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Versuch 206

Vakuumversuch

Aufgaben

1. Bestimmen der Sauggeschwindigkeit der Drehschieberpumpe im Feinvakuum.
2. Bestimmen der Sauggeschwindigkeit der Diffussionspumpe im Hochvakuum mittels Abschéatzung.
3. Abschéatzen der Desorptionsenergie und mittleren Verweilzeit der Molekile.

Vorbetrachtung

Vakuum

Vakuum ist das Ergebnis einer Evakuierung eines GefalRes. Nicht ganz exakt verwendet, bedeudet es also ein in
einem Raumvolumen (Rezipient) vorherrschender starker Unterdruck (gegeniber des Normdruckes). Die
charakteristische GroRe fur die Vakuumtechnik ist also der Druck, der mit der vorhandenen
Volumenteilchenzahl gemaf der Gleichung fur das ideale Gas folgender MalRen zusammenhangt:

N
=T
P=V

Zur Beschreibung und Erklarung der physikalischen Phanomene, die in der Vakuumtechnik auftreten, wird die
gaskinetische Grof3e mittlere freie Weglange eines Teilchens zu Rate gezogen.
A=v2 Y= p KT
2 BTEIDZ 7TED2 p
Beim Auspumpen des Rezipienten verringert sich die Anzahl N der Teilchen innerhalb des Rezipientenvolumens

und damit steigt die mittlere freie Weglange antiproportional an. Gegeben ist fir das Gasgemisch ,Luft* die
mittlere freie Weglange bei einer Temperatur von 20°C mit:

P 10° 16 10* 104 10%2
[Pa]
[r’r\ﬂ 6210° 6210° 6210° 62  6210°
Vgrliffnis Grob~ ’ Fein~ ‘ Hoch~ ‘ Ultrahoch~

Druckmessung im Vakuum

Wegen den groRRen Druckdifferenzen, es sind dber 17 GroélRenordnungen, und den daraus resultierenden
verschiedenen physikalischen Grundbedingungen sind unterschiedliche Messmethoden erforderlich. Das
.Klassische“U-Rohr- Manometerversagt bereits recht friihzeitig, da dessen Druckséule bei leichten Unterdruck

in den Rezipienten gesaugt wirde. Auf dem gleichen physikalischen Prinzip, aber mit einer rdumlichen
Abtrennung vom Rezipienten funktioniert ddembranvakuummanometerDessen kann durch die Wahl einer
geeigneten Membran und einem geeigneten Vergleichsdruck (méglichst auch bereits ein Niederdruck) bis in den
Feinvakuumsbereich hinein gemessen werden. Eingeschrénkt wird dieses Verfahren durch die Begrenzung der
Durchbiegung und die sich andernden gas- kinetischen Mechanismen.

Liegt die mittlere freie Weglange im oder Uber der Dimension der GefaRabmessung, dann verhalt sich die
Warmeleitfahigkeit proportional zur Teilchenzahldichte. Dies wiederum lasst eine Widerstandsmessung eines
stromdurchflossenen Gliuhfadens zu: das Prinzipvdésmeleitungsvakuummeter (Pirani)Nachteilig ist, dass

Pirani- Vakuummeter offensichtlich abhangig vom verwendeten Gas sind. Ebenfalls gas- abhéngig ist die noch
feinere Messmethode mittelenisation mit kalter Kathode (Prenning)Hierbei wird mittels der nattrlichen
Raumionisation bei einem angelegten, starken elektrischen Feld eine StoRionisation ausgeldst. Der dabei
flieRende Strom wird gemessen. Zur Erhdhung der Effizienz werden die freien Ladungstrager mittels
Dauermagnet auf eine spiralférmige Bahn gelenkt.

