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Kapitel 1

Einleitung

«“

. und fir was ist das dann am Ende gut?”

Oft bekommt man genau diese Frage als Physiker gestellt, nachdem man (ver-
sucht hat) einer aukenstehenden Person sein Experiment zu erkléren.

Eine durchaus berechtigte Antwort ist: “Wir machen Grundlagenforschung und
versuchen zu verstehen, wie sich die Natur verhélt” - also ganz nach dem Zitat
“[...] was die Welt im Innersten zusammenhdlt.” [Faust I, J.W. Goethe, 1808|
Dieses Bestreben, wissen bzw. verstehen zu wollen, ist wohl ein Urinstinkt, wel-
cher besonders die Gattung Mensch als “denkendes Wesen” (homo sapiens - wei-
ser Mensch) kennzeichnet. Doch aus dieser, zugegebener Mafsen sehr historischen
und anthropologen Perspektive betrachtet, erschliefit sich fiir Viele kein direkter
Nutzen. Auch der Ausdruck “Wissen ist Macht” (16.Jh.) scheint in Zeiten von
Internet-Enzyklopéddien, Suchmaschinen und Smartphones zunehmend an Bedeu-
tung zu verlieren.

Mochte man trotzdem diese Frage nach dem Innersten in vollem Umfang beant-
worten, so muss man feststellen, dass dies nach dem heutigen Wissensstand nicht
moglich ist und auch sehr wahrscheinlich nie moglich sein wird.

Schldgt man in einem alten Lexikon das Wort “Physik” nach, so findet sich: “ ... die
Wissenschaft von den Vorgdngen der Natur |...|; die “exakte” Naturwissenschaft.”
[der kleine Brockhaus, 1950|. Hier wurde wohl bewusst das Wort “exakt” in An-
fiihrungszeichen gesetzt und erzeugt auch heute beim Leser ein Schmunzeln.
Probiert man die Frage nach dem Innersten “exakt” zu beantworten, so stoft man
bereits auf atomarer Grofenskala (ca. 107'°m) auf den ersten Irrtum, wenn man
sich das Wort Atom (von griechisch dtopoc - “unteilbar”) genauer ansieht. Atome
als kleinste Teilchen anzunehmen stand lange den Uberlegungen gegeniiber, Ma-
terie sei ein Kontinuum und beliebig teilbar.

Erst 1897 entdeckte Joseph Thompson das Elektron und 1911 fand Ernest Ru-

therford durch den Beschuss einer Goldfolie mit a-Teilchen heraus, dass Atome



hauptséichlich aus einem leeren Raum mit Elektronen bestehen und sich fast deren
gesamte Masse in einem winzigen, positiv geladenen Kern befindet.
Vergrofsert man nach dem heutigen Wissensstand z.B. eine menschliche Zelle, so

ergeben sich immer weitere Substrukturen in der Reihenfolge:

Zelle (~ 107" m), Zellkern (~ 1075 m), Chromosomen (~ 107%m), DNA-(Molekiil)
(~ 1079 m), Atom (~107'° m), Atomkern (~ 107'* m), Nukleonen (Protonen und

Neutronen) (~ 107" m), Quarks (< 107 m), Strings???

Interessant wird es besonders, wenn die Dynamik der verschiedenen Systeme be-
trachtet wird, also welche Wechselwirkungen die einzelnen Teilchen unter welchen
Bedingungen eingehen und wie diese beschrieben werden konnen. Hier wird also
nicht nur auf der Langenskala vergrofert, sondern auch auf der Zeit- und Ener-
gieskala.

Verantwortlich fiir die Dynamik eines Systems sind die uns bisher bekannten 4
Grundkrifte: Gravitation, elektromagnetische Kraft, schwache Wechselwirkung und
starke Wechselwirkung. In dieser Reihenfolge ist die “Stérke” der Kréfte aufsteigend
(nimmt man die starke Kernkraft mit 1 an, so entspricht die Gravitation einem
Anteil von etwa 10741) .

Absteigend lasst sich die Reichweite der Kréfte auftragen. Wahrend Gravitation
und elektromagnetische WW eine unendliche Reichweite haben, betrigt die der
starken Kernkraft nur etwa 107 m.

Aufer zur Gravitationskraft sind zu jeder anderen Kraft heute deren Austausch-
bzw. “Vermittlerteilchen” bekannt. Dies ist das Photon (v) fiir die elektromagne-
tische Kraft, Eichbosonen (W=, Z°) fiir die schwache Kraft, sowie das Gluon (g)
fur die starke Kernkraft. Fir die Gravitationskraft wird ein Teilchen (Graviton)
vermutet, welches aber bisher weder theoretisch noch experimentell eindeutig be-
stimmt werden konnte.

Mochte man also auf die Frage “was die Welt im Innersten zusammenhélt” physika-
lisch antworten, so wéire nach dem derzeitigen Wissensstand die Antwort “Gluonen”

akzeptabel, da sie den “Klebstoft” zwischen den uns kleinsten bekannten Materie-
Teilchen, den Quarks, bilden.

Betrachtet man ein Atom als Ganzes, so ist die elektromagnetische Wechselwirkung
die entscheidende. Als einfachstes Modell ist hier das Wasserstoffatom zu gebrau-
chen. Es besteht aus einem Proton als positiv geladenen Kern und einem Elektron,
welches sich in dessen Coulomb-Potential befindet. Mit den Formulierungen der

Quantenmechanik, wie der Schrodingergleichung, lassen sich nun die Aufenthalts-



wahrscheinlichkeiten, Wellenfunktionen und Energieeigenwerte bestimmen. In der
Tat erhdlt man hier eine exakte, analytische Losung. Geht man jedoch im Peri-
odensystem einen Platz weiter und betrachtet das Helium-Atom mit 2 Protonen im
Kern, sowie 2 Elektronen in 1s-Konfiguration, so entsteht ein 3 Korperproblem,
welches nicht mehr vollstindig und analytisch beschrieben werden kann. Einzig
numerische Losungen konnen hier errechnet werden, welche am Schluss mehrere
hundert Koeffizienten haben konnen. Dieses Beispiel stellt nur die Spitze des Eis-

berges dar, bezieht es sich schliefslich auf das zweit einfachste Atom iiberhaupt!

Es gibt eine Vielzahl von ungeklérten atomphysikalischen Phanomenen und immer
wieder werden neue Mechanismen entdeckt, welche es weiter zu beobachten und
zu vermessen gilt.

