagen. Als Folge davon verringert sich die Sekundérelektronenemission und
somit auch die lonisierungseffizienz, weshalb das Messgerét einen tieferen Druck
anzeigt, als effektiv vorhanden. LEMPICKI [3.11] konnte beispielsweise zeigen,
dass die Sekundarelektronenausbeute durch Elektronen mit einer Energie von
2000eV bei Anwesenheit einer dinnen Kohlenstoffschicht um mehr als einen
Faktor zwei verringert wird. Andererseits ist auch bekannt, dass die ionenindu-
zierte Sekundérelektronenausbeute empfindlich von der Ladungsdosis abhangt, d.
h. je mehr Ladungen pro Fl&dcheneinheit auf eine Oberflache treffen, desto schnel-
ler nimmt deren Sekundéarelektronenausbeute ab [3.12].

Der Mechanismus der Bildung solcher Kohlenwasserstoff-Polymerisate in
Gasentladungsstrecken wurde von GRASENICK und HAEFER [3.13] und spéter von
CHRISTY [3.14] eingehend untersucht.

o —>
z.B. 2e + H" + CH3+\+ . — > ..
/sz CH," +
\ z.B.CH" +
zB.C*
/ \

cr.c, ) +— (cr —(Fe.C,

Plasma Fe

Elektrodenoberflache

Abbildung 3.2: Mdgliche plasmachemische Defragmentierungsreaktionen in einer Gasentladung am Bei-
spiel des CH, [3.17]. Neben den Kohlenwasserstofffragmenten kénnen auch einzelne Kohlenstoffionen auf
die Elektrodenoberflache treffen. Bei Edelstahlelektroden kénnen sie dort zu Chrom- oder Eisenkarbiden
rekombinieren.

Bei Dricken im Feinvakuumbereich werden die CyHy-Molekile, wie
spektroskopische [3.15] und massenspektroskopische [3.16] Messungen zeigten,
durch Elektronen- und lonenstol? teils ionisiert, teils in geladene und ungeladene
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Bruchstiicke gespalten. Man erhdlt z. B. schon bei dem einfachsten Kohlenwas-
serstoff, dem Methan, eine groRe Anzahl von moglichen Abbauprodukten (vgl.
Abbildung 3.2) [3.17]. Neben diesen Radikalen beobachtet man auch eine grofRe
Anzahl von Aufbauprodukten, die sich durch ein- oder mehrfache Zusammensto-
Re der Abbauprodukte bilden. Beim Methan kommen z. B. Massenzahlen von 24
bis 30 und 36 bis 44 vor. Noch mannigfaltiger ist die Anzahl der bei hther mole-
kularen Kohlenwasserstoffen vorhandenen Ab- und Aufbauprodukten, da die
moglichen Spalt- und Aufbauprozesse mit zunehmender Massenzahl des Aus-
gangsproduktes ansteigen. Alle diese entstehenden freien Radikale haben eine
aulerordentliche Neigung zu rekombinieren. Sie tun dies bevorzugt an den Wén-
den des Entladungsraums unter Abgabe der Rekombinationsenergie. Die dabei
entstehenden Schichten sind Polymerisate aller auftreffender Radikale.

Im Hochvakuumbereich hingegen spielen die im Gasraum ablaufenden lo-
nisations- und Spaltungsprozesse nur noch eine untergeordnete Rolle, vielmehr
nehmen die Wechselwirkungsprozesse zwischen den Ladungstragern und den
Elektrodenoberflachen im Kathodenfallgebiet an Bedeutung zu. Die auf die Ano-
de aufprallenden Elektronen spalten die dort adsorbierten C,Hy-Molekiile in Ra-
dikale, die dort rekombinieren und in die Polymerisatschicht eingebaut werden
[3.18]. Vdllig analog ist der Polymerisationsvorgang auf der Kathode unter dem
Einfluss der dort auftreffenden lonen zu betrachten [3.19]. Flr die pro Zeit- und
Flacheneinheit in die Polymerschicht eingebauten Molekdle gilt [3.20]:

pegd Nus (3.2)
ie A

Darin bedeuten o der Polymerisationsquerschnitt der adsorbierten Molekdle fur
Elektronen- oder lonenstoR, ; die Fl&chendichte des auftreffenden Ladungstrager-
stromes (lonenstromes), i-e die Gesamtladung eines lons, i die Anzahl der Ele-
mentarladungen, e die elektrische Elementarladung und der Quotient Nygs/A die
Bedeckungsdichte, also die pro Flacheeinheit adsorbierten Molekiile.

Ist der Druck der CyHy-Molekiile so grof3, dass die flachenspezifische WandstoR3-
rate va groR gegentber der Flachendichte der pro Zeit- und Flacheneinheit auf-
treffenden Ladungstréger (also j/ie) ist, dann ist die Elektrodenoberflache stets mit
einer Monolage einer Polymerisatschicht bedeckt (unter der Annahme, dass die
Polymerisate chemisorbiert werden und dass die Haftwahrscheinlichkeit s beim
Erreichen der Monoschicht einen Wert von Null annimmt). Wenn ein chemisor-
biertes CyH,-Molekil auf der Oberflache der Elektrode die Flache Amo einnimmt
und fir andere Molekdile unbesetzbar macht, dann ist die maximal mogliche Fl&-
chendichte der Adsorbatteilchen beim Ausbilden einer Monolage Nags, max (bei
einem Bedeckungsgrad Nags /Nadgs, max = @ = 1). Die Adsorbatteilchendichte nimmt
dabei den Wert Nags max = 1/Amo an. Fur die fldchenspezifische Wachstumsrate
der Polymerisatschicht gilt dann:

p-cl 1 (3.3)
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Diesen Zusammenhang konnten HAEFER und MOHAMED [3.21] im Druckbereich
oberhalb von 10 mbar experimentell bestatigen. Ahnlich wie beim Sputterpro-
zess ist die bei der Polymerisation auf die Anode bzw. Kathode pro Zeit- und Fl&-
cheneinheit niedergeschlagene Substanzmenge dm/Adt (flachenspezifischer Mas-
senfluss) proportional der Stromdichte ;j der auftreffenden Elektronen bzw. lonen:

1 dm 1
——— =Pmy, =P—=y,/, (3.4)
A dt S

wobei yp hier fir den sog. Polymerisations- Ausbeutefaktor steht, der von der rela-
tiven Molekilmasse M, des Gases bzw. Dampfes wie folgt abhangt:

11
Yp =0TVy—— = (M), (3.5)
ie N

L

mit N, als LoscHmIDTsche Zahl und  als mittlere Verweildauer der adsorbierten
Molekdile auf der Elektrodenoberflache. In Tabelle 3.1 sind einige Ausbeutefakto-
ren fur verschiedene Kohlenwasserstoffe bei Elektronen- bzw. lonenstoR angege-
ben. Wie man erkennt, zeigen die beiden Ladungstrégerarten betréchtliche Unter-
schiede hinsichtlich der Ausbeute des Polymerisationsvorgangs. So hangt die
Ausbeute nicht nur von der Art der in der Restgasatmosphare vorhandenen Koh-
lenwasserstoff-Molekdle ab, sondern auch insbesondere von der Energie der auf-
treffenden Ladungstréger. Die zweifellos interessanteste Feststellung ist aber die
Tatsache, dass die Ausbeute beim lonenstol} um zwei bis drei GroRenordnungen
groRer ist als beim Elektronenstol3, was in den unterschiedlichen Massen der La-
dungstrager begrindet liegt.

Tabelle 3.1: Polymerisationsausbeuten yp in [g/ As] firr verschiedene Kohlenwasserstoffe, aus [3.20, 4.2].

CH. C,H, CeHe Olmolekule
ElektronenstoR 500 eV 8,4-10° 3,0.10° 4,9.10° 6,7:10°
1000 eV 1,0.10°° 1,7-10° 2510° 2,8:10°
lonenstoR 500 eV 3,310 3,310
1000 eV 1,6:10* 1,1.10°

Im Fall einer geringeren Polymerisatbedeckungsdichte, d.h. also wenn N,gs/4 <
1/Amar ist, dann sind die pro Zeit- und Flacheneinheit in die Polymerschicht ein-
gebauten Molekile

p= - . (3.6)
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Bei geringen Stromdichten und kleinen Wechselwirkungsquerschnitten wird der
Term oz(j/ie) >> 1, so dass die flachenspezifische Wachstumsgeschwindigkeit der
Polymerisatschicht direkt proportional zur Stromdichte je Zeit- und Flachenein-
heit und zum CxHy-Gehalt im Vakuumraum ist:

P=orv, i (3.7)
ie

3.2 Methoden zur Reduktion der Kontaminationsrate

Obwohl die Kontamination der Kaltkathoden-lonisationsmanometer be-
reits seit Beginn ihrer technischen Nutzung bekannt war, gab es nur wenige ernst-
zunehmende wissenschaftliche Ansatze zu ihrer Reduzierung. Eine der ersten
Vorschlage zur Verminderung der Kontaminationsrate in Kaltkathoden-
Messkodpfen stammt von KLEMPERER ([3.22], vgl. auch [3.23]). Seine Idee basiert
auf den Grundgedanken, die Betriebsspannung der Messrohre mithilfe einer elekt-
ronischen Regelschaltung automatisch zu reduzieren, wenn der Entladungsstrom
bei einem Druck von etwa 10 mbar einen vorgegebenen Grenzwert erreicht hat.
Wird der Druck schlieBlich weiter erhéht, so wird die Anodenspannung elektro-
nisch derart abgesenkt, dass der Entladungsstrom weiterhin konstant bleibt, und
die nur nachgeregelte Anodenspannung als MaR fur den Druck dient. Obwohl
diese Methode urspringlich zur Drosselung des Saugvermdgens der Entladung
bei hoheren Driicken gedacht war, dirfte sie jedoch auch zur Reduzierung des
Kontaminationseffektes im oberen Druckbereich beitragen, da infolge der Absen-
kung der Betriebsspannung auch die elektrischen Feldstarken reduziert werden.
Dadurch treffen die lonen wiederum mit verminderter Energie auf die Kathoden-
oberflache auf, wodurch die Zerstdubungsrate reduziert wird. AulRerdem werden
durch das Absenken der Betriebsspannung die Entladungsstréme und damit die
Stromdichten Kleiner. Durch beide Effekte, Absenken der Entladungsspannung
und Reduzierung des Entladungsstromes, durfte die Kontaminationsrate verringert
werden.

Eine ahnliche, aber wesentlich einfachere Methode basiert auf Untersuchungen
von CONN und DAGLISH [3.24], die zur Begrenzung des Entladungsstroms bei
hohen Driicken einen hochohmigen Widerstand zwischen der Anode der Mess-
rohre und dem Hochspannungsgerét einfligten. Durch diesen so genannten Bal-
lastwiderstand sinkt mit wachsendem Druck (und damit mit wachsendem Entla-
dungsstrom) die an der Anode liegende Betriebsspannung, so dass der Entla-
dungsstrom bei hinreichend hohen Driicken begrenzt wird.

Entsprechend einem Vorschlag von TAKESHI [3.25] kann eine rasche Rohrenver-
schmutzung vermieden werden, wenn die Betriebsspannung der Messréhre im
oberen Vakuumbereich gepulst wird. Dabei soll mithilfe einer elektronischen
Schaltung bei Erreichen eines Schwellwertes bei hdheren Driicken die Betriebs-
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spannung nur noch intermittierend zuge-

schaltet werden. Durch diese MalRnahme

soll die effektive Lebensdauer der Mess- Un 10® mbar
rohre bei den die Kontaminationsrate
beschleunigenden Dricken reduziert
werden. Eine &hnliche Betriebsart fur t
Kaltkathoden- lonisationsmanometer

wird in einem Patent von O’NEAL [3.26] Un 10 mbar
beschrieben: Waéhrend im Ultrahoch-
und Hochvakuumbereich die Kaltkatho-
den- Messrohre wie ublich mit einer
Gleichspannung betrieben wird, wird in
Abhéngigkeit vom mit zunehmendem
Druck groRer werdenden Entladungs-
strom die Betriebsspannung mit einer
sinusférmigen Wechselspannung (ber- ;
lagert. Dabei wird im oberen Druckbe- U
reich die Gleichspannungskomponente A 107 mbar
so weit abgesenkt, dass die Entladung /S N\ N\
bei hohen Driicken nur noch sinusfor-
mig gepulst wird. Das Prinzip der An- t
steuerung ist in Abbildung 3.3 ersicht- U 107 mbar
- - . A

lich. Durch diese spezielle Ansteuerung N\ N\ N\
der Messrohre, die urspringlich als U J \ / \ / \
MaRnahme zur Erweiterung des oberen z
Druckmessbereiches von Kaltkathoden- t
Messzellen dienen soll, dirfte ebenso

die  Kontaminationsanfalligkeit von Abbildung 3.3: Die von O'NEAL [3.26]
Kaltkathoden-Messsensoren  retardie- vorgeschlagenen gepulste Ansteuerung
rend beeinflusst werden, weshalb deut- einer Kaltkathoden-Messrohre im  Ab-
lich langere Standzeiten derselben zu hangigkeit vom Druck.

erwarten sein durften.

Nach einem Vorschlag von KAGEYAMA et al. [3.27] lasst sich die Kontaminati-
onsanfalligkeit dadurch absenken, dass nicht nur die Betriebsspannung der Mess-
rohre bei hoheren Driicken gepulst wird, sondern auch das fiir den Betrieb der
Messrohre notwendige magnetische Feld. Entsprechend des Vorschlages dient
anstelle des sonst (blichen Permanentmagneten eine um den Rohrenkorper gewi-
ckelte stromdurchflossene Spule als Magnetfeldgenerator. Eine elektronische
Schaltung regelt bei htheren Driicken den Stromfluss durch die Spule derart, dass
nur noch ein gepulster Strom durch die Spule flie3t, so dass sich deren Feld syn-
chron mit dem elektrischen Feld im Entladungsraum permanent auf— und abbaut.
Eine experimentelle Realisierung dieser Idee wurde bislang nicht bekannt.

Neben den oben beschriebenen unterschiedlichen Ansteuerungsmethoden
fir Kaltkathoden-lonisationsmanometer, die theoretisch auf jede beliebige Mess-
rohre angewendet werden konnen, wurden in der Literatur auch einige wenige
Spezialkonstruktionen beschrieben, die aufgrund ihres Aufbaus eine geringe Kon-

t

10+ mbar
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taminationsneigung aufweisen sollten. So entwickelte beispielsweise GRIGOREV
[3.28] 1968 die sogenannte selbstreinigende PENNING-ROhre, die in Abbildung 3.4
schematisch dargestellt ist. Im Gegensatz zu der klassischen Réhrenkonstruktion
nach PENNING sind bei diesem Kaltkathoden-Vakuummeter zwei ringférmige A-
nodenringe (A1 und A;) zwischen den beiden Kathodenendplatten angeordnet, an
denen Uber einen Transformator Tr eine niederfrequente Wechselspannung ange-
legt wird. Wahrend die Sekundarwicklung des Trafos mit den beiden Anodenrin-
gen so verschaltet sind, dass jede Ringelektrode in Bezug auf die andere eine ge-
genphasige Wechselspannung erhélt, ist der auf Nullpotenzial liegende Mittelab-
griff des Transformators Uber ein empfindliches Strommessgerat mit den beiden
Kathodenplatten verbunden. In der ersten Halbschwingung der Anodenspannung
wird A; positiv und A; negativ gegenuber Kathode, weshalb ein Teil der sich in
der Entladung gebildeten lonen in Richtung Kathodenendplatten und ein anderer
Teil in Richtung A, bewegt. Die Ringelektrode A, fungiert also in dieser Zeit als
zusatzliche Kathode. Aufgrund ihres nun in Bezug auf die Kathodenendplatten
negativeren Potenzials treffen die lonen mit einer erhohten Energie auf deren O-
berflache und sputtern sie daher effektiv ab. In der zweiten Halbschwingung sind
die Potenzialverhéltnisse entsprechend vertauscht. Durch diesen alternierenden
Betrieb wird erreicht, dass die Ringelektroden im Betrieb der Messrohre wechsel-
seitig durch lonenbombardement effektiv gereinigt werden. Die Betriebsdauer der
Messrohre, deren obere Messgrenze Gbrigens bei etwa 1mbar (1) liegt, wird auf ca.
5.000 Stunden abgeschatzt.

2
B 3
- /
4
Abbildung 3.4: Kaltkathoden- lonisationsma- Abbildung 3.5: Weitbereichs-Kaltkathoden-
nometer mit Selbstreinigungseffekt nach GRri- lonisationsmanometer mit Selbstreinigungsef-
GOREV [3.28]. (A1, A, — Anoden, K — Katho- fekt nach PAKULIN [3.30]. (Erlduterungen sie-
den, Tr — Transformator) he Text)

CHERENSHCHYKOV [3.29] entwickelte eine andere Ansteuermethode fur
die selbstreinigende PENNING- Rohre nach GRIGOREV. Im Gegensatz zu der oben
beschriebene Schaltungsart schlagt der Autor vor, den Mittelabgriff der Sekun-



Der Kontaminationsprozess in Kaltkathoden-lonisationsmanometern 29

darwicklung des Trafos positiv vorzuspannen, so dass beide Anodenringe eine mit
einer hochfrequenten Wechselspannung Uberlagerten positiven Gleichspannung
erhalten. Die Frequenz der Wechselspannung sollte dabei bei einigen Megahertz
liegen. CHERENSHCHYKOV konnte experimentell nachweisen, dass bei einer
Gleichspannung von lediglich +125V und einer aufmodulierten Wechselspannung
von = 54V (mit einer Frequenz von /= 5,28 MHz) die im Réhreninneren geziinde-
te Entladung im Bereich zwischen 10™ mbar und 10™ mbar stabil brennt. Der Au-
tor schatzt daher, dass infolge der extrem geringen Betriebsspannung das ,,Nie-
derspannungs- PENNING- Manometer* ber 10.000 Stunden ohne Reinigung be-
trieben werden kann.

PAKULIN [3.30] entwickelte 1984 zur Selbstreinigung die in Abbildung 3.5
gezeigte R6hrengeometrie eines Weitbereichs-Kaltkathoden- lonisationsmanome-
ters, das aus einer Stabelektrode 1, deren Enden durch zwei mit Bohrungen verse-
henen kreisformigen Plattenelektroden 4 verlaufen, besteht. Innerhalb dieser Plat-
tenelektroden ist die Stabelektrode von einer gitterférmigen Zylinderelektrode 2
umgeben, die wiederum von einem Blechzylinder 3 ummantelt ist. Im Gegensatz
zu der modifizierten PENNING-R6hre nach GRIGOREYV arbeitet dieses Manometer
aber in zwei unterschiedlichen Betriebsmoden, wodurch den Entladungselektro-
den in unterschiedlichen Druckbereichen verschiedene Funktionen zugeordnet
werden. Im Hoch- und unteren Feinvakuumbereich (p < 10 mbar) arbeitet die
Rohre — dhnlich wie bei GRIGOREV — im Selbstreinigungsmodus mit einer Wech-
selspannung. Dabei werden die Stabelektrode und die duRRere Blechzylinderelekt-
rode zusammengeschaltet und erhalten tber die Sekundarwicklung eines Trafos
die gleiche Wechselspannung, die Gitterelektrode wird im Gegentakt angesteuert.
Der zwischen diesen Elektroden und den geerdeten Plattenelektroden 4 abflieRen-
de Strom wird zur Druckanzeige herangezogen. Im oberen Feinvakuumbereich (p
> 10 mbar) hingegen erhalt die Stabelektrode eine konstante Hochspannung und
dient als Anode, die zylinderférmige Gitterelektrode sowie die beiden Platten-
elektroden werden direkt, der aul3ere Blechzylinder iber ein Strommessgerét indi-
rekt geerdet. Damit bilden die Elektroden 2, 3 und 4 konkurrierende lonenkollek-
toren. Die im Entladungsraum zwischen Stabelektrode und Zylindergitter gebilde-
ten lonen verteilen sich entsprechend der Transparenz des Gitters auf die beiden
Kathoden. Mit zunehmendem Druck driften die lonen immer langsamer durch das
Gas, so dass immer mehr lonen von der Gitterelektrode eingefangen werden, und
immer weniger auf den dahinterliegenden Blechzylinder gelangen, weshalb in
diesem Betriebsmodus eine fallende Kennlinie beobachtet wird. Diese Betriebsart
erlaubt Druckmessungen bis 5-10"mbar. Die Messrohre wurde erfolgreich in ei-
nem Vakuumsystem mit Oldiffusionspumpe getestet, die Betriebsdauer wird nach
Angabe des Autors auf tiber 4000 Stunden abgeschatzt.

TALLON et al. [3.31 — 3.33] schlugen eine weitere Spezialkonstruktion ei-
nes Kaltkathoden-lonisationsmanometers vor, welches sich vor allem fir den
Langzeiteinsatz in Vakuumsystemen eignet, deren Restgasatmosphare hohe An-
teile an Ol- oder kohlenwasserstoffhaltigen Dampfen enthalt. Abbildung 3.6 zeigt
die Konfiguration der sogenannten Doppelplasmardhre. Die Besonderheit dieses
Rohrentyps ist die Kombination zweier getrennter, in Reihe hintereinander ange-
ordneter PENNING- Zellen mit ringférmiger Anode in einem gemeinsamen Mess-
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rohrengehduse. Erreicht wird dies durch
den speziellen Aufbau mit zwei ge-

A K
7 V//// f/ trennten Magnetfeldern entgegengesetz-
é / ter Feldausrichtung, die die Aufrechter-
/ haltung zweier unabhéngiger Gasentla-
/ dungen ermdglichen. Der Abstand zwi-
schen den Entladungszellen ist ausrei-

/ chend, um eine gegenseitige Stérung zu
é vermeiden. Der Vorteil dieser Anord-

—w g | B nung sollte darin bestehen, dass das
'/ % naher zur Vakuumkammer brennende

K

| Plasma das innere weitgehend vor sto-

renden Kontaminationen schiitzen soll
7 und zu dessen Stabilitdt der Gasentla-
dung Dbeitragt. Wahrend eintretende
Kohlenwasserstoffe und andere konta-
minierende Dampfe im vorderen Plas-
ma gekrackt werden sollten, brennt die

Abbildung 3.6: L innere zweite PENNING- Entladung unter
Die sog. Doppelplasma-Rohre mit . .

zwei  separaten  Pennin-Zellen relativ sauber(fn Bedingungen. Dadurch
nach TALLON ez al. [3.31] (A - A- sollten unerwiinschte Ablagerungen auf
node, K — Kathoden) elektrischen  Durchfiihrungsstrecken

vermieden werden, so dass durch Kon-
taminationseffekte verursachte Kriechstrome oder Kennlinienverschiebung grof-
tenteils verhindert werden. Obwohl diese R6hrengeometrie grof’e kommerzielle
Bedeutung [3.33] erlangte, konnten allerdings durch den Autor der vorliegenden
Arbeit die 0.g. Eigenschaften hinsichtlich geringerer Kontaminationsanfélligkeit
experimentell nicht bestatigt werden [1.9]. Als Schwachpunkt der Konstruktion
wird die Tatsache angesehen, dass bei dieser Messrohre der gemeinsame Entla-
dungsstrom aus beiden Entladungsstrecken zur Druckmessung herangezogen
wird.

Einen ganz anderen Weg zur Reduktion von Kontaminationserscheinun-
gen in PENNING- Rohren beschritten KUSTER und GROSSE-BLEY [3.34]. Die Ka-
thode ihres PENNING- Manometers besteht tberwiegend aus Titan. Infolge der
relativ geringen Sputterausbeute von Titan durfte die Zerstdubung des Kathoden-
werkstoffes stark verlangsamt ablaufen, wodurch die Standzeit der Kathode we-
sentlich verlangert werden sollte. Kritisch muss dabei jedoch vermerkt werden,
dass gerade Titan als Kathodenwerkstoff in lonengetterpumpen aufgrund seiner
Eigenschaft, chemisch aktive Gase gut chemisorbieren zu konnen, eingesetzt
wird. Es muss somit erwartet werden, dass die mit Ti-Kathoden ausgestattete
PENNING- Rohre eine weitaus hohere Pumpwirkung aufweist als Kaltkathoden-
Messkdpfe mit tblichem Kathodenmaterial (Edelstahl oder Molybdéan). Dement-
sprechend ist insbesondere bei Anwesenheit chemisch aktiver Gase mit einem
groReren Fehler in der Druckanzeige zu rechnen.

Eine effiziente, aber konstruktiv aufwendigere Methode zur Reduzierung
der Verschmutzungsanfélligkeit von Kaltkathoden- lonisationsmanometern ist der
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Einsatz von Dampfsperren, die direkt vor dem Messréhreneingang angeordnet
werden (vgl. Abbildung 3.7).

6— 7
Abbildung 3.7:
S 8 Schnitt durch eine mit einer Dampfsperre geschiitzte
. ;‘ i|;, i 9 kommerzielle PENNING- Vakuummessréhre [3.35].
— ;. ______ &7 '. 10 1 — Dampfsperre mit Zentrierung , herausgezogen
?ﬁ f = _ i'§; | 2 — Vakuumflansch, 2a — Permanentmagnet, 3 — Ge-
3— :QII | ’S: o hause, 4 — Schutzblech fiir Isolator 9, 5 - Abdeckhau-
2a Esg 7 :,;55: 13 be, 6 — Anschlussbuchse fiir Betriebshochspannung, 7
2 e l,:""' — Anschluss fiir Schutzerde, 8 — Anodenzufiihrung, 9 -

Druckglaseinschmelzung 10 — Ringanode, 11 — Ka-

— thodenblech, 12 — Zindstift, 13 — Befestigungsschrau-
@_ be fur Abdeckhaube 5

Diese auch als ,,Baffles” bezeichneten Dampffallen bestehen in ihrer aller ein-
fachsten Ausfiihrungsform aus zwei oder drei Kupferblechen, die mit einer gewis-
sen Uberlappung die "optische Sicht" im Verbindungsrohr zwischen Messrohre
und Vakuumsystem versperren. Ol- und kohlenwasserstoffhaltige Dampfe kénnen
an den Blechen kondensieren, so dass eine Einstromung dieser Dampfe in die Ent-
ladungskammer der Messrohre groftenteils verhindert wird®.

3.3 Die Druckdosis D als quantitatives Mal fur die effektive
Einsatzdauer von Kaltkathoden-lonisationsmanometern

Da der durch den Kontaminationsprozess verursachte Verschmutzungs-
grad von Kaltkathoden-lonisationsmanometern nicht nur von der Betriebsdauer,
sondern auch von der Intensitat der die Kontamination bewirkenden Sputter- und
Polymerisationsprozesse abhangt, nimmt die Lebensdauer einer Kaltkathoden-
Messrohre im Betrieb bei héheren Driicken schneller ab als bei niedrigen. Wird
eine Kaltkathoden-Messrohre also uber einen langeren Zeitraum bei héheren Dri-
cken betrieben, beschleunigt sich demnach auch die Kontaminationsrate, was un-
ter Umstanden zu einem friiheren Ausfall des Druckmessgerates fiihren kann als
bei niedrigen Driicken. Diese, auch durch Literaturzitate bestatigte Uberlegung
flhrt dazu, dass man als MaR fiir die "Lebensdauer” eines Kaltkathoden- lonisati-
onsmanometers nicht - wie in der Literatur (z. B. [3.29, 3.30, 3.36]) bislang prak-
tiziert - ausschlieBlich die Betriebsdauer, also die Betriebsstunden, wéhrend der

* Bei dieser Methode muss jedoch stets beachtet werden, dass eine Dampfsperre die Stromungsverhaltnisse
zur Messrdhre hin beeinflusst, wodurch deren Druckanzeige erheblich verfélscht werden kann.
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die Messréhre mit noch vertretbarem Fehler arbeitet, angeben kann®. Ein derarti-
ges Verfahren berucksichtigt nach Auffassung des Autors der vorliegenden Arbeit
nicht die Druckabhangigkeit der Kontaminationsrate und konnte zu nichtreprodu-
zierbaren Angaben flihren! Vielmehr muss bei der Definition der "Lebensdauer"
auch der Einfluss des Druckbereiches, in dem die Rohre betrieben wurde, mit ein-
bezogen werden! Daher wird vorgeschlagen, anstelle der Betriebsdauer die Gas-
dosis, der die Rohre wéhrend der Messung ausgesetzt war, als MaR fiir die Le-
bens- bzw. Einsatzdauer solcher Manometertypen heranzuziehen. Dabei definiert
man die Gasdosis G als die Gesamtgasmenge, die wahrend der Betriebszeit 75 im
Iy

Messrohrenvolumen ¥ vorhanden war: G = jp(t)VMdt. Da das Messvolumen

0
zeitlich konstant bleibt und alle géngigen Kaltkathoden-Manometertypen anné-
hernd gleiche Messvolumina (gréRenordnungsmaRig einige cm®) aufweisen, lasst
sich der Volumenfaktor als zeitunabhangige Konstante aus dem Integral heraus-
ziehen, so dass sich als quantitatives MaR fur die effektive Einsatzdauer von Kalt-
kathoden- lonisationsmanometern ausschlief3lich die Druckdosis D ergibt:

D= j p(0)dt (3.8)

0

deren Malieinheit [mbar-h] ist. Auf Grundlage dieser neu eingefiihrten Grolie las-
sen sich nun Betriebszustande bereits eingesetzter Messrohren hinsichtlich ihres
Kontaminationsgrades qualitativ vergleichen bzw. beurteilen. Flr einen ganz kor-
rekten Vergleich musste man allerdings auch noch den Einfluss der Restgaszu-
sammensetzung mit einbeziehen! (Bei Vergleichen zwischen unterschiedlichen
Messrohrentypen an ein und demselben Pumpstand kann man aber in erster Nahe-
rung auf diese Forderung verzichten, wenn man annimmt, dass in diesem
Pumpstand ndherungsweise immer dieselbe Gaszusammensetzung herrscht.) Bei
ein und demselben Réhrentyp missten zusatzlich noch réhrenspezifische Parame-
ter, wie Entladungsstromgroiie, Elektrodenmaterial, etc. in der Angabe Beachtung
finden. Da diese aber in Hinblick auf den Betriebszustand der Réhre mathema-
tisch nur schwer definierbar sind, soll im Folgenden allein die Angabe der Druck-
dosis D als Vergleichsgrundlage zur Beschreibung der ,,Messgeschichte” genu-
gen.

® Diese Uberlegung wird dadurch bestatigt, dass bekanntlich derartige Messrohren, die ausschlieRlich im
Hoch- und Ultrahochvakuumbereich eingesetzt wurden, teilweise uber Jahre hinweg ohne signifikanten Ver-
&nderung ihrer Messgenauigkeit betrieben werden konnten. So wurde von KENDALL und DRUBETSKY [3.36]
Uber Betriebszeiten von Kaltkathoden- lonisationsmanometern von bis zu 35.000 Stunden berichtet. HYATT
und Peacock [3.37] untersuchten die Langzeit-Messstabilitat einer inversen Magnetron- Messréhre, die 21
Monate lang (ca. 17.000h) im 10™mbar-Bereich ohne Unterbrechung betrieben wurde; sie stellten nach
dieser Betriebszeit nur eine extrem kleine und daher vernachldssigbare Kennlinienverschiebung fest.



Kapitel 4

Entwicklung eines kontaminationsarmen
Kaltkathoden-lonisationsmanometers

4.1 Grundidee fur ein kontaminationsarmes
Kaltkathoden-lonisationsmanometer

In Auswertung der im vorangegangenen Kapitel dargelegten Analyse des
Kontaminationsprozesses wurde nun versucht, ein modifiziertes Kaltkathoden-
Ionisationsmanometer zu entwickeln, das nicht nur eine geringere Kontaminati-
onsneigung als bisherige aufweist, sondern auch einen Elektrodenaufbau besitzt,
der mit verhéltnisméBig geringem Aufwand technisch realisiert werden kann. Da-
bei sollte die Vakuummeterrohre Messeigenschaften und Messgrenzen aufweisen,
die mit iiblichen, kommerziellen Vakuummetern vergleichbar bleiben.

Um die "Lebensdauer" eines Kaltkathoden- Ionisationsmanometers zu erhdhen,

muss einerseits

e die Effizienz der Kathodenzerstiubung reduziert und andererseits

e der Eintritt von CyH,-Molekiilen in den Messraum weitestgehend vermieden
werden.

Waihrend sich die Zerstdubungsrate des Kathodenmaterials beispielsweise durch

die Beschichtung der Kathodenoberfliche mit schwer zerstiubbarem Material

oder durch das Absenken der Betriebspotenziale verringern ldsst, ldsst sich das

Eindringen von kohlenwasserstoffhaltigen Gasmolekiilen in den Entladungsraum

durch den Einsatz eines lonenbaftles erreichen.

HAEFER [4.1-4.3] schlug 1961 eine elektrische Kohlenwasserstofffalle fiir Ol-
rotationspumpen vor, die im Wesentlichen darauf beruhte, dass die aus der Pumpe
riickstromenden Kohlenwasserstoffmolekiile in einer elektrischen Kaltkathoden-
entladung auf der Kathodenoberfliche in einer festen CiH,- Polymerisatschicht
niedergeschlagen werden. Er stellte fiir den wirksamen Betrieb der Falle verschie-
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dene Anforderungen an die zu wiahlende Entladung auf:

e Die Bedingungen der Entladung miissen so gewihlt werden, dass nicht die
plasmachemische Zersetzung in abpumpbare Gase, sondern die Polymerisati-
on, also die Umwandlung der gas- und dampfformigen Kohlenwasserstoffe in
feste Kohlenwasserstoff- Polymerisatschichten, der maf3gebende Vorgang ist.

e Da die Polymerisationsausbeute beim lonenstofl um 2 bis 3 Gréenordnungen
groBer als beim ElektronenstoB ist, sollte ein moglichst groBer Ionenstroman-
teil in der Entladung vorherrschen, um hohe Ausbeuten zu erzielen. Je hoher
die pro Flachen- und Zeiteinheit auf die Elektroden niedergeschlagene Sub-
stanzmenge ist, desto effektiver vollzieht sich der Polymerisationsvorgang,
und um so geringer ist der Anteil an Kohlenwasserstoffen in der Restgasat-
mosphire.

e Da die Ausbeute von der Energie der Ladungstriger abhéngt (vgl. Tabelle
3.1), und zwar in dem Sinne, dass die Ausbeuten nach Durchlaufen eines
Maximums mit zunehmender Ladungstriagerenergie wieder abnehmen [4.2],
sollte die Entladung bei Elektrodenspannungen zwischen 1...3kV brennen.

e Um den CHy-Partialdruck auf einen geringen Prozentsatz des urspriinglichen
Wertes reduzieren zu konnen, muss erreicht werden, dass eine moglichst
grofle Anzahl der in den Entladungsraum eindringenden CiH,- Molekiile mit
hoher Wahrscheinlichkeit an der Kathode fixiert wird. Dazu ist es ndtig, dass
die Zahl der pro Sekunde in die Entladungszone hineinstromenden grof3 ge-
geniiber der Zahl der pro Sekunde aus der Entladung hinausstromenden CH,-
Molekiile ist. Der Entladungsstrom muss also der Rate der Riickstromung an-
gepasst sein.

Neben den genannten Forderungen sollte ferner ein kontinuierlicher, mdglichst
wartungsfreier Betrieb der Falle gewihrleistet sein.
Eine allen diesen Forderungen gerecht werdende Form der elektrischen Entladung
ist die Kaltkathodenentladung im transversalem Magnetfeld. HAEFER entwickelte
entsprechend seiner Bedingungen daraufhin eine C Hy-Falle in Form eines inver-
sen Magnetrons. Da der Polymerisationsvorgang in einer solchen Entladungsform
hauptsédchlich durch lonensto3 bewirkt wird, hat sich fiir die beschriebene Anord-
nung die Bezeichnung ,,Jonenbaffle* eingebiirgert. Abbildung 4.1 zeigt schema-
tisch den Aufbau der von ihm verwendeten Versuchsanordnung.