Grob Fein- Hoch- Ultrahoch

vakuum

Penning
Gluhkmodenvakuummeter ‘ - - —>—-a——l—- -

ABB. .1: Anwendungsbereiche der verschledenen Messmethoden im Vakuum
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Vakuumerzeugung

Zur Erzeugung von Vakuum unterscheidet man den Teilchenentzug in zwei Arten der Funktionsweise der
Pumpen;Transportpumperund Speicherpumpen

Bei Transportpumpenvird das Gas aus dem Rezipienten durch mechanische oder thermodynamische Vorgange
heraus transportiert. Da bei sehr kleinen Driicken der Stromungswiderstand sehr hoch wird, ist die Effektivitat
mit zunehmender Reinheit des zu erreichendem Vakuums eingeschrankt. Typische Beispiele fir
Transportpumpen sind die Drehschieberpumpe und die Diffusionspumpe.

Drehschieberpumpe Diffusionspumpe
4 R R
\{/?@ [; 7 ™ r
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Durch Rotieren des Rotof3 in der Pumpenkammé?

wird durch die Druckunterschiede in den von den .

Drehschiebern® bewegten Kammern der Rezipiemt@S Ol im Siedegefaf?’ verdampft und tritt an den
nach und nach leer gepumpt. nach untengerichteten, ringférmigen Dus&h aus.

Dabei treten in diesen Dampfstrahl Gasmolekiile aus
dem Rezipienten ein und werden von diesem an die
gekiihite Wand® transportiert, wo das Ol kondensiert.
Dadurch werden die aufgenommenen Gasmolekile
wieder frei und gelangen in den nachsten Dampfstrahl.

So entsteht eine Teilchen- Konzentration, die Gber den
Stutzen ™ mit z.B. einer Drehschieberpumpe
abgesaugt werden kann.

Die Speicherpumpearbeiten nach dem Prinzip der Bindung der Gasteilchen. Durch Aufnahme und Speicherung
derer wird dem Rezipienten folgerichtig Gasteilchen entzogen. Da die Kapazitat des Speichermediums begrenzt
ist, kénnen diese Art von Pumpen nur bei sehr niedrigen Driicken zur ,Veredlung“ des Vakuums eingesetzt
werden.

Charakteristische Gréf3e einer Vakuumpumpe ist die Sauggeschwindigkeit

dv
S=—
dt
Mittels der Gleichung nach Boyle, unter der Annahme, gsdonstant ist, ergibt sich:
_dv_ Vdp
dt p dt
Ferner folgt durch die Integration mit t hieraus fiir p(t)
s
-t
p=p,[& " unddamitSH=-V, [I]n?p
0
Unter Verwendung der Leckra@und des Gleichgewichtsdrupk gilt auch:
A
S:g , wobei Q :Vo—p
Pe At
V, A
also: S= Yo 2P
pe At

Phanomene im Vakuum

Wie oben bereits erwahnt, verlieren mit zunehmender mittlerer freier Weglange die Gesetze der Strémung von
Gasen ihre Glltigkeit. Ist die mittlere freie Weglange grof3er als die GefalRdimensionierung, so liegt fast
ausschlieBlich nur noch die statistische Teilchenbewegung in Folge von Reflexionen an den GefalRwéanden vor.
Die macht den scheinbar paradoxen Umstand, dass bei Zunehmender Leere auch der Stromungswiderstand in
den Leitungen zunimmt einsichtig. In der Vakuumtechnik gilt daher fir die reale Sauggeschwindigkeit von
Vakuumpumpen, dass:
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wobei L der Leitwert des Systems ist. Dass ist auch der rund, warum in der Vakuumtechnik mit relativ groRen
GefaRdurchmessern gearbeitet werden muss.