Ebenso wichtig wie diese grundlegenden Fragen selbst, ist die Frage nach einer
Methode, diese Mechanismen beobachten zu kénnen, aus welchen wiederum Riick-
schliisse tiber den Ursprungszustand geschlossen werden konnen.

Genau an diesem Punkt setzt die experimentelle Atomphysik an.

Ihre Aufgabe ist es, Experimente zu entwickeln, mit denen konkrete Messungen zu
vielen verschiedenen Fragestellungen moglich sind. Die aus den jeweiligen Messun-
gen gewonnen Daten gilt es dann im Anschluss daran auszuwerten und am Ende zu
interpretieren. Aufgrund der Komplexitéit solcher Experimente liegen Konzeption,
Aufbau, Durchfiihrung sowie Auswertung und Interpretation oft in einer Hand,

bzw. einer Arbeitsgruppe.

Erst seit kurzem kénnen mit bereits etablierten, experimentellen Techniken der
Atomphysik-Arbeitsgruppe in Frankfurt, die Eigenschaften von chiralen Molekii-
len (also Molekiile, welche in zwei gespiegelten Varianten vorkommen), untersucht
werden. Diese Eigenschaft wird auch oft als “Handigkeit” eines Molekiils bezeich-
net.

Die zwei existierenden Formen konnen unterschiedlichste Eigenschaften haben - so
ist z.B. eine Form von Penicillamin heilend gegen Athritis - sein Spiegelbild jedoch
giftig.

Grofe Aufmerksamkeit erlangte dieses Thema bereits in den 1960er Jahren durch
die Wirksamkeit des Stoffes Thalidomid mit dem Markennamen Contergan. Die-
ser Stoff liegt ebenfalls als links- und rechtshéndig vor, wobei nur einem Molekiil
die teratogene (fruchtschidigende) Wirkung zugeschrieben wurde. Da jedoch beide
Héndigkeiten von Thalidomid in die jeweils andere Form umgewandelt (raceme-
siert) werden, stellt sich ein Gleichgewicht ein. Bis heute ist die genaue Wirkung
dieses Stoffes nicht bekannt!

Die beiden rechts- und linkshéndigen Formen eines Molekiils voneinander zu unter-



scheiden, gelang bisher nur unter grofstem Aufwand und nur mit kristallisierbaren
Stoffen. Das seit vielen Jahren erfolgreich eingesetzte und stets weiterentwickelte
Messprinzip des Reaktionsmikroskops COLTRIMS ermoglichte dies nun erstmals
in der Gasphase und an einzelnen Molekiilen durchzufiihren.

Die Untersuchungen an chiralen Stoffen er6ffnen neue Perspektiven in der Physik,
Chemie, Medizin und Pharmazie. Durch die Selektion einer Héndigkeit der Mole-
kiile konnten Medikamente in ihren Wirkstoffen besser abgestimmt und gezielter

eingesetzt werden

Diese Arbeit beschreibt, wie ein solches Messinstrument zur “Vergroferung” ei-

ner Reaktion konstruiert, gebaut und in Betrieb genommen wurde.

Hinter dem Akronym COLTRIMS verbirgt sich COLd T arget Recoil Ion M omentum
S pectrometer - in kurzen Worten erklédrt: ein Messgerit zur Aufnahme von (Impuls-

) Spektren von Riickstofionen, welche aus einer kalten Ausgangssubstanz stam-

men.

I Jet

Elektronendetektor /

lonendetektor

\ | |

Photonenstrahl

Reaktionsvolumen

Abbildung 1.1: Schematische Darstellung einer COLTRIMS-Messung [HSann09].

Die COLTRIMS-Technologie bietet die Moglichkeit, eine Reaktion anhand der
Rekonstruktion der Bruchstiicke (Ionen und Elektronen) eines Atoms oder Mole-
kiils, in Momentaufnahmen darzustellen.

Um diese Bruchstiicke zu erzeugen, muss die zu untersuchende Substanz ( Target)
in gasformigem Zustand mit einem Projektilstrahl (z.B. Photonenstrahl) iiberlappt
werden. Dieser Projektilstrahl ionisiert das Target, sodass lonen und Elektronen als
Fragmente entstehen, welche nun mittels elektrischen und magnetischen Feldern
auf zwei ortsauflosende Detektoren projiziert werden. Hierbei sind die Messgro-

fen zum einen die Flugzeit der Teilchen sowie deren Auftrefforte; es lassen sich



also “Teilchenspuren” rekonstruieren, welche einen Raumwinkel von vollen 47 ab-
decken. Durch die Abdeckung eines so grofsen Raumwinkels und die Méglichkeit,
mehrere Teilchen gleichzeitig, also in Koinzidenz messen zu konnen, betriagt die
Nachweiseffizienz annédhernd 100%.

Um zu diesen Ergebnissen zu kommen, bedarf die technische Umsetzung einer sol-
chen Apparatur einiger Uberlegungen, um z.B. die gewiinschten Reaktionen von
den Ungewlinschten zu trennen.

Damit iiberwiegend Reaktionen des Projektilstrahls mit dem Targetstrahl erzeugt
werden, und nicht mit den Luftmolekiilen bzw. Restgas, muss die komplette Mes-
sung unter Ultra-Hochvakuum (UHV') stattfinden.

Um spéter exakt den Impulsvektor eines Teilchens nach der Reaktion zu bestim-
men, muss die Bewegung des Targets experimentell genau bekannt bzw. einge-
schriankt sein.

Hierzu wird aus der Target-Substanz ein Uberschall-Gasstrahl (Jet) erzeugt, in-
dem das Gas durch eine Diise (wenige pm Durchmesser) ins Vakuum expandiert
wird. Es entsteht hierdurch einen sehr gut in Ausbreitungsrichtung fokussierter
Jet, welcher noch weiter durch Herunterkiihlen mittels fliissigem Helium auf einige
wenige Kelvin sowie speziellen Blenden im Strahlgang optimiert wird.

Um das Target zu ionisieren, konnen verschiedene Quellen benutzt werden, wie
beispielsweise beschleunigte Ionen, gepulste Laserstrahlung, hoher harmonisch er-
zeugte EM-Wellen oder Synchrotronstrahlung (Photonen).