Das Wirkprinzip des Ionenbaffles beruhte genau auf den plasmachemischen Ele-

mentarprozessen (vgl. Kapitel 3.1.2), die fiir die Kontamination durch

Polymerisationsreaktionen von Kaltkathoden-Ionisationsmanometern

verantwortlich sind: In der Kaltkathodenentladung werden

Kohlenwasserstoffmolekiile, die als Gase oder Dampfe im Rezipienten einer

Vakuumapparatur vorhanden sind, durch Ionen- bzw. Elektronenstof3 gekrackt,

wobei sich die Polymerisationsprodukte als Polymerisat auf den Kathoden

niederschlagen und somit aus der Gasphase verschwinden. Die Wirkungsweise
des Ionenbaffles wurde von ihm erfolgreich an einem Vakuumpumpstand, der mit
einer dreistufigen Oldiffusionspumpe evakuiert wurde, demonstriert. Dazu nahm
er die Massenspektren der Restgasatmosphédre im Rezipienten vor und nach

Inbetriebnahme der Entladungsfalle auf. Vor Inbetriebnahme fand er ein

Massenspektrum, in welchem aufgrund der Riickstromung von Oldimpfen aus der

Pumpe in den Rezipienten die Massenzahlen leichter und schwerer
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ter und schwerer Kohlenwasserstoffverbindungen stark dominieren (vgl. Abbil-
dung 4.2). Nach zweitdgigem Dauerbetrieb sanken die Anteile aller im Massen-
spektrum urspriinglich vorhandenen Kohlenwasserstoffgruppen auf teilweise
Werte unterhalb der Nachweisgrenze des von ihm seinerzeit verwendeten Mas-
senspektrometers. Gleichzeitig beobachtete er eine Druckabnahme im Rezipienten
aufgrund der Pumpwirkung der Entladung und eine Erhhung des Wasserstoffpar-
tialdruckes (vgl. auch [4.2]) Diese ist auf das Kracken von Kohlenwasserstoffmo-
lekiilen zuriickzufiihren. Er fand, dass die Reduktion von Kohlenwasserstoff- Mo-
lekiilen mit hoheren Massenzahlen in der Entladung wesentlich effektiver vonstat-
ten geht als bei leichteren Kohlenwasserstoffen.

Derartig aufgebaute Ionenbaffles sind auch kommerziell erhéltlich [4.3]
und werden immer dann eingesetzt, um Oldimpfe, die beim Betrieb von Dreh-
schieberpumpen o. A. entstehen, vom Rezipienten fernzuhalten. Man erreicht mit
thnen — je nach Betriebsparametern und -dauer — im Allgemeinen eine Reduzie-
rung des Partialdrucks der Kohlenwasserstoffe auf 1/100 ihres Ausgangswertes.
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Abbildung 4.1: CHy-Falle nach HAEFER Abbildung 4.2: Massenspektrum der Restgas-
[4.1]. Die in der Rohrachse befindliche Stab- atmosphére in einem durch eine Oldiffusions-
elektrode diente als Anode, die Zylinderwand pumpe evakuierten Rezipienten. Entnommen
war die Kathode. Das axial gerichtete Magnet- aus [4.1].
feld wurde durch einen permanenten Zylin- a) vor Inbetriebnahme des Ionenbaffles
dermagneten erzeugt. b) nach zweitdgigem Betrieb des Ionenbaffes

Aufgrund der vorgeschlagenen Elektrodenstruktur fiir die Gasentladungs-
falle liegt die Idee nahe, diese Falle fiir Kohlenwasserstoffe und die Messzelle
eines inversen Magnetron- Kaltkathoden-lonisationsmanometers in einem ge-
meinsamen Gehduse zu kombinieren [4.4]. Die im Folgenden vorgeschlagene
Kaltkathoden-Messrohre entspricht daher in ithrer Grundstruktur einem inversen
Doppel- Magnetron, welches jedoch im Gegensatz zu den bisher iiblichen mit
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zwel in Reihe hintereinander angeordneten und elektrisch getrennten Kathodenzy-
lindern ausgestattet ist. Die Anode ist als Stab in der Symmetrieachse beider Ka-
thodenzylinder angeordnet. Durch die separate Spannungszufiihrung der beiden
Zylinderelektroden soll erreicht werden, dass in beiden Kathodenzylindern zwei
voneinander unabhédngige Entladungen brennen. Wihrend die vordere, am Rd&h-
reneingang brennende Entladung als Ionenbaffle wirken soll, dient die innere
(zweite) PENNING-Entladung als eigentliches Messgerit. Nur der aus dieser Entla-
dungszone abflieBende Entladungsstrom wird ausgewertet und zur Druckmessung
herangezogen. Diese spezielle Doppelplasma- Konfiguration hat somit den ent-
scheidenden Vorteil, dass das im Eingang der R6hre brennende Plasma das innere
(welches die eigentliche Messstelle darstellt) weitestgehend vor stérenden Kon-
taminationen durch kondensierbare Dampfe schiitzt.

Gleichzeitig dient eine am Eingang der Messkammer befindliche Kreis-
oder Lochblende hinreichend kleiner Apertur als Stromungswiderstand fiir kon-
densierbare oder kohlenwasserstofthaltige Dampfe. Da der Stromungsleitwert
einer Kreisblende bei molekularen Stromungsverhéltnissen (also im Druckbereich
unterhalb von etwa 10~ mbar) umgekehrt proportional zur Wurzel der relativen
Molekularmasse VM, ist, nimmt somit auch der Strom von Gasen durch die Blen-
de mit zunehmender relativer Molekiilmasse ab, der Stromungswiderstand (d. 1.
der Kehrwert des Leitwertes) nimmt also mit VM, zu. Dadurch wird der Eintritt
kohlenwasserstoffhaltiger Gasbestandteile mit hoheren Massenzahlen in die ei-
gentliche Messkammer deutlich verringert (vgl. hierzu auch Abschnitt 4.2.2).

Alle genannten Mallnahmen sollen dazu dienen, Ablagerungen von uner-
wiinschten Polymerisatschichten im eigentlichen Messgerdt zu verhindern. Es
wird erwartet, dass bei dieser Messgerdtekonstruktion die Kontaminationsrate
reduziert wird, so dass die Kennlinienverschiebung infolge verschmutzter Elekt-
roden zeitlich verzogert und die Lebensdauer der Messrohre verldngert wird. Ab-
bildung 4.3 zeigt schematisch die Struktur des modifizierten inversen Magnetrons
mit integriertem lonenbaftle.

Gaseintritt

Eingangsblende

Ionenbaffle

B gemeinsame
Anode

—+—— Messkammer

Abbildung 4.3: Grundprinzip eines
v kontaminationsarmen Kaltkathoden-
Tonisationsmanometers vom inversen
Magnetron-Typ mit integriertem
Ionenbaffle. Siehe auch [4.4].
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Um die Effizienz der Kathodenzerstaubung als zweite Hauptursache der R6hren-
kontamination zu reduzieren, muss die Messrohre vor allem bei hohen Vakuum-
driicken mit verminderten Betriebspotenzialen betrieben werden, da die Zerstiu-
bungsrate direkt proportional zum Kathodenfall ist, welcher wiederum nur von
der Potenzialdifferenz zwischen Anode und Kathode abhingt (gilt solange Ao, >>
Kathodenfallstrecke ist, also p < 10"'mbar). In diesem Zusammenhang soll mit der
vorgeschlagenen Konstruktion ferner untersucht werden, ob es Vorteile bringt,
wenn man von der klassischen Betriebsart fiir Kaltkathoden- Ionisationsmanome-
tern abgeht und die Messrohre in zwei unterschiedlichen Betriebsmoden ansteu-
ert: wihrend die Messrohre im gesamten Vakuumbereich unterhalb von etwa p <
10" mbar — wie iiblich — mit einer konstanten Anodenhochspannung U, betrieben
wird, wird oberhalb dieses Druckwertes an die Anode eine Wechselspannung U-
mit einer konstanten Frequenz und einer konstanten Amplitude gelegt (Grof3en-
ordnung kV). Dadurch konnte erreicht werden, dass in der Halbperiode, in der die
Anode positiv gegeniiber Kathode ist, die Ionen auf die Kathode treffen, wahrend
in der anderen Halbperiode, wenn die Anode negativ beziiglich Kathode ist, die
Ionen (falls in dieser Phase iiberhaupt eine selbstindige Entladung ziindet) in
Richtung Anode beschleunigt werden und sie dadurch effektiv reinigen (absput-
tern) konnen. Neben dem dadurch erhofften ,,Selbstreinigungseffekt™ konnte ei-
nerseits die Effizienz der gerade bei hoheren Vakuumdriicken mafigeblich am
Kontaminationsprozess der Messrohre beteiligten Kathodenzerstiubung reduziert,
andererseits der Messbereich des Manometers zu hoheren Driicken hin verscho-
ben werden®. Des Weiteren soll getestet werden, ob eine TiN- Beschichtung der
Zylinderelektroden, die die Entladungskammer bilden, sich positiv auf das Lang-
zeitmessverhalten der Messrohre auswirkt. Titannitridbeschichtungen werden
heutzutage zur Produktveredelung und zur Erh6hung der Lebensdauer und Wirt-
schaftlichkeit von Werkzeugen und -produkten eingesetzt. Die extrem hohe Hérte
dieser Schichten iibertrifft jene von Edelstahl oder von Carbiden und liegt zwi-
schen der Hirte von Korund (Al,Os-Keramik) und Diamant. Sie werden daher
bevorzugt in Systemen mit sehr hohen Anforderungen an geringen Verschleifl
eingesetzt. Als Beschichtungsmaterial fiir Kathodenzylinder in Kaltkathoden-
Ionisationsmanometern kommt es vor allem aus zwei Griinden in Frage: Einer-
seits weist TiN flir lonen im Energiebereich zwischen 0,1...1 keV im Vergleich zu
reinem Edelstahl eine deutlich geringere Sputterausbeute auf (vgl. Tabelle 6.3),
andererseits wirkt eine TiN- Beschichtung zusétzlich auch noch gasabgaberedu-
zierend [4.5]. Ferner zeigt TiN ausgepréigtes metallisches Verhalten und ist bei
Raumtemperatur paramagnetisch. Diese Aspekte lassen es sinnvoll erscheinen,
TiN- beschichtete Kathodenzylinder als weitere MaBBnahme zur Erh6éhung der
Standzeit eines Kaltkatoden- Ionisationsmanometer einzusetzen.

% Ein alternierender Betrieb wird beispielsweise auch bei den Beschichtungsmagnetrons vorteilhaft beim
reaktiven Beschichten ausgenutzt, wo durch Reaktion des Targets mit dem Reaktivgas auf den Targetoberfld-
chen oft Isolatorschichten entstehen, die infolge ihrer Isolationswirkung zu einer unerwiinschten Aufladung
des Targets und zum Ausfall des Magnetrons fiihren. Hier benutzt man zwei Magnetrons, die man im Gegen-
takt ansteuert (sog. Dual- oder Doppelringmagnetrons) [4.6-4.9]. Allerdings unterscheiden sich die Elektro-
den- und somit auch die Feldgeometrien der Duomagnetrons von den Magnetronstrukturen, die als Druck-
messgerit genutzt werden. Insofern muss es nicht unbedingt evident sein, dass bei vertauschter Polung der
Entladungselektroden eine Entladung ziindet.
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4.2 Uberlegungen zur Rohrengeometrie und -dimensionierung

4.2.1 Theoretische Betrachtungen zu den Betriebsparametern

Im Folgenden sollen vom Autor der Arbeit einige theoretische Uberlegun-
gen zur Dimensionierung der Elektrodenkonfiguration und Abschéitzung der Be-
triebsparameter angestellt werden. Dazu muss der Mechanismus der Kaltkatho-
denentladung im transversalen Magnetfeld anhand der koaxialen Elektrodenan-
ordnung eines inversen Magnetrons kurz nédher erldutert werden. Betrachtet wird
dazu eine unendlich lange Elektrodenstruktur, die aus einer stabformigen Anode
und einer diese konzentrisch umgebenen zylindrischen Kathode ohne Endplatten
(vgl. Abbildung 4.4) besteht. Randeffekte bleiben zunichst unberiicksichtigt.

E Abbildung 4.4: Vereinfachte
¥ 7L> Katod Elektrodenstruktur eines inver-
I 7 atode sen Magnetrons ohne Kathoden-

................. — endplatten. Das elektrische Feld

/
’ Ta = A\ < \ E ist ein reines Radialfeld, des-
/ 1\ Anode sen Feldvektor senkrecht auf
B - dem Vektor der magnetischen

Induktion B steht.

Ein die Kathode mit der Anfangsgeschwindigkeit Null verlassendes Elektron
wiirde ohne ein axiales Magnetfeld direkt zur Anode fliegen. Wird jedoch ein &u-
Beres axiales Magnetfeld hinreichender Stirke angelegt, so bewirkt die LORENTZ-
Kraft, dass die Elektronenbahn gekriimmt wird und das Elektron zur Kathode zu-
riickkehrt.

Die Bewegungsgleichung eines Elektrons in einer Elektrodenanordnung geméif
Abbildung 4.4 unter Einwirkung eines radialen elektrischen Feldes £ und eines
axialen magnetischen Feldes B lautet:

F=—E-C[ixB| @.1)
m m

e e

wobei e fiir die Elementarladung, me fiir die Masse und 7 fiir den Ortsvektor des
Elektrons steht. Die Losungen der Bewegungsgleichung ergeben Parameterglei-
chungen fiir Hypozykloidenbdgen, die ein Elektron unter Einfluss eines kombi-
nierten £ x B-Feldes durchlduft (betrachtet wird hier nur ein £-Feld mit einer rei-
nen Radialkomponente und ein B-Feld mit einer reinen axialen Komponente).
Diese Zykloide wird durch den Rollkreis mit dem Durchmesser

dp = eBez (4.2)
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erzeugt, der sich mit der Winkelgeschwindigkeit w; (= Zyklotronfrequenz) und
dem Mittelwert der Tangentialgeschwindigkeitskomponente v, wobei

N 4.3)

auf einem Leitkreis abrollt. Erfdhrt ein von der Kathode startendes Elektron auf
seinem Zykloidenbogen keinen Zusammenstof3 mit einem Gasatom, so gelangt es
zur Kathode zuriick. Ist die Kathodenoberfldche ideal glatt, so wird das Elektron
mit einer Wahrscheinlichkeit von nahezu Eins von der Kathode wieder aufge-
nommen. Hat die Kathodenoberfliche jedoch Unebenheiten, dann hat das Elekt-
ron eine gewisse Wahrscheinlichkeit, reflektiert zu werden und es beginnt, einen
neuen Zykloidenbogen zu beschreiben. Erleidet es dabei nun einen Zusammen-
stofl mit einem Gasatom, so beginnt seine zykloide Bewegung von diesem Punkt
aus neu, wodurch es nun die Kathode verlassen kann. Bei jedem weiteren unelas-
tischen Zusammenstof3 mit einem Gasteilchen wird das Elektron abgebremst und
es beginnt, einen neuen Bogen zu beschreiben. Der Radius, mit dem das Elektron
die Anode umkreist, wird dabei immer
kleiner. Ein Elektron kann unter diesen
Feldbedingungen erst nach einer be-
stimmten Anzahl von unelastischen
ZusammenstoBen mit Gaspartikeln die
Anode erreichen. Im Gegensatz zu den
Elektronen werden die gebildeten lo-
nen durch das elektrische und magneti-
sche Feld infolge ihrer groeren Masse
nur gering abgelenkt; sie gelangen auf
ziemlich kurzem Weg nach einigen
Hin- und Hergéngen zur Kathode, ob-
wohl auch deren Trajektorien Zykloi-
den (mit Rollkreisdurchmessern im
Meterbereich) darstellen. Abbildung
4.5 Zeigt schematisch die Elektronen- Abbildung 4.5: Elektronen- und Ionentra-
und lonentrajektorien in einem inver- jektorien in einem inversen Magnetron. Je
sen Magnetron. | st sl werden seine Rollkeisdurcy
Um einen unelastischen Stof3 auf sei- .

. . . . messer. A — Anode, K — Kathode, ® Ionisa-
ner Zykloide in Kathodennihe ausfiih- tionspunkte. Nach [4.10].
ren und damit ein Gasteilchen ionisie-
ren zu kdnnen, benotigt ein Elektron eine bestimmte Mindestenergie, die lonisie-
rungsenergie eg;. Diese erhdlt es in Form von kinetischer Energie bei der Be-
schleunigung in radialer Richtung durch das elektrische Feld. Daher ist ein Elekt-
ron erst nach Zurilicklegen einer Mindestwegstrecke in einer Entfernung x von der
Kathodenwand in der Lage, unelastische Stofe auszufiihren. Es muss also gelten:

xz 2 (4.4)
K
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(¢i Tonisierungspotenzial des Gases). Ein Elektron, welches auf seinem Zykloi-
denbogen diese Entfernung noch nicht erreicht hat, sto3t somit nur unelastisch mit
einem Gasteilchen zusammen und kann dieses nicht ionisieren. Das Elektron
muss also auf seinem Zykloidenbogen mindestens die Entfernung zur Kathode x =
drx erreichen, um die lonisierungsenergie aufnehmen zu konnen. Es gilt also:

ep, =eE dy, 4.5)

wobei Ex fiir die elektrische Feldstirke in Kathodennidhe steht. Ferner gilt fiir den
elektrischen Feldstirkeverlauf in einer — streng genommen unendlich langen —
koaxialen Elektrodenanordnung die Beziehung

Ua

Er=E ry =——
E In@r /ry)

(4.6)

mit U, als Anodenspannung und rx und r, als Kathoden- bzw. Anodenradius.
Durch Einsetzen von (4.2) und (4.6) in (4.5) erhélt man schlieBlich folgenden Zu-
sammenhang:

Ty = Ua = | % Bry, 4.7)
In(r, /7)) 2m,

aus dem sich nun einige wichtige, fiir den Bau der Kaltkathoden-
Ionisationsmanometerréhre relevanten Betriebsparameter ableiten lassen.

Fiir die bei vorgegebenen Kathodenradius rx maximal erlaubte magnetische
Flussdichte By, bei der ein Elektron auf seiner Zykloidenbahn mit der Anfangs-
geschwindigkeit Null noch gerade die zur Ionisierung eines Gasmolekiils (Ionisie-
rungspotenzial Luft ¢; = 15,5V [4.11]) notwendige Energie aufnhehmen kann, er-
gibt sich in Abhdngigkeit von U, zu:

K

I (48)
e, 1y In(ry /1)

Die in Abbildung 4.6 dargestellte Graphik von Gleichung (4.8) fiir verschiedene
Anodenspannungen U, und Kathodenradien r¢ unter Annahme eines Anodenradi-
us von r4 = 0,65 mm ldsst erkennen, dass bei gegebener Anodenspannung die
maximal zuldssige magnetische Induktion Bp.,x um so kleiner werden muss, je
grofer der Kathodenradius rx wird. Man erkennt ferner in der Graphik, dass bei
Anodenspannungen zwischen 3...5 kV und Kathodenradien oberhalb von 10 mm
die maximal zuldssige Flussdichte im Entladungsraum Bp.x < 170 mT sein sollte.
Wird ein groBerer Kathodenradius gewihlt, so sollte die maximale Flussdichte - je
nach U, - im Bereich zwischen 50 ... 100 mT liegen. Wiirde dagegen bei vorge-
gebenen Kathodenradius B > By, dann wiirde der Rollkreisdurchmesser des E-
lektrons in Kathodenndhe derart verkleinert, dass die auf dem Zykloidenbogen
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aufgenommene Energie nicht mehr zur Ionisierung ausreicht. Unter diesen Bedin-
gungen wiirde in einer koaxialen Elektrodenanordnung ohne Kathodenendplatten
die Entladung erst gar nicht ziinden. Daher lédsst sich Gleichung (4.7) auch impli-
zit als Begrenzung des Ziindbereiches zu kleinen Spannungen (minimale Ziind-
spannung) hin ansehen. Die errechneten Maximalwerte gelten allerdings nur in
einer unendlichen langen koaxialen Elektrodenanordnung ohne Endplatten. In
einer Elektrodenanordnung mit seitlich abschlieBenden Kathodenendflichen hin-
gegen verdndern sich nicht nur die Feldverhéltnisse im Entladungsraum erheblich,
sondern auch die Ziindverhiltnisse. HAEFER [2.28] konnte nachweisen, dass die
Elektronenauslosung an den Endflichen der Kathodenzylinder erheblich die
Ziindspannung Uy der Entladung herabsetzt. Aus diesem Grund ziindet eine Gas-
entladung in einer Rohre mit seitlichen Kathodenendplatten bereits bei deutlich
kleineren Spannungswerten als man nach der obigen Theorie fiir unendlich lange
Elektrodenausdehnungen (also ohne Endplatten) erwarten wiirde. Daher konnen
im Entladungsraum, der mit seitlichen Endplatten verschlossen ist, bei gegebenen
Anodenspannungen auch hohere Magnetfeldstarken herrschen als hier berechnet.

400 :
\ —o— U, =3000V
U, = 3500V
2\ —— U, =4000V
X U, =4500V
—— U, =5000V
300 A H
= \
£
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£
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Abbildung 4.6:

Nach Gleichung (4.8) errechnete Ab-

hingigkeit der maximalen Flussdichte

By im Entladungsraum vom Katho-

denradius r¢. Annahme r, = 0,00065 m.

0 : : : : . . Bei rg = 12mm und U, = 4 kV sollte
4 6 8 10 12 14 16 beispielsweise Byax < 100 mT betragen.

Kathodenradius 7, [mm]
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4.2.2 Dimensionierung des Eingangsblenden— Leitwertes

Der Eintritt kohlenwasserstoffhaltiger Gase oder Ddmpfe in die Mess-
kammer soll durch den Verwendung einer am Eingang der Messrohre positionier-
ten Kreis- oder Lochblende reduziert werden (Prinzip Druckwandlerstufe). Zur
Dimensionierung des Leitwertes dieser Blende soll nun der Einfachheit halber nur
eine Druckstufe zwischen Rezipient und Ionenbafflekammer (vgl. Abbildung 4.7)
mit nur zwei Gasarten (X und Y) betrachtet werden. Dabei wird der in dem Ilo-
nenbaffle ablaufende Crack- bzw. Polymerisationsprozess im weitesten Sinne als
Pumpprozess betrachtet. Die Gasart X soll die Kohlenwasserstoffe repriasentieren,
die Gasart Y die anderen Gase insgesamt. Da das Messgerit (Volumen Vy) in der
Regel an einen wesentlich groBeren Rezipienten (Volumen V) angeschlossen
wird, ist im Allgemeinen V' >> V. Der Stromungsleitwert L zwischen V und Vu
ist gasspezifisch und durch die zu dimensionierende Eingangsblende (Lochblen-
de) gegeben. Der Leitwert zwischen beiden Entladungsstrecken ist klein gegen-
iiber dem Eingangsleitwert. Er ldsst bevorzugt Gase mit niedrigen relativen Mole-
kiilmassen hindurch. Den Leitwert kann man im Allgemeinen darstellen durch:

(4.9)

Lo ist der gasartunabhidngige Anteil, M; ist die relative Molekiilmasse (Moleku-
largewicht). Es werden im vorliegenden Fall also zwei verschiedene Leitwerte Lx
und Ly betrachtet. Das als Messgerdt gekennzeichnete Volumen Vy wirkt
zugleich als Pumpe. Die Folge der Pumpwirkung ist, dass dort der Druck etwas
kleiner als im Volumen V' wird. Das Saugvermdogen ist gasspezifisch. Demzufolge
wird die eine Gasart (Kohlenwasserstoffe X) stirker als die andere ("Nichtkoh-
lenwasserstoffe" Y) abgepumpt, der Druck des Gases X wird in dem Volumen Vy
von px auf px' reduziert, der des Gases Y von py auf py'.

Gasreservoir Eingangs-

o I baffl
(Rezipient) blende onenbatiie

an pY

px', py'
SXo SY

Abbildung 4.7: Vakuumschema
der Messrohre. Prinzipskizze einer
einzelnen Druckwandlerstufe zwi-
schen Rezipient und Ionenbaffle-
V>>Vy kammer. Erlduterungen siehe Text.
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Der Gleichgewichtszustand in V) ist dadurch gegeben, dass genau so viel Gas
weggepumpt wird, wie einstromt, d. h.:

SxPx'=Lx(px —px'"), (4.10a)
Sypy'=Ly(py —Py'). (4.10b)

Die Losungen der Gleichungen (4.10a) und (4.10b) sind:

pX':pX—S, (4.11a)
1+
LX
, 1
Py'= Dy R (4.11b)
1+
LY

Man muss nun verlangen, dass durch die Pumpwirkung des Ionenbaffles der An-
teil der Kohlenwasserstoffdimpfe im Vergleich zu den anderen Gasen absinkt.
Das heift:

' lJr“ZY
Px - Px v o Px (4.12)
Py Py 1+57X Py

X

Damit die Ungleichung (4.12) erfiillt ist, muss gelten:
Sy < =, (4.13)
LY

Um einen deutlichen Effekt zu erzielen, muss man nun fordern, dass der Quotient
Sx/Lx wenigstens in der Gréenordnung von Eins liegen sollte:

%)

—X>1. 4.14
L, (4.14)

Damit die Ungleichung (4.14) erfiillt wird, muss also der Leitwert zur Messstelle,
der hauptsichlich durch den Leitwerte der Eingangsblende zur lonenbafflekam-
mer gegeben ist, entsprechend klein dimensioniert werden’. Durch dessen richtige

’ Die kleinen Leitwerte bedingen immer eine Druckdifferenz zwischen dem Druck in der Réhre und dem im
Rezipienten! Diese Druckdifferenz muss man in Kauf nehmen, man kann sie durch Aufnahme einer Kalib-
rierkurve beriicksichtigen!
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Dimensionierung ldsst sich somit die Lebensdauer des Messsystems beeinflussen.
Geht man davon aus, dass das Saugvermogen eines Kaltkathoden- Ionisationsma-
nometers (je nach Empfindlichkeit, vgl. Gleichung (2.8) und Tabelle 2.1) in der
GroBenordnung von Sx =~ 0,1 €/s liegt, so folgt nach (4.14) fiir den Stromungsleit-
wert zur Ionenbafflekammer L < 0,10/s. Dieser Wert lie3e sich theoretisch durch
eine Lochblende in Form einer Smm dicken Scheibe mit einer zentralen Bohrung
von 0,8mm erreichen. Bei einem derart kleinen Stromungskanal muss man jedoch
davon ausgehen, dass der Druckausgleich zwischen Rezipient und dem Messsys-
tem unverhdltnismdBig lange dauert. Damit die Messrohre auch auf dynamische
Druckénderungen zeitadéquat reagieren kann, scheint es angebracht zu sein, mit
einer Smm dicken Lochblende, die eine zentrale Bohrung von 2,5mm Durchmes-
ser besitzt, zu arbeiten. In diesem Fall wiirde der Leitwert fiir Luft (M, =29, T =
293K) L = 0,144£/s betragen. Sieht man von Methan (M, = 16) ab, so haben die
meisten anderen Kohlenwasserstoffe jedoch relative Molekiilmassen M, > 29. Da
nach Gleichung (4.9) der Leitwert mit zunehmender relativer Molekiilmasse ab-
nimmt, ist dieser fiir kohlenwasserstoffhaltige Gase stets kleiner als fiir nicht-
kohlenwasserstoffthaltige Gase. Aus diesem Grund ist bei der Verwendung der
oben vorgeschlagenen Eingangsblende der Leitwert fiir die Gassorte X stets Lx <
0,144¢/s, weshalb fiir diese Gase die 0.g. Forderung (4.14) ausreichend erfiillt wird.

4.2.3 Uberlegungen zur Erzeugung des Magnetfeldes

Zur Erzeugung des flir den Messbetrieb der Manometerrdhre erforderli-
chen B- Feldes bestehen generell zwei Moglichkeiten: Zum einen ist der Einsatz
einer stromdurchflossenen Spule denkbar, zum anderen wére die Verwendung von
ringférmigen Permanentmagneten moglich, deren Feld die Entladungskammer
axial durchsetzen. Letztere Option wird heutzutage bei allen liblichen kommer-
ziellen Kaltkathoden- Messrohren genutzt. Dabei sitzen ein oder mehrere Magnet-
ringe aullerhalb der Entladungskammer direkt auf dem Rohrentubus. Nachteilig
erscheint bei dieser Methode die Tatsache, dass die Magnetringe meist ein mehr
oder weniger stark inhomogenes Feld erzeugen, wodurch die Feldgeometrie der
magnetischen Induktion im Entladungsraum verzerrt wird. Im Gegensatz dazu
wiirde eine stromdurchflossene Spule in ihrem Innenraum ein hinreichend homo-
genes Magnetfeld erzeugen. Die magnetische Flussdichte B auf der Achse einer
stromdurchflossenen Zylinderspule mit dem Radius s und der Lénge /s im Innen-
raum errechnet sich zu [4.12]:

I
B = HotaWis (4.15)

VIS +4r?

mit uo als magnetische Feldkonstante, u. der relativen Permeabilititszahl, w als
Windungsanzahl und /s als Spulenstromstdrke. Um im Entladungsraum der Kalt-
kathoden- Messrohre eine magnetische Flussdichte von etwa 100mT zu erreichen,
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lassen sich unter Zuhilfenahme der Gleichung (4.15) die zur Erzeugung des ge-
wiinschten Feldstirkewertes im Entladungsraum erforderlichen Spulenparameter
abschitzen. Setzt man voraus, dass man eine verhdltnisméBig kurze zylinderfor-
mige Feldspule (rs = 20mm, /s = 25mm) auf dem AuBenumfang des Messrohren-
gehéduses anordnet, dann errechnet sich fiir das Produkt wls ein Wert von etwa
3800A. Daraus ldsst sich ableiten, dass bei 1000 Wicklungen durch die Spule ein
Strom von etwa Is = 3,8A flieBen miisste. Ein derart hoher Strom erfordert aber
nicht nur einen hohen Leiterquerschnitt, sondern infolge joulescher Verluste wiir-
de sich der massive Spulenkorper und damit der Messrohrenkdrper erwérmen,
was wiederum zu einer erhohten Gasabgabe im Messrohreninneren fiihren konnte.
Ferner wire eine zusétzliche Stromversorgung notwendig.

Die Uberlegungen zeigen also, dass die Verwendung einer stromdurch-
flossenen Spule zur Erzeugung des erforderlichen Magnetfeldes technologisch
aufwindiger wire als der Einsatz eines oder mehrerer Ringmagnete, wobei man
dann ein inhomogenes Magnetfeld in Kauf nehmen muss. Feldstarken dieser Gro-
Benordnung werden allerdings — setzt man herkdmmliche keramischen Magnet-
werkstoffe ein — nur von Magneten grofler Abmessungen erzeugt. Eine Moglich-
keit, bei geringen Magnetabmessungen verhéltnisméBig hohe Feldstirken zu er-
zeugen, bieten Magnete, die aus Legierungen aus der Gruppe der ,,seltenen Er-
den* gefertigt sind. Derartige Hochenergie— Magnete bestehen beispielsweise aus
Neodym- Eisen- Bor- oder Samarium- Kobalt- Legierungen und besitzen extrem
hohe magnetische Energiedichten und hohe Remanenzwerte. Fiir den Bau der
Messrohre standen Hochenergie- Permanentmagnetringe aus einer Neodym- Ei-
sen- Bor (NdFeB)-Legierung (Hersteller Fa. IBS MAGNETTECHNIK, Berlin)
zur Verfiigung. Um stabile Entladungsbedingungen im Innenraum der Rohre ge-
wihrleisten zu konnen, muss der Vektor des von auflen angelegten magnetischen
Feldes senkrecht zum Vektor des elektrischen Feldes stehen. Dies ist nur dann
gewihrleistet, wenn die vorgesehenen Ringmagnete eine axiale Magnetisierung
aufweisen. Um dies zu iiberpriifen, musste zundchst der Feldlinienverlauf der
Ringmagnete untersucht werden. Dieser lasst sich bekanntlich grob qualitativ mit-
hilfe von Eisenfeilspdnen auf einer horizontalen Unterlage in einfacher Weise
darstellen. Die Eisenfeilspdne schlieBen sich unter Einfluss des Magnetfeldes zu
kleinen Ketten zusammen, richten sich aus und veranschaulichen so die Feldli-
nienverlauf des jeweiligen Magneten. Die Abbildungen 4.8a bis 4.8d zeigen die so
erhaltenen Feldlinienbilder von einem einzelnen und vier zusammenhingenden
NdFeB- Ringmagneten. Entsprechend der Herstellerangaben konnte tatséchlich
eine axiale Magnetisierung der Magnete nachgewiesen werden, die dadurch ge-
kennzeichnet war, dass im Inneren des Magnetringes bzw. der Magnetringe die
Feldlinien parallel zur Ringachse verlaufen.
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Abbildung 4.8: Die durch Eisenfeilspine sichtbar gemachten Feldlinienbilder eines (vgl. a) und b))
und vier zusammenhéangender Ringmagnete (vgl. ¢) und d)).

Um genauere Aussagen iiber die Feldstdrkeverhdltnisse im Innen- und Auf3en-
raum des Magneten treffen zu konnen, wurde das Magnetfeld mittels einer kom-
merziellen HALL- Sonde (Teslameter, Fa. PHYWE, Gottingen) vermessen. Der
radiale und der axiale Feldverlauf fiir einen einzelnen, fiir zwei und fiir vier zu-
sammenhédngende Ringmagneten sind in den Abbildungen 4.9 und 4.10 darge-
stellt.

Aus den Graphiken lésst sich ablesen, dass im Zentrum eines einzelnen Magnet-
ringes eine mittlere Feldstidrke von B; = 66 mT herrscht. Ein aus 2 Ringmagneten
bestehendes Magnetpaket weist im Ringzentrum eine magnetische Induktion von
etwa B, = 70mT, und ein aus 4 Magnetringen zusammengesetzter Magnetpaket
erzeugt in dessen Mittelpunkt ein axiale Feldstirke von bis zu B4 = 110mT. Die
Messungen zeigten, dass insbesondere der radiale Feldstirkeverlauf eines einzel-
nen und zweier zusammengesetzter Ringmagnete innerhalb des Rings inhomogen
ist. Mit zunehmendem Abstand vom Ringmittelpunkt steigen die Feldstirkewerte
an und erreichen ihr Maximum direkt auf der Ringoberfliche. Bei dem aus vier
Permanentmagneten zusammengesetzten Ringpaket zeigt sich hingegen im Ring-
inneren eine anndhernd konstante Flussdichte. Die Feldinhomogenititen lassen
sich mathematisch durch den Quotienten AB/B ausdriicken. Bei einem ecinzelnen
Ringmagneten betrdgt die mittlere radiale Feldinhomogenitét (AB/B), = 0,61, bei
zwel zusammengesetzten Ringmagneten (AB/B), = 0,34 und bei dem aus vier
Magneten bestehenden Magnetring nur noch (AB/B)4 = 0,1.
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Trotz der Inhomogenitéten im Feldverlauf erscheinen die vorgesehenen NdFeB-
Magnetringe als Feldquelle fiir eine Kaltkathoden-Messrohre durchaus geeignet.
Sie werden deshalb fiir den im folgenden Kapitel detailliert beschriebenen kon-
struktiven Aufbau der R6hre verwendet.
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4.3  Prinzip der elektrischen Ansteuerung der Messrohre

Das Prinzip der elektrischen Verschaltung bzw. der Ansteuerung zur Re-
duzierung der Kontaminationsanfélligkeit der Messrohre wird anhand Abbildung
4.11 deutlich:

Abbildung 4.11: Prinzip der An-
steuerung der Messrohre in zwei
verschiedenen Betriebsmoden.

S — Umschalter, Uy, - DC-
Hochspannung, U. - AC- Hoch-
spannung

~,

?
| I I

Der durch beide Kathodenzylinder hindurchlaufende Anodenstab der Messrohre
erhélt iiber einen Ballastwiderstand Rgp, der den Entladungsstrom begrenzen und
die Entladungsstrom-Druck-Kennlinie im oberen Vakuumbereich stabilisierend
beeinflussen soll, entweder die Hochspannung U, von einem Gleichspannungs-
oder von einem Wechselspannungsnetzgerit. Je nach Druckverhiltnissen wird
entweder die Messrohre mit einer Gleichspannung oder einer Wechselspannung
betrieben. Wie bereits oben erwihnt ist die Anodenspannung im Bereich kleiner
Driicke (p < 10™* mbar) konstant (Tiefdruckmodus), wihrend im Bereich hoherer
Driicke (also p > 10 mbar) die Messrdhre in der oben beschriebenen Weise mit
einer alternierenden Hochspannung (Hochdruckmodus) betrieben wird. Die Um-
schaltung von der einen in die andere Betriebsart erfolgt in einem Druckbereich
um 10 mbar.