Neben Reflexionen an den Wé&nden treten aber noch weitere Effekte an der Wand auf: durch die
intermolekularen Krafte (z.B. van- der- Waals- Krafte) der Wand- bzw. der Gasteilchen kommt es zu einer
Verweildauer der Molekiile an der Wand. Diese ist so grol3, dass selbst bei einer vollkommen dichten Apparatur
noch eine nicht unerhebliche Leckrate, man spricht von einem ,virtuellem Leck®, gemessen wird. Diese ruhrt
daher, dass sich Gasteilchen von der Wand auslésen und frei sich im Innenraum bewegen. Diesen Vorgang nennt
man Desorption. Gleichfalls ist es moglich, dass ein freies Teilchen sich an die Wand anlagert, wobei man von
Adsorption spricht. Fir die mittlere Verweilzeit gilt:

Epes
T =1, @™
Um die Kréafte moglichst klein zu halten, verwendet man mdglichst reine Stoffe mit einer geringen
Oberflachenrauigkeit.

Durchftihrung
Versuchsobjekt:
Vakuumpumpstand, 8ppuhr
Pirani (VV/R) P 3
= =
i_ Rezipient T — Nadelventil
X i e D ool
T T vereinigt]
| LN Diffusionspempe
=] Pirani (VV/HP)
X1~

ABB |.4: Vakuumpumpstand mit Drehschier- und Duffusionspumpe

mogliche systematische Fehler:
5. Falsche Eichung der Messgerate
6. Leitungswiderstande

erwartetes Ergebnis:
» theoretischer Druckverlauf

Versuchsablauf:

» Aufnahme der Pumpkurve der Drehschieberpumpe

« Aufnahme der Leckmessung bei unterschiedlichen Gleichgewichtsdriicken
e Auspumpen und Aktivieren der Diffusionspumpe

* Ausheizen der Wande

» Messung der virtuellen Lecks

Fehlerguellen:
At = +1s, Ap = +10%

Messwerte

Diffusionspumpe

Auspumpen
t

[s]

p
[Pa] 50 20 10 8 6 4 3 2

0 468 11,11 143 189 254 29,7 357
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Leckmessung
pe=2Pa
[St] 0 119 215 328 437 55 64,6 76,1 874
p
(Pl 2 3 4 5 6 7 8 9 10
pe=3Pa
[St] 0 45 11,3 161 213 26 31,7 36,9
p
(Pl 3 4 5 6 7 8 9 10
pe=5Pa
10 42 9 14 395
[s]
P
(Pl 5 6 8 10 20
pe=10Pa
1 0o 102 305
[s]
p
(Pa] 10 20 50
pe=20 Pa
L1 0 49 255
[s]
p
[Pa] 20 50 100
Diffusionspumpe
! 0 4,2 7.8 29 130 305
[s]
[1o£Pa] 4,48 8 10 20 40 60
( — -3
p(22°C)=8M10°Pa
p(37+2°C)=18M102%Pa
Auswertung
Drehschieberpumpe
Auspumpen
In
s=v, (NP
dt
P 2 3 5 10 20
[Pa]
dinp
ot -0,28 -0,485 -0,5675 -0,7368 -1,1724
dinp
A ot 0,056 0,097 0,1135 0,14736 0,23448
5 0,098  0,16975  0,198625 0,25788 0,41034
[dm7/s]
AS
[dm®s] 0,0196 0,03395  0,039725

0,051576 0,082068
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Leckmessung
V,
S=-"09 ﬁ
Pe At
Ap
— 0,0918 0,1849 0,374 1,2782 3,2436
At
Ap
A— 0,0114 0,0252 0,0512 0,1875 0,605
At
Pe
[Pa] 2 3 5 10 20
S:«; 0,1607 0,2157 0,2618 0,4474 0,5676
[dm*/s]
A‘ss 0,02 0,0294 0,0358 0,0656 0,1059
[dm*/s]

Diffusionspumpe

Sauggeschwindigkeit

ap _ (0,60+0,05) ng> P2
At S

S=(0,420+ 0,035)ﬁ
S
Desorptionsenergie

EDES

1
Es giltT =T, @™  wobeiQ~= undQ~ p, also
T

EDes_EDes
_pl :i =R RT

P T,
EDes EDes
810° - RQQSlSK_RBl(nSKE
18107
Epee= M2 2
AT 9
= (5509+ 7,70)£
mol
Daraus ergibt sich pro Teilchen eine Bindungsenergie von:
Epes,.. = (05709+0,0798eV