Die Detektoren, welche die geladenen Fragmente erfassen, stellen gewisser mafen
die “Kameras” dar, mit welcher die Reaktionen beobachtet werden. Sie bestehen
aus Microchannelplates fiir die Zeitmessung, die nach dem Prinzip eines Sekundar-
elektronenvervielfachers arbeiten, sowie aus einer dahinter angebrachten, fiir die
Ortsmessung zustdndigen Delayline-Anode.

Da es sich hierbei um sehr kurz hintereinander eintretende Ereignisse handelt (nur
wenige ns), miissen die Signale, welche in Form von schwachen Spannungspulsen
vorliegen, sehr schnell verstarkt, digitalisiert und weggeschrieben werden. Eben-
falls muss eine angepasste Software zur Verfiigung stehen, die auch eine spétere
Auswertung der Daten ermoglicht.

Fast alle der fiir ein solches Experiment notigen Teile sind an die Bediirfnisse an-
gepasste Sonderanfertigungen und in miihevoller Kleinarbeit in der Frankfurter

Gruppe iiber Jahrzehnte entwickelt und immer weiter verbessert worden.



1.1 Motivation und Ziele

Um Messung mit einem COLTRIMS-Experiment durchfiithren zu kénnen, bené6tigt
man eine der oben beschriebenen Quellen, um einen Projektilstrahl zu erzeugen.
Die vielseitigsten experimentellen Moglichkeiten bietet hierbei die Synchrotron-
strahlung.

An einem Synchrotron-Messplatz stehen Gerdte wie Undulator, Monochromator
sowie verschiedenste Spiegel und Optiken zur Verfiigung (siehe Kap. [4)). Der Pho-
tonenstrahl kann also an die jeweiligen Bediirfnisse eines Experiments und sogar
einzelner Messungen “per Knopfdruck” angepasst werden.

Nachteil ist jedoch, dass eine solche Anlage aufgrund ihrer Komplexitit und Aus-
mafse (mehrere hundert Meter Durchmesser) den wenigsten Universitéiten dauer-
haft zur Verfiigung steht, weshalb einige Male im Jahr ein Experiment auf Reisen
gehen muss, um in einem gewissen Zeitraum Messungen durchfithren zu konnen.
Eben fiir diese Zwecke einer Strahlzeit wurde Ende des Jahres 2012 beschlossen,
ein eigens konzipiertes Reise-Experiment nach dem COLTRIMS-Prinzip zu ent-
werfen und zu bauen.

Bisher wurden die vorhandenen Apparaturen in Frankfurt meist fest installiert in
Laboren betrieben und dann fiir Strahlzeiten abgebaut und modifiziert.

Dieses neue Projekt sollte nun explizit fiir Messungen aufser Haus an verschiedenen
Forschungseinrichtungen gedacht sein und daher auch den verschiedensten Anfor-

derungen entsprechen.

Hierbei stand zunéchst die Wahl einer passenden Dimensionierung im Raum. Das
bisherige Vakuum-Kammer-Design, bestehend aus einer zylindrischen Hauptkam-
mer aus Edelstahl, erlaubte eine maximale Detektorgrofse von 90 mm Durchmesser.
Der grofite, bisher in der Arbeitsgruppe verwendete Detektor, hat eine vollabde-
ckende Detektionsfliche von 120 mm. Aufgabe war es nun, die Kammer und die
Detektoren so zu entwerfen, dass eine aktive Detektionsfliche von 120 mm zur
Verfiigung steht.

Ebenfalls stand besonders die Vielseitigkeit eines solchen Reiseexperimentes im
Vordergrund, da die Anforderungen an eine COLTRIMS-Messung sehr verschie-
den sein konnen.

Verschiedene Spektrometer-Bauformen und - Elemente sowie Detektorgrdfsen soll-
ten einbauféhig sein, das Gaszuleitungssystem musste fiir verschiedene Driicke, un-
terschiedliche Gassorten (von hochreinen Gasen bis zu Kohlenwasserstoff-Verbindungen)
und Temperaturen (in einem Bereich von ca. -269°C bis +100°C ) geeignet sein.
Die verschiedenen Abstédnde des mehrstufigen Jet-Systems sollten nach Méoglich-

keit grofste Flexibilitdt und Einstellbarkeit bieten, sowie geniigend Pumpleistung



vorhanden sein, um extrem hohe Jet-Dichten erzeugen zu kénnen.

Da die Detektor- und Spektrometerkonfiguration in der Regel bei keinem aufser-
Haus-Experiment gleich ist, da die jeweils zu untersuchenden Proben mit unter-
schiedlichen experimentellen Parametern gemessen werden miissen, ist ein haufi-
ges Beliiften der Kammer, sowie der Ausbau der Detektoreinheit, nétig. Dieser, in
der Vergangenheit oft komplizierte und umsténdliche Vorgang, wurde bei diesem
Projekt durch die Verwendung einer neuen Detektorgeneration, eines optimierten
Jet-Designs sowie einem sehr modularen Spektrometer-Aufbau, entscheidend ver-
einfacht!

Schlieflich wurde auch bei dieser Uberarbeitung das allgemeine Handling eines
solchen Experimentes an die jeweiligen Gegebenheiten der verschiedenen Experi-
mentierplatze angepasst.

Das in dieser Arbeit konstruierte, aufgebaute und in einer Strahlzeit an der Synchrotron-
Strahlungsanlage SOLEIL getestete COLTRIMS-Reaktionsmikroskop ist daher

kompakt, transportabel, modular und moglichst vielseitig modifizierbar.