Um Kriechstrome zwischen den beiden Kathoden zu vermeiden, werden beide
Elektroden auf Erdpotenzial gehalten: Wihrend der am Messréhreneingang be-
findliche Kathodenzylinder iiber das Messrohrengehduse direkt geerdet ist, wird
der innere Kathodenzylinder (K2), der die eigentliche Messkammer umgibt, iiber
ein empfindliches Strommessgerit, welches den druckabhingigen Entladungs-
strom I, anzeigt, geerdet. Der im unteren Vakuumbereich gemessene Gleich-
strom

I, = f(p) (4.162)

dient als MaB fiir den Druck p und wird zur Anzeige gebracht. Der Entladungs-
strom in der lonenbafflekammer /x; wird bei der hier vorgeschlagenen Messroh-
renkonstruktion also nicht zur Druckmessung herangezogen. Bei Driicken ober-
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halb von 10™ mbar wird die Messréhre mit einer Wechselspannung angesteuert,
wobei die Rohre dann als Gleichrichter wirkt. Die Messung der
Gleichstromkomponente

Iy, =f(p) (4.16b)

wird bei hoheren Vakuumdriicken zur Druckmessung herangezogen. Beim Be-
trieb der Messrohre mit Wechselspannung tritt infolge der verhéltnisméaBig gro-
Ben, vom Druck abhéngigen Laufzeit der Elektronen bei einer Frequenz von 50Hz
bei etwa 10°...10” mbar eine untere Grenze auf, unterhalb derer die Entladung
verlischt. Aus diesem Grund ist die Ansteuerung mit S0Hz-Wechselspannung nur
im oberen Vakuumbereich moglich.



Kapitel 5

Versuchsaufbau und Messapparatur,
experimentelle Methodik

5.1 Konstruktiver Aufbau der Messrohre

Der konstruktive Aufbau der Manometerrohre erfolgte gemif3 der klassi-
schen Form eines inversen Magnetron- Manometersystems ohne Hilfskathoden
sowie der im vorangegangenen Abschnitt formulierten Aussagen beziiglich der
Anforderungen an die Elektrodengeometrie fiir das Ionenbaftle. Die kontaminati-
onsarme Kaltkathoden-Messrohre, deren schematischer und konstruktiver Aufbau
aus Abbildung 5.1 ersichtlich wird, wurde - wie fiir Kaltkathoden-
Ionisationsmanometer iiblich — als Anbausystem konstruiert. Es wurden zwei
Bauausfiihrungen untersucht. Im Verlauf der Untersuchungen wurden verschiede-
ne kleine Verdnderungen im geometrischen Aufbau der beiden Bauvarianten vor-
genommen, die jedoch die prinzipiellen Konstruktionseigenschaften der Ionisati-
onsmanometerrdhre nicht verinderte. Zur Wahrung der Ubersichtlichkeit werden
daher nur die beiden Grundtypen (Bauform 1 und Bauform 2) néher beschrieben.
Die vorgenommenen Anderungen sind dann in Kapitel 6.4 detailliert beschrieben.

Das Messrohrengehéuse ist ein speziell angefertigter, zylindrischer Rohr-
flansch, welcher zur Verbindung mit der Messstelle mit einem drehbaren CF 35-
Standardflansch versehen ist. Die der Anschlusséffnung gegeniiberliegende Off-
nung des Rohrflansches wird mit einer Smm flachen Abdeckplatte und 6 Edel-
stahlschrauben, deren Gewinde mit einem MoS,-Schmiermittelbelag {iberzogen
sind, UHV-dicht verschlossen. Als Dichtungsmaterial kommt ein 0,8mm starker
Indiumdraht zu Einsatz. Die Abdeckplatte enthdlt zwei vakuumdichte, elektrisch
sehr gut isolierte, hochspannungsfeste Molybdéndraht-Durchfiihrungen (Anbieter
CABURN): eine konzentrisch angeordnete, deren 1,3mm starker Draht als ge-
meinsamer Anodenstab fiir beide inverse Magnetronsysteme dient, und eine ex-
zentrisch angeordnete, deren 0,6mm starker Draht fiir die Kontaktierung des in-
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neren Kathodenzylinders erforderlich ist. Die beiden Kathoden (Kathode 1, Ka-
thode 2) haben die Form von Trommeln. Die beiden Stirnflichen der inneren Ka-
thode (Kathode 2) weisen jeweils konzentrische Bohrungen fiir den Durchtritt des
Anodenstabes auf, die gleichzeitig auch als Stromungswiderstand fiir kontaminie-
rende Gase wirken. Die Kathode 2 sitzt in dem abgeschlossenen Teil des Mess-
rohrengehduses und wird mittels eines ,, Teflontdpfchens® in ihrer Lage fixiert.
Die elektrische Zufiihrung wird durch eine Federverbindung realisiert.

elektr. Durchfiihrungen
Deckel
[1 |
A
/ Messréhrengehiuse _'
-
- -
/‘ Messkammer (Kathode 2) i
| ——— Anodenstab [ A - '
3 - e
Ionenbafflekammer (Kathode 1)
= \ mit Eingangsblende

Ringmagnet(e) ’

‘ S CF35- Flansch

a) b)

Abbildung 5.1: Aufbau des kontaminationsarmen Kaltkathoden-Ionisationsmanometers (Bauform 1).
a) Schematisch, b) fertig aufgebaute Messréhre (hier mit vier Ringmagneten)

Die ndher zur Messstelle gelegene Kathodentrommel (Kathode 1) ist ebenfalls
durch mit Bohrungen versehenen Endkappen verschlossen. Im Unterschied zur
Kathodentrommel 2 weist diese jedoch nur in der Bodenfliche, die zur ,,inneren
Kathode* gerichtet ist, eine Bohrung fiir den Anodendurchtritt auf, wihrend die
andere Bodenfldche, die zur Messstelle zeigt, bei Bauform 1 mit mehreren Lo-
chern versehen ist, um einen ungehinderten Gaseintritt in die Messrohre zu ge-
wihrleisten. Bei der Bauausfiihrung 2 hingegen wurde spdter anstelle dieser
Lochplatte eine 5 mm dicke Edelstahlscheibe angeordnet, die eine zentrische Boh-
rung sehr geringen Durchmessers aufwies. Der Kathodenzylinder 1, der im Be-
trieb der Messrohre als Ionenbaffle dient, sitzt fest im zum Flansch zugewandten
Teil des Messrohrengehduses und wird mit einem Sprengring gehaltert. Sowohl
die Kathodenzylinder als auch das gesamte Messrohrengehduse wurden aus rost-
freiem Edelstahl (Werkstoff- Nr.: 1.4301 = AISI 403L) gefertigt. Dieser Stahl ist
aufgrund seines geringen Gasabgabe- und Gaspermeationsverhaltens einer der fiir
Hoch- und Ultrahochvakuumanwendungen am hiufigsten eingesetzten Werkstof-
fe. Zudem besitzt dieses Material eine geringe relative magnetische Permeabilitét
von ur = 1,0002 (7 = 295K) [5.1], so dass das Magnetfeld der auf dem Auflen-
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durchmesser des Messrohrengehduses sitzenden Ringmagneten die beiden Entla-
dungskammern nahezu voéllig verlust- und storungsfrei durchdringen kann. Zwei
Halteringe aus Edelstahl fixieren die Hochenergie-Permanentmagnetringe auf
dem Rohrentubus mittels kleiner Stellschrauben. In Tabelle 5.1 sind alle relevan-
ten geometrischen Abmessungen der beiden Bausausfiihrungen zusammengestellt.

Tabelle 5.1: Geometrische Abmessungen der Manometerréhre (vgl. auch Abbildung A1)

Entladungskammerelektroden

Anodenradius 7 0,65 mm
Kathodenradius r; 12 mm
Kathodenradius g, 12 mm
Verhiltnis rA/rKl = rA/rKZ 0,054
Kathodenzylinderlénge /i, 13 mm
Kathodenzylinderlénge Ik, 13 mm
Abstand zwischen K1 und K2 (Boden-Deckelabstand) 1,5 mm
Bauform 1

Radius Bohrungen in der Stirnflache von K1 fiir Anodendurchtritt 8x6/ 1x8 mm
Radius Bohrung in der Stirnfldche von K2 fiir Anodendurchtritt 5,0 mm
Leitwert zur K1 Ly, (Luft, = 295K) (Eingangsblendenapertur) 50,1 /s
Leitwert zur K2 Ly, (Luft 7'=295K) 1,94 t/s
Bauform 2

Radius Bohrung in der Stirnflache von K1 fiir Anodendurchtritt 2,5 mm
Radius Bohrung in der Stirnfliche von K2 fiir Anodendurchtritt 3,0 mm
Leitwert zur K1 Ly, (Luft, T=295K) (Eingangsblendenapertur) 0,14 ¢/s
Leitwert zur K2 Ly, (Luft 7= 295K) <0,1 t/s
Ringmagnete

Anzahl 1..4
Innendurchmesser 42 mm
AuBendurchmesser 76 mm
Hohe eines Ringmagneten 6 mm

Nach der Fertigung wurden die R6hrenkomponenten (Kathodenzylinder, R6hren-
tubus, Anodenstab) griindlich in einem Ultraschallbad (Reinigungsmittel: 10%ige
wissrige Ultrasonsol®11-Lésung) gereinigt und entfettet.

Die Messrohre wurde vor dem Einbau hinsichtlich ihrer Leckfreiheit hin unter-
sucht. Die mit einem kommerziellen Lecksucher (UL 100, LEYBOLD) ermittelte
Leckrate war ¢; < 10” mbar-£/s (Testgas Helium).

5.2 Elektrischer Versuchsaufbau

In Abbildung 5.2 sind die beiden Schaltungsarten (Tiefdruck- und Hoch-
druckmodus) dargestellt.
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Unterhalb von 10™ mbar soll die Rohre im sog. Tiefdruckmodus (Abbil-
dung 5.2a) betrieben werden. Die konstante Anodenspannung U wurde in dieser
Schaltungsart von einer Hochspannungsquelle vom Typ PS 350 der Fa. STAN-
FORD RESEARCH SYSTEMS Inc. (Maximalspannung 5kV/ 25W) erzeugt. Mit
diesem Gerit konnten Gleichspannungen bis zu 5kV bei einer maximalen Strom-
belastbarkeit von SmA zur Verfiigung gestellt werden. Die Messung des Anoden-
stroms I, erfolgte iiber das im Netzgerit integrierte Amperemeter, das allerdings
nur eine maximale Auflosung von 1pnA hatte, so dass kleinere Strome im gesam-
ten unteren Druckbereich (p < 10 mbar) mit diesem Gerit messtechnisch nicht
zuginglich waren. Der in die Anodenzuleitung geschaltete Ballastwiderstand Rp
von einigen Megaohm diente zur Begrenzung des Anodenstroms und zur Stabili-
sierung der Entladung bei hoheren Driicken. Zur Messung des an der Kathode 2
abflieBenden Ionenstroms diente ein empfindliches DC- Milli- Picometer (MV 40,
Fa. PRACITRONIC, Dresden). Mit diesem Elektrometerverstirker waren mini-
male Strome von 10™"°A messbar.

1, 2
B
(1A) .
O
R, =90M
? 0.5kV
a)
Uy = 0..4,5kV R, =90M
50Hz é

o v[ —1 1
0..220V Ry
SOHZ Trl
o R, =90M

Tr2

T ) S

b)

Abbildung 5.2: Betriebsschaltungen der Messréhre. a) im Tiefdruckmodus, b) im Hochdruckmodus.
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Der Stromlaufplan fiir den Hochdruckmodus ist aus Abbildung 5.2b er-
sichtlich. Zur Erzeugung der Wechselspannung kamen zwei Hochspannungstrafos
(Primérspannung: 220V, Sekundérspannung: 1900V/1mA) zum Einsatz, deren
Primédrwicklungen parallel und deren Sekundidrwicklungen seriell verschaltet
wurden. Zur stufenlosen Einstellung einer Anodenspannung zwischen 0....4kV
wurde an den gemeinsamen Eingidngen der beiden Hochspannungstrafos ein re-
gelbarer Stelltransformator (RFT Stelltrafo TST 280/6, Spannungsbereich
0..280V, Strombelastbarkeit 6A [5.2]) eingesetzt. Mithilfe eines hochohmigen
Vorwiderstandes (Ry = 90MQ) und eines Digitalvoltmeters (Typ DMM 3800-18,
MASTECH, echter Effektivwertmesser) konnten die trafoausgangsseitig erzeug-
ten Hochspannungen exakt gemessen werden. Auch in dieser Schaltungsart kam
ein strombegrenzender hochohmiger Ballastwiderstand zum Einsatz, der wieder-
um in die Zuleitung der Stabelektrode verschaltet war. Die Messung der [ k-
Gleichstromkomponente erfolgte bis 300puA ebenfalls mit dem Picoamperemeter
MV 40 [5.3], groBBere Strome wurden mit einem Digitalamperemeter (Precision
Multimeter D 4845, NORMA) erfasst. Die an der Stabelektrode abflieBende
Gleichstromkomponente /-, wurde durch die Messung des Spannungsabfalls iiber
dem Ballastwiderstand Rp indirekt ermittelt. Hierzu kam wieder ein Digitalvolt-
meter (Typ DMM 3800-18, MASTECH, echter Effektivwertmesser) mit vorge-
schaltetem Vorwiderstand (Ry = 90MQ) zur Messbereichserweiterung zum Ein-
satz.

5.3 Vakuumtechnischer Versuchsaufbau

5.3.1 Kalibrierpumpstand CS 1001

Fiir die Kalibrierung und die Ermittlung der grundlegenden Betriebspara-
meter der konstruierten Messrohre mussten an den Vakuumpumpstand verschie-
dene Anforderungen gestellt werden. Das erzeugte Vakuum sollte weitestgehend
treibmitteldampffrei sein, um wéhrend der Kalibrierphase im Tiefdruckmodus
Ablagerungen und Kontaminationsschichten auf den Rdéhrenelektroden zu ver-
meiden und die Abhingigkeit der Betriebsparameter von der Gaszusammenset-
zung untersuchen zu koénnen. Der zu erzeugende Druckbereich musste sich vom
Fein- bis hin zum unteren UHV- Bereich erstrecken. Des Weiteren sollte die Flu-
tung des Rezipienten fein dosiert vorgenommen werden konnen und Messrohre
sowie Referenzmanometer in gleichem Mafe betreffen. Zusitzlich musste der
Anschluss von Referenzmanometern in unmittelbarer Ndhe der zu untersuchenden
Rohren moglich sein, ohne aber diese in ithrem Messprozess zu beeinflussen. Die
Erfiillung dieser Forderungen konnte mit dem zur Verfiigung stehenden Kalib-
rierpumpstand CS 1001 [5.4, 5.5] gewdhrleistet werden, an dem die Messungen
zu den Betriebskennlinien der Manometerrohre durchgefiihrt wurden. Der vaku-
umtechnische Aufbau dieses Pumpstandes ist in Abbildung 5.3 schematisch dar-
gestellt.
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Dieser kommerziell gefertigte Kalibrierpumpstand der Fa. LEYBOLD INFICON
dient zur Kalibrierung von Druckmessgerdten und Massenspektrometern. Der
Pumpstand erfiillt die internationalen Vorgaben, die fiir die Gewihrleistung einer
Kalibrierung notwendig sind. Dies betrifft insbesondere die Gestalt der Hauptva-
kuumkammer. Der Kalibrierbereich erstreckt sich von 10 ... 10" mbar. Die Re-
ferenzmanometer sind:

e BAYARD-ALPERT-Manometerrdhre IE 414 mit IM 520 :10” ... 10™ mbar

¢ Viskositdtsmanometer (Spinning Rotor Gauge) 110 ... 10” mbar

e 2 Kapazititsmanometer (Baratron-Typ) 1107 ... 10" mbar
Diese Referenzgerite wurden beim Deutschen Kalibrierdienst (DKD) kalibriert.
Mithilfe eines separat evakuierbaren Gaseinlasssystems kann die Kalibrierung der
Messrohre auch fiir unterschiedlichen Gasarten erfolgen. Zur Erzeugung des
treibmitteldampffreien Vakuums kommt im CS 1001 als UHV-Pumpe (P1) eine
Turbomolekularpumpe TURBOVAC TMP 150 CSV mit einem Saugvermdgen
von Sny = 145 /s (p < 107 mbar) und einem Enddruck von p < 107" mbar zum
Einsatz.

P1 Turbomolekularpumpe
TURBOVAC 150
P2 Vorvakuumpumpe
TRIVACD 4B
P3 Ionenzerstduberpumpe
1Z 12
TM Testmanometerrohren
M1 Totaldruckmesser PV 1001
M2 Vorvakuum-Messstelle
% THERMOVAC
- Ve _%_4 M3 IE 414 mit IONIVAC 520
Vs Testgas M4 Baratron HD 10
M5 VISCOVAC VM 211
®/) r1 M1 @__@ M2 ADF Adsorptionsfalle
Fluteas V7 V1 VAT-Ganzmetallschieber
V2 Absperrventil
V3 Beliiftungsventil
V4 Absperrventil
V5 Spezialventil fiir Testgas-

DX V2 einlass
[>l 1<] <| V6 UHV-Ganzmetall-

V3 Flutgas V7 Dosierventil
@ P2 V8 Beliiftungsventil
V9 Ganzmetall-Absperrventil

Abbildung 5.3 Vakuumtechnisches Schema des Kalibrierpumpstandes CS 1001 (Erlduterungen im Text)

Die der Hochvakuumstufe vorgeschaltete zweistufige Drehschieberpumpe TRI-
VAC D 4 B mit einem Saugvermdgen von Sxo = 42 m’/h und einem Enddruck
von p < 10™ mbar (ohne Gasballast) erzeugt die zum Start der Turbopumpe not-
wendigen Driicke im Feinvakuumbereich. Vorpumpe (P2) und UHV-Pumpe kon-
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nen iiber elektropneumatisch betétigte Flutventile (V3,V7) beliiftet werden. Zwi-
schen Rezipient und Turbomolekularpumpe ist ein VAT-Ganzmetallschieber (V1)
vom Typ 48140-CE zur Trennung beider Vakuumkomponenten bei Gaseinstro-
mungen bis zu Driicken im Fein- oder Grobvakuumbereich eingebaut. Uber ein
ausheizbares UHV- Ganzmetalldosierventil (V6) konnen Testgase mit einem Gas-
strom von 10”...10™" mbar-/s eingelassen werden. Das Gaseinlasssystem kann bei
geschlossenem Einlassventil V5 und gedffnetem Pumpventil V4 (beide sind
pneumatisch betitigbar) iiber die Vorpumpe P2 abgepumpt werden. Der Druck im
Gaseinlasssystem wird iiber ein Kapazitdtsvakuummeter PV 1001 (M1) und ein
Wirmeleitungsmanometer TR 201 (M2) gemessen.

5.3.2 Pumpstand zur Analyse des Langzeitmessverhaltens

Fiir die Langzeituntersuchungen an der Manometerrohre kam ein Vaku-
umpumpstand mit einer Pumpenkombination der Fa. BALZERS zum Einsatz.
Abbildung 5.4 zeigt schematisch den vakuumtechnischen Aufbau.

Super-
isolations-
material

™

4@ QMS P1 Turbomolekularpumpe
TPU 240

Flugas [ >—{>] Pl P2 Zweistufige Drehschieberpumpe
V2 DUO 016 B
TM Testmanometerrohre
M1 Wirmeleitungsmanometer
V1 Drosselventil
V2 Beliiftungsventil
QMS  Quadrupolmassenspektrometer

@—!IIIIIIIIII

Abbildung 5.4: Vakuumtechnisches Schema des Pumpstandes fiir die Langzeit-Messungen der Kaltkatho-
den-lonisationsmanometerrohre (Erlduterungen im Text).

Bei dieser erzeugte eine zweistufige Drehschieberpumpe vom Typ DUO 16 B mit
einem Saugvermogen fiir Stickstoff von Sxo = 16 m*/h (P1) den fiir die nachge-
schaltete Turbomolekularpumpe TPU 240 (P2) notwendigen Startdruck von p >
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107 mbar. Das Saugvermdgen der Turbomolekularpumpe betrug fiir Stickstoff
Sn2 = 230 U/s. Die Gasabgabe der in den etwa 30 { fassenden, zylinderformigen
Rezipienten eingebrachten Superisolationsfolie diente als Gasquelle fiir optimale
Kontaminationsbedingungen. Mit einer Gesamtfolienoberfliche von 4 =~ 32m’
konnte gewihrleistet werden, dass sich die Partialdruckverhéltnisse im Vakuum-
raum wihrend der gesamten Messzeit kaum verdndern, so dass relativ konstante
Druckverhéltnisse im Rezipienten erhalten wurden. Ein in dieser Atmosphére be-
triebenes Kaltkathoden- Ionisationsmanometer kontaminiert schneller als im
Hochvakuum mit geringem Kohlenwasserstoffanteil, so dass man sich mit diesem
Kunstgriff nach einem Dauerbetrieb von wenigen Tagen bereits erste Anzeichen
fiir Anderungen der Messgeriteeigenschaften erhofft. Um definierte Stromungs-
bedingungen beim Gasabgabeprozess der Folien zu schaffen, wurde das Isolati-
onsmaterial in gewellter Form — &hnlich der Anordnung der Kupferfolien in klas-
sischen Adsorptionsfallen vom ALPERT-Typ [5.6] — im Rezipienten angeordnet.
Zur Einstellung des gewiinschten Druckbereiches im Rezipienten wurde der Va-
kuumkammer ein Ganzmetall-Drosselventil (V1) vorgeschaltet, um das effektive
Saugvermdgen der Pumpenkombination zu drosseln.

Als Vergleichsstandard fiir die Messung der Driicke im Fein- und Grobvakuumbe-
reich wihrend des Langzeitversuchs diente an diesem Pumpstand ein Wérmelei-
tungsmanometer vom Typ TR 301 mit dem dazugehorigen Steuergerdt THER-
MOVAC TM 320 (Referenzmanometer M2) der Fa. LEYBOLD INFICON, wel-
ches vorher mit zwei kalibrierten Kapazitidtsvakuummeter abgeglichen wurde. Zur
Aufnahme und Analyse des Restgasspektrums wurde ein Quadrupolmas-
senspektrometer (QMS) vom Typ PRISMA QME 200 (BALZERS) mit dem da-
zugehorigen Messkopf QMA 200 eingesetzt.

5.3.3 Gasabgabemessungen

Vor Verwendung der Superisolationsfolien als Gasquelle fiir Kohlenwas-
serstoffe im Langzeittest wurde das zeitliche Verhalten der Gasabgabe untersucht.
Hierzu wurde das Differenzverfahren angewendet. Bei diesem Verfahren werden
zwei vollig identische Rezipienten, von denen ein Rezipient die zu untersuchende
Probe enthilt und der andere leer ist, liber einen definierten Leitwert L (hier
Lochblende) evakuiert. Nimmt man an, dass die Gasabgabe der Winde beider
Rezipienten gleichgrof3 sind, dann liefert gerade die Differenz beider Gasabgabe-
strome den Gasabgabestrom der zu vermessenden Probe:

Iy =L(p,—py) (5.1)
Hierbei ist p; der Druck im Rezipienten, der die Probe enthilt, p, hingegen derje-

nige im Rezipienten ohne Probe und L der Leitwert, iiber den die beiden Rezipien-
ten evakuiert wurden. Um Aussagen iiber die Zusammensetzung der aus der Probe
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austretenden Gase treffen zu konnen, wurden die Partialdriicke pp.r in den beiden
Kammern mittels zwei identischer Massenspektrometer hoher Empfindlichkeit in
Abhingigkeit von der Zeit gemessen. Mit der Korrektur fiir die verschiedenen
Gasarten ergibt sich dann fiir die Gasabgabestromdichte jga der Probe:

. 1
.]GA/pan = L(Mr9T)ppartZ’ (52)

mit A4 als Probenoberfliche. Der fiir die Gasabgabemessung verwendete
Pumpstand wurde von SCHINDLER [5.7] entwickelt. Fiir ndhere Informationen zu
diesem speziellen Pumpstand, insbesondere zum Aufbau und technischen Details,
sei auf [5.7] verwiesen.

5.4 Experimentelle Methodik zur Bestimmung guinstiger
Messrohrenbetriebsparameter

Das langfristige Mess- und Betriebsverhalten eines Kaltkathoden- Ionisa-
tionsmanometers wird mafigeblich von dessen Betriebsparametern beeinflusst.
Um optimale Betriebsbedingungen zu schaffen, sind daher zunéchst verschiedene
Messungen notwendig, die der Bestimmung eines giinstigen Arbeitspunktes die-
nen sollen. Die Einstellung dieser Parameter beeinflusst einerseits dessen generel-
le Messeigenschaften, andererseits aber spiter auch dessen Kontaminationsverhal-
ten. Da die Messrohre in unterschiedlichen Druckbereichen mit unterschiedlichen
Spannungsarten angesteuert werden soll, ist die Kennlinienaufnahme zur Bestim-
mung giinstiger Betriebsparameter fiir beide Schaltungsarten erforderlich. Ziel
dieser Untersuchungen soll es sein, empirisch, also durch Experimente, eine ge-
eignete Entladungsstrom-Druck-Kennlinie zu finden, die als Messgrundlage fiir
den spidteren Betrieb der Rohre dienen kann. Um einen optimalen Arbeitspunkt
ableiten zu konnen, ist es notwendig, den /-p-Kennlinienverlauf in Abhangigkeit
von verschiedenen Betriebsparametern (Anodenspannung, Magnetfeldstirke, ge-
ometrische Abmessungen der Entladungselektroden) zu analysieren. Da bei einer
Kaltkathoden- Ionisationsmanometerrohre recht viele Parameter optimiert werden
konnen, ist es fiir die Bewahrung der Ubersicht notwendig, systematisch vorzuge-
hen. Fiir die Festlegung des Arbeitspunktes miissen dann schlieBlich die Betriebs-
parameter dahingehend optimiert worden sein, dass man aus dem gemessenen
Entladungsstrom (entweder der an der Anode abflieBende Elektronenstrom /4
oder der an der Kathode gemessene lonenstrom /x) eindeutig und reproduzierbar
auf den vorherrschenden Druck schlieBen kann. Ein optimaler Betriebspunkt der
Messrohre ist dann eingestellt, wenn die Entladung im gesamten Messbereich
stabil brennt und wenn die /-p- Kennlinie folgende Kriterien erfiillt:
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e Die Kennlinie sollte in einem moglichst weiten Vakuumbereich eine monoton
wachsende Funktion darstellen. Giinstig, wenngleich auch nicht unbedingt
notwendig, wire ein Kennlinienverlauf, bei dem der Anstieg n der [-p-
Kennlinie iiber einen weiten Messbereich wenigstens nahezu konstant ist.
Damit wire gleichzeitig auch eine kontinuierliche Druckanzeige der Mess-
rohre gewihrleistet. Knicke im Kennlinienverlauf, also Anderungen des An-
stieges n, bedingen nicht nur eine Empfindlichkeitsdnderung, sondern er-
schweren auch eine einfache Kalibrierung.

e  Am unteren Grenzdruck sollte der druckabhingige Entladungsstrom noch so
grof} sein, dass er einerseits mit einem vertretbarem messtechnischem Auf-
wand erfassbar wird, andererseits muss der Anstieg der /-p-Kennlinie in die-
sem Bereich noch so grof3 sein, dass man auf stabile Entladungsbedingungen
in der Messzelle schlieBen kann. Ein zu starker Abfall der Kennlinie (Abkni-
cken) wiirde das allmihliche Verldschen der Entladung anzeigen, weshalb
dieser Kennlinienabschnitt als Kalibriergrundlage ausscheiden wiirde.

e Bei hoheren Driicken im Vakuumbereich flacht die Kennlinie allméhlich ab,
bis sie kurz vor ihrem oberen Grenzdruck schlieBlich in eine Horizontale ii-
bergeht. Um in diesem Bereich aus dem Entladungsstrom noch eindeutig auf
den Druck schliefen zu konnen, muss durch geschickte Wahl des Ballastwi-
derstandes Rp die Entladungsstrominderung zwischen zwei Druckwerten
noch so grof} sein, dass sie als Druckmal} auswertbar bleibt.

Zur Festlegung eines optimalen Arbeitspunktes sind daher folgende Rohrenkenn-

linien aufzunehmen und auszuwerten:

1. I- p- Kennlinie fiir verschiedene magnetische Induktionen B,

2. I~ p- Kennlinie fiir verschiedene Betriebsspannungen Uy,

3. I- p- Kennlinie fiir verschiedene geometrische Entladungskammerabmessun-
gen, also I, ra bzw. Ik, 1k,

4. [I- p- Kennlinie fiir verschiedene Ballastwiderstinde Rg,

(5.) I- Ua- Kennlinie fiir die optimierten Betriebsparameter.

Wihrend die ersten drei Untersuchungsschritte vorrangig zur Ermittlung einer

giinstigen Eichkennlinie im unteren Druckbereich dienen soll, ist der vierte Unter-

suchungsschritt hauptsichlich zur Kennlinienoptimierung im oberen Druckbereich
niitzlich. Derartige Messungen werden in den allermeisten Féllen experimentell
durchgefiihrt®.

Neben der Optimierung der Betriebsparameter hinsichtlich einer gut auswertbaren

Eichkennlinie sind natiirlich auch die Parameter des integrierten lonenbaffles mit

zu berlicksichtigen, da die Langzeitmessstabilitit der neuen Messrohre maligeb-

lich durch dessen Effizienz beeinflusst wird. Der Wirkungsgrad des Polymerisati-
onsprozesses in der Reinigungskammer, d. h. das Verhiltnis der Zahl P der pro

Zeit- und Fldcheneinheit in die Polymerisatschicht eingebauten Kohlenwasser-

8 Nur der Vollstandigkeit halber soll erwdhnt werden, dass es auch Bemiithungen gab, mithilfe aufwendiger
elektronischer Schaltungen die Eichkennlinien von PENNING- Manometern oszillographisch zu ermitteln
[5.8], um langwierige Kalibrierarbeiten zu vermeiden. Jiingste erfolgreiche und sehr interessante Versuche
zur Bestimmung optimaler Betriebsparameter eines inversen Magnetron- Manometers stammen von BELIC e?
al. [5.9] und basieren auf Computersimulationen, die auf der Grundlage der Modellierung eines kiinstlichen
neuronalen Netzwerkes arbeiten.
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stoffmolekiile zur Zahl v, der pro Zeit- und Flidcheneinheit auf diese Schicht auf-
treffenden Kohlenwasserstoffmolekiile, ist geméB Gl. (3.6) gegeben durch:

2:;. (5.3)
a1+ 1

or(j/ie)

Damit der Wirkungsgrad grof3 wird, muss der Faktor o7(j/ie) moglichst grof3 wer-
den. Da aber bei der Kaltkathoden-Gasentladung im transversalen Magnetfeld die
Stromstérke unter sonst gegebenen Bedingungen dem Totaldruck p anndhernd
proportional ist, nimmt mit abnehmendem Druck die Stromdichte j und damit
auch der Wirkungsgrad fiir die Polymerisation ab. Um dennoch eine hohe Effi-
zienz der Falle zu erreichen, muss deshalb dafiir Sorge getragen werden, dass iiber
einen weiten Messbereich der Rohre verhéltnismédBig grofle Entladungsstrome in
der Gasentladungsstrecke erzeugt werden. Dies lédsst sich relativ einfach durch
entsprechende hohe Anodenspannungen und (nicht zu) hohe Magnetfeldstirken
erzielen. Insbesondere im oberen Druckbereich, wo hohe Kohlenwasserstoffkon-
zentrationen im Restgas zu erwarten sind, ist diese Forderung von entscheidender
Bedeutung. HAEFER [4.2] konnte zeigen, dass bei Entladungsstromen von einigen
mA das Ionenbaffle gute Polymerisationsausbeuten besitzt. Um eine dhnliche Ef-
fizienz fiir das der Messrohre vorgeschaltete lonenbaffle zu erzielen, sollte der
Entladungsstrom in der lonenbafflekammer zumindest im oberen Vakuumbereich
ebenfalls in dieser Groflenordnung liegen.

Andererseits jedoch hdngt die Sputterausbeute maf3geblich von der Ionen-
stromdichte ab. Je hoher also der pro Flidcheneinheit auf die Kathode auftreffen-
den Ionenstrom ist, desto effektiver wird die Kathodenoberflache zerstaubt. Um
die Zerstaubungsrate moglichst gering zu halten, sollten also im oberen Druckbe-
reich wiederum moglichst kleine Entladungsstrome flieBen. Diese beiden sich
widersprechenden Anforderungen miissen bei der Dimensionierung des vorge-
schalteten Ballastwiderstandes in Hinblick auf eine geringe Kontaminationsnei-
gung des Manometers im oberen Vakuumbereich unbedingt mit beriicksichtigt
werden.



Kapitel 6

Experimentelle Ergebnisse

6.1 Untersuchungen der grundlegenden Messeigenschaften der
Messrohre im Tiefdruckmodus,
Betriebsparameteroptimierung

Die im Folgenden hier dargestellten Untersuchungsergebnisse stellen le-
diglich eine reprédsentative Auswahl der zahlreichen experimentellen Untersu-
chungen dar, die im Rahmen der Arbeit zur Ermittlung optimaler Betriebsparame-
ter durchgefiihrt wurden. Durch diese Selektion konnte eine hinreichende Uber-
sichtlichkeit der gewonnenen Messergebnisse gewahrt werden.

Die experimentellen Untersuchungen an der entwickelten Messrohre er-
folgten zunichst im Tiefdruckmodus und nach der im vorangegangenen Kapitel
beschriebenen Untersuchungsabfolge zur Parameteroptimierung. Dazu wurde das
Manometer entsprechend dem fiir den Tiefdruckbereich vorgesehenen Stromlauf-
plan verschaltet. Die entwickelte Messrohre wurden in zwei Schritten untersucht:
Zunichst wurde bei Bauausfiihrung 1 am Eingang der Messrohre eine Lochblende
mit hohem Leitwert angeordnet. Dies diente dazu, die grundlegenden Messeigen-
schaften der Manometerrohre studieren und deren Betriebsparameter optimieren
zu konnen. Bauausfiihrung 2 wurde schlielich mit der in Kapitel 4.2.2 dimensio-
nierte Lochblende sehr geringen Leitwertes versehen. Diese schrittweise Analyse
des Betriebsverhaltens ermdglichte spiter, den Einfluss der Eingangsblenden auf
die Messeigenschaften der Messrohre genau spezifizieren zu konnen.

Vor den Messungen wurde der Rezipient des Pumpstandes, das Referenz-
BAYARD-ALPERT- Manometer und die Testrohre fiir 24h bei ca. 150°C ausgeheizt.
Um irreversible Verdnderungen im Magnetfeld der Ringmagnete zu vermeiden,
mussten wihrend des Ausheizvorgangs die Magnetringe vom Rohrentubus de-
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montiert werden. Nach dem Ausheizvorgang herrschte im Rezipienten ein Rest-
gasdruck unter 10" mbar.

. Untersuchungen der I|-p-Kennlinien bei magnetischen Induktionen
von B4 =110mT (4 Ringmagnete)

Zunéchst wurden Untersuchungen an Bausausfithrung 1 mit einem aus vier
Magnetringen bestehenden Magnetpaket durchgefiihrt. Dabei wurden die Magnet-
ringe auf dem Messrohrengehduse entsprechend der in Abbildung 5.1a dargestell-
ten Position so angebracht, dass deren geometrische Mitte mit der Mittelebene der
beiden Entladungskammern exakt iibereinstimmte. Im Zentrum der Entladungs-
kammern herrschte ein mittleres axiales Magnetfeld von etwa By = 110mT (vgl.
Abschnitt 4.2.3). Direkt nach dem Zuschalten der Hochspannung wurde zunéchst
noch kein Entladungsstrom registriert, was auf eine Ziindverzégerung infolge zu
geringer Ladungstragerdichte zurlickzufiihren war. Es wurden auch keine drucku-
nabhéngigen Kriech-, Leckstrome oder Feldemissionsstrome detektiert, die den
unteren Messbereich des Manometers einschrianken konnten. Nach ca. 5 Minuten
ziindete schlieflich die Entladung und es stellte sich ein stabiler druckabhédngiger
Entladungsstrom ein. Nachdem die Entladung ziindete, war kurzzeitig ein massi-
ver Druckanstieg im Rezipienten zu beobachten. Dieser ist darauf zuriickzufiih-
ren, dass die in der Entladung gebildeten Ladungstrager in Richtung ihrer Auf-
fangelektroden beschleunigt werden und beim Auftreffen auf diese Gasadsorbate
absputtern (sog. elektronen- bzw. ioneninduzierter Desorptionseffekt). Nach ca.
20 Minuten Pumpzeit wurde schlieflich der urspriingliche Enddruck wieder er-
reicht.