Unter der Annahme, dass 1,=10"%s ist, folgt fiir T=77K

Ebes.
T =71, "™

EDes

== TO @RU?K

=2300"s
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Darstellung
Drehschieberpumpe
Leckmessungen
Leckrate Drehschieberpumpe, p=2 Pa Leckrate Drehschieberpumpe, p=3Pa Leckrate Drehschieberpumpe, p=5Pa
12 12 T 25
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2 2 T
0 0 0
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Zeit [g] p =0,0918Pals t + 2Pa Zeit [g] p =0,1894Pals t + 3Pa 2Zeit 5] p=0,374Pat + 5Pa
R? = 0,9997 R? = 0,9988 R? = 0,9961
Leckrate Drehschieberpumpe, p=10Pa Leckrate Drehschieberpumpe, p=20Pa
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Zeit [g] p=1,2782Pa/s t + 10Pa Zeit [5] p = 3,2436Pa/s t + 20Pa
R? = 0,9882 R? = 0,9368
Auspumpvorgang und Sauggeschwindigkeit
Auspumpvorgang Drehschieberpumpe Sauggeschwindigkeit der Drehschieberpumpe
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Diffusionspumpe
Leckrate im Hochvakuum
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Diskussion

Was die gesamte Messung und die dadurch gewonnenen Ergebnisse betrifft, so handelt es sich hier zu gré3ten
Teil um Abschatzungen. Die Messungen hétten durchweg mit einer besseren Ausristung (digitale
Druckerfassung, etc) genauer ausfallen kénnen, jedoch die grundlegenden Erkenntnisse lassen sich auch aus den
gewonnenen Ergebnissen schlieRen.
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Zum ersten sind da die Ergebnisse der Drehschieberpumpe, deren Sauggeschwindigkeit mit abnehmendem

N
Druck ebenso abnimmt. Jedoch, nicht wie theoretisch gemé&v KTzu erwarten, sondern die Abnahme

entspricht eher der Formi/—'=§+%, was dem in dem Vorbetrachtungen erwdhnten Leitungswiderstand
zuschulden ist. Gleiches qilt dafiir, dass der Druck im Auspumpvorgang nicht wie erwartet exponentiell (also
halblogarithmisch aufgetragen als Linie), sondern leicht- seltsam verbogen erscheint.
Ferner weichen die beiden Kurven der Sauggeschwindigkeit erheblich voneinander ab. Dabei scheint es sich um
einen ungeklarten, systematischen Fehler zu handeln. Dass hier ebenso die Leitungswiderstdande mit
hineinspielen, kann nicht ausgeschlossen werden, das dies allerdings nicht die einzige Ursache sein kann, zeigt
die Tatsache, dass beide Kurven auch fir héhere Driicke ,auseinander klaffen“. Die Vermutung geht dahin, dass
die Wegunterschiede Ventil- Pirani und Pumpe- Pirani so grof3 sind, dass eben die Druckverteilung sich zeitlich
zu sehr unterscheidet (wobei hier auch wieder die Leitungswiderstande im Spiel sind).
Was die Diffusionspumpe betrifft, so wurde auf eine Protokollierung des Auspumpvorganges verzichtet, das
dieser zu schnell vonstatten ging und damit mit den zur Verfligung stehenden Mitteln nicht messbar war.
Die Desorptionsenergie liegt in der GroRenordnung von der molaren Verdampfungswarme von Wasser (ca. 40
kJ/mol). Damit durften die Desorptionserscheinungen unter Laborbedingungen (extrem trockene Luft) weiter zu
reduzieren sein.
Ansonsten sind die Ergebnisse zufriedenstellend, die abgezeichneten Messwerte befinden sich im Anhang.

Jena, 05.01.2003
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