Kapitel 2

Physikalisch technischer
Hintergrund der koinzidenten

Impulsspektroskopie

2.1 Physikalischer Hintergrund von COLTRIMS

Die COLTRIMS-Apparatur dient der Messung und Entdeckung von atom- und
molekiilphysikalischen Phédnomenen. Sie macht es moglich, nicht nur den (rdumli-
chen) Aufbau eines Molekiils genau zu vermessen, nachdem man es mittels eines
Projektils “gestort” hat, es lassen sich sogar die Zeitablaufe von Mechanismen zwi-
schen Atomen damit darstellen. Die zu untersuchende Substanz (7Target) liegt in
der Regel gasfoérmig vor. Die hierin enthaltenen Teilchen miissen mit einem Pro-
jektil so aufgebrochen bzw. ionisiert werden, dass es moglich ist, sie aufgrund ihrer
Ladung voneinander zu trennen. Die besondere COLTRIMS-Messtechnik erlaubt
es, ein Abbildungsverfahren fiir solche Reaktionen zu haben. Die aus diesen Auf-
briichen entstehenden Fragmente konnen dabei gleichzeitig gemessen werden. In
einem solchen experimentellen Aufbau sind zwei Detektor-Zweige enthalten. Einer
dient der Messung der Elektronen, der andere der Messung der (Riickstofs-) Ionen,
auch Recoils genannt. Mit diesen kann nicht nur eine Nachweiswahrscheinlichkeit
von fast 100% bei voller Raumwinkelabdeckung erreicht werden, sondern es besteht
ebenso die Moglichkeit, durch die logische Verschaltung zweier Detektoren zu ent-
schieden, ob ein Ereignis zeitlich zu einem anderen passt. Diese Zuordnung zweier
Ereignisse auf jeweils einem Detektor (Hits) wird Koninzidenz-Messung genannt.
Durch diese entstehenden Momentaufnahmen wird das Coltrims-Experiment auch
oft als “Reaktionsmikroskop” bezeichnet.

Damit diese Informationen gewonnen werden konnen, miissen die Trajektorien

deren Fragmente mittels eines Spektrometers auf die ortsauflésenden Detektoren



projiziert werden.

Um die Flugzeit der Fragmente in Koinzidenz messen zu konnen, ist es wichtig den
Zeitpunkt der Reaktion genau zu kennen. Ebenso ist es wichtig, ein gut lokalisier-
tes Target zu préaparieren, damit spéater eine Messung mit wenig Impulsunschérfe
stattfinden kann - dies kann durch den sehr kalten Uberschall-Gasjets verwirklicht

werden.

2.1.1 Gasjet und Uberschallexpansion

Vorraussetzung fiir eine Uberschallexpansion ist, dass der Druck in der Expansi-
onskammer sehr viel geringer ist, als der Vordruck der Diise. Bei dem Expansi-
onsprozess wird die thermische Energie des Gases nahezu komplett in gerichtete
Bewegungsenergie umgewandelt - daher ist die Temperatur des Gasjets aufserst

gering. Fiir die Geschwindigkeit der Gasatome im Jet gilt in Expansionsrichtung:

SkTh

m

Vjer = (2.1)
Hierbei ist k£ die Boltzmann-Konstante, Ty die Umgebungstemperatur und m die
Masse der Atome. Das Gas expandiert adiabatisch isochor (0Q) = 0, dV = 0).
Fiir einen He-Jet bei Raumtemperatur ergibt sich bspw. v = 1760 m/s.

Tritt das Gas mit dem Vordruck pp aus der Diise aus, wechselwirkt es mit den
Atomen in der Expansionskammer. Hierbei bilden sich verschiedene Zonen mit
Schock- und Kompressionswellen aus. Dargestellt sind diese Zonen in Abb. [2.1]

BACKGROUND PRESSURE P,
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------ REFLECTED SHOCK
_MACH DISK SHOCK
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M>1
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Abbildung 2.1: a) Darstellung der verschiedenen Gebiete in einer Uberschallexpan-
sion [MilI&8], b) Fotografie eines Uberschall-Gasjets (Ny mit 1% NO - durch einen
Laser zum Leuchten angeregt) [NAL(2).

Der innere Bereich zwischen den Schockwellen heifst zone of silence. Hier bewe-
gen sich die Atome weitestgehend stoffrei, allerdings mit deutlich mehr als Uber-
schallgeschwindigkeit! Die Grofse dieser “Machschen Scheibe” ist in der Grofenord-

nung der vorherrschenden freien Wegldnge (einige cm). Sie kann berechnet werden



iber:

2 Do
L=2 ]2 g 2.2
3\pe 7 22

Hierbei ist py der Vordruck des Gases durch die Diise mit dem Durchmesser dp.
Man sieht hieran, dass mit steigendem Restgasdruck in der Expansionskammer
pp die Grofe der Mach-Disk und somit der zone of silence bedingt durch mehr
Stoke mit den Restgasatomen abnimmt. Dies ist wichtig zu wissen, da die Diise
im Experiment so positioniert werden muss, dass der Skimmer (siehe Kap.
genau in die zone of silence “eintaucht” und hieraus den gut lokalisierten Atom-
strahl herausschneidet.

Um die Temperatur Tj., eines solchen Atomstrahls in Ausbreitungsrichtung bei
gegebener Vorkiithlung der Diise T;, angeben zu kénnen, muss unter Annahme ei-
ner Boltzmann-Geschwindigkeitsverteilung der Atome, das so genannte Speedratio
S betrachtet werden, welches das Verhéltnis aus der Endgeschwindigkeit zur mitt-

leren Geschwindigkeitsbreite der Atome angibt. Es berechnet sich aus:

S =t (2.3)

2kTj et
m

wobei fiir die Jettemperatur Tj., in Ausbreitungsrichtung gilt:

5 Th

Tjer =553 (2.4)

Die genaue Berechnung des Speedratios ist sehr kompliziert, weshalb oft auf Mess-
kurven zuriickgegriffen wird (siehe Abb. .

10
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Abbildung 2.2: empirisch ermittelte Speedratio-Kurve fiir einen Helium-Jet. Dar-
gestellt ist das Speedratio in Abhéngigkeit des Produkts aus Vordruck und Diisen-
durchmesser bei verschiedenen Diisentemperaturen 7j [GBru89).

Betrachtet man als Beispiel einen Heliumjet bei Raumtemperatur und unter
Verwendung einer Diise mit 50 um Durchmesser, betragt das Speedratio bei einem
Vordruck von 4 bar etwa 20, bei 30 bar etwa 90. Bei einem Vordruck von 30 bar
betriagt die Temperatur des Jets (bei Raumtemperatur der Dise) lediglich 93 mK!
Diese Werte sind nur fiir einen Heliumjet représentativ - Helium kommt den Ei-
genschaften eines idealen Gases am néchsten. Fiir andere Gase ist es deutlich
schwieriger, das Speedratio zu ermitteln.