Mit der nunmehr betriebsbereiten Messrohre konnten die Kalibrierungen
zur Optimierung der Betriebsparameter durchgefiihrt werden. Die im Tiefdruck-
modus durchgefiihrten Kalibriermessungen erfolgten bei dynamischen Gaseinlass,
d. h. bei vollem Saugvermodgen der Turbomolekularpumpe wurde Gas eingelas-
sen. Als Kalibriergas wurde — wenn nicht anders angegeben — generell Stickstoff
verwendet. Bauausfithrung 1 konnte verhéltnisméBig zligig kalibriert werden, da
infolge des groBen Leitwertes der Druckausgleich zwischen Rezipient und dem
Messrohreneingang schnell vonstatten ging. Nach Einstellung eines konstanten
Druckes mithilfe des Nadelventils konnte nach bereits einer halben Minute die
entsprechenden Entladungsstrome registriert werden. Zur Begrenzung des Entla-
dungsstroms bei hohen Driicken wurde der Einsatz eines hochohmigen Ballastwi-
derstandes notwendig. Es wurde fiir sinnvoll erachtet, mit einem Rg = 20MQ-
Widerstand zu beginnen, so dass bei liblichen Anodenspannungen die Entladungs-
strome auf einige 10™A begrenzt wurden. Der Widerstand wurde in die Anoden-
zuleitung verschaltet. Die Messungen zur Optimierung der Betriebsparameter be-
schrinkten sich zunéchst auf die Untersuchung der an der Kathode 2 (Messkam-
mer) abflieBenden Entladungsstrome, da nur diese spiter bei dem hier vorge-
schlagenen Messrohrenkonzept als Messgrundlage herangezogen werden sollen.
Die gemessenen lx,- p- Kennlinien bei verschiedenen Anodenspannungen sind in
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Abbildung 6.1 dargestellt. Die Kalibiermessungen erfolgten bei steigendem
Druck.
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Die bei verschiedenen Anodenspannungen aufgenommenen Entladungsstrom-
Druck-Charakteristiken zeigen bei dieser magnetischen Induktionen stark diskon-
tinuierliche Kennlinienverlaufe. Obwohl mit zunehmendem Druck bei allen Ano-
denspannungen der gemessene Entladungsstrom ansteigt, weisen die Charakteris-
tiken bei Anodenspannungen unter 3000V Spriinge und Stufen im Druckbereich
zwischen 107 und 10 mbar auf. Bei héheren Spannungen hingegen bleiben zwar
allméhlich diese Diskontinuititen in der Kennlinie aus, dennoch zeigen die Gra-
phen einen Kennlinienknick im Druckbereich zwischen 107....10 mbar. Der ano-
denseitig verschaltete Ballastwiderstand zeigt seinen Einfluss auf den Kurvenver-
lauf bereits ab Driicken um 10 mbar, oberhalb dieses Druckes zeigt sich hier ein
langsames Abflachen der Kennlinie. Weiterhin sind bei allen Anodenspannungen
im unteren Druckbereich mehr oder weniger ausgepréagte Hystereseeffekte zu ver-
zeichnen, die sich in Form eines stark pulsierenden Entladungsstrom bei konstan-
tem Druck bemerkbar machten. Dieses Schwingungsverhalten weist auf instabile
Entladungsbedingungen hin. Uber derartige Instabilititen wurde in der Fachlitera-
tur oft berichtet, sie sind bei Kaltkathoden-Entladungen im transversalen Magnet-
feld hiufig beobachtet worden und daher nicht untypisch. Einen groBen Uberblick
iiber deren mdglichen Ursachen gibt REDHEAD [2.77]. Die hier in den Ig,- p- Kur-
ven zu beobachtenden abrupten Spriinge im Kennlinienfeld sind vermutlich auf
Anderungen der Ladungstriigerdichte im Elektronenringstrom und die dadurch
verursachte plétzliche Anderung der radialen Potentialverteilung zuriickzufiihren.
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REDHEAD [2.58, 2.77] begriindet dies damit, dass die Elektronen in der E % B-
Feldkonfiguration bei niedrigen Driicken fiir lange Zeiten in dem sich ausbilden-
den Elektronenringstrom ,,gefangen gehalten* werden (sog. ,.electron trapping®,
die Transitzeit eines Elektrons von der Kathode zur Anode kann im UHV-Bereich
daher bis zu einigen Minuten dauern [2.29, 2.77]), so dass sich hohe Schwin-
gungsamplituden in der Raumladung aufbauen koénnen. Sind die magnetischen
Feldstiarken zu hoch, dann reduziert sich gleichzeitig die Breite des sich ausgebil-
deten Elektronenringstroms bis zu einem unteren kritischen Wert, wodurch dann
sog. Diocotronoszillationen im Elektronenmantel auftreten konnen. Dabei kénnen
die Elektronen im Ringstrom {iberméBig hohe Energien aufnehmen, wodurch sie
nun in der Lage sind, infolge anormaler Elektronendiffusion quer zum Magnetfeld
zur Anode abwandern zu konnen (sog. anormaler Ladungstragertransport). Dieser
Elektronenverlust wird durch die Ionisation von Gasteilchen ausgeglichen. Dies
erfolgt so lange, bis die Dicke des Elektronenringstrom einen oberen kritischen
Wert erreicht hat. Von da an wiederholt sich der Vorgang periodisch, so dass
hoch- und niederfrequente Oszillationen im Ringstrom entstehen konnen (vgl.
[2.77, 2.116]). Diese Oszillationen des Ringstroms registriert man dann im dufe-
ren Messkreis als pulsierenden Entladungsstrom. Schwingungsmodendnderungen
dieser Oszillationen fithren dann zu einer dauerhaften Ringstromverarmung und
somit zu einer verdnderten lonenausbeute, die sich dann messtechnisch als abrup-
te Anderung im Anstieg der Entladungsstrom-Druck-Funktion bemerkbar macht.
Da diese Kennlinienknicke aber einerseits als Kalibiergrundlage ungiinstig er-
scheinen, andererseits auch von den gewéhlten Betriebsparametern abhéingen,
wurden die Untersuchungen bei verminderten Magnetfeldstirken fortgesetzt.

. Untersuchungen der I|-p-Kennlinien bei magnetischen Induktionen
von B, =70mT (2 Ringmagnete)

Um die Schwingungsneigung der Entladung bei hohen magnetischen In-
duktionen zu minimieren und einen fiir Kalibrierzwecke giinstigen lx»- p- Kennli-
nienverlauf zu erhalten, wurde bei den folgenden Untersuchungen die magneti-
sche Feldstirke im Messraum verringert. Dies wurde dadurch erreicht, dass nur
noch zwei Magnetringe auf dem Messrohrengehduse positioniert wurden. Ent-
sprechend den in Kapitel 3 durchgefiihrten Feldstirkemessungen betrug nun die
mittlere Feldstirke im Entladungsraum ca. B, = 70mT. Die bei diesen magneti-
schen Induktionen ermittelten Ix,-p-Kennlinien sind in Abbildung 6.2 dargestellt.
Fiir diese Messungen wurde nun ein Ballastwiderstand von Rg = 10MQ gewéhlt.
Hier zeigt sich im Vergleich zu den Messungen mit 4 Ringmagneten ein deutlich
giinstigerer Kennlinienverlauf, da bei der Aufnahme der Kennlinien keine Entla-
dungsstromfluktuationen zu beobachten waren. Man kann also bei allen Anoden-
spannungen auf hinreichend stabile Entladungsbedingungen im Messraum schlie-
Ben konnte. Die an der Kathode 2 registrierten Entladungsstrome Ik, zeigten er-
wartungsgemall eine liber den gesamten Druckbereich steigende Stromfunktion.
Die Auswertung der Kennlinienschar zeigte fiir alle Anodenspannungen einen
deutlich ausgeprigten Kennlinienknick im Druckbereich um 10" 'mbar. Im Druck-
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bereich unterhalb von 10 'mbar ldsst sich fiir alle Anodenspannungen eine anni-
hernde direkte Proportionalitdt zwischen dem an der Kathode 2 gemessenen Ent-
ladungsstrom und dem Druck erkennen, der Anstieg der Igx,- p- Kennlinien liegt
bei n ~ 1,0. Im Druckbereich oberhalb von 107 mbar steigt jedoch der Entla-
dungsstrom mit dem Druck steiler an, hier betrdgt der (mittlere) Anstieg der Ix»-
p-Kennlinie n = 1,3.
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Diese Anstiegsdnderung im Kennlinienverlauf lassen sich dhnlich deuten wie bei
den vorherigen Untersuchungen bei magnetischen Induktionen von 110mT. Sie
sind vermutlich eine Folge der Verdnderung der Ladungstriagerdichte im Elektro-
nenringstrom, die wiederum dafiir verantwortlich sind, dass die abflieBenden Ent-
ladungsstrome nicht mehr direkt proportional zum vorherrschen Druck sind. Da
sich in beiden Entladungskammern (Messkammer und Ionenbafflekammer) derar-
tige Ringstrome ausbilden, konnte auch deren magnetische Wechselwirkung un-
tereinander eine denkbare Ursache fiir die Anstiegsdnderung im lgo-p-
Kennlinienverlauf sein. Bei Driicken oberhalb von 10 mbar machte sich wieder
der Einfluss des Ballastwiderstandes bemerkbar, die Kennlinien flachen mit wei-
ter steigendem Druck ab und der Entladungsstrom erreicht schlielich bei Drii-
cken um 107 mbar wieder den durch den Ballastwiderstand und der Anodenspan-
nung vorgegebenen Maximalwert.

Aufgrund der giinstigen Kennlinienverldufe bei verminderter magnetischer Induk-
tion lag es nahe, die Messeigenschaften der Testrohre bei noch geringeren magne-
tischen Induktionen zu untersuchen. Da sich die mittleren radialen Feldstérkever-
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hiltnisse zweier zusammengesetzter Magnetringe im Vergleich zu einem einzel-
nen nur unwesentlich unterschieden (B, = 70 mT bzw. B; = 66 mT, vgl. dazu Ka-
pitel 4.2.3), wurde die Manometerréhre nun nur noch mit einem Magnetring aus-
gestattet.

. Untersuchungen der I|-p-Kennlinien bei magnetischen Induktionen
von B; = 66mT (1 Ringmagnet)

Die Resultate der aufgenommen Ig,- p- Kennlinien bei magnetischen In-
duktionen von B; = 66mT sind in der Abbildungen 6.3 zu sehen. Im Vergleich zu
den vorherigen Messungen wurde hier ein 1MQ-Ballastwiderstand verwendet,
wodurch im oberen Druckbereich eine héhere Empfindlichkeit erreicht werden
sollte.
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Die bei diesen magnetischen Induktionen ermittelten lx,-p-Kennlinien zeigen ei-
nen sehr giinstigen Verlauf als Messgrundlage. Die ermittelten Rohrenkennlinien
stellen bei allen Anodenspannungen eine monoton steigende Funktion dar, sie
konnten bei Wiederholungsmessungen mit hoher Genauigkeit reproduziert wer-
den. Ferner bewirkt der IMQ-Ballastwiderstand im oberen Vakuumbereich nur
ein méfBiges Abflachen der Kennlinie, so dass man bis in den Feinvakuumbereich
hinein einen ausreichend groflen Kennlinienanstieg zu verzeichnen hat, der
gleichzeitig gewihrleistet, dass die Entladungsstromidnderungen zwischen zwei
Druckwerten im oberen Druckbereich fiir Kalibrierzwecke hinreichend grof3 sind.
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Auch bei diesen Ig,- p- Kennlinien zeigt sich wieder bei allen Anodenspannungen
im Ubergangsbereich zwischen Hoch- und Ultrahochvakuum, also bei 107 mbar,
der bereits oben beschriebene Kennlinienknick. Unterhalb dieses Druckwertes
lasst sich ein Anstieg von 0,99 nachweisen, oberhalb ein Anstiegswert von 1,38.

. Vergleichende Betrachtungen zu den I-p-Kennlinienverlidufen bei un-
terschiedlichen magnetischen Induktionen und Ballastwiderstinden
und Festlegung eines giinstigen Arbeitspunktes

Die bei verschiedenen magnetischen Induktionen und Ballastwidersténden

durchgefiihrten Messungen zum Verlauf der Entladungsstromstrom-Druck-
Kennlinie erlaubten nun einen qualitativen Vergleich der unterschiedlichen lIx,-p-
Charakteristiken. In Abbildung 6.4 wurden diese fiir zwei verschiedene Indukti-
onswerte (B; = 66mT und B, = 70mT) und Ballastwiderstinde (Rg = IMQ und Rp
= 10MQ) bei gleichen Anodenspannungen (U, = 3500V) in einem gemeinsamen
Diagramm gegeniibergestellt. Die darin dargestellten Kennlinien zeigen im
Druckbereich zwischen 5-10” mbar und 10~ mbar einen fast identischen Verlauf.
Bei beiden Kurven ldsst sich der bereits oben beschriebene Kennlinienknick im
Druckbereich um 10 mbar feststellen. Aufgrund der dhnlichen Induktionswerte
war dies auch zu erwarten. Bei kleineren Driicken jedoch weichen die Kurven
geringfiigig voneinander ab. Hier scheint offenbar die magnetische Induktion ei-
nen Einfluss auf den Kennlinienverlauf auszuiiben. Bei B-Werten von 66mT
konnte in diesem Druckbereich ein Kennlinienanstieg von n = 0,99, bei hoheren
Induktionen ein Anstieg von n = 1,02 festgestellt werden. Bei hoheren Driicken
hingegen verursacht wieder der in die Anodenzuleitung verschaltete Ballastwider-
stand ein Abknicken der Kennlinien.
Die Ergebnisse legen nahe, dass die Verwendung eines einzelnen Magnetringes
ausreichend ist, um im Messraum hinreichend stabile Entladungsbedingungen zu
gewihrleisten. Ferner ldsst sich bei dieser magnetischen Induktion im unteren
Druckbereich eine nahezu direkte Proportionalitdt zwischen dem Entladungsstrom
zur Kathode 2 und dem Druck nachweisen (lx, ~ p*°°). Wird ein 1MQ- Ballast-
widerstand verwendet, dann stellt die gemessene Entladungsstrom-Druck-
Funktion tiber einen sehr weiten Druckbereich eine gut und einfach auswertbare
Eichkennlinie dar, die als Kalibriergrundlage fiir den Betrieb herangezogen wer-
den kann. Daher werden nun fiir die Manometerr6hre folgende Betriebsparameter
fiir den Tiefdruckmodus festgelegt: Anodenpotenzial Ux = 3500V, magnetische
Induktion B = 66mT, Ballastwiderstand Rg = 1MQ. Die gefundenen Parameter
sind fiir ein Kaltkathoden-lonisationsmanometer typisch. Als Betriebsparameter
wéren generell auch hohere Anodenspannungen moglich, bei geringeren hingegen
neigt die Entladung offenbar zu Instabilititen, die ein Verloschen der selbststén-
digen Entladung bei kleinen Driicken indiziert.
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. Optimierung der Magnetposition

Im Weiteren musste nun untersucht werden, welchen Einfluss die Position
und die radiale Magnetisierung des auf dem Rohrentubus befindlichen Magnet-
rings auf die Stromverteilung in den beiden Entladungskammern hat. Diese Un-
tersuchungen waren insofern notwendig, weil das von den Ringmagneten erzeugte
B- Feld nicht hinreichend homogen war und kleine Anderungen in der Justierlage
des Magneten, z. B. nach einer Demontage desselben, zu vollig anderen Entla-
dungsbedingungen im Messraum fithren konnten. Um diesen Einfluss eingehend
untersuchen zu kdnnen, wurde zunichst gepriift, ob das Magnetfeld des verwen-
deten Magneten rotationssymmetrisch ist. Dazu wurde bei zwei verschiedenen,
aber konstanten Druckwerten (10 mbar und 10”mbar) und einer konstanten A-
nodenspannung von U, = 3500V der Ringmagnet langsam auf dem Rohrentubus
um 360° gedreht. Die Stromadnderungen wurden dabei registriert. Die Messungen
zeigten, dass die Rotation des Magneten auf den Gehduse nur geringe Stroménde-
rungen von einigen Prozenten (max. 8%) zur Folge haben. Es wurde daher auf
eine graphische Darstellung verzichtet. Die Ergebnisse lieen den Schluss zu, dass
die Magnetisierung des Magneten als auch die im Messrohreninneren befindliche
Elektrodenanordnung nahezu rotationssymmetrisch war. Eine winkelabhidngige
Ausrichtung des Magneten auf dem Rohrentubus war daher fiir die folgenden
Messungen nicht notwendig.
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Um den Einfluss der axialen Magnetisierungskomponente des Ringmagneten auf
das Entladungsverhalten zu studieren, wurde der Magnet aus seiner bisherigen
Lage (exakt mittig zwischen beiden Entladungskammern) in jeweils 2mm Inter-
vallen in Richtung Anschlussflansch und in entgegensetzter Richtung verschoben.
Dabei wurden die Entladungsstrome (Entladungsstrom zur Kathode 2 I, und der
gemeinsame Anodenstrom l5) in Abhdngigkeit von der Magnetposition und von
verschiedenen Anodenspannungen gemessen. Die Messungen erfolgten bei einem
konstanten Gasdruck von p = 10 mbar. Uber die Differenz lx; = I4 - Ik lieB sich
dann das Stromverhéltnis in den beiden Entladungskammern Ix;/lx, berechnen.
Dabei wurde vorausgesetzt, dass der Elektronenstrom zur gemeinsamen Anode
genauso grof ist wie die Summe der an den beiden Kathoden abflieBenden Entla-
dungsstrome. Diese Annahme ist (im Gegensatz zu lonisationsmanometern mit
Gliihkathode) bei Kaltkathoden-lonisationsmanometern absolut gerechtfertigt. In
Abbildung 6.5 ist dieses als Funktion der Anodenspannung bei verschiedenen
Magnetpositionen graphisch darstellt.

Die Ergebnisse der Untersuchungen zum Einfluss der Magnetpostion auf die Ent-
ladungsstromverhéltnisse machen deutlich, dass die bislang gewéhlte Magnetlage
in Hinblick auf die Entladungsstromverteilung in den Kammer bereits recht giins-
tig war. Bei dieser Magnetlage ldsst sich ein Entladungsstromverhiltnis von etwa
Ixi/lk2 = 1,2 nachweisen. Dieses ist anndhernd unabhingig von der anliegenden
Anodenspannung. Eine nahezu gleich grofle Stromverteilung in den beiden Kam-
mern erreicht man, wenn der Magnetring aus seiner urspriinglichen Lage um 2mm
in Richtung des Vakuumanschlussflansches verschoben wird. Unter diesen Be-
dingungen erzielt man dann sogar ein Verhéltnis Igi/lx, = 1, welches ebenfalls
nahezu unabhingig vom Anodenpotenzial ist. Fiir die nachfolgenden Messungen
wurde daher der Magnet auf dem Messrohrengehduse entsprechend verschoben
und somit die Magnetlage optimiert.

Mit der so ermittelten Magnetlage wurde die Entladungsstrom- Druck-Kennlinie
im oberen Vakuumbereich aufgenommen. Deren graphische Darstellung in Ab-
bildung 6.6 zeigt erwartungsgemdl, dass der messtechnisch nicht zugingliche
Entladungsstrom in der Ionenbafflekammer lgx; und der in der Messkammer ab-
flieBende Ik, liber den gesamten dargestellten Druckbereich fast exakt gleich grof3
sind. Aufgrund dieser Tatsache und des gleichen Kurvenverlaufs kann man an-
nehmen, dass die lx;-p-Charakteristik iiber den gesamten Druckbereich mit der
Ix2-p-Charakteristik nahezu identisch sein diirften.

Zusammenfassend ldsst sich aus diesen Messungen schlussfolgern, dass geringfii-
gige Verdnderungen in der axialen Magnetposition auf dem Messrohrengehduse
offenbar auch deutliche Anderungen in der Entladungsstromverteilung innerhalb
der beiden Kammern nach sich ziehen. Die Ursache fiir diese Abhéngigkeit ist in
der Feldinhomogenitit des verwendeten Ringmagneten zu suchen. Da sich bei
Verschiebung des Magneten auf dem Rohrengehduse die axiale und die radiale
Komponente seines magnetischen Feldes in Bezug auf die Position der im Inneren
der Messrohre befindlichen Entladungskammern éndert, d&ndern sich auch die ge-
messenen Entladungsstrome.

Um reproduzierbare Messergebnisse zu erhalten, blieb die optimierte Magnetposi-
tion auf dem Messrohrentubus fiir alle nachfolgenden Untersuchungen erhalten.
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Abbildung 6.5:
Entladungsstromverhaltnis ly,/Ix, in
Abhéngigkeit von verschiedenen
Anodenspannungen bei verschiede-
nen Magnetpositionen auf dem
Réhrentubus. p = 10 mbar.

(x = Omm steht hierbei fiir die bis-
herige Magnetposition, die mit ei-
nem positiven Vorzeichen bezeich-
nete Abstandsinderung X zur ur-
spriinglichen Position steht fiir eine
Verschiebung des Magneten in
Richtung Vakuumanschlussflansch,
die mit negativem fiir eine Ver-

schiebung in entgegengesetzter
Richtung).
Abbildung 6.6:

Die Druckabhiéngigkeit der ver-
schiedenen Entladungsstrome in der
Ionenbafflekammer und in der
Messkammer nach Optimierung der
Magnetposition auf dem Rohrenge-
hause. Der zur Kathode 1 (Ionen-
bafflekammer) abflieBende Entla-
dungsstrom ist genauso grof} wie
der zur Kathode 2 (Messkammer).
Entsprechend ist der im Anoden-
kreis gemessene Elektronenstrom
I doppelt so groB3 wie die beiden
Entladungsstrome | i; und | ;.
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. Untersuchungen der grundlegenden Messeigenschaften der Messrohre
bei optimierten Betriebsparametern

Die mit den nunmehr festgelegten Betriebsparametern (Ux = 3,5kV, B =
66mT, Rg = 1MQ) aufgenommene lg,-p-Kennlinie kann nun als Eichkurve des
Manometers definiert werden, sie ist in den Abbildungen 6.7 und 6.8 fiir Stick-
stoff noch einmal separat dargestellt.
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Abbildung 6.7: Eichkurve des Testmanometers
in Bauausfiihrung 1 fiir Stickstoff, Betriebsspan-
nung U, = 3500V, B =66 mT, Rg = IMQ

Abbildung 6.8: Eichkurve des Testmanometers
in der Bauausfilhrung 1 fiir das Kalibriergas
Stickstoff.

Aus dem Kennlinienverlauf in Abbildung 6.7 wird deutlich, dass man die Kennli-
nie in drei Kennlinienabschnitte mit drei unterschiedlichen Anstiegen unterteilen
kann. Im Druckbereich zwischen 10”...10"mbar ist der Anstieg der Kennlinie n =
0,99. Hier gehorcht also der Entladungsstrom der Beziehung

_ 0,99
|K2—C1'p .

(6.1)
Im Bereich zwischen 107...10”° mbar steigt die lxo-p-Kennlinie steiler an. In die-
sem Vakuumbereich gilt folgender Zusammenhang:

ko= Cy-p'*. (6.2)
Im Druckbereich oberhalb von 10”mbar dndert sich der Anstieg der Eichkurve

nochmals. Hier scheint der Ballastwiderstand den Kennlinieverlauf bereits zu be-
einflussen. Die Kennlinie l4sst sich in diesem Bereich ndherungsweise durch eine
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Funktion der Form
| k2= Cs-p"» (6.3)

beschreiben. Diese Anstiegsidnderungen in der |-p-Charakteristik sind fiir Kaltka-
thoden-lonisationsmanometer — wie bereits oben erwédhnt — bekannt. Zahlreiche
Experimentatoren konnten an ihren Messrohrenkonstruktionen dhnliche Kennli-
nienknicke beobachten [2.21, 2.30, 2.37-2.58, 6.1, 6.2]. Einen vergleichenden
Uberblick bei inversen Magnetron Messrohren gibt Tabelle 6.1. LANGE et al.
[2.21] konstatieren sogar, dass | = f (p)-Charakteristiken von Kaltkathoden- Ioni-
sationsmanometern im Allgemeinen {iber ihren gesamten Messbereich {iberhaupt
keinen einheitlichen Anstieg aufweisen, sondern nur abschnittsweise. Fiir prakti-
sche Messzwecke sind allerdings diese Anstiegsdnderungen im Kennlinienverlauf
eher unerwiinscht, da diese Empfindlichkeitsdnderungen nach sich ziehen. Ob-
wohl heutzutage der elektronische Aufwand fiir eine automatische Auswertung
der Kennlinie dadurch kaum ansteigen wiirde, begniigt man sich dennoch bei in-
dustriell gefertigten Kaltkathoden- Ionisationsmanometern meist mit einer Roh-
renkennlinie, deren Anstieg iiber den gesamten Messbereich einheitlich ist. Eine
solche Kennlinie erhédlt man, wenn man durch die Messpunkte eine Regressions-
gerade mit einem einheitlichen Anstieg definiert. Im vorliegendem Fall wiirde die
logarithmische Regression einen Anstieg von n = 1,18 ergeben. Die Eichkurve
hitte dann die Form

lxo= Cy4- pl’lg. (64)

Die errechnete Regressionsgerade ist in Abbildung 6.8 eingezeichnet. In dieser ist
auch der anodenseitig gemessene Elektronenstrom dargestellt. Eine logarithmi-
sche Regression ergibt in diesem Fall, dass die Ix-p-Kennlinie im Druckbereich
zwischen 10° und 10 mbar einem Anstieg von n = 1,10 aufweist.

Aus den gewonnen Messdaten liel3 sich jetzt mithilfe des nunmehr bekannten I-p-
Zusammenhangs die Druckabhédngigkeit der Empfindlichkeit C, also die Entla-
dungsintensitét, berechnen. Hierbei lielen sich zwei Empfindlichkeitswerte ange-
ben: einerseits die Empfindlichkeit Ck,, die auf den in der Messkammer abflie-
Benden Entladungsstrom Ik, basiert, und andererseits Ca, welche sich aus dem an
der Anode registrierten Entladungsstrom I, errechnet. In Abbildung 6.9 ist die
Druckabhingigkeit der Empfindlichkeit Ck, fiir verschiedene Anodenspannungen
graphisch dargestellt. Infolge des etwa doppelt so grolen Entladungsstroms, der
an der Anode abflieBt, ist die Empfindlichkeit des Manometers — bezogen auf den
gemeinsamen Anodenstrom — auch doppelt so grof3. Die Abbildung 6.10 veran-
schaulicht diesen Sachverhalt.
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Tabelle 6.1: Gegeniiberstellung der Anstiegsinderung im Kennlinienverlauf der Entladungsstrom-Druck-
Charakteristiken verschiedener Kaltkathoden-Ionisationsmanometerkonstruktionen vom inversen Magnetron-

typ.

Autor Gas U, B Anstiegs- n n
anderung unter- ober-
ab Druck- halb halb

wert p p
[kV] [mT] p [mbar]
HOBSON & REDHEAD [2.30] Luft 6 206 - 1,1
NICHIPOROVICH [2.38] Luft 6 200 - 1,0
MENNENGA & SCHAEDLER [2.33] N, 3.5 130 107 1,65 1,05
PEACOCK & PEACOCK [6.1] N, 4 120 107 1,4 1,09
PEACOCK et al. [6.2] N, 4 77 10°-10® 1,79 1,15
N, 4 110 10°-10% 1,61 1,13
N, 4 158 10°-10% 1,38 1,08
N, 4 185 10°-10% 1,33 1,06
N, 4 224 10°-10% 1,35 1,00
N, 4 233 10°-10% 1,35 1,00
Kontaminationsarme N, 3,5 66 107 0,99 1,34
Testrohre N, 35 66 10° 1,34 1,02
10 - 14
1| —=—u, =s5000v % || —=—u, =4000v
— 1l U, = 4500V <ol U, =3500v
§ 0 1| —+—u, - 4000v 2 —=—U, =4000V c N\
g U, =3500V = 1| —o—u, =3500v \A
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Abbildung 6.9: Empfindlichkeit Cy,- Druck p- Abbildung 6.10: Druckabhéngigkeit der beiden

Zusammenhang fiir verschiedene Anodenpotenzia- Empfindlichkeiten Cy, und C, in Abhéngigkeit
le. Die errechneten Empfindlichkeitswerte basie- von zwei verschiedenen Anodenpotenzialen
ren auf den in Abbildung 6.3 dargestellten Iy,- (Ux = 3500V und U, = 4000V) fiir das Kalib-
Messdaten fiir N,. riergas Stickstoff.

In obiger Abbildung 6.10 wurden fiir zwei Anodenspannungen (Ux = 3500V und
Ua = 4000V) die beiden unterschiedlichen Empfindlichkeitswerte Ck, und C, in
Abhéngigkeit vom Druck separat dargestellt. Es zeigt sich, dass beide Empfind-
lichkeiten generell von der Anodenspannung abhdngen und dass sie mit zuneh-
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mendem Druck stark ansteigen. Diese Empfindlichkeitszunahme zu héheren Drii-
cken hin ist — im Gegensatz zu Gliihkathoden- Ionisationsmanometern — bei Kalt-
kathoden- Ionisationsmanometern iiblich. Sie ist Folge der Nichtlinearitdt des Ent-
ladungs-Druck-Zusammenhanges. So fanden beispielweise LANGE et al. [2.21]
bei Untersuchungen an einer Magnetronrohre, dass deren Empfindlichkeit im
Druckbereich zwischen 10™2...10* mbar um Faktor 35 variiert! Ferner zeigt sich
in Abbildung 6.10, dass je hoher die Anodenspannung ist, desto hoher auch die
Empfindlichkeit des Messsystems ist. Dies macht sich insbesondere bei hoheren
Driicken bemerkbar. Wahrend die Empfindlichkeitswerte Ck, bei Driicken unter-
halb von 10 ’mbar unabhingig sind (sie liegen im Druckbereich unterhalb von
10 "mbar bei Cy;, 3s00v) = 0,8 A/mbar” bzw. Cka o00v) = 0,9A/mbar", was fiir Kalt-
kathoden- Ionisationsmanometer ein sehr typischer Wert ist), steigt die Empfind-
lichkeit bei Driicken oberhalb von 107 mbar steil an. Sie erreicht bei einem Druck
von 5-10” mbar einen von der Anodenspannung abhingigen Maximalwert und
fallt bei weiter ansteigenden Driicken wieder rasch ab. Das zu beobachtende Auf-
treten eines von der Anodenspannung abhéngigen Empfindlichkeitsmaximums
deutet auf den im Kapitel 2 ausfiihrlich erlduterten Entladungsmodenwechsel im
oberen Druckbereich hin. Da die Empfindlichkeit von der Grofe des Entladungs-
stroms abhéngt, und dieser gerade im oberen Druckbereich durch einen entspre-
chenden Ballastwiderstand beeinflusst werden kann, wurde im Folgenden unter-
sucht, welchen Einfluss der Ballastwiderstand auf den Ig,-p-Kennlinienverlauf
und auf die Lage und Hohe des Empfindlichkeitsmaximums im C-p-Diagramm
hat. Die Ergebnisse dieser Messungen, die in Abbildung 6.11 zu sehen sind, zei-
gen eindeutig, dass je hoherohmig der Ballastwiderstand wird, desto frither
kommt dessen Einfluss zum Tragen.
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Abbildung 6.11: Einfluss des Ballastwiderstan-
des auf den Ig,- p- Kennlinienverlauf der Mess-
réhre. U, = 3500V, B = 66mT, Testgas: N,.
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Abbildung 6.12: Einfluss des Ballastwiderstan-
des auf den Cy,- p-Kennlinienverlauf der Mess-
réhre. U, = 3500V, B = 66mT, Testgas: N,.
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Mit wachsendem Druck fillt tiber dem Ballastwiderstand eine immer hdhere
Spannung ab, so dass — bei weiter ansteigendem Druck — die an der Anode effek-
tiv anliegende Spannung immer weiter absinkt. So fillt beispielsweise bei 10™
mbar liber dem 1MQ Ballastwiderstand gerade einmal eine Spannung von 2-4-
10°A - 107°Q = 80V ab (der Faktor zwei resultiert aus dem doppelt so hohen A-
nodenstrom). Im Vergleich dazu betrdgt der Spannungsabfall beim gleichen
Druckwert iiber einem 100MQ- Widerstand immerhin schon: 2-1,3'10'5A-108§2 =
2600V. Dieser Spannungsriickgang bewirkt wiederum, dass der Entladungsstrom
nicht weiter druckproportional anwichst, so dass die Ix,-p-Kennlinie abflacht.
Entsprechend verhalten sich auch die berechneten Empfindlichkeitswerte in die-
sem Druckbereich. Da der Entladungsstrom oberhalb von etwa 10 mbar bereits
durch den Ballastwiderstand begrenzt wird, verschiebt sich nicht nur das Emp-
findlichkeitsmaximum, sondern es vermindert sich auch gleichzeitig deutlich die
Hohe sowie die Lage des Empfindlichkeitsmaximums, wie Abbildung 6.12 zeigt.
Um Aussagen iiber die Messeigenschaften und die Empfindlichkeit der Manome-
terrohre bei Anwesenheit verschiedener anderer Gase treffen zu konnen, erfolgte
im Anschluss die Aufnahme der Eichkurve fiir die folgenden in der Vakuumtech-
nik relevanten Gase: Stickstoff, Helium, Argon, Methan, Sauerstoff, Kohlenmo-
noxid, Kohlendioxid und Wasserstoff. Die gemessenen Kennlinien fiir diese Gase
sind der Abbildung 6.13 zu entnehmen.

In dieser Abbildung sind wieder aus Griinden der Ubersichtlichkeit jeweils nur die
in der Messkammer abflieBenden Ionenstrome in Abhdngigkeit vom Druck (Ik»-
p-Kennlinien) aufgetragen.
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Aus der obigen Abbildung wird ersichtlich, dass aufgrund der Abhingigkeit der
spezifischen Ionisierung von der Gasart die aufgenommenen lg,-p-Kennlinien
erwartungsgemaf fiir die verschiedenen Gassorten untereinander verschoben sind.
Fiir das Testgas Helium ist die grofite Kenlinienverschiebung zu verzeichnen.
Interessanterweise zeigt sich fiir die meisten Testgase eine |-p-Kennlinie mit ei-
nem mittleren Anstieg von n = 1,08. Infolgedessen ergeben sich fiir die verschie-
denen Gasarten auch entsprechend unterschiedliche Empfindlichkeiten. Die
Druckabhéngigkeit der Empfindlichkeit Ck, ist in Abbildung 6.14 fiir die ver-
schiedenen Gasarten graphisch dargestellt.
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Die Empfindlichkeitswerte fiir die verschiedenen Gase sind — ebenso wie bei at-
mosphérischer Luft als Kalibriergas — iiber den gesamten Druckbereich keine
Konstanten. Fiir alle gestesteten Gase erreicht die Empfindlichkeit des Manome-
ters im Druckbereich zwischen 10° und 10 mbar einen Maximalwert, um
schlieBlich bei weiter ansteigenden Driicken wieder rasch abzunehmen. So er-
reicht die Empfindlichkeit fiir nahezu alle gestesteten Gase ihren Maximalwert im
Druckbereich zwischen 5-10°...10* mbar. Lediglich bei den leichteren Gasen
Wasserstoff und Helium wird dieses Empfindlichkeitsmaximum erst oberhalb von
10" mbar durchlaufen. Das zu beobachtende Auftreten eines gasartabhingigen
und druckabhingigen Empfindlichkeitsmaximums weist wieder auf den Entla-
dungsmodenwechsel im oberen Druckbereich hin. Dieser tritt in Abhdngigkeit
von der Gasart bei unterschiedlichen Druckwerten auf.
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Fiir Ionisationsmanometer ist es liblich, die Relativempfindlichkeiten C.; in Be-
zug auf das Kalibriergas anzugeben. Diese Grof3e ist definiert als

C
C, = s (6.5)
Cy,

und wurde mithilfe der in Abbildung 6.14 dargestellten Empfindlichkeitswerte fiir
jedes der getesteten Gase in Abhédngigkeit vom Druck berechnet und graphisch
dargestellt (vgl. Abbildung 6.15). Der Mittelwert flir die einzelnen Relativemp-
findlichkeiten wurden in Tabelle 6.2 zusammengefasst. Die Daten fiir C,; ent-
sprechen in erster Ndaherung den iiblichen Werten aus der Literatur (z. B. [6.3]) fiir
Kaltkathoden- Ionisationsmanometer. Der Kehrwert der Relativempfindlichkeit
Cri entspricht dem Korrekturwert, mit dem die Druckanzeige des Manometers
multipliziert werden muss, um bei Anwesenheit anderer Gase als dem Eichgas
Stickstoff auf den wahren Druck schlieen zu kdnnen. Die Korrekturfaktoren sind
ebenfalls in Tabelle 6.2 tabelliert.
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Tabelle 6.2: Mittlere Relativempfindlichkeiten und Korrekturfaktoren fiir verschiedene Gase bei optimierten
Betriebsparametern (U, = 3500V, Rg = IMQ) der Manometerrohre im Vergleich zu einer kommerziell er-
héltlichen inversen Magnetron- Messréhre vom Typ IKR 251 (Fa. PFEIFFER VACUUM) [6.4]

Testmanometer Kommerzielles Manometer IKR 251
Gas c Korrekturfaktor der c Korrekturfaktor der
— Druckanzeige = C,o” - Druckanzeige = C,"
Luft 1,1 0,91 1,0 1,0
N, 1,0 1,0 1,0 1,0
He 0,15 6,6 0,17 5,9
Ar 1,13 0,88 1,25 0,8
0, 0,73 1,37 1,0 1,0
CH,4 1,14 0,89
CO 0,93 1,07 1,0 1,0
CO, 0,79 1,26
H, 0,21 4.7 0,4 2,4
0
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Aufgrund der bekannten Abhéngigkeit der Empfindlichkeit der Messrohre
vom Druck war es nun auch moglich, das theoretische Saugvermogen des Mess-
systems (infolge elektrischer Gasaufzehrung) zu bestimmen. BACHLER [6.5] konn-
te experimentell nachweisen, dass das Saugvermdgen S einer PENNING-
Entladungszelle fiir Stickstoff durch die empirisch gefundenen Relation:

Sy 0,07L[€-s’1] (6.6)
’ p
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iiber einen weiten Druckbereich hinreichend genau gegeben ist. Setzt man nun bei
der untersuchten Messrohre voraus, dass der Gesamtentladungsstrom tiiber den
gesamtem Messbereich | = I, = 2lk; ist, was nach der Optimierung der Magnetpo-
sition auf dem Messrohrentubus gerechtfertigt ist, dann ldsst sich mithilfe dieser
Gleichung unter Ausnutzung des in Abbildung 6.9 gefundenen C-p-
Zusammenhangs das Saugvermogen der Messzelle als Funktion des Druckes fiir
Stickstoff berechnen. In Abbildung 6.16 ist das Saugvermogen der Messzelle in
Abhéngigkeit vom Druck flir verschiedene Anodenspannungen aufgetragen. Im
S(p)— Kennlinienfeld zeigt sich erwartungsgeméil, dass das Saugvermogen stark
von der Anodenspannung abhéngig ist und — dhnlich wie in den C-p-Kennlinien in
Abbildung 6.9 — im Druckbereich zwischen 10° und 10”mbar einen Maximalwert
durchléduft. Dieser sehr typische Kennlinienverlauf wird {ibrigens auch bei klassi-
schen Ionengetterpumpen vom Diodentyp beobachtet. Die ausschlieBlich fiir
Stickstoff errechneten Saugvermdgenswerte S liegen in der GroBenordnung von
0,1...1¢/s, diese sie sind fiir Kaltkathoden-Ionisationsmanometer absolut iiblich.
Bei der vorliegenden Rohrenkonstruktion betrdgt das nominale Saugvermdgen bei
Ua = 3500V fiir N; etwa 0,70/s. Die mit den optimierten Parametern aufgenom-
menen Entladungsstrom-Spannungs-Charakteristiken der Messrohre im Hoch-
und Ultrahochvakuumbereich sind in der Abbildung 6.17 zu sehen. Die Messun-
gen erfolgten fiir verschiedene Driicke bei sinkenden Anodenspannungen, begin-
nend — mit Ausnahme der bei 10™ mbar aufgenommenen Kennlinie — bei Uy =
5000V. Die Aufnahme der lx,-Ua-Charakteristik erfolgte bis zu der Spannung, bei
der die Entladung verloschte. Dieser als Loschspannung Uy bezeichnete Span-
nungswert ist nach HAEFER [2.29] bei PENNING- Entladungen gleich der Ziind-
spannung Uy.
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Abbildung 6.17: Entladungsstrom- Spannungs- Abbildung 6.18: Entladungsstrom- Spannungs-

Charakteristik der Messrohre bei verschiedenen Charakteristik im Hoch- und Ultrahochvaku-

Driicken. B = 66mT, Rz = 1MQ; Testgas: N,. umbereich in der Darstellung log(lx,/p) als
Funktion von log (Us-Uy).
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Die Messungen in Abbildung 6.17 zeigen die typischen Kennlinienverlauf fiir
Penning-Entladungen im transversalen Magnetfeld. Die Graphen lassen erkennen,
dass die log Iko-Ua-Charakteristiken im ganzen Spannungsbereich steigend sind.
Mit zunehmendem Druck und zunehmender Anodenspannung steigt der Entla-
dungsstrom, beginnend bei der Ziindspannung Uz, monoton an. Der bei allen
Kennlinien zu beobachtende anfingliche sehr steile Anstieg in der log Ixo- Ua-
Charakteristik 14sst sich nach HAEFER durch Stufenprozesse (= Prozesse mit loni-
sierung bereits angeregter Gasatome durch Elektronen- oder Photonenstof3, Aus-
16schung zweier Anregungszustinde unter lonisierung des einen und Riickfiithrung
des anderen StoBpartners in den Grundzustand) erkldren [2.29]. Bei hoheren Ano-
denspannungen zeigen alle Kurven einen Séattigungscharakter, bei dem der Ein-
fluss der negativen Raumladung auf die Charakteristik denjenigen der Stufenpro-
zesse iiberwiegt. Der bei einem Druck von 10 mbar zu beobachtende Sprung in
der log Ix,-Uxs-Charakteristik bei Ux = 2500V weist auf Entladungsinstabilitéten
bei diesem Spannungswert hin. Theoretische Arbeiten zur mathematischen Be-
schreibung der Entladungsstrom- Spannung- Charakteristik in Magnetrons stam-
men von SCHUURMAN und BRANDT [6.6]. Die in Abbildung 6.17 dargestellten
Charakteristiken lassen sich, wie Abbildung 6.18 zeigt, in der doppelt-
logarithmischen Darstellung auch in die Form eines linearen Zusammenhanges
zwischen der Entladungsintensitit, definiert durch den Quotienten I/p, und der um
die Ziindspannung Uy reduzierten Anodenspannung U, — Uz liberfiihren in:

Ifzk(UA—UZ) (6.7)

Dabei steht k fiir eine Konstante. Diese Konstante betragt beispielsweise bei der
Messung bei p = 10”7 mbar k ~ 10”A/mbar-V. Mit Ausnahme der Kennlinien, die
bei 10 mbar und 10™® mbar aufgenommen wurden, lassen sich so alle gemesse-
nen Strom- Spannungs- Charakteristiken der magnetfeldgestiitzten PENNING- Ent-
ladung in einer zylindrischen Elektrodenanordnung in diese bereits von HAEFER
[2.29] empirisch gefundene lineare GesetzméBigkeit liberfithren. Gleichung (6.7)
gilt allerdings nur, wenn ra << rg, rg = lx und B hinreichend grof3 sind.

In Anlehnung an das in Kapitel 3 beschriebene Patent von KLEMPERER
([3.21], siehe auch [6.7]), in welchem vorgeschlagen wird, im oberen Vakuumbe-
reich anstelle der klassischen Entladungsstrommessung die nachgeregelte Ano-
denspannung bei elektronisch stabil gehaltenem Entladungsstrom als alternatives
DruckmaR heranzuziehen, sollte im Folgendem iiberpriift werden, ob sich dieses
Messverfahren nicht auch auf die hier beschriebene Messrohre anwenden lasst, da
diese Betriebsart die Kontaminationsanfélligkeit der Messrohre durchaus positiv
beeinflussen konnte. Dazu wurden bei konstanter magnetischer Induktion im
Messraum (B = 66mT) fiir zwei konstante Entladungsstrome, ndmlich 15 = 1pA
und I, = 10pA die Up-p-Kennlinien aufgenommen. Bei den Messungen wurde
bewusst auf den Aufbau einer elektronischen Regelstrecke zur Ansteuerung der
Anodenspannung verzichtet, vielmehr sollte zundchst nur mithilfe einer manuel-
len Einstellung der Anodenspannung am Hochspannungsgerit iiberpriift werden,
iiber welchen Druckbereich und bei welchen Entladungsstromen sich das Verfah-
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ren mit der entwickelten Messrohre theoretisch anwenden lieBe. Die Ergebnisse
dieser Messungen sind in Abbildung 6.19 graphisch dargestellt. Beide Kennlinien
zeigen in der doppelt-logarithmischen Darstellung jeweils einen exponentiellen
Zusammenhang. Mit zunehmendem Druck werden die zur Aufrechterhaltung des
vorgegebenen Entladungsstroms notwendigen Anodenspannungen kleiner, sie
erreichen im Druckbereich oberhalb von 10™*mbar die GroBenordnung von eini-
gen hundert Volt. Mit sinkendem Druck werden aber erwartungsgeméll immer
hohere Anodenspannungen erforderlich, um den vorgegebenen Entladungsstrom-
wert zu erreichen. Bereits im Druckbereich zwischen 107...107 mbar erreicht man
die liblichen Anodenspannungen im kV-Bereich. Eine Messbereichsausdehnung
zu noch kleineren Driicken hin ist daher unzweckméfig. Das Messverfahren hat
nur im oberen Druckbereich Sinn. Die dargestellten Resultate belegen, dass die
nachgeregelte Anodenspannung U, bei Verwendung nicht allzu groBer Entla-
dungsstrome (hier vorteilhafterweise im pA-Bereich gewdhlt) mindestens iiber
drei Druckdekaden, ndmlich zwischen 10° und 107 mbar, als stabiles und repro-
duzierbares MaB fiir den Druck herangezogen werden kdnnte.
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SchlieBlich wurden die wéhrend der Kalibrierarbeiten bei héheren Drii-
cken im Vakuumbereich zu beobachtenden Leuchterscheinungen im Messrohren-
inneren untersucht. Der Ubergang von der PENNING- Entladung in die Glimment-
ladungsphase ist von einem Leuchten des im Messvolumen der Rohre befindli-
chen Gases begleitet. Hinsichtlich der optischen Leuchterscheinungen vollzieht
sich dieser Ubergang allméhlich im Druckbereich zwischen 10°...10™ mbar.
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Abbildung 6.20: Druckabhingige Leuchterscheinungen in der Ionenbafflekammer der Messrohre (Bauaus-
ﬁihrun% 1 mit groBem Eingangsleitwert) im Tiefdruckmodus, Fiillgas: N, U, = 3,5kV. a) p = 10 mbar, b)
p = 10" mbar, ¢) p= 10" mbar

Bei der hier untersuchten Manometerrohre wurde dieser Ubergang bereits bei
Driicken um 8:10°...1-10™ mbar festgestellt. Zunichst wurde am Anodenstab bei
Einlass von Stickstoff ein schwaches, blaulich schimmerndes Leuchten um den
Anodenstab herum beobachtet (vgl. Abbildung 6.20a). Das kann damit erklért
werden, dass die Lawine an der Anode die meisten Elektronen enthélt und hier die
meisten Anregungen der Gasteilchen vorkommen. Mit weiter steigendem Druck
erhoht sich die zur Anregung der Gasmolekiile vorhandenen Ladungstragerdichte
und das inzwischen bldulich-lila schimmernde Leuchten beginnt sich in Richtung
zur Kathode hin auszudehnen (vgl. Abbildung 6.20b). Bei weiterer Zunahme des
Gasdruckes erwartet man schlieBlich die Ausbildung von fiir Glimmentladungen
typischen Leuchtschichten, die iiblicherweise durch Dunkelrdume getrennt sind.
Diese Schichtausbildung konnte jedoch, wie Abbildung 6.20c zeigt, bei der unter-
suchten Testrdhre bei Driicken um 107 mbar (noch) nicht beobachtet werden. Die
Farbe der Leuchterscheinungen im Entladungsraum und deren Intensitét sind na-
turgemall gasartabhingig. So wurde beispielsweise bei Heliumeinlass ein krifti-
ges hellblaues Leuchten beobachtet, bei Sauerstoffeinlass hingegen ein gelbliches.

. Simulationsrechnungen mit IONTRA 3d

Mithilfe eines Simulationsprogramms zur numerischen Berechnung von
Glithkathoden-Ionisationsvakuummetern IONTRA 3d wurden schlieBlich von
KAUERT [6.8] ergdnzend noch Simulationen zum verwendeten Kaltkathoden-
Messsystem im Tiefdruckmodus durchgefiihrt. Das dazu verwendete Computer-
programm IONTRA 3d gestattet einerseits die dreidimensionale Berechnung von
Potenzialfeldern und Ladungstrigertrajektorien und bietet andererseits die Mdog-
lichkeit, mit Hilfe einer Monte-Carlo-Simulation die Zufilligkeit der Anfangswer-
te der Trajektorien und die Ionisation der Gasteilchen durch Ionenstofl zu erfas-
sen.
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Die Simulationen erfolgten unter Einbeziehung der realen geometrischen
Abmessungen der Messrohre und der empirisch optimierten Betriebsparameter. In
den Simulationen, deren Ergebnisse graphisch in Abbildung 6.21a...d zu sehen
sind, wurden jeweils zwei Elektronen an einem willkiirlichen Ort in der Mess-
kammer gestartet. Als Startpunkt der Elektronen wurde in Graphik 6.21a) die un-
mittelbare Kathodennéhe, in den Graphiken 6.21b)...d) hingegen die Anodennéhe
gewdhlt. Da die Ladungstragerbahnen in beiden Entladungskammern unter Wir-
kung eines gemeinsamen, homogenen Magnetfeldes gleich sind, beschrinkten
sich die Berechnungen nur auf eine Entladungskammer, hier die Messkammer.
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Tra jektorien gezeichnet.
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Abbildung 6.21: Mithilfe des Simulationsprogramms IONTRA 3d [6.8] numerisch berechnete lonen- und
Elektronentrajektorien in der Messkammer des vorgeschlagenen Kaltkathoden- Ionisationsmanometers mit
integriertem Ionenbaffle, aus verschiedenen Perspektiven. Rechnungen nach KAUERT.
Simulationsparameter: U, = 3500V, B = 70mT, p = 10 mbar.



84 Experimentelle Ergebnisse

In den Graphiken sind die Elektronenbahnen rot, die Ionenbahnen pink
eingezeichnet. Die lonisationspunkte sind mit Kreisen gekennzeichnet. Jeweils
zwei Elektronen starten hier dicht nebeneinander. Sie zeigen die typischen zick-
zackartigen Schrauben- bzw. Zykloidenbahnen. Um Ionisationsakte sichtbar zu
machen, wurden die Rechnungen bei einem Druck von 10 mbar durchgefiihrt,
wobei bemerkt werden muss, dass das Programm keine Raumladungseffekte be-
riicksichtigt. Ohne Ionisation oder elastischen StoB3e wiirden die Elektronen endlos
auf Orbitalen um die Anode oszillieren, ohne sie jemals zu erreichen. Man erkennt
in Abbildung 6.21a, dass durch elastische Stofe die Elektronenbahnen immer ge-
schwungener verlaufen. Ferner zeigt sich anhand dieser Graphik, welchen Ein-
fluss die Kathodenendplatten auf die Elektronenbahnen haben: Die Elektronen
werden durch das Potenzial der Endplatten wieder in den Messraum zuriickge-
lenkt. Die lonen hingegen fliegen erwartungsgemif3 auf direktem Weg zur Katho-
de, deren Bahnen werden vom Magnetfeld kaum beeinflusst, da ihre Masse we-
sentlich grofer ist.
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6.2 Untersuchungen der grundlegenden Messeigenschaften der
Messrohre im Hochdruckmodus

Auch fiir den Hochdruckmodus wurde zunédchst die Ermittlung gilinstiger
Betriebsparameter notwendig. Da im oberen Druckbereich die Feldstirke des du-
Beren Magnetfeldes nur noch einen geringen Einfluss auf das Entladungsverhalten
hat, kann man sich hierbei jedoch auf die Aufnahme der Betriebskennlinien mit
nur einem Ringmagneten beschrinken. Dabei wurde die fiir den Tiefdruckmodus
giinstige Magnetposition auf dem Rohrentubus beibehalten (vgl. Abbildung 6.5).
Um die Turbomolekularpumpe des Pumpstandes vor Uberlastung infolge eines zu
hohen Gasanfalls bei hoheren Driicken zu schiitzen, erfolgten alle Kalibiermes-
sungen im Hochdruckmodus bei statischem Gaseinlass. Dazu wurde der Ganzme-
tallschieber zwischen Rezipient und Pumpe geschlossen.

Zundchst wurden verschiedene Entladungsstrom- Druck- Kennlinien in Abhén-
gigkeit vom Potenzial der Stabelektrode aufgenommen. Da sich aufgrund der pe-
riodisch wechselnden Polaritit der angelegten Spannung auch die Funktion der
Stabelektrode periodisch dndert, ist der Terminus ,,Anodenstab*“ — so wie er im
Tiefdruckmodus Verwendung fand — in dieser Betriebsart irrefiihrend. Im Folgen-
den werden daher nur die Begriffe ,,Stabelektrode® und ,,Zylinderelektrode* ver-
wendet. Die Indizierung der Symbole fiir die an der Zylinderelektrode bzw. Stab-
elektrode abflieBenden Entladungsstrome l.x» bzw. l.o blieben allerdings mit
Ausnahme des zusitzlichen Tilde-Zeichens (zur Wahrung der Ubersichtlichkeit
und zur Unterscheidung zwischen Tief- und Hochdruckmodus) erhalten. Da die
verwendeten Hochspannungstrafos (Uy-. = 4,5kV, Ugs = 9kV) nur mit einem Ma-
ximalstrom von jeweils 1mA belastet werden durften, mussten zur Begrenzung
des Entladungsstroms im oberen Vakuumbereich wieder hochohmige Ballastwi-
derstinde in die Zuleitung fiir die Stabelektrode eingefiigt werden. Die so aufge-
nommenen Kennlinienscharen fir Rg = 10MQ und Rg = 20MQ sind den Abbil-
dungen zu entnehmen.

Die Abbildungen 6.22 und 6.23 zeigen eindeutig, dass die Entladung in den bei-
den Entladungszellen auch mit Wechselspannung betrieben werden kann. Der
gemessene Entladungsstrom an der Zylinderelektrode nimmt mit zunehmendem
Gasdruck zu und erreicht bei Driicken um 10 mbar schlieBlich einen nahezu
konstanten spannungsabhingigen Maximalwert. Bei beiden Kennlinienscharen
erkennt man ein starkes Abflachen der Charakteristiken im oberen Druckbereich.
Diese durch den Einfluss des Ballastwiderstandes verursachte Abflachung der
Kennlinien ist allerdings fiir Kalibrierzwecke eher ungiinstig, da Druckdnderun-
gen an der oberen Messgrenze somit nur sehr kleine Stromanderungen bewirken.
Um auch an der oberen Messgrenze noch verniinftig auswertbare Stromverhélt-
nisse zu erzielen, wire die Verwendung eines kleineren Ballastwiderstandes in der
Zuleitung der Stabelektrode erforderlich. Um die Hochspannungstrafos nicht zu
iiberlasten, wurden die Messungen nun mit einen Vorwiderstand von Rg = 1MQ
bei gleichzeitiger Verringerung der angelegten Spannung wiederholt. Die Ergeb-
nisse dieser Messungen sind in der Abbildung 6.24 zu sehen.
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Die Kennlinien zeigen erwartungsgemill aufgrund des kleineren Ballastwider-
standes einen wesentlich steileren Anstieg und damit bessere Auswertemdglich-
keiten fiir Eichzwecke bei hoheren Driicken im Vakuumbereich. Abbildung 6.25
zeigt noch einmal separat den Einfluss verschiedener Ballastwiderstinde auf den
Verlauf der Eichcharakteristik bei einer AC- Betriebsspannung von jeweils U.g =
1500V.
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Die Messungen machen deutlich, dass die Entladung im oberen Vakuumbereich
auch mit wesentlich geringeren Spannungen brennen kann. Die Auswertung der
Kennlinien zeigt im Druckbereich oberhalb von 310 mbar allerdings ein deutli-
ches Abknicken der Entladungsstrom-Druck-Charakteristik. Dieser im Wechsel-
spannungsbetrieb zu beobachtende | g,-p-Kennlinienverlauf soll im Folgendem
durch oszillographische Messungen gedeutet werden: Beim Betrieb der Messrohre
mit Wechselspannung &ndern sich durch die periodisch wechselnde Polaritét der
Elektroden deren Funktionen, weshalb die Entladung im Messrohreninneren stin-
dig unterbrochen und wieder neu geziindet wird. Bei der hier benutzten Schal-
tungsvariante findet diese Periodizitit netzbedingt mit S0Hz statt. Wéhrend der
positiven Halbwelle wirkt die Zylinderelektrode — dhnlich wie im Tiefdruckmo-
dus — als ITonenkollektor, der an dieser Elektrode registrierte Strom ist ein reiner
Ionenstrom. In der Zeit, in der die axial durch die Entladungskammer hindurch-
laufende Stabelektrode negativ ist, miisste ein Elektronenstrom zur Zylinderelekt-
rode flieBen. Entsprechend der Polaritit der Stabelektrode miisste man also ent-
weder einen lonen- oder Elektronenstrom messen. Da die Entladungselektroden
jedoch ungleichformig geformt sind, diirften fiir umgepolte Stromrichtungen auch
verschiedene Entladungsformen in der Messrohre existieren, weshalb auch un-
gleich grofle Stromkomponenten vorhanden sein sollten.

Um dies zu iiberpriifen, wurden die Spannungsverldufe am Trafoausgang und an
der Messkammer bei verschiedenen Driicken mittels eines Oszillographen darge-
stellt. Um die hohen Spannungen oszillographisch aufnehmen zu kénnen, wurde
die Hochdruck- Messschaltung um zwei Spannungsteiler mit einem Teilverhiltnis
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von jeweils 100:1 erweitert. Fiir die Messungen wurde die Stabelektrode zunédchst
mit einer AC-Hochspannung von Uj. = 2000V, Ugs = 4000V) vorgespannt. Die
mit einem Digitalspeicheroszilloskop [6.9] (HAMEG, 20MHz Storage Scope
HM205-3) gemessenen Spannungsverhéltnisse sind in Abbildung 6.26 zu sehen.

Abbildung 6.26: Spannungsverlauf am Trafo-
ausgang (Kanal 1) und an der Messkammer
(Kanal 2) bei einem Druck von 10™*mbar (U,. =
2000V, Rg = 1MQ). Skalierung: X — Achse:
Sus/Skt., y — Achse: je Kanal 0,5kV/Skt. (Skt. —
Skaleneinheit)

Auf Kanal 1 ist die Ausgangsspannung der Trafos U~ zu sehen, auf Kanal 2 ist
der gemessene Spannungsverlauf an der Messkammer sichtbar. Man erkennt in
Abbildung 6.26 deutlich, dass diese Spannung eine ausgeprigte positive Kompo-
nente, aber keine negative Komponente mehr besitzt. Man misst lediglich eine
pulsierende Gleichspannung mit einer Brummfrequenz von 50Hz. Die Messungen
lassen vermuten, dass bei diesen Druckwerten wéihrend der negativen Halbwelle,
also wihrend die Stabelektrode negativ ist, keine Entladung in der Messkammer
ziindet. Die Ursache dafiir liegt in der Tatsache, dass eine selbstdndige PENNING-
Entladung nur dann ziindet, wenn an der Kathode hinreichend viele Ladungstrager
erzeugt werden. Ist nun die axiale Stabelektrode negativ vorgespannt und wirkt als
Kathode, dann werden offenbar infolge der wesentlich geringeren Oberfliche
auch nicht geniigend viele Elektronen aus deren Oberfliche fiir die Ziindung einer
Gasentladung befreit, so dass der Lawineneffekt und damit die Ziindung der Ent-
ladung ausbleibt. Ferner muss vermutet werden, dass ein an der Stabelektrode
startendes Elektron wegen der hohen Feldstéirke in Kathodennédhe sofort sehr hohe
Geschwindigkeiten bekommt und somit ganz andere Bahnen beschreibt als ein am
Zylindermantel startendes. Um diese Annahme zu iiberpriifen wurde erneut das
Simulationsprogramm IONTRA 3d herangezogen. Mit dessen Hilfe wurden nun
die Elektronen- und Ionentrajektorien im Messraum fiir den Fall berechnet, dass
die Stabelektrode mit Ugx = -2000V vorgespannt und die Zylinderelektrode (Ux =
0V) geerdet ist. Die Ergebnisse dieser Rechnungen sind im Anhang der Arbeit zu
finden (vgl. Abbildung A2a...c). Es zeigt sich tatsdchlich, dass die Elektronen
schraubenférmige Trajektorien folgen, die aber aus dem Entladungsraum heraus-
filhren. Ein sehr wesentlicher Punkt fiir die Aufrechterhaltung der Entladung ist
auch die in der Entladung erzeugte Strahlung (insbesondere UV-Strahlung) und
die beim Elektronenaufprall auf die Anode erzeugte Rontgenstrahlung. Bei der
vertauschter Polung verfehlen diese Strahlungen groftenteils den diinnen Katho-
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denstab. Daher sperrt die Messrohre offenbar wéahrend der negativen Halbperiode.
Man kann also die Messrohre bei hinreichend kleinen Driicken im Wechselspan-
nungsmodus als Gleichrichterdiode betrachten, bei der nur wéhrend jeder positi-
ven Halbwelle ein nennenswerter Entladungsstrom in der Messzelle flieft. Das
Spannungsmaximum der an der Messkammer gemessenen Spannung ist bei Drii-
cken um 10 mbar mit etwa 500V um etwa 1500V niedriger als das Spannungs-
maximum der eingespeisten Wechselspannung von Uy. = 2000V (das entspriache
bei einer klassischen Diode der Durchlassspannung, um die die Spannung iiber
derselben abfallen wiirde). Die durch die Messrohre gleichgerichtete Spannung
lasst sich nach der Formel [6.10]:

U.= U =045 - Ue (6.8)

berechnen, wobei U fiir die effektive Wechselspannung am Trafoausgang steht.
Geht man vom Spitzenwert einer sinusférmigen Spannung aus, also Uy. = \/2-Ueff,
so erhdlt man fiir die durch die gleichrichtende Wirkung der Messrohre folgende
Spannung an der inneren Zylinderelektrode (,,K2%):

Uz = 0,318 - U (6.9)

Man erkennt, dass der Gleichspannungsanteil etwa nur ein Drittel der Spitzen-
spannung Uy betrdgt. Die Brummfrequenz dieser Spannung betrdgt netzbedingt
50Hz.

Fiir den arithmetischen Mittelwert des gemessenen Gleichstromanteils folgt somit
schlieBlich:

| k2= 0,318 - lo-. (6.10)

D. h., dass entsprechend den Spannungsverhiltnissen auch die Gleichstromanteile
in den |_k,-p-Kennlinien jeweils nur etwa ein Drittel des jeweiligen Spitzenstroms
lo- groB sind.

Mit zunehmenden Druck wird der gleichgerichtete Entladungsstrom grofer, wes-
halb auch der oszillographierte Spannungsabfall druckanhingig ansteigt. Die in
den Abbildungen 6.27a und 6.27b dargestellten Spannungsverldufe, die bei Drii-
cken von 107 und 10 mbar oszillographisch aufgenommen wurden, machen dies
deutlich.

Hier ist nun die am Kanal 2 gemessene Amplitude der Spannung an der Mess-
kammer bei einem Druck von 10 mbar auf etwa 1400V und bei einem Druck
von 10 mbar sogar auf 1900 V angestiegen. Auch bei diesen Driicken sind keine
negativen Spannungskomponenten erkennbar, weshalb man davon ausgehen
kann, dass auch bei diesen Driicken keine Entladung bei vertauschter Elektroden-
polung ziindet.
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i

Abbildung 6.27: Spannungsverlauf am Trafoausgang (Kanal 1) und an der Messkammer (Kanal 2) bei
verschiedenen Driicken. a) 107 mbar , b) 102 mbar (U,. = 2000V, Ry = IMQ). Skalierung: X — Achse:
Sus/Skt., y — Achse: je Kanal: 0,5kV/Skt.

)

Im Druckbereich um 107 mbar erreicht schlieSlich der (gleichgerichtete) Entla-
dungsstrom einen nahezu konstanten Wert, der durch den Einfluss des Ballastwi-
derstandes bedingt wird. Daher wird eine obere Messgrenze erreicht. Der an der
oberen Messgrenze gemessene Strom an der Zylinderelektrode ldsst sich durch
folgenden Zusammenhang berechnen:

_o318. YV

B B

U,

|, ~0,318- (6.11)

Die Uberpriifung der experimentell aufgenommenen Messwerte mit den theore-
tisch nach (6.11) zu erwartenden Stromstérken zeigt im oberen Druckbereich rela-
tiv gute Ubereinstimmung.

Um den plétzlichen Sprung in den |k, — p- Kennlinien im Druckbereich oberhalb
von 3107 mbar untersuchen zu kénnen, wurden nun schlieBlich auch die Span-
nungsverhiltnisse bei einem Druck von p = 3,5-10” mbar oszillographisch aufge-
nommen.

Die in der Abbildung 6.28 dargestellten Oszillogramme zeigen deutlich, dass die
Messrohre oberhalb von 3,5-10 mbar nunmehr auch im negativen Spannungsbe-
reich leitend wird. In der negativen Halbwelle ziindet eine Entladung, wenngleich
diese auch instabil und erst bei einer Kathodenspannung von etwa Ugx = -1400V
brennt. Erkldren lassen sich diese unterschiedlichen Spannungskomponenten bei
vertauschten Polarititen der Stabelektrode durch die unterschiedlichen Massen
und damit durch die unterschiedlichen Laufzeiten der Ladungstrager in der Entla-
dung. Infolge der Beteiligung von Ionen am Stromtransport ist die Hochdruckent-
ladung (vgl. Kapitel 2) wesentlich trager als die elektronendominierende PEN-
NING- Entladung bei tiefen Driicken. Liegt die Stabelektrode auf positivem Poten-
zial, dann werden die in der Entladung gebildeten Ionen von der groBfldchigen
Zylinderelektrode abgesaugt, es flieit ein groBer Entladungsstrom. Wird in der
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darauffolgenden Halbperiode die Polaritit der Stabelektrode vertauscht, so dass
sie jetzt mit ihrem negativen Potenzial selber als lonenfanger wirkt, so kann sie
infolge ihrer wesentlich kleineren Oberfliche nicht mehr alle gebildeten Ionen
schnell genug absaugen. In ihrer unmittelbaren Néhe bildet sich eine starke positi-
ve Raumladung aus, welche die Kathode vom umgebenden Plasma vollstindig
abschirmt (ausgepréigter Kathodenfall). Im Plasma neu gebildete lonen prallen
daher vom Potenzial dieser Raumladung ab und werden somit ferngehalten. Der
im dufleren Stromkreis gemessene Entladungsstrom ist wahrend dieser Zeit folg-
lich deutlich kleiner. Im Mittel flieit so ein wesentlich hoherer lonenstrom zur
groBflachigen Zylinderelektrode, wihrend die Stabelektrode als Anode fungiert.
Das Verhiltnis von Ionenstrom zu Elektronenstrom ist in nullter Nédherung gleich
dem Verhiltnis von Kathodenoberfliche zur Anodenoberfliche. Bei den in dem
Messkopf verwendeten Entladungselektroden ist dieses Flichenverhiltnis je nach
Funktion der Elektroden (Azyiinderelcktrode = 16cm2, Astabelektrode = O,4cm2) annahernd
40:1 bzw. 1:40. Somit miissten theoretisch — zumindest groBenordnungsméafig —
auch dhnliche Stromverhiltnisse vorliegen. Der oszillographierte Spannungsver-
lauf zeigt allerdings, dass der negativen Spannungskomponente Schwingungen
iberlagert sind, die auch auf die Ausgangsspannung der Trafos zuriickgekoppelt
werden (vgl. Abbildung 6.28b). Die Schwingungen weisen eine Frequenz von
etwa 7...10kHz auf. Der an der RGhre gemessene Ausgangsstrom |k ist jetzt also
ein Mischstrom, bestehend aus Gleichstromanteil, Wechselstromanteil und Ober-
schwingungen, aufgrund dessen keine exakte Angabe des theoretisch zu erwar-
tenden Stromverteilungsverhaltnisses moglich ist.

Kanal2 .0 . Kanal 2

a7

Kanal 1

a) b)

Abbildung 6.28: Spannungsverlauf am Trafoausgang (Kanal 1) und an der Messkammer (Kanal 2) bei
einem Druck von 3,5-10% mbar (U = 2000V, Rg = IMQ). a) Skalierung: X — Achse: 1ms/Skt., y — Achsen:
je Kanal 0,5kV/Skt. b) Skalierung: X — Achse: 0,5ms/Skt., y — Achse: Kanal 1: 0,5kV/Skt., Kanal 2:
0,2k V/Skt.

Um das Schwingungsverhalten der Entladung bei hohen Driicken genauer analy-
sieren zu konnen, wurden die Entladungen bei Anlegen einer konstanten Gleich-
spannung untersucht. Dazu wurde die Stabelektrode einmal positiv und einmal
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negativ vorgespannt, die Zylinderelektrode blieb jeweils geerdet. Die Untersu-
chungen fanden bei Driicken oberhalb von p = 3,5-10% mbar bei N,- Einlass statt.
Zundchst wurden bei diesen Driicken bei unterschiedlichen Polarititen der Stab-
elektrode erwartungsgemil3 zwei unterschiedliche Glimmentladungsformen, die
sich durch unterschiedliche Leuchterscheinungen im Messraum bemerkbar mach-
ten, festgestellt (vgl. Abbildung 6.29a und b). In Abbildung 6.29a erkennt man die
positive ,,Sdule* der Glimmentladung, die den Messraum leuchtend ausfiillt. Bei
vertauschter Polaritdt dominiert vermutlich das negative Glimmlicht der Entla-
dungsstrecke als Leuchterscheinung (vgl. Abbildung 6.29b). Die als charakteristi-
sches Merkmal einer Glimmentladung geltenden typischen verschiedenen Dun-
kelrdume sind bei dieser Messanordnung aufgrund der Eingangsblende nur
schlecht zu erkennen.

a) b)

Abbildung 6.29: Unterschiedliche optische Leuchterscheinungen bei den zwei verschiedenen Glimmentla-
dungsformen. a) Stabelektrode = Anode (U, = +1500V), b) Stabelektrode = Kathode (U =-1500V).

Die bei Gleichspannung aufgenommenen Oszillationen zeigen im oben besagten
Druckbereich das gleiche Verhalten wie im Wechselspannungsbetrieb. Sie weisen
gleiches ungeddmpftes Schwingungsverhalten auf. Sie sind offenbar nicht durch
den Wechselspannungsbetrieb der Messrohre angeregt, sondern sie treten auch im
Gleichspannungsbetrieb ab einer Spannung von -1400V auf. Die Frequenz der
Schwingungen ist, so zeigten hier nicht graphisch dargestellte Messungen, im
Druckbereich bis 1 mbar herauf linear druckabhédngig. Bei einem Druck von
3,5-10" mbar wurden Frequenzen von etwa 7kHz detektiert, bei 10" mbar hinge-
gen konnten schon Frequenzen von 80kHz gemessen werden.