Wird ein Jet auf sehr tiefe Temperaturen gekiihlt, so nimmt mit fallender Tem-
peratur die Wahrscheinlichkeit zu, dass sich Cluster-Molekiile (Dimere, Trimere.
etc.) bilden. Die Molekiile werden hier trotz eines grofsen Abstands iiber sehr
schwache Bindungskrifte (Van-der-Waals Bindungen oder Wasserstoffbriickenbin-
dungen) zusammen gehalten. Dieses Verhalten kann auch fiir die Untersuchung
solcher Cluster genutzt werden, indem die Temperatur der Diise durch Vorkiihlen
bewusst sehr niedrig gewéhlt wird, sodass sich bevorzugt Cluster-Molekiile ausbil-
den kénnen (siehe hierzu [T'Jahn05|, Kap.3.1.2). Diese Kiihlung des Gases vor der
Expansion ins Vakuum sorgt fiir eine Verkleinerung der intrinsischen Impulse des

Jets. Betrachtet man Gleichung [2.3] so verringert sich der Impuls in Jetrichtung

Téuarm
1 /—Témlt (2.5)

Senkrecht zur Ausbreitungsrichtung des Jets kann die transversale Impulsunschér-

um:
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fe durch die mittlere Geschwindigkeit und die (geometrische) Divergenz bestimmt
werden. Der Skimmerdurchmesser dg sowie der Abstand Diise-Skimmer [ sind die
limitierenden Faktoren fiir die maximale thermische Bewegung der Atome im Gas-
jet. Nach [MAch99, [VMerg94]kann fiir die Impulsunschérfe Apj., kann in den drei
Raumrichtungen (die Y-Richtung ist die Ausbreitungsrichtung des Jets) gefunden

werden:
(dp +ds)/l
Apjer = VmbETy | (24/In(2))/S | (FWHM) (2.6)
(dp +ds)/l

Die technische Realisierung der hier beschriebenen geometrischen Bedingungen
erfolgt in Kapitel [3.3]

2.1.2 Vakuumbereiche

Der hier beschriebene Versuchsaufbau besteht zum Grofteil aus einer Vakuum-
kammer. Das Vakuum bildet die Grundlage fiir die Erzeug eines Uberschall-Gasjets
sowie fiir die Detektion von Ereignissen.

Je nach Anzahl der noch vorhandenen Luftmolekiile (Restgas) unterscheidet man

folgende Vakuumbereiche:

| Druckbereich | Druck [mbar| | Teilchendichte [cm™?] |
Grobvakuum 103... 10° 10%...101°
Feinvakuum 10°...1073 10%... 101
Hochvakuum (HV) 1073...107"7 10%...10°
Ultrahochvakuum (UHV) | 1077... 10712 10°...10%

Tabelle 2.1: Druckbereiche mit Teilchenzahldichte.

Um das Vakuumsystem eines Experiments richtig auszulegen, muss der gewiinschte
Enddruck im jeweiligen Bauteilabschnitt bedacht werden. Ebenso zu bedenken ist
die jeweilige Stromungsart im Vakuumbereich, deren charakteristische Grofse die
Knudsenzahl Kn ist:

Kn = (2.7)

Q| i

Hierbei ist d ein fiir die Vakuumapparatur charakteristischer Durchmesser (bspw.
ein Rohrdurchmesser) und I die mittlere freie Weglinge der Teilchen, welche anti-
proportional zum Druck p, sowie proportional zur Temperatur T ist. Sie beschreibt
die durchschnittliche Strecke, die ein Teilchen oder Molekiil in einem Gas, ohne

eine Wechselwirkung mit einem anderen Teilchen einzugehen, in einer Vakuumap-
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paratur zuriicklegt und berechnet sich aus:

k-T

e
7T-p-\/§-d%1

(2.8)
Im UHV-Bereich betragt die freie Weglénge bis zu mehreren Millionen Metern!
Weiterhin ist k£ die Boltzmann-Konstante mit k£ = 1,38 - 10*23% und d,, der Mo-
lekiildurchmesser.

Im Grobvakuum liegt die Knudsenzahl bei Kn < 0,01 - hierbei spricht man von
Kontinuumstromung oder viskoser Stromung. Die Teilchen beriihren sich sehr
oft untereinander, jedoch weniger haufig die Wand des Rezipienten. Die mittleren
freien Weglingen I sind also deutlich kleiner als die Apparaturabmessungen d.
Die Kontinuumstromung kann weiter in laminare und turbulente Stromungen un-

terteilt werden. Die hierfiir ausschlaggebende Grofe ist die Reynoldszahl:
Re="2.v.d (2.9)
n

mit p der Dichte des Fluids, 7 die Viskositét [Pa- s|, v der Stromungsgeschwindig-
keit sowie d wiederum dem Rohrdurchmesser.

Bei niedrigeren Stromungsgeschwindigkeiten liegt laminare Stromung vor (Re <
2300), bei sehr hohen Geschwindigkeiten herrscht turbulente Strémung (Re >
4000). In der Praxis miissen die Rohrdurchmesser moglichst so gestaltet werden,
dass bei hohen Driicken (z.B. in der Expansionskammer und deren Vorvakuum)
nur kurzzeitig turbulente Stromung vorliegt, da sonst die Vakuumpumpen Scha-
den nehmen kénnten.

Liegt die Knudsenzahl in einem Bereich von 0,01 < Kn < 0,5 so ist dies im Fein-
vakuum der Fall und man spricht hier von Knudsenstromung.

Sie ist der Ubergangsbereich zur molekularen Stromung im Hoch- und Ul-
trahochvakuum. Hier liegt die Knudsenzahl bei Kn > 0,5. Da die mittlere freie
Wegliange der Teilchen hier so grof ist, finden untereinander fast keine Wechsel-
wirkungen mehr statt, sondern nur noch mit den Wéanden der Apparatur.

Es gibt praktische keine innere Reibung mehr zwischen den Teilchen und deren

Bewegungsrichtung ist allein statistisch bestimmt.
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Abbildung 2.3: Die verschiedenen Stromungsarten im Vakuum [Wutz06].

Eine weitere wichtige Grofe ist die mittlere Molekiilgeschwindigkeit ¢, welche
von der Temperatur 7', der molaren Masse M sowie der allgemeinen Gaskonstanten
R abhéngig ist:

8- R-T
C=N\—r (2.10)
Eine Ubersicht der mittleren Molekiilgeschwindigkeit verschiedener Gase bei Zim-
mertemperatur gibt Tabelle 2.2

| Gas | mol. Masse M [g/mol] | mittlere Molekiilgeschwindigkeit ¢ [m/s] |

H, 2 1762
He 1 1246
N, 28 471
Luft ~ 29 163

Tabelle 2.2: verschiedene mittlere Molekiilgeschwindigkeiten bei Raumtemperatur

(300 K).