Diese registrierten Schwingungen lassen sich als Kippschwingungen deuten, wie
sie auch in Glimmréhren vorkommen. Da das Oszillographenkabel eine Kapazitit
C von einigen pF darstellt, wird durch die Kopplung des Ballastwiderstandes Rg
in der Zuleitung der Stabelektrode und des Innenwiderstandes der Entladung sel-
ber mit dieser Kapazitit C ein RC-Glied gebildet, in dessen Folge die Kipp-
schwingungen hervorgerufen werden. Wihrend der negativen Halbwelle, in der
also die Stabelektrode als Kathode fungiert, wird iiber den Ballastwiderstand Rg
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diese Kapazitit C aufgeladen. Spannungsanstieg und Ladestrom an C verlaufen
exponentiell. Ist bei dieser Polung der Elektroden die Ziindspannung Uz der
Glimmstrecke erreicht, so entlddt sich die Kapazitit iiber den niedrigen Innenwi-
derstand R; der Entladungsstrecke, die Spannung fallt sehr schnell exponentiell
auf den Wert ab, bei dem die Glimmentladung wieder erlischt, der Loschspan-
nung Urs. Von diesem Wert an wird C erneut {iber Rg aufgeladen, der Vorgang
wiederholt sich mit einer Frequenz, (d. i. die Kippfrequenz), die wesentlich durch
die Zeitkonstanten RgC und R;C bestimmt ist. Die so entstehende Spannungskurve
ist sdgezahnformig mit nichtlinearen Flanken (exponentiellen Kurvenstiicke), die
Amplitude gleich der Differenz aus Ziindspannung und Loschspannung fiir diese
Glimmentladungsform (sog. Kippamplitude). Aufgrund der verdnderten Feldver-
héltnisse wiahrend der negativen Halbwelle entstehen andere Ziindbedingungen im
Entladungsraum, so dass die Kippschwingungen nur wihrend der negativen
Halbwelle auftreten. Wéahrend dessen flie3t ein Kippstrom, der den arithmetischen
Mittelwert der gemessenen Gleichstromkomponente in der positiven Halbwelle
reduziert, weshalb man oberhalb von p = 3,5-102 mbar den abrupten Abfall in
| x2-p-Kennlinienverldufen der Abbildungen 6.22 bis 6.24 beobachtet. Wie aus
Abbildung 6.28a ersichtlich, scheint die Kippamplitude im Spannungsbereich
zwischen 1400V und 1800...1900V von der Eingangsspannung abhéngig zu sein.
Man erkennt ein langsames und von der Eingangsspannung abhédngiges Anwach-
sen der Kippamplitude. Oberhalb von 1800...1900V zeigt sich dann eine konstante
Kippamplitude geringerer Frequenz (4...5kHz). Die Ursache dafiir liegt vermut-
lich darin, dass sich der Innenwiderstand der Entladung nichtlinear mit der Span-
nung verdndert, so dass sich die Zeitkonstante des RC-Gliedes éndert. Dass sich
die Kippamplitude spannungsabhingig dndert, ist ein deutliches Anzeichen dafiir,
dass die Glimmentladungsform bei vertauschten Polarititen der Entladungskam-
merelektroden bei Driicken oberhalb von 3-107 mbar nicht stabil brennt. Die hier
registrierten Kippschwingungen wurden iibrigens auch bei PENNING- Rohren an-
derer Autoren, allerdings noch nicht in inversen Magnetron- Rohren, in diesem
Druckbereich beobachtet [6.11, 6.12].

Bei noch hoheren Driicken um Imbar herum beobachtet man schlieBlich
eine deutliche Verformung der anliegenden Netzspannung. Die urspriingliche si-
nusformige Ausgangsspannung wird wéhrend der postiven Halbwelle lastabhén-
gig auf etwa 800V begrenzt, so dass man an der Messkammer einen fast rechteck-
formigen Spannungsverlauf oszillographiert (vgl. Abbildung 6.30). Diese Ver-
formung der Netzspannung wihrend der positiven Halbwelle hat seine Ursache in
der Vormagnetisierung des Transformatorkerns durch den Ausgangsstrom (sog
Netzriickkopplung). Wihrend der negativen Halbwelle hingegen begrenzen der
Ballastwiderstand und die Innenwiderstinde der zusammengeschalteten Trafos
die Ausgangsspannung.
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Kanal 2

Abbildung 6.30: Spannungsverlauf am Trafo-
ausgang (Kanal 1) und an der Messkammer
(Kanal 2) bei einem Druck von 1 mbar (Uy. =
2000V, Rg = 1MQ). Skalierung: x — Achse:
Sus/Skt., y — Achse: je Kanal 0,5kV/Skt.

Um den Ziindstartdruck der Entladung bei vertauschter Elektrodenpolung unter
3,5-10mbar zu verschieben, wurde nun der Versuch unternommen, die Oberfli-
che der Stabelektrode, die in der negativen Halbwelle als Kathode fungiert, zu
vergroflern. Dazu wurde in die Rohre eine neue, axiale Stabelektrode eingesetzt,
deren Durchmesser jetzt 4mm betrug. Die Abmessungen der Zylinderelektroden
wurden beibehalten. Durch diese MaBBnahme wurde erhofft, dass an einer grof3fl4-
chigeren Kathode mehr Sekundérelektronen befreit werden konnen, was einerseits
wiederum zu einer Erniedrigung des Ziinddruckes und andererseits zu hdheren
Entladungsstromen bei negativer Polaritidt der Stabelektrode fithren konnte. Bei
den jetzt in dem Messkopf verwendeten Entladungselektroden betrug das Fla-
chenverhiltnis der Elektroden (Azyiinderelekirode = 16cm2, Astabelekirode =~ 1,5cm2) an-
ndhernd 10:1 bzw. 1:10.

Mit dem verdnderten Messrohrenaufbau wurde nun bei konstant vorgespannter
Stabelektrode von Ug = —1500V und geerdetem Messrohrengehéduse getestet, bei
welchem Druck die Entladung bei dieser Elektrodenpolung ziindet. Diese Unter-
suchungen wurden wieder bei statischem Gaseinlass durchgefiihrt. Es konnte ge-
zeigt werden, dass durch die KathodenflachenvergroBerung der Ziindstartdruck
der Entladung tatséchlich erniedrigt werden konnte, ein Ziinden der Entladung
konnte jetzt schon bei einem Druck von 1,8-10”mbar festgestellt werden. Aller-
dings wurde auch hier wieder das Schwingungsverhalten der Entladung beobach-
tet. Die oszillographische Aufnahme der Spannungsverhéltnisse an der Zylinder-
elektrode bei Wechselspannungsbetrieb bestétigte wieder das bereits oben be-
schriebene Schwingungsverhalten der Entladung. Anhand von hier nicht darge-
stellten Oszillogrammen konnte aber im Vergleich zu den vorherigen Messungen
nachgewiesen werden, dass die Entladung bereits bei —1100V ziindet. Offenbar
reduziert also eine gréere Kathodenfldche einerseits den Ziindstartdruck und an-
dererseits auch die Ziindspannung Uz bei negativ vorgespannter Stabelektrode.
Ferner wurde untersucht, ob die Stirke des Magnetfeldes einen Einfluss auf das
Schwingungsverhalten oder gar auf den Ziindstartpunkt der Entladung austibt. Bei
einer hoheren magnetischen Induktion im Entladungsraum wurde im Allgemeinen
wieder eine Ziindverzégerung zu hoheren Driicken hin beobachtet. AuBBerdem lief3
sich feststellen, dass die Frequenz der Schwingungen zudem mit B korrelieren.
Die Ergebnisse lassen den Schluss zu, dass eine flichenméBige Vergroferung der
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Stabelektrode zwar den Ziindstartpunkt einer Entladung bei negativ vorgespannter
Stabelektrode tendenziell zu kleineren Driicken hin verschiebt, diese Verschie-
bung aber zu gering ist, um bei alternierender Ansteuerung der Messrohre bei ho-
hen Driicken im Vakuumbereich den erhofften Selbstreinigungseffekt der Mess-
rohre zu bewirken. Aufgrund des ausgeprigten Schwingungsverhaltens der Entla-
dung bei negativer Polaritit der Stabelektrode existiert oberhalb des Ziindstart-
punktes kein geeigneter Eichkennlinienabschnitt mehr, der als Messgrundlage fiir
den Druck herangezogen werden konnte. Da die Bemiihungen erfolglos blieben,
wurde die Messrohre wieder in ihrer urspriinglichen Aufbau mit der 1,3mm star-
ken Stabelektrode rekonfiguriert.

Im Hochdruckmodus wurden schlieBlich wieder mit der urspriinglichen Bauform
die Spannung- Strom- Kennlinien aufgenommen, sie sind in den folgenden Abbil-
dungen 6.31 dargestellt.
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Abbildung 6.31: Entladungsstrom- Span- Abbildung 6.32: Entladungsstrom- Span-
nungs-Kennlinie bei verschiedenen Driicken nungs- Charakteristik im Fein- und Hochva-
unter Verwendung eines Rg = 20MQ Bal- kuumbereich (10'4...10'2 mbar) in der Darstel-
lastwiderstandes. Testgas: Stickstoff. lung log I/p als Funktion von log(U.g-Uy).

Die gemessenen Entladungsstrom- Spannung- Charakteristiken zeigen einen dhn-
lichen Verlauf wie die im Tiefdruckmodus ermittelten Kennlinien, was darauf
hinweist, dass es sich selbst bei Driicken um 10”mbar hier noch nicht um eine
selbststindige Glimmentladung mit positiver Raumladung handelt. Vielmehr
scheint die Entladung noch den Charakter der bereits in Kapitel 2 beschriebenen
Hochdruckentladung (4) aufzuweisen. Spannungs- Strom- Charakterisiken von
Gasentladungen im transversalen Magnetfeld im Druckbereich zwischen 107...10°
'mbar wurden bereits von PENNING [2.1] untersucht und zeigen bekanntlich den
fiir Glimmentladungen ohne Magnetfeld typischen Verlauf. Dieser ist hier zwei-
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felsfrei nicht zu erkennen. Vielmehr konnte demonstriert werden, dass die Entla-
dung im Messrohreninneren bei Entfernung oder Dejustage des Ringmagneten
sofort verlischt. Offenbar scheint im Wechselspannungsmodus also das Magnet-
feld bis zu Driicken von 107 mbar herauf noch einen deutlichen Einfluss auf die
Entladungserhaltung zu haben. Die bei unterschiedlichen Driicken aufgenomme-
nen Charakteristiken sind alle steigend: mit dem Ziinden der Entladung bei der
Ziindspannung Uy steigt mit zunehmender Anodenspannung der Entladungsstrom
sehr steil an, um dann bei Spannungen oberhalb von etwa +1500V schlielich nur
noch langsam anzuwachsen. Analog zur Vorgehensweise im Tiefdruckmodus
lassen sich auch hier die gemessenen Kennlinien in einen linearen Zusammenhang
der Form f (I/p) = Uegr — Uz transformieren, wobei Uz wieder als Ziindspannung
steht. Diese wurde erneut durch die Spannung ermittelt, bei der die Entladung im
Wechselspannungsbetrieb verloscht. Abbildung 6.32 zeigt diese lineare Abhén-
gigkeit.

6.3 Zusammenfassung der Untersuchungsergebnisse zum
Betriebsverhalten der Messrohre in den beiden
verschiedenen Betriebsarten, optimale Betriebsparameter

Die Auswertung der durchgefiihrten Messungen erlaubte die Festlegung
der Betriebsparameter im Sinne einer optimalen Funktionsweise des Kaltkatho-
den-Ionisationsmanometers. Mit den gewdhlten geometrischen Kammerabmes-
sungen erscheint im Gleichspannungsbetrieb die Verwendung eines einzigen
Ringmagneten und einer Anodenspannung von Uy = 3500 V hinsichtlich eines
giinstigen und einfach auswertbaren | ;- p- Kennlinienverlaufs als vorteilhaft. Als
Ballastwiderstand wurde Rg = 1 MQ gewihlt. Unter diesen Bedingungen hangt
der aus der Messkammer (Kathode 2) abflieBende Entladungsstrom in folgender
Weise vom Druck ab:

lko= C4-p"'¥, (6.4)

wobei C fiir die Empfindlichkeit steht. Dieser Zusammenhang lédsst sich im ge-
samten Druckbereich unterhalb von 10 mbar als Eichkurve verwenden. Rein
theoretisch lieBe sich auch der an der Anode gemessene Elektronenstrom als Mal3
fiir den Druck heranziehen. Hier konnte (zumindest) im Druckbereich zwischen
10°...10* mbar zwischen |, und p folgende Abhingigkeit festgestellt werden:

Iy= Cs-p"". (6.12)

Wie spiter gezeigt wird, ist allerdings der gefundene |5-p-Zusammenhang nicht
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langzeitstabil (vgl. Kapitel 6.5.3), so dass Gleichung (6.12) als Eichgrundlage
ausscheidet.

Im Wechselspannungsbetrieb hingegen konnte nachgewiesen werden, dass die
Entladung im Druckbereich zwischen 107°...107 mbar bei einer Frequenz von
50Hz auch bei deutlich kleineren Spannungen stabil brennt. In Hinblick auf eine
geringere Kontaminationsanfilligkeit der Rohre erscheint im Hochdruckmodus
eine Betriebshochspannung von U = 1500 V und ein in die Zuleitung der Stab-
elektrode verschalteter IMQ-Ballastwiderstand zur Strombegrenzung als sinnvoll.
Die Messrohre wirkt in dieser Verschaltungsart im Druckbereich unterhalb von
3-10” mbar als (idealer) Gleichrichter, da sie nur wihrend der positiven Halbwelle
leitend wird. Der vom Messgerdt registrierte Entladungsstrom ist daher ein
gleichgerichteter Ausgangsstrom, der sich aus einem Gleichstromanteil, einem
Wechselstromanteil und Oberschwingungen mit der Brummfrequenz von 50Hz
zusammensetzt. Der an der Zylinderelektrode gemessene Gleichstromanteil ist
dhnlich wie im Tiefdruckmodus druckabhéngig und kann problemlos als Mal} fiir
den Druck im oberen Vakuumbereich ausgewertet werden. In der doppelt-
logarithmischen Darstellung beobachtet man erwartungsgeméll einen nicht-
linearen Entladungsstrom- Druck- Zusammenhang. Im Vakuumbereich zwischen
107....3-10"2 mbar lisst sich bei einer Betriebsspannung von U = 1500 V der
Zusammenhang zwischen der Gleichstromkomponente | g, und dem Druck p ma-
thematisch hinreichend genau in Form eines Polynoms dritten Grades (vgl. Abbil-
dung 6.33) darstellen zu:

_ 2 3
I Y 10[ 2,637+0,865(log p)+0,343(log p)~+0,056(log p)’ ] , (6 1 3)

wobei der zahlenmiflige Wert |k, in [A] und p in [mbar] angegeben werden
muss. Gleichung (6.12) gilt allerdings nur im oben genannten Druckbereich zwi-
schen 107°...3-10 mbar. Die Auswertung der |_5- p- Kennlinie in Abbildung 6.33
zeigt, dass der an der Stabelektrode abflieBende Elektronenstrom wéhrend der
positiven Halbwelle ebenfalls etwa doppelt so groB3 ist wie |.k,. Folglich kann
man wieder davon ausgehen, dass auch im Wechselspannungsbetrieb wahrend der
positiven Halbwelle | x; = |k, ist. Mathematisch findet man fiir den druckabhén-
gigen Entladungsstrom folgende angenéherte |- p- Beziehung:

- 10[72,313+0,868(log p)+0,343(log p)?+0,056(log p)* ]

: (6.14)

I~A
wobei |, wieder in [A] und p in [mbar] angegeben werden miissen. Ahnlich wie
im Gleichspannungsmodus wird auch diese |-5-p-Charakteristik durch Kontami-

nationseffekte nachhaltig beeinflusst (vgl. Kapitel 6.5.3), so dass diese Kennlinie
ebenfalls nicht als Eichgrundlage herangezogen werden kann.
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Abbildung 6.33: Eichkennlinien
des Manometers im Hochdruck-
modus und deren mathematische
Anndherungen als Polynome 3.
Grades. Betriebsparameter:

B = 66mT, Uy = 1500V. Test-
gas: Stickstoff

Abbildung 6.34:

Die Eichkurven der Manometer-
rohre im Tief- (U, = 3500V) und
Hochdruckmodus (U= 1500V)
fiir Stickstoff, B = 66mT, Rg =
IMQ

Als Eichkennlinien kommen somit nur die beiden oben angegebenen mathemati-
schen Zusammenhénge (6.4) und (6.13) in Frage, mit deren Hilfe es nun moglich
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ist, durch Messung der Strome lx, bzw. |k, eindeutig auf den vorherrschenden
Druck schlieBen zu konnen. Die in den beiden Verschaltungsarten festgelegten
Arbeitspunkte erfiillen somit vollstindig die in Kapitel 5 erlduterten Anforderun-
gen an die Betriebsparameter eines Kaltkathoden-lonisationsmanometers. Gleich-
zeitig werden aber auch mit den gewidhlten Parametern die Forderungen fiir den
effektiven Betrieb des lonenbaffles erfiillt, da die im Hochdruckmodus generier-
ten Entladungsstrome in der vorgeschalteten Entladungsfalle grof3 genug sind, um
einen hohen Wirkungsgrad des Polymersiationsvorgangs garantieren zu kdnnen.
Die fiir spitere Vergleiche dienenden Kennlinien fiir die beiden Betriebsmoden
sind in Abbildung 6.34 zusammen dargestellt. Man erkennt, dass man mit der
Messrohre einen sehr weiten Vakuummessbereich zwischen mindestens 107...
3-10” mbar messtechnisch erfassen kann. Es wird vermutet, dass die untere Mess-
grenze noch weit unterhalb von 107'°mbar liegen kénnte. Die Umschaltung vom
Tiefdruck- in den Hochdruckmodus kdnnte theoretisch im Druckbereich zwischen
10~ und 107 mbar erfolgen, sinnvoll wire bei 10 mbar.

6.4 Modifikationen des Messrohrenaufbaus

Nachdem nun die grundlegenden Messeigenschaften der Rohre im Tief-
und Hochdruckmodus eingehend untersucht und giinstige Betriebsparameter fest-
gelegt wurden, konnten nun verschiedene Modifikationen an der Messrohre
durchgefiihrt werden, die dem Ziel dienen sollten, den Gasfluss von kohlenwas-
serstofthaltigen Ddmpfen in die Messkammer zu minimieren. Hierzu wurden ver-
schiedene Blenden angefertigt, die vor die lonenbaffle- bzw. Messkammer einge-
setzt wurden, um den Leitwert zu den Entladungskammern zu reduzieren. Hierbei
sollte zundchst untersucht werden, ob Blenden , die vor dem Ionenbaffle und/oder
der Messkammer angeordnet wurden, die Entladung in der Messkammer beein-
flussen. Ist dies der Fall, muss der Einfluss dieser Blenden sowohl auf das Entla-
dungsverhalten (Verlauf der Ix,-p-Kurven) als auch auf die vakuumtechnischen
Probleme (Ausbildung von Druckstufen, verzogerte Einstellung des Druckgleich-
gewichtes zwischen Messkammer und Messstelle) genauer studiert werden. Fer-
ner sollte analysiert werden, wie eine TiN- Beschichtung der Zylinderelektroden,
die die Entladungskammer bilden, sich auf das Entladungsverhalten auswirkt. TiN
hat im Vergleich zu Edelstahl fiir leichte Ionen im Energiebereich zwischen
0,1...1keV eine nur halb so grofle Sputterausbeute (vgl. Tabelle 6.3), weshalb man
davon ausgehen kann, dass eine TiN- Beschichtung der Entladungskammerelekt-
roden sich positiv auf die Sputtereffizienz im Entladungsraum auswirken konnte.
Fiir die Untersuchungen wurden daher zwei neuangefertigte Zylinderelektroden in
einem PVD-Arc- Beschichtungsverfahren mit einer etwa 1,5um-diinnen TiN-
Schicht bei der Fa. INOVAP bedampft [6.13]. Tabelle 6.4 gibt einen Uberblick
iiber die durchgefiihrten konstruktionstechnischen Verdanderungen an der Rohre.
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Tabelle 6.3: Sputterausbeuten von unbeschichteten Edelstahl (AISI 304) und Titannitrid fiir Ar'- und N*-
Projektile in Abhéngigkeit von der Ionenenergien bei senkrechtem Einfall. Zusammengestellt aus [6.14, 6.15]

Ionenenergie N'— N" - Ar® — Art —
Edelstahl TiN Edelstahl TiN

100 eV 0,29

200 eV 0,6

300 eV 0,79 0,8

400 eV 0,26 1,0 0,47

500 eV 0,39 1,05 0,52

600 eV 0,43 1,08

700 eV 1,1

Tabelle 6.4: Konstruktionstechnische Modifikationen am Messrohrenaufbau

Messkammer (,,K2¢)

Ionenbafflekammer (,,K1¢)

Grundform
(= Bauform 1)

Diinne, kreisformige Lochblende,
Lochdurchmesser: 10,0 mm

Diinne, kreisformige Lochblende: Loch-
durchmesser: 8 % 6 und 1% 8 mm

Diinne, kreisformige Lochblende

Diinne, kreisformige Lochblende: Loch-

Modifizierung (a) Lochdurchmesser: 10,0 mm durchmesser: 6mm
Modifizi b Diinne, kreisformige Lochblende Diinne, kreisformige Lochblende: Loch-
odifizierung (b) Lochdurchmesser: 6,0 mm durchmesser: 8 % 6 und 1 % 8 mm
o Diinne, kreisformige Lochblende Diinne, kreisformige Lochblende: Loch-
Modifizierung (c) Lochdurchmesser: 6,0 mm, Mess- durch -8 % 6 und 1% 8
kammer TiN- beschichtet (1,5 um) urchmesser. & 7o 5 und 170 & mm
- Dunne, krelsforrnl.ge Lochblende 5mm dicke, kreisformige Lochblende:
Modifizierung (d) Lochdurchmesser: 6,0 mm, Mess- Lochdurchmesser: 3 mm
kammer TiN- beschichtet (1,5 pm) ’
Modifizierung (¢) Diinne, kreisformige Lochblende, Smm dicke, kreisformige Lochblende:

(= Bauform 2)

Lochdurchmesser: 6,0 mm, Mess-
kammer TiN- beschichtet (1,5 pm)

Lochdurchmesser: 2,5 mm, Ionenbaffle-
kammer TiN- beschichtet (1,5 um)

Mit der als Modifizierung (e) bezeichneten Bauform, bei der vor der Ionenbaftle-
kammer eine Smm hohe Lochblende (mit einem Lochdurchmesser von 2,5mm)
angebracht wurde, erreicht man den in Kapitel 4.2.2 dimensionierten geringen
Leitwert von L = 0,14¢/s (Luft, M; = 29, T = 295 K) zum Messsystem (Bauform
2).Vor den Kalibrierarbeiten wurden alle neuangefertigten Blendenteile griindlich
entfettet und in einem Ultraschallbad (10%ige wissrige Ultrasonsol®11-Lésung)
gereinigt. Um die Metalloberflaichen von moglichen Badresten zu reinigen, wur-
den diese vor den eigentlichen Messungen zusétzlich noch glimmbehandelt. Hier-
fiir wurde bei Einlassdriicken um p = 10 mbar fiir 10 Minuten Argon in den Re-
zipienten eingelassen und die Stabelektrode mit +5 kV gegen das geerdete Mess-
rohrengehéuse vorgespannt. Die im Messraum der Messrohre ablaufende Glimm-
entladung sduberte bei Entladungsstromen um 3 mA die neu eingesetzten Elektro-
den von oberflichlich gebundenen Verunreinigungen durch lonenbombardement.



Experimentelle Ergebnisse 101

Bei den modifizierten Bauausfiihrungen (d) und (e), bei denen jeweils am Roh-
reneingang eine Eingangsblende sehr geringen Leitwerts positioniert wurde,
musste vor der Kalibrierung zunichst die Zeitdauer des Druckausgleichs zwischen
dem Rezipienten und Messrohre untersucht werden. Aufgrund des deutlich gerin-
geren Leitwertes stellen sich bei den mit den Lochblenden ausgestatteten Baufor-
men erst nach einer gewissen Zeit stabile Druckverhiltnisse in den Entladungs-
rdumen ein. Daher musste im Vorfeld tberpriift werden, nach welcher Zeit sich
ein Gleichgewicht zwischen einstrémenden und durch die Entladung gepumpten
Gas einstellt. Dazu wurde bei der Bauausfiihrung (2) mit dem kleinern Eingangs-
leitwert das Entladungsstrom-Zeit-Verhalten bei schnellen Druckédnderungen auf-
genommen. Dazu wurde die Messrohre im Tiefdruckmodus betrieben und die
Entladungsstrome lo und lx> zusammen mit der Druckanzeige des Referenzma-
nometers zeitaufgelost aufgezeichnet. Mithilfe des Gaseinlassventils konnten dann
im Rezipienten des Kalibrierpumpstandes stufenweise rasche Druckidnderungen
erzeugt werden. Die Resultate dieser Messungen sind in der Abbildung 6.35 gra-
phisch dargestellt.
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Abbildung 6.35: Zeitliches Messverhalten der modifizierten Messrohre (e) mit kleinem Eingangs-
leitwert (= Bauform 2) bei schnellen Druckénderungen.

Aus Abbildung 6.35 wird ersichtlich, dass die modifizierte Messrohrenausfithrung
(Bauform 2) deutlich langsamer auf schnelle Druckidnderungen reagiert als das
Referenzmanometer. Wihrend das BAYARD-ALPERT-Manometer spontan auf
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Druckénderungen reagiert (vgl. die verhdltnisméBig scharfen roten Stufen im pres-
t-Verlauf), beobachtet man beim modifizierten Kaltkathoden-
Ionisationsmanometer zweifelsfrei eine Zeitverzogerung im Messverhalten,
welche sich durch deutliche Abrundungen der einzelnen Stufen in den lIg,-t- bzw.
Ia-t-Verlaufen bemerkbar machen. Diese Zeitverzogerung ist einerseits auf die
Eingangsblende, andererseits auch auf die Pumpwirkung der Entladung im
Messrohreninneren zuriickzufiihren. Die Auswertung dieser Stufen zeigt, dass ein
nahezu vollstdndiger Druckausgleich zwischen Rezipient und
Messkammervolumen erst nach etwa 1...1,5 Minuten abgeschlossen ist. Diese
Zeitverzogerung muss dementsprechend bei der Kalibrierung der Messrohren mit
kleinem Eingangleitwert beriicksichtigt werden. Bei der nachfolgenden
Kalibrierung der modifizierten Messrohre mit den Lochblenden wurde daher nach
der Einstellung eines konstanten Druckwertes jeweils ca. 5 Minuten gewartet, bis
sich absolut stabile Entladungsbedingungen im Messraum der Entladungszelle
dMingektalloptittanrten Betriebsparametern fiir die Grundausfithrung (Bauform 1)
wurden dann die Ix,—p-Kennlinien fiir verschiedene Rohrenmodifikationen ge-
messen.

10 7 T T T
1 | | —=— Grundform
. o) Modifizierung (a)
103 3 — —a— Modifizi (b)
B 6 Modifizierung (c)
. "g —+— Modifizierung (d)
1073 z Modifizierung (e)
— = 5 A
= o i
g 10° ~
g D i
15 o 4 \
g 1073 &) [ A"
& T 3 [ 1
E k™ [
E 107 ; f’ ’/,D Z % +\¢
= ] f 5 [ P
I / £ 2 : \
10-3 . ——=— Grundform a, d A \L
E y Modifizierung (a) E . |7 4
4 —2— Modifizierung (b) Dn’ of \,
1079 : Mod%ﬁz?erung © H l_ﬁ}‘ . ,a:fﬁA ‘ A\
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i Modifizierung (e) \~
10" 10° 10* 107 10° 10° 10* 10° 107 10" 10" 10° 10* 107 10° 10° 10* 10° 107 10"
Druck p [mbar] Druck p [mbar]
Abbildung 6.36: Iy,-p-Kennlinien fiir die ver- Abbildung 6.37: Cy,-p-Kennlinien fiir die ver-
schiedenen Modifikationen der Messrohre. schiedenen Modifikationen der Messrohre. Be-
Betriebsparameter: U, = 3500V, B = 66mT, triebsparameter: U, = 3500V, B = 66mT, Ry =
Rp = 1MQ, Testgas: N,. 1MQ, Testgas: N,.

Der Vergleich der Eichkennlinien in Abbildung 6.36 zeigt, dass die verschiedenen
Modifikationen im unteren Druckbereich keinen signifikanten Einfluss auf den
prinzipiellen Kennlinienverlauf haben, die Druckabhingigkeit des Entladungs-
stroms |k, ist im Druckbereich zwischen 10® und 10" mbar fiir alle modifizierten
Bauformen die gleiche. Daraus lésst sich schlussfolgern, dass offenbar eine Be-
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schichtung des Kathodenzylinders mit Titannitrid als auch die Einfiigung einer
Blende am Rohreneingang sich nicht auf das Entladungsverhalten im unteren
Druckbereich auswirkt. Bei Driicken oberhalb von 10 mbar zeigen sich jedoch
deutliche Abweichungen vom urspriinglichen Kennlinienverlauf. Hier werden
insbesondere bei den Rohrenausfithrungen mit Eingangsblende deutlich kleinere
Entladungsstrome registriert als bei der Grundausfiihrung. Diese kleineren Strome
weisen auf einen kleineren Druck im Entladungsraum hin. Die Ursache hierfiir
liegt in der Tatsache, dass die Entladung im oberen Druckbereich ein deutlich
hoheres Saugvermdgen aufweist als bei kleinen Driicken. Dieser Umstand ldsst
sich mithilfe der Abbildung 6.15 erkldren: wéhrend bei tiefen Driicken das Saug-
vermdgen der Entladung verhdltnismaBig klein ist (bei Ux = 3500V etwa 0,1£/s)
und somit offenbar kaum eine Rolle spielt, nimmt bei hoheren Driicken das Saug-
vermdgen hingegen infolge des grofler werdenden Entladungsstroms auch immer
weiter zu und erreicht bei einem Druck von 5-10°mbar immerhin den etwa
7-fachen Wert (0,70/s). Durch diese erhohte Pumpwirkung der Entladung fallt
auch der Druck in dem durch die Blende vom Rezipienten abgetrennten Entla-
dungsraum, was wiederum bewirkt, dass auch der Entladungsstrom im oberen
Druckbereich kleiner wird. Durch direkten Vergleich mit der Entladungsstrom-
Druck-Kennlinie der Grundausfithrung der Rohre mit groem Eingangsleitwert
lasst sich nun konstatieren, dass der Druck bei den Messrohren mit Eingangblende
im Entladungsraum im oberen Druckintervall zwischen 10°...10~ mbar etwa nur
ein Drittel so grof3 wie bei den Réhrenausfithrungen mit groBem Eingangsleitwert.
Hier zeigt sich also der erhoffte Effekt der in Kapitel 4.2.2 dimensionierten
Druckstufe.

SchlieBlich wurden fiir die verschiedenen Rohrenmodifikationen (a)...(e) die
Empfindlichkeiten Ck, in Abhéngigkeit vom Druck berechnet und graphisch dar-
gestellt. Die Abhédngigkeiten fiir die verschiedenen Modifikationen sind in Abbil-
dung 6.37 dargestellt. Die Empfindlichkeiten verhalten sich erwartungsgemif. Im
unteren Druckbereich sind die Empfindlichkeiten bei allen R6hrenmodifikationen
anndhernd gleich grof3, mit wachsendem Druck durchlaufen sie wieder ein Maxi-
mum und fallen mit weiter steigendem Druck steil ab. Infolge der kleineren Ent-
ladungsstrome bei den Bauformen mit geringem Eingangleitwert sind aber auch
die Empfindlichkeiten und ihre Maximalwerte bei den Modifikationen (d) und (e)
im Druckbereich um 107°...10™* mbar deutlich kleiner. Konnte noch bei der Grund-
ausfiihrung der Messrohre eine Maximalempfindlichkeit bei 5-10mbar von Ckr =
5,1 A/mbar" festgestellt werden, so betrdgt der Maximalwert von Ck, bei der Bau-
form mit geringerem Eingangsleitwert nur noch 2,5 A/mbar". Die Messungen zei-
gen also, dass durch den Einsatz von Lochblenden die Empfindlichkeit der Mess-
rohre im oben genannten Druckbereich deutlich reduziert wird, bei der Bauaus-
fiihrung (2) féllt die Empfindlichkeit sogar um fast die Hilfte ab.

Im Weiteren wurde nun auch die Entladungsstrom-Druck-Kennlinien fiir den
Hochdruckmodus untersucht. Da die Messrohre entsprechend des Vorschlages im
oberen Druckbereich mit einer Wechselspannung betrieben werden soll, musste
zunéchst liberpriift werden, ob sich durch den Einsatz einer Blende auch die | k»-
p-Korrelation bei Wechselspannungsbetrieb verdndert. Hierzu wurde nur noch die
Messrohre in Bauausfithrung (2) untersucht. Die Messrohre wurde dazu wieder
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entsprechend der Hochdruckschaltung mit einer AC-Hochspannung betrieben, als
Betriebspannung wurde wieder Ueee = 1500V gewéhlt.

Aus Abbildung 6.38 wird deutlich, dass sich auch bei diesem Betriebsmodus der
Kennlinienverlauf geringfiigig verdndert hat. Die druckabhingigen Entladungs-
strome bei Wechselspannungsbetrieb sind im Vergleich zur Bauform (1) mit gro-
Bem Eingangsleitwert geringfiigig kleiner. Der prinzipielle Kennlinienverlauf von
Bauform 1 ldsst sich jedoch auch bei der Bauform 2 generell bestétigen
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Mit den nunmehr bekannten Ionenstrom-Druck-Zusammenhéngen fiir den Tief-
und Hochdruckmodus war es nun moglich, die Messrohre in Bauausfiihrung 2
(mit kleinem Eingangsleitwert) in einem Langzeitversuch zu testen, um deren

Langzeit-Messstabilitdt und ihr Kontaminationsverhalten genauer untersuchen zu
konnen.
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6.5 Untersuchungen zur Langzeitmessstabilitat und zum
Kontaminationsverhalten

Um zuverldssige Aussagen iiber die Kontaminationsneigung der
entwickelten Messrohre zu gewinnen, wurden im Anschluss experimentelle
Langzeittests notwendig. Hierbei musste insbesondere die Frage beantwortet
werden, wie sich durch eine mogliche Kontamination die Eigenschaften der
Messrohre (Empfindlichkeit, Kriechstrome, etc.) bei ldngerem Betrieb in
kohlenwasserstofthaltiger Atmosphire verdndern. Bei normalen
Hochvakuumbedingungen mit relativ niedrigem Kohlenwasserstoffanteil wiirden
derartige Untersuchungen einen enormen Zeitaufwand erfordern und
moglicherweise nicht reproduzierbar sein. Um kontaminationsférdernde
Vakuumbedingungen zu erzeugen, musste die entwickelte Manometerrohre in
einer Vakuumatmosphire betriecben werden, deren Restgaszusammensetzung
hinreichend grofle Anteile an kohlenwasserstofthaltigen Gaskomponenten enthilt.

Hier ldge es natiirlich nahe, die Messrohre an einem Pumpstand zu testen,
der durch eine Oldiffusionspumpe evakuiert wird. Oldiffusionspumpen arbeiten
mit speziellen Pumpendlen als Treibmitteln, die aus einer Mischung héhermole-
kularer Kohlenwasserstoffverbindungen bestehen. Aufgrund von unvermeidbaren
Treibmittelriickstromungen in den Rezipienten ist die Restgasatmosphdre eines
durch eine Oldiffusionspumpe evakuierten Volumens stets stark kohlenwasser-
stoffhaltig. Obwohl diese Bedingungen hervorragend zum Langzeittesten der ent-
wickelten Messrohre geeignet wiren, so wurde jedoch davon abgesehen, da durch
den Langzeitbetrieb einer Oldiffusionspumpe an einem Rezipienten alle ange-
schlossenen Vakuumkomponenten und —messgerdte sowie insbesondere deren
Wandungen stark in Mitleidenschaft gezogen bzw. mit kontaminieren wiirden.
Um das zu vermeiden, wurde ein anderer Weg beschritten: Im Rezipienten eines
speziell entwickelten Pumpstandes, an dem die zu untersuchende Messrohre ange-
flanscht wurde, wurden groBe Mengen sogenannter Superisolationsfolie’ einge-
bracht. Diese mehrlagigen Folien (vgl. Abbildung 6.39) gasen unter Vakuumbe-
dingungen stark aus, insbesondere konnten kohlenwasserstofthaltige Gaskompo-
nenten detektiert werden. Das Ausgasen der Folien unter Vakuum kann somit als
Gasquelle fiir kohlenwasserstofthaltige Gaskomponenten bei den geplanten Lang-
zeittests dienen. Um einheitliche und reproduzierbare Anfangsbedingungen zu
schaffen, wurden nach der Kalibrierphase der Rohre neue Kathodenzylinder in
den Kaltkathoden-Messkopf eingesetzt.

’ Diese Superisolationsfolie wird — wie in Kapitel 1 erwdhnt — meist mehrschichtig in Kryostaten-
Vakuumsystemen supraleitender Magnete von Beschleunigerringanlagen eingesetzt, um einen zusitzlichen
Wairmeeintrag in die tiefgekiihlten Magneten infolge Warmestrahlung durch das Restgas auf ein vertretbares
Minimum zu reduzieren. Die vom CERN zur Verfiigung gestellten Spezialfolien (vgl. Abbildung 6.39) beste-
hen aus organischem Material (Mylar) und zeigen unter Vakuumbedingungen entsprechend hohe Gasabgabe-
raten.
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Abbildung 6.39:

Mehrlagige Superisolationsfolie mit dazwischen-
liegenden Netzstrukturen als Isolationsmaterial
fiir supraleitende Magneten.

6.5.1 Untersuchungen zum Gasabgabeverhalten der Superisolationsfolien

Um sicherzustellen, dass die entwickelte Manometermessrohre unter kontaminati-
onsbegiinstigenden Vakuumverhiltnissen betrieben wird, wurde zunéchst das ge-
nerelle und zeitliche Gasabgabeverhalten der Superisolationsfolie untersucht. Als
Gasabgabeprobe wurden vier Lagen der vom CERN zur Verfiigung gestellten
Superisolationsfolie mit dazwischenliegendem Netzstrukturen (4 = 7,8 % 2,8cm
= 21,84cm?) verwendet (vgl. Abbildung 6.39). Die beiden kalibrierten Mas-
senspektrometer waren vom Quadrupoltyp (Messkopf jeweils QME 125, Control-
ler QMG 421, BALZERS) mit einem Massendetektionsbereich zwischen 1 und
200. Zunichst wurde das Restgasspektrum in der Kammer, in der sich die Folien-
probe befand, aufgenommen. Dies diente dazu, das generelle Gasabgabeverhalten
der Folie zu untersuchen. Die Messung fand 30 Minuten nach Einschleusen der
Probe statt. Das Ergebnis der Restgasanalyse zeigt Abbildung 6.40.

Das Restgasspektrum zeigt erwartungsgemdll — neben den fiir UHV- Anlagen
iiblichen Restgaskomponenten wie H, (M; = 2), H,O (M; = 16,17,18), CO (M; =
28) und CO, (M; = 44) — verhéltnismafig hohe Anteile an kohlenwasserststofthal-
tigen Molekiilen mit den Massenzahlen 40, 41, 42, 43, 45, 47 und 64, deren Ur-
sprung eindeutig auf die Ausgasung der Folien zurlickzufiihren sind. Die hochste
CiHy- Peakintensitit wurden bei der Massenzahl 43 gefunden. Im Bereich zwi-
schen 65 und 200 wurden keine Peaks mehr detektiert, was darauf schlieen lasst,
dass aus den Folien keine kohlenwasserstofthaltigen Gase mit hoheren relativen
Molekiilmassen austreten. Mithilfe der detektierten Gasarten, die aus dem Fo-
lienmaterial unter Vakuumbedingungen ausgasen, war es nunmehr moglich, das
zeitliche Ausgasungsverhalten der Folieprobe zu bestimmen. Dazu wurde fiir jede
Massenzahl in Abstdnden von jeweils 6 s der entsprechende Partialdruck ermittelt
und unter Anwendung der Gleichung (5.2) die Gasabgabestromdichte berechnet.
Die Messungen dauerten vier Tage an. Die Ergebnisse der zeitaufgelosten Gasab-
gaberatemessungen sind in Abbildung 6.41 graphisch dargestellt.
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Abbildung 6.40:
Ausgasspektrum der Superisolationsfolie mit Netzstruktur 30 min nach Vakuumkontakt.
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Abbildung 6.41: Zeitliches Ausgasverhalten der Superisolationsfolie mit Netzstruktur iiber einen
Zeitraum von vier Tagen. (Die bei einigen Gasarten zu beobachtenden Spriinge in den Kurven
wurden durch das Massenspektrometer verursacht und reprisentieren daher keine realen Ande-
rungen im Gasabgabeverhalten des Folienmaterials.)
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Die Ausgaskurven zeigen fiir alle Gasarten in der ersten halben Minute zunéchst
einen Anstieg in ihrer Gasabgaberate, die durch die Aufheizung der Folienproben
durch die Gliihkathode des verwendeten Massenspektrometers verursacht wurde.
Ist das thermische Gleichgewicht hergestellt, zeigen alle Kurven erwartungsge-
mal den typischen fallenden Charakter mit zunehmender Messzeit. Am ersten
Tag wird die Restgasatmosphére hauptsdchlich durch die Ausgasung von Wasser-
dampf, Sauerstoff und Wasserstoff beherrscht. Sauerstoff weist dabei — im Ver-
gleich zu klassischen Metallen — eine verhiltnismiBig hohe Gasabgaberate auf.
Das Langzeit- Ausgasverhalten ldsst sich auf Grundlage der Kurvenanstiege inter-
pretieren. Demnach bestimmen die Gase, die im jga- #- Diagramm einen kleinen
negativen Kurvenanstieg aufweisen, die Restgaszusammensetzung nach einigen
Wochen und Monaten. Bereits nach dem ersten Tag reduziert sich die Wasser-
dampfausgasrate derart, dass CO,, CO und Wasserstoff nun die hochsten Gasab-
gaberaten aufweisen. Im spéteren Verlauf bleiben vor allem CO und CO; die do-
minierende Gaskomponenten. Ferner spielen die Massenzahlen 12 und 16 eine
Rolle. Von den Kohlenwasserstoffen zeigt sich als ausgasende Hauptkomponente
vor allem die Massenzahl 43 (C3H7+), fiir die sich aus dem jga- - Diagramm ein
dhnlicher zeitlicher Kurvenverlauf wie fiir die Gase CO und CO, verzeichnen
lasst. Daher kann man davon ausgehen, dass das Gas — wenngleich auch mit einer
geringeren Rate als die beiden anderen Gasarten — iiber einen ldngeren Zeitraum
aus der Folie austritt. Dies ist insbesondere bei Folien mit deutlich grof8eren Ab-
maflen zu erwarten. Kohlenwasserstoffe mit hoheren Massenzahlen spielen im
Langzeitausgasverhalten offenbar keine signifikante Rolle mehr, da deren Gasab-
gabestromdichten nach kurzer Pumpzeit bereits vernachlédssigbar gering werden.

6.5.2 Langzeitmessung

Um das Langzeitmessverhalten analysieren und die erhoffte geringe Kon-
taminationsneigung der entwickelten Ionisationsmanometerréhre nachweisen zu
konnen, wurde die Messrohre (Bauform 2) nun schlie8lich in einem Langzeittest
untersucht. Um den Kontaminationsprozess der Messrohre wihrend ihres Betrie-
bes zu beschleunigen, wurden die Untersuchungen bei verhdltnismédBig hohen
CH,-Partialdriicken, also bei hohen Driicken im Vakuumbereich, durchgefiihrt.
Die Langzeitmessung erfolgte iiber 1000 Stunden (6 Wochen) im Dauerbetrieb im
oberen Druckbereich zwischen 10 und 10 mbar. Zur Erzeugung hoher Kohlen-
wasserstoff-Konzentrationen dienten einerseits die in den Rezipienten eingebrach-
ten Superisolationsfolien, die aufgrund ihrer erhdhten Kohlenwasserstoffgasabga-
be bereits kontaminationsbegiinstigende Bedingungen fiir den Testbetrieb gewahr-
leisteten. Andererseits wurde aber in den vorangegangenen Gasabgabeuntersu-
chungen der Folien nachgewiesen, dass hohermolekulare Kohlenwasserstoffver-
bindungen mit Massenzahlen iiber 50 im Langzeitausgasverhalten der Folien kei-
ne signifikante Rolle mehr spielen. Da aber eine Gasentladungsfalle Kohlenwas-
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serstoff-Molekiile um so effizienter reduziert, je hoher deren Massenzahl ist, sollte
fiir den Langzeittest bewusst die Konzentration von Kohlenwasserstoffanteilen
mit hoheren Massenzahlen in der Restgasatmosphdre noch erhoht werden. Dies
sollte dadurch erreicht werden, dass nur eine dlgelagerte Drehschieberpumpe zur
Evakuierung des Testrezipienten verwendet wurde. Bei diesen Pumpen gelangen
durch Riickstrémungen Dimpfe des zur Schmierung und Dichtung benutzten Ols
aus dem Pumpengehiuse der Drehschieberpumpe in den Rezipienten, so dass das
erzeugte Vakuum stark kohlenwasserstofthaltig ist.

Um dies zu iiberpriifen, wurde zu Beginn der Langzeitmessung die Zu-
sammensetzung der Restgasatmosphére im Testrezipienten analysiert. Da infolge
des relativ hohen Enddruckes der Drehschieberpumpe (im 10~ mbar-Bereich) eine
Gasanalyse mittels Massenspektrometer nicht unmittelbar durchgefiihrt werden
konnte, wurde eine vereinfachte Druckwandlerstufe erforderlich. Diese erzeugte
hinreichend kleine Driicke im Messkopf des Quadrupolmassenspektrometers, wo-
durch dieses in Betrieb genommen werden konnte. Das so aufgenommene Rest-
gasspektrum ist in Abbildung 6.42 dargestellt. Es zeigt eine Gaszusammenset-
zung, die einerseits die charakteristischen Gaskomponenten der ausgasenden Su-
perisolationsfolien und andererseits vor allem sehr hohe Anteile von Kohlenwas-
serstoffverbindungen zeigt, die durch den Betrieb der Drehschieberpumpe verur-
sacht wurde. Insbesondere konnten hier zahlreiche Gaskomponenten mit den er-
wiinschten Massenzahlen tiber 50 detektiert werden, die fast ausschlie8lich ho-
hermolekulare Kohlenwasserstoffe darstellen. Die groBten C.Hy-Intensititen im
Massenspektrum konnten auf den Massenzahlen 31 (CH,OH"), 41 (C3Hs"), 43
(C3H;"), 45 (C,H50), 55 (C4H; ") und 57 (C4Ho') gefunden werden.
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Abbildung 6.42: Zusammensetzung der Restgasatmosphire, in welcher die Messrohre langzeitbetrieben
wurde. Sie beinhaltet die gewiinschten hohen Konzentrationen an kohlenwasserstoffhaltigen Verbindungen.
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Die Restgaszusammensetzung mit thren hohen C Hy-Anteilen war somit hervor-
ragend geeignet, um die Messrohre hinsichtlich ihrer langfristigen Messstabilitat
in einem Langzeitversuch zu testen. Ein hier nicht dargestellter Vergleich der am
Anfang und am Ende des Langzeitversuches aufgenommenen Massenspektren
zeigte, dass sich infolge des Ausgasens der riesigen Folienoberflache einerseits
und die stindige Riickstromung von Oldimpfen aus dem Pumpengehiuse der
Drehschieberpumpe in den Rezipienten andererseits die Restgaszusammensetzung
iber die gesamte Messdauer kaum wesentlich verdnderte. Dadurch waren nahezu
einheitliche Messbedingungen gewihrleistet. Lediglich der H,-Anteil stieg wih-
rend des Langzeittest etwas an. Der Anstieg der Wasserstoftkonzentration kann
auf zweierlei Arten interpretiert werden. Da die Pumpbedingungen konstant wa-
ren, konnte dieser Umstand als Beweis dafiir angesehen werden, dass im Inneren
der Entladungskammer des Kaltkathoden- lonisationsmanometers Polymerisati-
onseffekte auftreten, die sich dadurch bemerkbar machen, dass bei der Polymeri-
sation von Kohlenwasserstoffen in den Entladungskammern des Testmanometers
Wasserstoff freigesetzt wird. Derartige Beobachtungen machten auch GRASENICK
und HAEFER [6.16] sowie OLAL et al. [6.17]. Andererseits ist natiirlich das Saug-
vermogen der Drehschieberpumpe fiir Wasserstoff wesentlich kleiner als fiir alle
anderen Gase, so dass im Laufe der Pumpdauer auch dadurch die Restgaszusam-
mensetzung zugunsten von Wasserstoff verschoben werden konnte.

Fiir die Langzeitmessung wurde die Messrohre im Wechselspannungsbetrieb bei
Uesr = 1500V angesteuert. Fiir die automatische Datenerfassung wihrend des
Langzeittests kam ein Mess- PC zum Einsatz, der alle 10 Minuten die Entladungs-
strome (/-x» und /_5) und den Druck p,.s aufzeichnete. Fiir die Messwertaufnahme
der Strome kamen zwei Digitalmultimeter, die jeweils iiber eine IEEE488-
Schnittstelle verfiigten, zum Einsatz. Der Entladungsstrom /g, wurde direkt mit
einem Digitalmultimeter vom Typ FLUKE 45 erfasst, der Entladungsstrom zur
gemeinsamen Anode /., wurde wieder indirekt aus dem Spannungsabfall iiber
dem Ballastwiderstand ermittelt, hierfiir wurde das Digitalmultimeter NORMA
Precision Multimeter D4845 verwendet. Aus beiden Strdmen konnte dann wéh-
rend des Langzeittests wieder durch Differenzbildung der messtechnisch nicht
direkt zugingliche Entladungsstrom /k; in der lonenbafflekammer errechnet
werden. Als Messprogramm wurde ein eigens fiir diesen Messprozess program-
miertes LABVIEW® 5.1- Programm verwendet. Die graphische Darstellung der
Messdaten wihrend der Langzeitmessung sind in Abbildung 6.43 zu sehen. Der
darin dargestellte ppfp-Verlauf zeigt stufenartige Druckschwankungen. Diese
reprasentieren aber keine realen sprunghaften Druckdnderungen, sondern resul-
tierten nur aus der geringen Auflosung der digitalisierten Druckanzeige des ver-
wendeten Wirmeleitungsmanometers in diesem Druckbereich.
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Abbildung 6.43: Langzeit-Messverhalten der Messréhre im Feinvakuumbereich unter kontami-
nationsfordernden Restgasbedingungen. Oben: Die aufgenommenen Entladungsstrome in Abhén-
gigkeit von der Betriebszeit (/-tz-Verlauf). Unten: Der vom Referenzmanometer (Wérmelei-
tungsmanometer) aufgenommene Druckverlauf wéihrend des Dauerbetriebes (p,.+#5-Verlauf).

Die Auswertung der p.;-t-Messdaten zeigte, dass die Druckverhéltnisse wéhrend
des Langzeitversuchs in erster Ndherung konstant waren, im Mittel herrschte ein
Druck von ppit = 3,56-10'3 mbar im Testrezipienten. Die zur Einschitzung der
effektiven Einsatzdauer der Messrohre relevante Grofe der Druckdosis wurde
durch numerische Integration der p.;-t-Kurve ermittelt, diese ergab einen Wert
von D = 3,53 mbar-h.

Die dargestellten Entladungsstrom-Betriebszeit-Kennlinien zeigen, dass in den
ersten 100 Betriebsstunden der Langzeitmessungen die Entladungsstrome in der
Ionenbafflekammer und in der Messkammer anndhernd gleich grof3 sind. Diese
Gleichverteilung der Strome wurde in der Kalibrierphase durch die Optimierung
der Magnetposition erzielt und sollte den Ausgangspunkt fiir die spitere Einschét-
zung der unterschiedlichen Kontaminationsanfilligkeit der beiden Entladungs-
kammern darstellen. Der zur Stabelektrode abflieBende Entladungsstrom war
dementsprechend nahezu doppelt so groB. Mit zunehmender Betriebszeit beo-
bachtet man nun jedoch ein deutliches Auseinanderdriften der beiden Strome.
Wihrend der Entladungsstrom 7/ x», in der Messkammer sogar zeitlich etwas zu-
nimmt, fallt der in der lonenbafflekammer registrierte Strom /_x; immer weiter ab.
Diese Stromabnahme, die besonders deutlich ab der 450. Betriebsstunde wird,
kann nur so interpretiert werden, dass die vordere Ionenbafflekammer tatséchlich
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schneller verschmutzt als die hintere. Als Folge von Polymerisationsvorgiangen
oder Krackprozessen entstehen vermutlich in der vorderen Ionenbafflekammer
Kontaminationsschichten auf den Elektroden. Diese Schichten beeinflussen nach-
haltig die Entladungsbedingungen (z. B. Reduzierung der Sekundirelektronen-
ausbeute infolge der Entstehung isolierender Oberfldchenschichten) und somit den
Entladungsstrom verringern. Die iiber die gesamte Betriebsdauer von 1000 Stun-
den ermittelte Abnahme von /g betridgt - bezogen auf den Anfangswert bei der
nullten Betriebsstunde - immerhin 70%! Der Grund fiir den besonders ab der 450.
Betriebsstunde in der Messkammer zu verzeichnenden Stromanstieg wird bislang
nicht verstanden. Eine mdgliche Erkldrung konnte die langsame Absputterung der
TiN-Beschichtung der Zylinderelektrode sein, denn die visuelle Untersuchung der
Elektroden (vgl. hierzu S. 121) ldsst diesen ersten Schluss zu. Verdnderte Elektro-
denoberfldchen flihren im Allgemeinen zu verdnderten Entladungsbedingungen,in
deren Folge auch die Entladungsstrome beeinflusst werden. Um jedoch den beo-
bachteten Stromanstieg erkldren zu konnen, miisste allerdings der darunterliegen-
de Edelstahl zu einer hoheren Empfindlichkeit der Messrohre (z. B. durch eine
hohere Sekundérelektronenausbeute oder durch eine kleinere Austrittsarbeit der
,reinen® Edelstahloberfliche) hitte fiihren miissen. Dies konnte jedoch in den
vorangegangenen Messungen an den Rohrenmodifikationen (b) und (c¢) (vgl. auch
Graphik auf Seite 102) nicht nachgewiesen werden. Vielmehr erscheint folgende
Erklarung fiir den Stromanstieg plausibel zu sein: Ein in der lonenbafflekammer
zeitlich sinkender Strom bedeutet sinkende Pump- und Krackwirkung! Das wie-
derum bedeutet, dass die Ionenbafflekammer in ihrer Wirksamkeit allméhlich
nachldsst. Infolgedessen konnen nun immer mehr kohlenwasserstoffhaltige Gase
und Dampfe in die Messkammer gelangen. Da die Empfindlichkeit eines Kaltka-
thoden- lonisationsmanometers dhnlich wie bei Glithkathoden- Ionisationsmano-
metern fiir Kohlenwasserstoffe grofer ist als fiir die liblichen, in der Luft enthal-
tenen Gaskomponenten (O, N,, CO, CO,, Ar), kdnnte bereits schon ein geringer
Anstieg der Partialdriicke der Kohlenwasserstoffe in der Messzelle den Entla-
dungsstrom in derselben deutlich ansteigen lassen. Im Vergleich zum Anfangs-
wert konnte eine Entladungsstromerh6hung um fast 40% ermittelt werden. Der
Entladungsstrom /., der an der Stabelektrode gemessen wurde, dnderte sich e-
benfalls im Laufe der Untersuchungszeit, es wurde erwartungsgemil3 eine Ab-
nahme des Stroms beobachtet. Da der Entladungsstrom in der Ionenbafflekammer
stetig abnahm, musste auch /5 zeitlich kleiner werden. Die Zunahme des Mess-
kammerstroms /g, kompensierte jedoch teilweise wieder die Entladungsstromén-
derung von I_,, so dass am Ende die Anderung im Vergleich zum Ausgangswert
nur ca. 10% betrug.

6.5.3 Untersuchungen zum Betriebsverhalten der Manometerréhre nach
deren Langzeiteinsatz, Rekalibrierungsmessungen

Nach erfolgtem Langzeiteinsatz wurde die Messrohre rekalibriert. Hierbei
sollte analysiert werden, wie sich das Betriebsverhalten der Messrohre (Bauform
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2) durch den Dauerbetrieb bei erhohter Druckdosis in einer stark kohlenwasser-
stoffhaltigen Gasatmosphére langfristig verdndert hat. Besonderes Augenmerk
sollte hierbei nicht nur auf die /-p-Kennlinien gelegt werden, sondern auch auf die
Anderungen im Empfindlichkeitsverhalten. Zu diesem Zweck wurde die Messroh-
re fiir jede der beiden Verschaltungsarten separat rekalibriert. Diese Arbeiten er-
folgten wieder unter sauberen Vakuumbedingungen am Kalibrierpumpstand, als
Kalibriergas wurde wieder Stickstoff verwendet. Es wurden jeweils zwei Reka-
librierungs- Messungen durchgefiihrt, die in den folgenden Graphiken mit (1) und
(2) gekennzeichnet sind.

e Rekalibrierung der Messrohre im Tiefdruckmodus

Abbildung 6.44 zeigt den funktionellen Zusammenhang zwischen dem in
der Messkammer flieBenden Entladungsstrom /x, und dem Druck im Tiefdruck-
modus vor und nach dem Langzeiteinsatz. Wie man erkennt, konnte die urspriing-
liche Rohrenkennlinie in beiden Rekalibrierungsmessungen iiber einen sehr wei-
ten Druckbereich mit einer erstaunlich hohen Genauigkeit reproduziert werden.
Generell zeigt sich eine leichte Kennlinienverschiebung in Richtung kleinerer
Strome hin (das bedeutet, dass die Rohre einen kleineren Druck anzeigen wiirde),
aber diese Kennliniendrift iiberschreitet nur unwesentlich die Toleranzgrenzen der
typischen Messunsicherheit von Kaltkathoden- Ionisationsmanometerréhren, die
normalerweise bei etwa +30% vom angezeigten Messwert liegt.

Allerdings zeigt das Entladungsverhalten bei beiden Rekalibrierungsmessungen
im Druckbereich oberhalb von 10 mbar deutliche Instabilitdten, die sich durch
Entladungsstromschwankungen bemerkbar machten. Die groften Stromfluktuati-
onen wurden wiahrend der Messwertaufnahme des an die Anode abflieBenden
Entladungsstroms [/, festgestellt. Hier traten Stromschwankungen von bis zu
+10% auf. Im Gegensatz dazu konnten im Messraum deutlich stabilere Entla-
dungsverhéltnisse verzeichnet werden, da bei der Kalibrierung nur kleinere
Stromschwankungen auftraten. Sie lagen bei ca. £ 4%. In den Ik»-p-Graphiken
sind daher jeweils die Mittelwerte der Strome dargestellt. Die Ursache fiir dieses
Verhalten wird aus Abbildung 6.45 ersichtlich. Hier wurden die Ix;-p-, Ik2-p- und
die /5-p-Kennlinie fiir den oberen Druckbereich im Vergleich zu den urspriingli-
chen Charakteristiken dargestellt. Zunichst fillt auf, dass der Entladungsstrom zur
gemeinsamen Anode /5 nach dem Langzeiteinsatz der Rohre nur noch geringfiigig
grofer ist als der in der Messkammer abflieBende Strom Ik,. Zeigte sich noch vor
dem Langzeiteinsatz eine anndhernd gleich grofle Stromaufteilung in beiden
Kammern und somit ein nahezu doppelt so groBer Anodenstrom, so beobachtet
man jetzt eine deutliche Stromumverteilung: Wiahrend die /k,-p-Kennlinie in ers-
ter Ndherung verhéltnismifBig gut reproduziert werden konnte, zeigten sich bei der
durch Differenzbildung ermittelten /k;-p-Kennlinie auffillige Verdnderungen. Die
Charakteristik weist jetzt einen stark diskontinuierlichen Verlauf auf. Ferner lésst
sich feststellen, dass sich der Entladungsstrom in der Ionenbafflekammer im Ver-
gleich zum Messkammerstrom im oberen Druckbereich auf die Hilfte reduziert
hat, im Druckbereich unterhalb von 10*mbar ist er sogar fast eine GroBenordnung
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kleiner. Hier konnte man aufgrund des steilen Abfalls des Entladungsstroms im
Kennlinienverlauf fast vermuten, dass die Entladung in der vorderen Ionenbaffle-
kammer gar verloscht. Hier miissen sich also durch den Langzeitbetrieb der R6hre
die Entladungsbedingungen nachhaltig verdndert haben, so dass man annehmen
muss, dass sich auf den Elektroden der lIonenbafflekammer Kontaminations-
schichten abgesetzt haben kdnnten, in deren Folge die Entladungserhaltung in der
vorderen Entladungszone stark gehemmt wird. Die Ursache dafiir sind — wie in
Kapitel 6.6 noch ausfiihrlich gezeigt wird — oberflachlich gebundene, kohlenstoff-
haltige Kontaminationsschichten, die sich u. a. tatsdchlich als Folge von plasma-
chemischen Prozessen abschieden. Es scheint somit, als ob nur in der hinteren
Messkammer die urspriinglich vorhandenen Entladungsverhiltnisse anndhernd
unverdndert erhalten blieben, so dass fiir diese Entladungszone nur eine eher un-
bedeutende Kennlinienverschiebung ermittelt werden konnte.
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Abbildung 6.44: ly,-p-Kennlinien vor und Abbildung 6.45: Anderungen des Vertei-

nach dem Langzeiteinsatz. Betriebspara- lungsverhéltnisses der Entladungsstréme in

meter: U, = 3500V, B = 66mT, Rz = den beiden Entladungskammern der Mess-

IMQ, Testgas: N,. rohre vor und nach dem Langzeitbetrieb.

Fiir die Einschitzung der Zuverldssigkeit der neu entwickelten Messrohre war
auBer der Uberpriifung der Entladungsstrom-Druck-Kennlinien auch das Emp-
findlichkeitsverhalten und dessen Anderung durch den Messbetrieb von Bedeu-
tung. Hierzu wurden aus den Daten der beiden Rekalibrierungsmessungen die
Empfindlichkeitsverldufe Ck»(p) berechnet und in Abbildung 6.46 graphisch dar-
gestellt. Der Vergleich mit der urspriinglich ermittelten Empfindlichkeitskurve
zeigt, dass der Empfindlichkeitsverlauf nur im unteren Druckbereich bis etwa
10 mbar und erst wieder oberhalb von 10~ mbar annéhernd reproduziert werden
kann. Im dazwischenliegenden Vakuumbereich, also zwischen 10%...10° mbar, in
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dem die Messrohre vor ihrem Langzeiteinsatz noch ein Empfindlichkeitsmaxi-
mum von etwa 2,5A/mbar” aufwies, zeigt sich jetzt eindeutig eine Abnahme der
Empfindlichkeit. Um diesen Empfindlichkeitsverlust exakt verifizieren zu kon-
nen, wurde die relative Empfindlichkeitsinderung ACk»/Ck> (bezogen auf den
Empfindlichkeitsverlauf vor dem Langzeitbetrieb) berechnet und in Abbildung
6.47 graphisch dargestellt. Die errechneten prozentualen Abweichungen entspre-
chen werteméBig librigens gleichzeitig auch den relativen Entladungsstroménde-
rungen Alko/Ix,. Hieraus wird deutlich, dass der Entladungsstrom /x> und somit
auch die auf die Kathode 2 bezogene Empfindlichkeit Cx, im oben besagten
Druckintervall um fast 50% abnahm.
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Abbildung 6.46: Cy,-p-Kennlinien vor und Abbildung 6.47: Anderungen im Entla-
nach dem Langzeiteinsatz. Betriebsparame- dungsstrom- und Empfindlichkeitsverhal-
ter: Uy = 3500V, B = 66mT, Rz = 1MQ, ten der Messrohre nach dem Langzeitbe-
Testgas: N,. trieb in Abhéngigkeit vom Druckbereich.

e Rekalibrierung der Messrohre im Hochdruckmodus

Hiernach erfolgten die Rekalibrierungsmessungen im Hochdruckmodus, um
auch fiir diese Schaltungsart den Einfluss des Langzeitbetriebes auf die Verdnde-
rungen der Betrieskennlinien untersuchen zu koénnen. Die im Hochdruckmodus
aufgenommenen /_-p-Kennlinen sind aus Abbildung 6.48 ersichtlich. Ahnlich wie
im Tiefdruckmodus sind auch hier unterschiedlich ausgeprigte Abweichungen in
den drei grundlegenden Entladungsstrom- Druck- Charakteristiken zu verzeich-
nen. Mit maximalen Abweichungen von unter —20% (vgl. Abbildung 6.49) konnte
die fiir den Hochdruckmodus als Messgrundlage dienende 7 g,-p-Kennlinie wie-
der verhdltnisméaBig gut reproduziert werden. Dies war aufgrund der guten Repro-
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duzierbarkeit der Ik,-p-Kennlinie im Tiefdruckmodus auch zu erwarten. Aller-
dings musste festgestellt werden, dass sich bei hohen Driicken die Kennlinie sogar
zu hoheren Stromen hin verschoben hat. Hingegen zeigten sich bei der /_5-p- und
bei der I x;-p-Kurven wieder signifikante Modifikationen in der Kennlinienform.
Generell entsprechen zwar die Rekalibrierungskennlinien noch in erster Ndherung
threm urspriinglichen Verlauf, allerdings wurden nach dem Langzeiteinsatz an der
Stabelektrode (und somit auch in der Ionenbafflekammer) deutlich kleinere, im
Mittel um etwa —25% reduzierte Strome gemessen. Die Stromabnahme lésst sich
wieder durch die fortgeschrittene Verschmutzung der vorderen lonenbafflekam-
mer erkldren. Der Entladungsstromanteil /x; wird mit wachsender Druckdosis
immer kleiner, so dass auch der Entladungsstrom zur gemeinsamen Stabelektrode
15 absinkt.
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Abbildung 6.48: I-p-Kennlinien in der Hoch- Abbildung 6.49: Relative Anderungen der
druckschaltung vor und nach dem Langzeit- druckabhédngigen Entladungsstrome im Hoch-
einsatz. Betriebsparameter: U,y = 1500V, B = druckmodus nach dem Langzeitbetrieb der
66mT, Ry = IMQ, Testgas: N,. Messrohre.

Somit wird auch hier klar, dass der /_5-p-Zusammenhang in diesem Betriebsmo-
dus nicht geniigend langzeitstabil ist und somit als Messgrundlage ausscheidet.
Allein die I x,-p-Charakteristik weist selbst nach einer erhéhten Druckdosis noch
die fiir ein Messsignal notwendige Langzeitstabilitdt und Reproduzierbarkeit auf.

6.5.4 Zundverzigerungszeiten

Neben der Rekalibrierung der Betriebskennlinien ldsst sich als weitere
Nachweismoglichkeit fiir eine geringe Kontaminationsanfélligkeit der Manome-
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terrohre auch deren Ziindverzogerungszeiten nach erfolgtem Langzeiteinsatz aus-
werten. Kontaminierte Kaltkathoden-Ionisationsmanometer neigen dazu, ab einem
gewissen Kontaminationsgrad nur noch zeitlich sehr stark verzégert oder mitunter
auch gar nicht mehr zu ziinden. Die Ursache dafiir ist der ungeniigende Elektro-
nennachschub von der kontaminierten Kathodenoberfliche bei lonenbeschuss
(vgl. Kapitel 2), so dass die Ziindbedingung im Entladungsraum nicht mehr erfiillt
ist. Um zu tiberpriifen, ob die entwickelte Messrohre auch nach einer Druckdosis
von D = 3,5 mbar-h noch zuverldssig zlindet, wurden die Ziindverzdgerungszeiten
der Messrohre bei verschiedenen Driicken gemessen. Zu Vergleichszwecken wur-
den diese Messungen vor und nach den Langzeitmessungen durchgefiihrt. Hierzu
wurde die Messrohre nur im Tiefdruckmodus betrieben.

Die totale Ziindverzdgerungszeit ¢z setzt sich im Allgemeinen aus zwei
Anteilen additiv zusammen: der statistischen und daher meist nicht reproduzierba-
ren Ziindverzogerungszeit #, die ein Mal} fiir die Zeitspanne zwischen dem Zu-
schalten der Betriebsspannung und dem Moment des Entladungsbeginns ist, und
der in den allermeisten Fillen reproduzierbaren Entladungsaufbauzeit z4. Unter
letzterer versteht man die Zeitspanne, die fiir die vollstindige Entwicklung der
Entladung nach dem Ziindvorgang (also nach Ablauf der statistischen Ziindverzo-
gerung) im Entladungsraum notwendig ist. Es gilt also:

t, =1, +1,. (6.15)

Bei kleinen Vakuumdriicken ist die statistischen Ziindverzogerungszeit ¢, viel
groBer als die eigentliche Entladungsaufbauzeit, so dass 74 vernachlissigt werden
kann. In den nachfolgenden Messungen wurden daher nur die totalen Ziindverzo-
gerungszeiten fz ermittelt, bei denen man davon ausgehen kann, dass 7, >> ¢4 ist,
so dass #z7 = t; ist. Um die Ziindverzogerung zu analysieren, wurden in Abhingig-
keit vom Druckbereich jeweils 21 Messungen (Stichproben) zum zeitlichen Ein-
schaltverhalten der Messrohre durchgefiihrt. Dabei wurde die Zeitspanne zwi-
schen dem Zuschalten der Betriebsspannung und dem Moment, in dem sich ein
stabiler Entladungsstrom in der Messkammer eingestellt hatte, gemessen. Bei der
Auswertung der Ziindverzogerungszeiten wurde in Anlehnung an Messungen von
KENDALL und DRUBETSKY [6.18] zur statistischen Beschreibung des Ziindverhal-
tens nicht der arithmetische Mittelwert der 21 gemessenen Zeitwerte gewdhlt,
sondern der Median 7, , also derjenige Wert der bei einer nach der GroBe sortierten

Stichprobenmessung (hier der Ziindverzogerungszeit) genau in der Mitte liegt.
Dieser wird im Vergleich zum arithmetischen Mittelwert weniger von Extremwer-
ten (,,Ausreiflern®) beeinflusst und bietet somit eine bessere Interpretationsmog-
lichkeit fiir die Ziindverzogerungszeit. Da die entwickelte Messrohre iiber keine
spezielle Ziindhilfe verfiigte, war zu erwarten, dass die totalen Ziindverzdge-
rungszeiten mit abnehmendem Druck im Hoch- und Ultrahochvakuumbereich
immer grofBer werden. Die Messungen erfolgten fiir die Bauform 1 und Bauform
2. Die Ergebnisse der Messungen wurden in Abbildung 6.50 graphisch gegen-
iibergestellt.
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Abbildung 6.50: Der Median 7 der Ziindverzogerungszeit des Kaltkathoden- Ionisations-
V4

manometers vor und nach dessen Langzeitbetrieb in Abhéngigkeit vom Druckbereich.

Aus der doppelt-logarithmischen Darstellung ldsst sich zunéchst schlussfolgern,
dass offenbar im unteren Druckbereich generell eine lineare Korrelation zwischen
dem Median der totalen Ziindverzégerungszeit und dem Druck besteht:

logz, ~ (6.16)

logp'

Diese Beobachtung steht im Einklang mit Untersuchungsergebnissen von DRU-
BETSKY und KENDALL [6.18], die ebenfalls diesen Zusammenhang bei kommer-
ziellen Kaltkathoden-Messrohren ohne spezielle Ziindhilfe fanden. Bei den Mes-
sungen mit der Manometerréhre vor deren Langzeiteinsatz (d.h. also mit einer nur
fiir die Kalibrierphase beaufschlagten Druckdosis von schiatzungsweise D=
107 mbar-h) findet man diesen Zusammenhang iiber mindestens vier Druckdeka-
den im Vakuumbereich zwischen 10° und etwa 10~ mbar. Der Median der totalen
Ziindverzdgerungszeit 7, der Messrdhre mit neuen, also kontaminationsfreien

Entladungselektroden variiert in diesem Druckbereich von einigen Sekunden bis
zu einigen Minuten und wird nahezu ausschlieBlich durch die statistische Ziind-
verzogerungszeit £, bestimmt. Mit wachsendem Druck verringert sich jedoch die-
ser Zeitanteil, die Entladung im Messraum der Manometerrohre ziindet nach Zu-
schalten der Betriebsspannung immer schneller, so dass bei Driicken um 107
mbar die Entladungsautbauzeit (¢4 [ 1 s) in die GroBBenordnung der statistischen
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Ziindverzogerungszeit ¢, gelangt. Oberhalb von 10™ mbar beobachtet man dann in
Abbildung 6.50 ein abruptes Abknicken der 7,-p-Kennlinie, ab hier ldsst sich

dann ein nahezu sofortiges Ziinden der Entladung im Messrohreninneren registrie-
ren, welches hauptséchlich nur noch durch 74 bestimmt wird. Bauform (1) und
Bauform (2) weisen im unbenutzten Betriebszustand anndhernd gleiche Ziindei-
genschaften auf. Der Anstieg der 7, -p-Kennlinien bei Bauform (1) (unbeschichte-

te Kathodenzylinder) und Bauform (2) (TiN- beschichteter Kathodenzylinder und
Eingangsblende) ist anndhernd gleich. Daraus ldsst sich ableiten, dass weder eine
TiN- Beschichtung der Kathodenzylinder noch die Eingangsblende einen signifi-
kanten Einfluss auf das Ziindverhalten der Messrohre haben.

Deutliche Anderungen im Ziindverhalten zeigen sich jedoch nach einem Lang-
zeiteinsatz. Aus Abbildung 6.50 wird ersichtlich, dass sich die totalen Ziindverzo-
gerungszeiten nach einer Druckdosis von D = 3,5 mbar-h deutlich verlidngert ha-
ben. So ziindete beispielsweise die Messrohre vor ihrem Langzeitbetrieb bei ei-
nem Druck von 107 mbar im statistischen Mittel nach ca. 15 s, nach ihrem Dauer-
einsatz erst nach ca. 45 s. Interessanterweise ldsst sich auch hier wieder im dop-
pelt- logarithmischen MaBstab ein linearer 7,-p-Zusammenhang nachweisen. Zu

bemerken bleibt weiterhin, dass bei keiner der durchgefiihrten Messungen zum
Ziindverhalten mit der langzeitgetesteten Messrohre ein vollstindiges Ausbleiben
der Ziindung beobachtet wurde, die Entladung ziindete im Inneren der Messrohre
— wenngleich auch erwartungsgeméf mit Verzogerung — trotz fehlender Ziindhilfe
zuverldssig. Aufgrund der zunichst nur aus den Messdaten vermuteten stirkeren
Kontamination der Ionenbafflekammerelektroden wird daher angenommen, dass
der Ziindvorgang der Entladung in der Messrohre hauptsidchlich in der weniger
kontaminierten Messkammer vonstatten geht.