2.1.3 Vakuumerzeugung

Der Versuchsaufbau eines COLTRIMS-Experiments erfordert den Einsatz eini-
ger Vakuumpumpen in unterschiedlichen Vakuum-Bereichen. Je nach Bauteilab-
schnitt liegen verschiedene Vakua mit unterschiedlichen Stromungsbereichen vor.
Um hier jeweils eine optimale Pumpleistung zu erzielen, miissen daher auch Va-
kuumpumpen unterschiedlicher Funktionsprinzipien eingesetzt werden. Die wich-
tigsten Kenngrofien einer Vakuumpumpe sind hierbei das Saugvermégen, der ma-

ximale Gasdurchsatz und die Kompression, welche den zu erreichenden Enddruck
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bestimmen.
Als Saugverméogen S einer Vakuumpumpe bezeichnet man das in einem Zeitinter-

vall dt von einer Pumpe wegbeforderte Gasvolumen dV':

g_dv [z

=— |- 2.11

dt s] (2.11)
Die Saugleistung gpump, (auch maximaler Gasdurchsatz genannt) beschreibt den
von einer Pumpe transportieren Gasstrom (bzw. Gasmenge) bei gegebenem Druck

p. Sie ergibt sich aus dem Saugvermégen multipliziert mit dem Druck (vgl. hierzu

auch Formel :
[

dVv

Weiterhin beschreibt die Kompression Ky die Druckdifferenz aus dem Vorvakuum-

Druck p, und dem erzeugten Endvakuum p,:

_»
Pe

Ko (2.13)

Scrollpumpen dienen oft als Vorvakuumpumpen. Sie bestehen aus zwei ineinander
liegenden Spiralen, von welchen eine iiber einen Exzenter angetrieben wird (siehe
Abb. . Somit kann das angesaugte Gas durch das Spiralvolumen “durchgeleitet”

und komprimiert werden.
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Abbildung 2.4: Arbeitsprinzip einer Scrollpumpe. Bild Nr.2 und Nr.3 zeigen den
Gaseinlass, Nr.4 und Nr.1 Kompression und Gasauslass [Pfei09].

Grofser Vorteil von Scrollpumpen ist neben ihres geringen Betriebsgerdusches
das komplett 6lfreie Arbeitsprinzip - es entsteht also kein Olnebel, welcher in den
Rezipienten eindringen kann. Scrollpumpen kénnen von Atmosphérendruck bis zu
einem Endruck von ca. 5 - 1072 mbar betrieben werden.

Um ein besseres Vorvakuum, sowie mehr Gasdurchsatz zu ermdoglichen, benétigt
man eine Rootspumpe (auch Wilzkolbenpumpe genannt), welche als Verdichter
nach der Scrollpumpe angeschlossen wird.

Sie hat in unserem Fall ein Saugvermogen von 250’”73 und gelangt in einen Endva-
kuumbereich von etwa 1-10~3 mbar. Funktionsprinzip dieser Pumpe sind zwei acht-
féormige Drehkolben, welche sich in sehr geringem Abstand zueinander in einem
ebenfalls acht-formigen Gehduse gegeneinander drehen. Das hierbei angesaugte

Gas wird in dem sich verandernden Volumen komprimiert und wieder ausgelassen

(siche Abb. [2.5)).
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Abbildung 2.5: Funktionsprinzip einer Roots-Pumpe mit Ansaugphase (I-1I), Kom-
pressionsphase (III), sowie Auslassphase (IV). Der rechte Kolben dreht im Uhr-
zeigersinn, der linke Kolben entgegengesetzt. p4 beschreibt den Ansaugdruck (zu
pumpender Feinvakuumbereich), py, den Auslassdruck des Vorvakuums. Die Pha-
sen (I) und (III) bzw. (II) und (IV) sind in ihrer Kolbenposition vertikal gespiegelt.
Die Pumpe besitzt also nur zwei Arbeitstakte, da Ansaug- und Kompressionstakt
sowie Ein- und Auslasstakt gleichzeitig passieren [Vacug].

Sie benotigt jedoch ein Vorvakuum im mbar-Bereich, welches z.B. eine Scroll-
pumpe liefert - Rootspumpen haben in der Regel ein Kompression von 10? (siehe
Glg. . Grofte Vorteile bei Rootspumpen sind, neben der Robustheit, die hohe
Saugleistung bei gutem Endvakuum sowie ein 6lfreies Schopfvolumen. Insbesonde-
re bei Verwendung eines Elektroantriebes mit Spaltrohrmotor oder Magnetkupp-
lung kann kein Ol oder Oldampf das Vakuum verunreinigen. Mit den trockenver-
dichtenden Scroll- und Rootspumpen ist es ebenso moglich, korrosive und reaktive
Gase zu fordern. Welche Auswirkungen das Vorvakuumsystem der Expansion auf
das Hochvakuum sowie den Gasdurchsatz hat, wird in Kapitel beschrieben.
Membranpumpen werden an COLTRIMS-Experimenten vor allem in Kombinati-
on mit anderen Hochvakuumpumpen als Vorpumpe in so genannten Pumpstéanden
verwendet.

Eine Gummi-Membran, angetrieben durch die Bewegung eines Kolbens, pumpt
das zu férdernde Gas mittels gesteuerten Ventilen ab. Sie haben ein vergleichswei-
se geringes Saugvermdogen und einen hohen Enddruck (wenige mbar) - sind jedoch

sehr kompakt, ebenfalls 6lfrei und preisgiinstig.