6.6 Oberflachenanalytische Untersuchungen der
Kontaminationsschichten mittels XPS

Um die vermutete Kontamination des Ionenbaffles zu bestétigen, wurden
nach der Rekalibrierung der Messrohre die Entladungskammerelektroden zu-
nichst visuell und anschlieend auch oberflichenanalytisch untersucht, wozu die
Messrohre demontiert und die beiden Entladungskammern genauer inspiziert
wurden.

In Abbildung 6.51 ist die Zylinderelektrode der Ionenbafflekammer dar-
gestellt. Man erkennt deutlich, dass die innere Manteloberfliche der urspriinglich
goldglanzenden Elektrode sehr stark kontaminiert ist. Es wurden schwarze, schét-
zungsweise einige pm dicke Kontaminationsschichten festgestellt, die nur lose bis
mafig fest auf der Elektrodenoberfliche hafteten und teilweise bei geringer me-
chanischer Belastung schnell abplatzten. Die Schichten waren auf der gesamten
inneren Manteloberfliche und auf den Boden- und Deckeloberflichen der lonen-
bafflekammer zu finden. Die schwarze Farbung dieser Schicht konnte darauf hin-
weisen, dass es sich hierbei um eine gréftenteils aus Kohlenstoff bestehende O-
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berflichenschicht handelt, die vermutlich tatsdchlich durch plasmachemische Re-
aktionen im Inneren der Ionenbafflekammer entstanden sein konnte. Im Gegen-
satz dazu zeigte sich bei der visuellen Untersuchung der Messkammerelektrode
eine deutlich geringere Verschmutzung der Innenoberfliche (vgl. Abbildung
6.52). Hier konnte auf der Innenseite des Kathodenzylinders ein heller Sputterero-
sionsring festgestellt werden, die urspriinglich aufgedampfte TiN-Schicht wurde
abgetragen. Dieser Ring deutet darauf hin, dass wéhrend der Entladung an diesen
Oberfliachenregionen des Kathodenzylinders eine hohe Ionenkonzentration
herrschte und somit an diesen Stellen eine erhdhte Sputtereffizienz auftrat. Ahnli-
che Oberflicheneffekte wurden {ibrigens auch bei anderen langzeitbetriebenen
Kaltkathoden-Messrohren vom inversen Magnetrontyp beobachtet [1.9]. Die vor-
rangig an den Randgebieten dieses Sputterrings sowie die auf dem Kathodende-
ckel und —boden niedergeschlagenen Kontaminationsschichten zeigten im Gegen-
satz zu den oben beschriebenen Schichten eine dunkelgraue Farbung und eine
sehr gute Haftung auf der Elektrodenoberfldche. Schwarze bzw. schlecht haftende
Deckschichten, wie sie in der Ionenbafflekammer festgestellt wurden, konnten in
der Messkammer nicht beobachtet werden. Dieser Befund ldsst den Schluss zu,
dass diese Kontaminationsschichten hier ausschlie8lich durch Sputtern entstanden
sein konnten.

Um die oben gemachten Annahmen experimentell belegen zu konnen,
wurden die Kontaminationsschichten der beiden Entladungskammern oberfli-
chenanalytisch untersucht. Hierzu wurden kleine Oberflichensegmente der kon-
taminierten Deckel der beiden Entladungskammern mithilfe der Rontgenphoto-
elektronenspektroskopie (XPS) ndher untersucht. Die oberflichenanalytischen
Messungen erfolgten an einer ESCA-Anlage der Fa. PERKIN ELMER (ESCA
5600 [6.19]). Bei dieser wird die Probenoberfliche mit einer Mg Ka - Rontgen-
quelle (hv = 1253,6eV) angeregt und die aus einer ca. lmm” groBen Fliche der
Probe emittierten Photoelektronen werden einem Elektronenergieanalysator (E-
lectron Spherical Capacitor Analyzer) zugefiihrt. Die XPS-Untersuchungen er-
folgten geometriebedingt jeweils an den planen Deckeln der Entladungskammern,
und zwar an Oberfldchengebieten, an denen eine gute Haftung der Kontaminati-
onsschicht gegeben war. Die XPS-Scans wurden zunichst im ungesputterten O-
berflichenzustand der Schicht aufgenommen, im Anschluss daran wurden die
Messflachen gesputtert und darauthin wiederholt vermessen. Diese Probenprépa-
ration wurde deshalb notwendig, um Oberflichenkontaminationen, die lediglich
aus der Lagerung der Probe an atmosphirischer Luft herriihren, ausschlieen zu
konnen. So ist beispielsweise bekannt, dass allein der Kontakt einer Probenober-
fliche mit atmosphérischer Luft zu einer Bedeckung derselben mit einer diinnen
Kontaminationsschicht (meist Kohlenwasserstoffe) fiihrt. Da die Messrohre nach
ihrem Langzeiteinsatz unter atmosphérischen Bedingungen demontiert wurde, war
daher zu erwarten, dass auf den eigentlichen durch den Messbetrieb der Rohre
verursachten Kontaminationsschichten eine weitere diinne, nur durch den Luft-
kontakt verursachte Kontaminationsschicht zu finden war. Diese ldsst sich durch
Absputtern des zu analysierenden Oberfldchenareals abtragen, so dass erst hier-
nach die reale elementare Oberflichenzusammensetzung der eigentlichen Konta-
minationsschicht messtechnisch zugénglich wird.
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Abbildung 6.51: Links: Stark kontaminierte Ionenbafflekammer der langzeitgetesteten Messrohre. Auf der
inneren Manteloberfliche des Kathodenzylinders 1 erkennt man deutlich eine dicke, nahezu geschlossene
Kontaminationsschicht. Rechts: Ca. 2,5fach vergroferte Darstellung der auf der Zylinderelektrodenoberflé-
che abgeschiedenen Kontaminationsschicht.

i

Abbildung 6.52: Links: Schwach kontaminierte Messkammer der langzeitgetesteten Messrohre. Auf der
inneren Manteloberfldche des Messkammerzylinders erkennt man einen hellen Sputtererosionsring. Rechts:
Ca. 2,5fach vergroferte Darstellung.

Abbildung 6.53: Anodenstab der langzeitgeteste-
ten Messrohre. Wihrend das vordere Ende der
Stabelektrode (entspricht der Position der Ionen-
bafflekammer) stark kontaminiert ist, ist der mitt-
lere Bereich der Stabelektrode, in dessen Hohe
die Messkammer sitzt, kaum verschmutzt.
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Bei der hier verwendeten ESCA-Anlage wurden die Proben fiir jeweils 30 s mit
4,5kV-Ar-Ionen beschossen. Dadurch sollte die oberste Kontaminationsschicht
entfernt worden sein. Abbildung 6.54 zeigt das XPS- Spektrum eines kleinen Pro-
benstiicks vom Deckel der Ionenbafflekammer vor und nach der Oberflichenpré-
paration mittels Sputtern. Man erkennt in den Spektren Photoelektronen- und AuU-
GER-Peaks von Fe, Ni, O, Cr, Ti, N und Mo. Die gefundenen Ti- und N-Anteile
stammen mit hoher Wahrscheinlichkeit aus der TiN-Schicht, mit der die Zylinder-
elektrode liberzogen war, und die wihrend des Messbetriebes der Rohre langsam
abgesputtert wurde. Ebenso sind Fe, Ni und Cr Bestandteile des verwendeten E-
delstahls (AISI 304), der als Grundwerkstoff fiir die Entladungskammern diente.
Der mit in die Schicht eingebaute Sauerstoff, der auch nach der Sputterbehand-
lung noch zu finden war, konnte aus Eisen- oder Chromoxiden stammen, die iibli-
cherweise auf allen Edelstahloberflichen zu finden sind und die unter Entla-
dungsbedingungen gekrackt wurden. Uberraschenderweise wurde auch Mo in der
Kontaminationsschicht entdeckt. Da Molybdin kein Bestandteil des verwendeten
Edelstahls ist, muss das Vorkommen dieses Elementes aus einer sputterbedingten
Materialabtragung der aus Molybdin gefertigten Stabelektrode durch Neutralteil-
chen resultieren. Neben den oben genannten Elementen findet man auch deutliche
Kohlenstoff- Peaks in den Spektren. Der Photoelektronenpeak Cls konnte auch
nach dem Ar-Sputtern noch detektiert werden; interessanterweise mit einer erhoh-
ten Peakintensitit. Diese Tatsache kann als eindeutiger Beweis dafiir angesehen
werden, dass der Kohlenstoff nicht nur Bestandteil einer oberfldchlichennahen
Verunreinigung infolge des Luftkontaktes war, sondern vielmehr eine echte koh-
lenstofthaltige Kontaminationsschicht bildet, die sich als Folge von Krack- oder
Polymerisationsreaktionen im Inneren der Ionenbafflekammer wéhrend des Roh-
renbetriebes auf den Kathodenoberflachen abschied. Damit konnte einerseits der
Nachweis erbracht werden, dass das Ionenbaffle effektiv arbeitet, andererseits
wird verstidndlich, weshalb die in Abschnitt 6.5.3 présentierten Ix;-p-
Rekalibrierungskennlinien nach dem Langzeiteinsatz der Messrohre derart signi-
fikante Verdnderungen erfahren haben. Diese Schichten verdandern also nachhaltig
die Entladungsbedingungen in der lonenbaffle-Zone und modifizieren so die Ent-
ladungscharakteristik.

Zum Vergleich wurde auch die Kontaminationsschicht in der Messkammer
untersucht, als Probe diente hier die Bodenplatte der Kammer. Die aufgenomme-
nen XPS-Ubersichtsspektren sind in Abbildung 6.55 zu sehen. Hier zeigt sich eine
dhnliche, aber im Vergleich zur Kontamintionsschicht in der Ionenbaffelkammer
dennoch abweichende Zusammensetzung. Die Auswertung der Spektren zeigte,
dass auch in den Kontaminationsschichten auf der Messkammeroberfliche wieder
Photoelektronen- und AUGER-Peaks der Elemente Fe, Ni, Cr, Ti und Mo nachge-
wiesen werden konnten. Diese Peaks lieen sich auch nach dem Ar-Sputtern re-
produzieren. Ferner konnten erneut Stickstoff und Sauerstoff beobachtet werden.
Das Vorkommen dieser Elemente in der Schicht wurde bereits oben erortert. Ein
signifikanter Unterschied zeigt sich jedoch beim Kohlenstoff-Peak Cls. Wahrend
dieser in den XPS-Spektren noch vor der Ar-Sputtern deutlich detektiert werden
konnten, war dieser nach dem Sputterprozess kaum noch nachweisbar.
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Abbildung 6.54: XPS- Spektrum der Kontaminationsschicht in der Tonenbafflekammer im
unbehandelten und im gesputterten Zustand.
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Abbildung 6.55: XPS- Spektrum der Kontaminationsschicht in der Messkammer im
unbehandelten und im gesputterten Zustand.
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Daraus lésst sich ableiten, dass Kohlenstoff nur oberflaichennah und als Folge des
Luftkontaktes beim Demontieren der Rohre auf der eigentlichen Kontaminations-
schicht gebunden war. In tieferen Schichten war die Kohlenstoffkonzentration
wesentlich geringer. Dieser Umstand ldsst sich so deuten, dass im Entladungs-
raum der Messkammer offenbar nahezu keine kohlenwasserstoffhaltigen Gase
oder Dampfe gekrackt wurden. Da aber in der Restgasatmosphére, in der die
Messrohre getestet wurde, eine nachweislich hohe CHy-Konzentrationen herrsch-
te, miissen also alle C Hy-haltigen Gase bereits in der Ionenbaffelkammer ge-
krackt worden sein. Man kann demnach das vorliegende Ergebnis der Oberfli-
chenanalyse der verschiedenen Kontaminationsschichten so interpretieren, dass
das in der Ionenbafflekammer brennende Plasma tatsdchlich die Entladung in der
Messkammer vor CyHy-Dampfen sehr effektiv schiitzt. Andernfalls hétte man in
den XPS-Spektren der Kontaminationsschichten in der Messkammer einen deut-
lich h6éheren Kohlenstoff-Peak Cls bis in tiefere Schichten nachweisen miissen,
was nicht der Fall war. Dieser Sachverhalt ist entscheidend und von essentieller
Bedeutung fiir das Verstidndnis der Funktionen der beiden unterschiedlichen Ent-
ladungszonen und beweist die Richtigkeit der Uberlegungen zum Rohrenaufbau
mit zwei getrennten Entladungskammern!

Die oben gemachten Aussagen werden auch durch die visuelle Untersu-
chung der Verschmutzungserscheinung an der Stabelektrode untermauert. Aus
Abbildung 6.53 wird klar ersichtlich, dass der Teil der Stabelektrode, in dessen
Hohe die Ionenbafflekammer positioniert war, sehr stark verschmutzt ist, wéahrend
im der Mittelbereich der Elektrode, wo sich die Messkammer befand, kaum Kon-
taminationsschichten zu finden sind. An dieser Elektrode wurden keine XPS-
Messungen vorgenommen, allerdings wird vermutet, dass die Schichtzusammen-
setzung eine dhnliche ist wie in der lonenbafflekammer.



Kapitel 7

Diskussion

7.1 Zusammenfassende Betrachtungen,
Auswertung der Messergebnisse

Im Rahmen der Arbeit wurde ein verbessertes Kaltkathoden-
Ionisationsvakuummeter vom inversen Magnetron-Typ entwickelt, welches sich
durch eine langzeitstabile Druckanzeige selbst unter stark kontaminationsférdern-
den Vakuumbedingungen (hohe C,Hy-Partialdriicke) auszeichnet. Erreicht wurde
dies durch die Verwendung zweier getrennter Entladungskammern in einem ge-
meinsamen Messrohrengehduse, wobei die am Rohreneingang positionierte Ent-
ladungszone lediglich als Ionenbaffle wirkt und die weiter innen liegende Entla-
dungszelle als eigentliches Druckmessgerit fungiert. Die mit der selbst entwickel-
ten Kaltkathoden-Messrohre aufgenommenen Betriebskennlinien zeigen im We-
sentlichen die typischen Eigenschaften eines Kaltkathoden- Ionisationsmanome-
ters. Die Aufnahme der Betriebskennlinien erfolgte in zwei Betriebsmoden, je-
weils nach den im Kapitel 5 beschriebenen Messprinzipien zur Bestimmung eines
giinstigen Arbeitspunktes und im Hinblick auf eine hohe Effizienz des vorgeschal-
teten Ionenbaffles. Als Messgrundlage dient bei dem hier vorgestellten Messroh-
renkonzept lediglich der aus der Messkammer abflieBende Entladungsstrom! Als
giinstige Betriebsparameter konnten ermittelt werden: magnetische Induktion B =
66mT, Ballastwiderstand Rg = 1MQ, Betriebsspannung im Tiefdruckmodus U, =
3500V, im Hochdruckmodus U¢ = 1500V. Im Tiefdruckmodus zeigen die ermit-
telten Kalibrierkennlinien den fiir Kaltkathoden-Messrohren typischen Zusam-
menhang zwischen Entladungsstrom und Druck: lx, ~ p". Hierbei variierte der
Wert von n druckbereichsabhidngig. Im Hochdruckmodus existiert hingegen ein
wesentlich komplizierterer, nichtlinearer Zusammenhang zwischen Druck und
Entladungsstrom, der aber durchaus zu Messzwecken benutzt und auch elektro-
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nisch verarbeitet werden kann. Die Entladung ziindet bei Wechselspannungsbe-
trieb nur wihrend der positiven Halbwelle, aulerdem kann die Entladung bei
deutlich kleineren Spannungen als im Tiefdruckmodus betrieben werden. Dieser
Fakt wurde in Hinblick auf eine geringe Kontaminationsneigung der Messrohre
im oberen Vakuumbereich vorteilhaft ausgenutzt. Der Messbereich des verbesser-
ten Vakuummeters erstreckt sich nachweislich tiber mindestens 7 Druckdekaden
im Vakuumbereich zwischen 10” bis 3-10”mbar und ist somit absolut vergleich-
bar mit {iblichen Kaltkathoden-Messkdpfen. Es wird vermutet, dass der Messbe-
reich sogar bis in den 10" mbar-Bereich hinabreichen kénnte, da die Extrapolati-
on der lg,-p-Kennlinien diesen Schluss zulassen. Eine experimentelle Untersu-
chung der Rohrencharakteristik im unteren UHV- oder gar im XHV- Bereich hét-
te einen sehr hohen technischen Aufwand erfordern, der im Rahmen dieser Arbeit
nicht realisierbar war. Die Empfindlichkeit des Manometers im Tiefdruckmodus
ist — dhnlich wie bei allen Kaltkathoden-Messrohren — {iber den gesamten Druck-
messbereich nicht konstant, sondern variiert druckabhédngig. Im Vakuumbereich
zwischen 107°...10* mbar durchliuft Cx, einen Maximalwert, um mit weiter stei-
gendem Druck sehr schnell abzufallen. Die Angabe einer Empfindlichkeit im
Hochdruckmodus macht aufgrund des nichtlinearen | x,—p—Zusammenhanges
keinen Sinn. Der Einsatz einer Lochblende vor den Réhreneingang bewirkt nur im
Druckbereich  zwischen 10°...107 mbar eine merkliche lx2-p-
Kennlinienverschiebung infolge des in diesem Bereich grofler werdenden Saug-
vermdgens der Entladung, allerdings verldngert die Blende die Reaktionszeit des
Manometers. Auch bedingt eine TiN-Beschichtung der Kathodenzylinder keine
signifikante Anderung des Kennlinienverlaufs.

Um den Vorteil der verbesserten Messrohre, ndmlich deren erhohte Langzeit-
messstabilitit, experimentell nachweisen zu kdnnen, wurde die Manometerrdhre
in einem Langzeitversuch iiber 1000 Stunden getestet. Um kontaminationsfor-
dernde Vakuumbedingungen zu schaffen, wurde die Messrohre in einer stark koh-
lenwasserstofthaltigen Restgasatmosphire bei verhéltnismiBig hohen Driicken im
Vakuumbereich betrieben. Anhand des wihrend der Dauermessung aufgezeichne-
ten Entladungsstromverhaltens konnte nachgewiesen werden, dass der Entla-
dungsstrom in der Ionenbafflekammer mit zunehmender Betriebszeit stetig ab-
nahm, wihrend der in der Messkammer registrierte Entladungsstrom (mit Aus-
nahme eines geringen Anstieges) in erster Ndherung zeitlich nahezu konstant
blieb. Als Ursache fiir die rasche Abnahme des Entladungsstroms in der Ionen-
bafflekammer wurde die zunehmende Verschmutzung der vordern Ionenbaffle-
kammer angesehen. Die anschlieBende visuelle und oberflachenanalytische Unter-
suchung der Kontaminationsschichten in den beiden Entladungskammern besti-
tigte diesen Verdacht. Hierbei zeigte sich eine stark kontaminierte Ionenbaffle-
kammer, wihrend die Messkammer deutlich weniger verschmutzt war. Hieraus
lie sich bereits ableiten, dass das am Rohreneingang brennende Plasma tatséch-
lich die innere Entladungszone in der Messkammer vor kohlenwasserstofthaltigen
Gasen und Déampfen effektiv schiitzt. Dies konnte auch mittels XPS-Analysen der
Kontaminationsschichten iiberzeugend nachwiesen werden. Die Tatsache, dass in
den Kontaminationsschichten der Messkammer nur sehr geringe Konzentrationen
an Kohlenstoff gefunden wurde, scheint eindeutig darauf hinzuweisen, dass das
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vorgeschaltete Baffle mit einer hohen Effizienz arbeitet. Anscheinend werden
nahezu alle eintretenden kohlenwasserstoffhaltigen Gase und Dampfe sofort im
vorderen Plasma der Ionenbafflekammer gekrackt, so dass erst gar keine C.Hy-
Dampfe in die hintere Messkammer gelangen konnen. Bei der Beurteilung der
Effizienz der in der lonenbafflekammer unter dem Einfluss von Elektronen- und
IonenstoB ablaufenden Polymerisationsvorgingen von Kohlenwasserstoffen muss
natiirlich auch beriicksichtig werden, dass im Ionenbaffle neben dem Hauptvor-
gang, ndmlich der Zerlegung und Adsorption hohermolekularer Kohlenwasser-
stoffe an der Kathode, eine Reihe weiterer Prozesse im Entladungsraum wirksam
werden, die sich ungiinstig auf die Polymerisation auswirken. So liuft natiirlich
auch die Kathodenzerstdubung im Ionenbaffle ab, die eine Schichtabtragung und
somit die Desorption und Reemission zuvor polymerisierter Molekiilschichten
begiinstigt. Als weiterer gegenldufiger Prozess ist die elektro-chemische Schicht-
abtragung zu nennen, die durch elektrochemische Reaktionen bewirkt wird. So
konnen z. B. auf die Polymerisatschicht auftreffende Sauerstoff- oder Wasserstof-
fionen mit dem Kohlenstoff der Polymerisatschicht Kohlenoxyde bzw. leichte
Kohlenwasserstoffe bilden, die als gasformige Produkte wieder entweichen. Diese
gegenldufigen Prozesse lassen sich generell nicht vermeiden und vermindern na-
tirlich die Wirksamkeit des Baffles teilweise wieder. Die sich im lonenbaffle ein-
stellende Zusammensetzung der Schicht und die Effektivitdt der Falle ist deshalb
durch das Gleichgewicht zwischen allen das Schichtwachstum férdernden Prozes-
se einerseits — sowie den letzteren entgegenlaufenden Vorgéngen andererseits —
gegeben. Somit ist zu verstehen, weshalb sich die Kontaminationsschicht in der
Ionenbaffle-Kammer nicht nur aus Kohlenstoff und Kohlenstoffpolymerisaten
zusammensetzt, sondern zu groflen Teilen auch aus abgesputtertem Material der
Entladungselektroden. Dennoch konnte anhand des generellen Nachweises einer
erhohten Kohlenstoffkonzentration in der Kontaminationsschicht der Ionenbaffle-
kammer bewiesen werden, dass der Polymerisationseffekt offenbar der dominie-
rende Effekt ist, der tatsdchlich eine ,,Reinigung® der in die Messrohre eintreten-
den C Hy-Gase und Dimpfe bewirkt. In der Messkammer konnten hingegen nur
Kontaminationsschichten festgestellt werden, die fast ausschlielich durch  Sput-
tererosion zustande kamen. Aufgrund der schiitzenden Wirkung des Eingangs-
plasmas vor Kohlenstoffablagerungen im Messraum konnten die Eichkennlinien
in beiden Betriecbsmoden nach dem Langzeiteinsatz der Messrohre mit einer
Druckdosis von D = 3,5 mbar-h mit einer iiberraschend hohen Genauigkeit repro-
duziert werden. Die Abweichungen der gemessenen Strome und Empfindlichkei-
ten lagen im Vergleich zu den Ausgangswerten im gesamten Messbereich bei un-
ter 50%! Da Kaltkathoden-Ionisationsmanometer aber in aller Regel ohnehin
(auch im Neuzustand) nur mit einer Messgenauigkeit von +30% messen (vgl. Ka-
pitel 2), ist der Messgenauigkeits- bzw. Empfindlichkeitsverlust nach einer derart
hohen Druckdosis zwar nicht génzlich vernachléssigbar, aber dennoch verhélt-
nismiBig klein.

Als weitere Nachweismoglichkeit fiir die hohe Zuverldssigkeit der vorgeschlage-
nen Messrohrenkonzeptes wurden zusitzlich die Ziindverzégerungszeiten vor und
nach dem Langzeittestbetrieb ausgewertet. Obwohl sich die totalen Ziindverzoge-
rungszeiten nach dem Langzeiteinsatz im Vergleich zu den urspriinglichen Werten
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etwa verdoppelten (teilweise sogar verdreifachen), konnte jedoch zu keiner Zeit
ein vollstidndiges Ausbleiben der Entladung beobachtet werden. Trotz des Fehlens
einer speziellen Ziindhilfe und der nachweislich stark kontaminierten Ionenbaftle-
kammer weist die Messrohre selbst nach einer verhdltnisméfig hohen Druckdosis
noch ein sicheres Ziindverhalten auf. Die o.g. Resultate lassen vermuten, dass die
Messrohre einer Druckdosis von bis zu D = 5 mbar-h standhalten konnte, ohne
dass sie wéhrend ihres Betriebes gereinigt werden miisste! Oder mit anderen Wor-
ten ausgedriickt: Wird die Messrohre beispielsweise in einem Isolationsvakuum
eines Beschleunigerrings betrieben, in dem iiblicherweise konstante mittlere Drii-
cke um 10~ mbar herrschen, dann lief3e sich die R6hre mit einer nahezu konstan-
ten Messgenauigkeit rein rechnerisch iiber 500.000 Stunden (oder knapp 60 Jahre)
dauerhaft einsetzen.

7.2  Fehlerbetrachtungen, Genauigkeit der Messergebnisse

An dieser Stelle soll hier nun kurz auf generelle Fehlerquellen und deren
Einfluss auf die Genauigkeit der Messergebnisse eingegangen werden.

Die Druckanzeigen der am Kalibrierpumpstand CS 1001 eingesetzten Re-
ferenzdruck- Messgerite sind mit unterschiedlich groen Fehlern behaftet. Wih-
rend das fiir den Hoch- und Ultrahochvakuumbereich eingesetzte BAYARD- AL-
PERT- Messsystem IE 414 mit dem Netzgerdt IM520 einen etwa 10%igen Fehler
des Anzeigenwertes aufweist, besitzen die Baratronmesssysteme zur messtechni-
schen Erfassung der Driicke im Fein- und Grobvakuumbereich nach Herstelleran-
gaben nur einen Messfehler von +0,5 % des Anzeigenwertes. Die Fehlerangaben
beziehen sich auf die Hauptmessbereiche, so dass die Fehlerwerte an den Messbe-
reichsgrenzen der Referenzgerite geringfligig groBer sein diirften. Da zur Kalib-
rierung und Rekalibrierung der entwickelte Kaltkathoden- Ionisationsmanometer-
rohre ein weiter Druckbereich erfasst werden musste, war es unumgénglich, den
gesamten Messbereich der Vakuummeter zu nutzen, wodurch gerade an den
Messbereichsgrenzen der Referenzmanometer grofere Fehler auftraten. Es wird
daher einheitlich eine Abweichung von +15 % zwischen gemessenem und dem
tatsdchlich im Rezipienten herrschendem Druck angesetzt. Bei der Kalibrierung
der Kaltkathoden-Messrohre wurde insbesondere darauf geachtet, dass die Vor-
schriften zur Kalibrierung eines Vakuummessgerites entsprechend DIN 28418 -
Teil 2 eingehalten werden. So wurden beispielsweise vor jeder Kalibriermessung
die vom Hersteller empfohlenen Einlaufphasen der Referenzmanometer (sog.
»Warm-Up-Perioden®) eingehalten, um temperaturbedingte Messfehler weitestge-
hend zu vermeiden. Die Kalibriermessungen fanden auBlerdem stets bei anndhernd
konstanten Umgebungstemperaturen von 23°C statt. Ferner wurde das Kaltkatho-
den-Ionisationsmanometer am Kalibrierpumpstand so installiert werden, dass des-
sen magnetisches Streufeld oder gar elektrische Ladungstriager aus dessen Entla-
dungsstrecke nicht den Betrieb der angeschlossenen Referenz-Manometer, insbe-
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sondere den des BAYARD-ALPERT-Manometers, hétten beeintrdachtigen kdnnen.
Ungenauigkeiten in der Druckmessung, die von unterschiedlichen Montagelagen
der Referenzmanometer herrithren konnten, wurden hier als vernachléssigbar
klein angenommen.

Das Druckmesssignal des wéhrend des Langzeittests eingesetzten Warmelei-
tungsmanometers TR 301 (Wirmeleitungsmanometer mit konstanter Drahttempe-
ratur) ist It. Herstellerangaben im gesamten Druckbereich unterhalb von 1 mbar
mit einem Messfehler von £15 % des angezeigten Messwertes behaftet. Ferner
muss bei der Bewertung der Messergebnisse hinsichtlich ihrer Genauigkeit darauf
hingewiesen werden, dass die Druckanzeige des Wérmeleitungsmanometers auf
N, geeicht war. Aufgrund der verhéltnismifiig hohen CHy-Konzentration in der
speziell generierten Gasatmosphire des Testrezipienten muss also mit einem deut-
lich groBBerem Fehler in der Druckanzeige gerechnet werden. Aufgrund der gerin-
gen Empfindlichkeit des PIRANI-Messkopfes im Druckbereich zwischen 10°
3...10”mbar betrug die maximale Auflosung der Druckanzeige nur 5-10™* mbar,
was zur Folge hatte, dass Druckénderungen im Rezipienten wihrend der Lang-
zeituntersuchung nur stufenweise erfasst wurden (vgl. Abbildung 6.44). Da jedoch
das Manometer nur zur Uberwachung der Druckverhiltnisse, nicht jedoch zur
exakten Druckmessung wihrend der Langzeitmessung dienen sollte, war dessen
Einsatz im o.g. Druckbereich mit seiner ausreichenden Messgenauigkeit gerecht-
fertigt. Die Langzeitmessstabili-
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ter durchaus iiblichen Messgenauigkeitsgrenzen.

Die zur Spannungs- und Strommessung eingesetzten Geréte lieferten im Ver-
gleich zu den Druckmessgeridten so kleine Fehler in den Messwerten, dass ihr
Einfluss auf die Messwertaufnahme nahezu unberiicksichtigt bleiben kann.

Fiir die zahlreichen Entladungsstrom-Druck-Charakterisiken zeigte sich im All-
gemeinen eine gute Reproduzierbarkeit. Ausnahmen bildeten hier lediglich die
Messungen der lgy-p-Charakteristiken der Rohre bei Verwendung des aus vier
Magnetringen bestehenden Magnetpaketes. Die hierbei aufgetretenen Entladungs-
stromschwankungen lieBen kaum reproduzierbare Messwerte zu. Mit Ausnahme
der Anordnung mit 4 Magnetringen konnen daher die nichtsystematischen Fehler
generell als klein angesehen werden. Die Reproduzierbarkeit der aufgenommenen
Rohrencharakteristiken lag im Mittel bei etwa +20 %, einem fiir Kaltkathoden-
Ionisationsmanometer durchaus typischen Wert. Abbildung 7.1 zeigt beispielhaft
eine lg,-p-Kennlinie der Kaltkathoden-Messrohre in Bauausfiihrung (2), die bei
konstanten Betriebsparametern einmal bei steigendem und einmal bei fallendem
Druck aufgenommen wurde. Man erkennt deutlich Hystereseeffekte, deren Ursa-
che vermutlich in der Gasbelegung der Kathoden zu suchen ist. Es wird ange-
nommen, dass die Elektronenemission von einer gasbedeckten Kathode im Ver-
gleich zu einer nahezu adsorbatfreien Kathode (Potenzialemissionsdnderung
durch Gasbelegung, vgl. dazu [2.65]) deutlich vermindert ist, so dass auch der
registrierte Entladungsstrom wihrend der Kennlinienaufhahme bei fallendem
Druck kleiner ist als bei steigendem Druck.

7.3 Ausblick

Ziel der vorliegenden Arbeit war es, experimentell nachzuweisen, dass es
mithilfe einer verdnderten Elektrodenkonfiguration und durch die geschickte
Wahl der Betriebsparameter auf einfachem Wege moglich ist, die Verschmut-
zungsanfilligkeit von Kaltkathoden-Messkopfen auch unter kontaminationsfor-
dernden Vakuumbedingungen von vornherein geringzuhalten. Dieser Nachweis
konnte mit dem vorgestellten inversen Doppelmagnetron-Manometer eindrucks-
voll erbracht werden. Allerdings blieb der erhoffte Effekt einer Selbstreinigung
der Elektroden durch den wechselseitigen Beschuss der Elektroden mit Ionen
durch Anlegen einer AC-Hochspannung an die Stabelektrode aus, da die Entla-
dung in der vorliegenden Elektrodenkonfiguration bei vertauschter Polaritit der
Stabelektrode erst bei sehr hohen Driicken ziindete. Um den Ziindstartpunkt der
Entladung im Wechselspannungsmodus zu kleineren Driicken hin zu verschieben,
miisste entsprechend der TOWNSENDschen Ziindbedingung die Elektronenausbeu-
te an der Kathode vergroBert werden. Nur durch diese MaBnahme lésst sich auch
bei vertauschten Elektrodenfunktionen eine Kaltkathoden-Entladung bei niedrige-
ren Driicken im Vakuumbereich ziinden. Da im Wechselspannungsmodus die
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Stabelektrode wihrend der negativen Halbwelle als Kathode wirkt, miisste deren
verhéltnisméBig kleine Oberfliche deutlich vergroBert werden. Dies liele sich
einerseits durch eine Vergroflerung des Durchmessers oder durch eine Oberfla-
chenstrukturierung der Stabelektrode (z. B. sternférmiger Elektrodenquerschnitt)
erreichen. Deutlich effektiver erscheint jedoch die Methode, die die Stabelektrode
umgebene kompakte Zylinderelektrode mit Endflichen durch eine Elektrodenan-
ordnung zu ersetzen, deren elektrisch getrennte Elektrodenkomponenten wieder-
um einen (fast) geschlossenen Entladungstraum bilden. Dieser wird dann aus einer
Boden-, einer Deckel- und einer umhiillendenden Zylinderelektrode gebildet. Ab-
bildung 7.2 zeigt den Verbesserungsvorschlag. Entsprechend des dargestellten
Verschaltungsvorschlages wirken bei positiv vorgespannter Stabelektrode Boden-,
Deckel- und Zylinderelektrode gemeinsam als grof3flichige Kathode (das ent-
spricht dem klassischem Prinzip des inversen Magnetrons). Bei negativ vorge-
spannter Stabelektrode kann die effektive Kathodenoberfliche dadurch vergroBert
werden, dass man die Boden- und Deckelelektrode zusitzlich als Kathode ver-
schaltet, und nur die umbhiillende Zylinderelektrode als Anode fungieren ldsst
(Prinzip des ,,normalen* Magnetrons, vgl. Abschnitt 2.2.4).

QS — —
i

a) b)

Abbildung 7.2: Vorschlag fiir eine segmentierte Elektrodenstruktur der Messkammer des vorgeschlagenen
Kaltkathoden- Ionisationsmanometers, schematisch. Rot — als Anode verschaltet, Blau — als Kathode ver-
schaltet. a) Verschaltungsvariante bei positiv vorgespannter Stabelektrode, b) Verschaltungsvariante bei
negativ vorgespannter Stabelektrode.

Durch die Vertauschung der Elektrodenfunktionen miisste man bei beiden Polari-
titen das Ziinden einer Entladung in der Messraum bei hinreichend kleinen Vaku-
umdriicken erreichen, so dass der angedachte Selbstreinigungseffekt durch gegen-
seitiges Absputtern der Entladungskammerelektroden gerade bei hoheren Driicken
effektiv ablaufen konnte. Die vorgeschlagene Segmentierung der Zylinderelektro-
de ist natiirlich nur fiir die Messkammer sinnvoll, da hier nachweislich sputterbe-
dingte Kontaminationsschichten auf den Oberflichen abgeschieden werden. Der
Ubergang von der geschlossenen Zylinderelektrode in separate Elektrodenkom-
ponenten verdndert keineswegs die Funktionsweise der Messrohre, lediglich der
konstruktive Aufbau der Entladungskammern und die dann zusétzlich notwendig
werdenden elektrischen Durchfiihrungen wiirden dem Messrohrenaufbau aufwen-
diger gestalten als die klassischen Rohrengeometrie.
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Abbildung A2: Mithilfe des Simulationsprogramms IONTRA 3d [6.8] numerisch berechnete lonen- und
Elektronentrajektorien in der Messkammer des vorgeschlagenen Kaltkathoden- lonisationsmanometers bei
negativ vorgespannter Stabelektrode, aus verschiedenen Perspektiven. Rechnungen nach KAUERT.
Simulationsparameter: U = -2000V, B = 70mT, p = 10" mbar.
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