Um ein UHV-Vakuum zu erzeugen, braucht man Vakuumpumpen, welche im Be-
reich molekularer Strémung pumpen kénnen. Dies sind z.B. Turbomolekularpum-
pen. Sie sind dhnlich wie eine Turbine aufgebaut: Im Inneren drehen sich mehrere,
hintereinander angeordnete, mit Schaufeln versehene Rotor-Scheiben. Zwischen
diesen Scheiben sitzen die feststehenden Scheiben des Stators, dessen Schaufeln
entgegengesetzt denen des Rotors angebracht sind. Der Rotor ist speziell mehr-
fach gelagert, da er von einem Elektromotor mit hohen Drehzahlen angetrieben
wird. Die Lagerung und Wuchtung des Rotors spielt eine wichtige Rolle. Moder-

ne Turbomolekularpumpen, wie sie in diesem Versuch verwendet werden, besitzen
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ein Hybrid-Lager. UHV-seitig ist auf den Rotor ein Permanentlager aufgepresst.
An der entgegengesetzten Rotorseite, an welcher der Antriebsmotor montiert ist,
besitzt die Pumpe ein mit einer Schmierfettbuchse versehenes Lager - es ist daher
moglich, solche Pumpen in jeder Einbaulage am Experiment zu montieren. Eine
weitere moderne Moglichkeit den Rotor einer Turbomolekularpumpe zu lagern,
liegt in der Verwendung von Magnetlagern - diese erzeugen ein durch stromdurch-
flossene Spulen erzeugtes Magnetfeld, in welchem der Rotor mittels des entstehen-
den Wirbelfeldes “schwebt” und stets auf der Position gehalten werden kann. Es
sind Drehzahlen von bis zu 1500 Hz = 90000 U/min bei diesen Pumpen méglich!
Turbomolekularpumpen, welche fiir kleine Saugvermogen konzipiert sind, besitzen
nur einen kleinen Rotordurchmesser, weshalb die Drehzahl hier so hoch sein muss,
damit die Geschwindigkeit der Rotorblatter-Enden groft genug ist, um auch leichte
und somit schnelle Gase wie Wasserstoff und Helium noch abpumpen zu kénnen.
Trifft ein Molekiil auf die sich schnell drehenden Schaufeln, wird es dort adsorbiert
und es erhélt von einen Impulsiibertrag. Diese zusatzliche Geschwindigkeitskom-
ponente (die Schaufelgeschwindigkeit und Drehsinn) addiert sich zur thermischen
Molekiilgeschwindigkeit hinzu. Somit ist es moglich, dass sie Stiick fiir Stiick die
Rotorscheiben von vorne nach hinter passieren und so den Rezipienten durch die

Turbomolekularpumpe verlassen konnen.

Raum 1

Raum 2

W
Abbildung 2.6: Funktionsweise einer Turbomolekularpumpe [Wutz06]
Damit eine Turbomolekularpumpe funktionieren kann, muss der Druck so nied-
rig sein, dass molekulare Strémung vorliegt - die mittlere freie Weglénge der Teil-

chen muss grofler sein, als der Abstand der Schaufeln der Pumpe. Demnach muss

sie immer mit einer (moglichst 6lfreien) Vorpumpe betrieben werden.
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Turbomolekularpumpen haben ein hohes Saugvermdgen von bis zu mehreren tau-
send Litern pro Sekunde! Dieses ist proportional zur Ansaugfliche A und der

mittleren Umlaufgeschwindigkeit der Schaufeln v bei deren Anstellwinkel a:

1
So = 3 A v - sina - cosa (2.14)

Die Kompression einer Turbomolekularpumpe Ky kann ebenfalls aus der Geo-
metrie hergeleitet werden (sieche Abb. , wobei der Faktor ¢ zwischen 1 und 3

liegen kann.
v

Kor = exp( (2.15)

c-g-t-sina
Betrachtet man die mittlere Molekiilgeschwindigkeit ¢ (Glg. [2.10)) so sieht man,
dass das Kompressionsverhéltnis fiir die leichtesten Gase (Hs, He) am schlechtes-

ten ist.

Zur Verbesserung der Kompression sind Turbomolekularpumpen oft mit so ge-
nannten Hollweck-Stufen oder Turbodrag-Stufen augestattet, welche aus zusatzli-
chen, schraubenférmigen Pumpkanilen bestehen und (teilweise in mehreren Stu-
fen) hinter den Hauptrotorschaufeln auf der Rotorachse mit angebracht sind. Durch
die Drehung der schraubenférmigen Kanéle der Lange L mit dem Anstiegswinkel
B und der Dicke h erhalten die eintretenden Molekiile eine zusétzliche Geschwin-
digkeitskomponente in Richtung Pumpenausgang. Die Hollweckstufe liefert eine

zusétzliche Kompression, welche berechnet werden kann durch:

_v-cosf- L

K
! c-g-h

(2.16)
Fiir die Kompression der Hollweckstufe erhilt man sehr hohe Werte, die in der
Praxis nicht erreicht werden, da es zu Riickstromungen durch Spalte zwischen den
Pumpkanélen kommt, welche in dieser Berechnung nicht beriicksichtigt werden.

Hat sich ein gewisser Endruck eingestellt (das Vakuum féllt dann nur noch sehr
langsam), besteht das in der Kammer befindliche Restgas meist nur noch aus Was-
serstoff und Wasser. Die Desorptions- und Diffusionsgeschwindigkeit kann durch
Ausheizen stark vergrofert werden (siehe Kap. , . Der Abpumpvorgang
des im Rezipienten befindlichen Wassers kann schneller stattfinden. Eine weite-
re Moglichkeit ist jedoch auch, das Wasser mit einer Kiihlfalle auszufrieren. Dies
geschieht mit einem so genannten Kryopanel. Es besteht aus einem doppelwandi-
gen Edelstahl-Mantel, welcher von aufien mit fliissigem Stickstoff aus einem Dewar
befiillt wird. Da Wassermolekiile an der grofen, -192°C kalten Oberflache gefrie-
ren, werden sie im festen Aggregatzustand in der Vakuumkammer “eingesperrt”.

Das Kryopanel bietet ebenfalls die Moglichkeit, eine Titan-Sublimationspumpe zu
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installieren.

2.1.3.1 Differentielles Pumpen

Eine wichtige Technik zur Verbesserung des Vakuums bzw. zur Erzeugung und
Erhaltung mehrerer Druckbereiche, ist das differentielle Pumpen, auch mehrstu-
figes Pumpen genannt. Es wird in der zweistufigen Expansion, den zweistufigen
Jetdumps, sowie an einer differentiellen Pumpstufe, welche zwischen Experimen-
tierkammer und Beamline montiert wird, eingesetzt.

Das Prinzip des differentiellen Pumpens beruht darauf, Vakuumbereiche mit je-
weils eigenen Hochvakuumpumpen so rdumlich voneinander zu trennen, dass die
gewiinschten Teilchen - z.B. die des Gasjets oder auch Photonen - nur durch mog-
lichst kleine Blenden diese Bereiche passieren kénnen. Hierbei macht man sich den
sonst eher ungewollt auftretenden Effekt des verringerten Leitwertes bei langen,
diinnen Rohren zu Nutze:

Die Pumpleistung durch ein Rohr vermindert sich, je ldnger ein Rohr ist und je
kleiner dessen Durchmesser. Der Leitwert L ist der Kehrwert des Stromungswider-
standes (analog zum Leitwert in der Elektrodynamik).

Der Gasdurchfluss ¢,y ist bei einem Druckgradienten Ap zwischen Ein- und Aus-

gang einer Leitung gegeben durch:
qv =L -Ap (2.17)

Ebenfalls analog zur Elektrodynamik verhéalt sich der Gesamt-Leitwert bei einer

Parallel - oder Reihenschaltung von Rohren:

parallel : Ly + Lo + ... + L;, = Lyges (2.18)
1 1 1 1

he: —+ —+ ...+ — = 2.19

reivhe I + I + ...+ . Ly ( )

Werden nun zwei Vakuumbereiche, in welchen molekulare Strémung herrscht, von
einer (ideal diinnen) Blende der offenen Fliche A getrennt, so gilt fiir den Leitwert
Lp,, in Abhéngigkeit der mittleren Molekiilgeschwindigkeit (Gleichung [2.10)):

Lpm=--A (2.20)

=~ 0l

und analog zu (2.17)) fiir den Durchfluss durch diese Blende:

(1 — p2) (2.21)

=1 0l

C]pV:A'
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wobei ¢ wieder die mittlere Molekiilgeschwindigkeit aus Glg. ist. Wird ein
Rohr der Lange [ und des Durchmessers d laminar durchstromt, wie es im Vorva-

kuumsystem der Kammer der Fall ist, so gilt fiir den Leitwert:

m-d*

_— 2.22
256 -1 -1 (p1 + p2) ( )

Rl —

Wobei n die Viskositat des Fluids und p;, ps die Druckdifferenzen am Ein- und
Ausgang des Rohres sind.
Mochte man den Leitwert nun fiir ein Rohr im Hochvakuum bestimmen, also im
molekularen Regime, dann muss die Durchtrittswahrscheinlichkeit der Teilchen
durch dieses Rohr Pg,, betrachtet werden und es gilt fiir den Leitwert Lg,, =
LBy - Prm.
Diese Wahrscheinlichkeit wird durch die Relation: Pg,, = % - ch beschrieben.
Fiir den Leitwert eines Rohres im Bereich molekularer Stromung gilt:

c-m-d?

Lim =5 (2.23)

Diese Tatsache stellt normalerweise bei der Vakuumerzeugung immer ein Hindernis
dar, da durch einen Flansch oder Schlauch eines gewissen Durchmessers und Lénge
gepumpt werden muss. Man versucht daher, den Leitwert durch kurze Rohrstiicke
groken Durchmessers immer méglichst zu maximieren. In Tabelle sind einige
Leitwerte bei molekularer Stromung am Beispiel von Luft bei Zimmertemperatur

fiir hdufig in der Praxis verwendete Rohrdurchmesser aufgefiihrt.

’ Durchmesser [mm)| ‘ diinne Blende ‘ Rohrlange 10 cm ‘ Rohrlange 50 cm

40 0,15 0,08 0,02
63 0,36 0,30 0,06
100 0,91 1,21 0,24
160 2,33 1,96 0,99
200 3,64 9,70 1,94
250 5,68 18,94 3,79

Tabelle 2.3: Leitwerte molekularer Stromung L, [m?®/s] bei verschiedenen
Rohrdurchmessern- und Langen. Als Gas wurde Luft bei Zimmertemperatur an-
genommen.

Beim differentiellen Pumpen nutzt man diesen Effekt genau umgekehrt: Es
wird ein moglichst kleines Loch als Blende verwendet oder sogar, je nach Platz
und Moglichkeit, ein langes Rohrchen mit kleinem Innendurchmesser. Hierdurch
wird die Riickstromung von Gasteilchen von der einen Seite der Blende zur anderen
minimiert. Platziert man nun in jeden Abschnitt beispielsweise eine Turbomole-

kularpumpe, so kann das Vakuum in mehreren “Stufen” verbessert werden.
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2.1.4 Vakuummessung

Um das Vakuum in den verschiedenen Teilen des Versuchsaufbaues messen zu kon-
nen, sind eine Vielzahl an Gerdaten und Messzellen vorhanden, die das Vakuum in
verschiedenen Druckbereichen angeben:

Wiéhrend des Evakuierungsvorganges dienen analoge Manometer der Druckiiber-
wachung. Dieses mechanischen Zeigergerite zeigen Druckdnderungen um Atmo-
spharendruck gut erkennbar an. Befinden sich grofse Lecks z.B. durch nicht korrekt
festgezogene Kupferdichtungen an der Vakuumkammer, so sind diese gleich beim
Anpumpen auf dem Manometer zu sehen. Wird ein Vakuumbehélter beliiftet, so
kann das mechanische Manometer ebenso gute Dienste leisten, da es im Druck-
bereich oberhalb einiger mbar im Vergleich zu anderen Messprinzipien genauere
Werte liefert. Der Druckbereich von mechanischen Manometern geht von Atmo-
sphére bis in den mbar-Bereich. Ab hier werden im Vorvakuum Pirani-Messzellen
eingesetzt.

Diese kénnen von Atmosphirendruck bis ca. 1 - 1073 mbar verwendet werden.
Pirani-Messzellen funktionieren nach dem Prinzip, dass in ihrem moglichen Mess-
bereich die Wirmeleitfahigkeit des Restgases druckabhéngig ist. Wird also ein
Draht im Inneren der Messzelle erhitzt, so kann mit fallendem Druck die War-
me immer schlechter abfliefsen. Um einen direkten Zusammenhang zwischen zu
messendem Druck und Heizspannung herzustellen, wird die Temperatur konstant
gehalten, sodass die Heizspannung proportional zum Druck in der Vakuumkammer
ist. Da die Wirmeleitfihigkeit unterhalb 1-1073 mbar nicht mehr proportional zur
Anzahl der Gasteilchen ist, muss fiir die Messung des Hoch- und Ultrahochvakuums
eine andere Messmethode gewéhlt werden. Um ein komfortables Messinstrument
zu haben, welches iiber einen weiten Bereich den vorherrschenden Druck ausgeben
kann, werden so genannte Widerange-Messzellen verwendet. Ihr Messbereich geht
von 1013 mbar bis 5 - 10719 mbar , welches durch eine Kombination eines Pirani-
Sensors mit einer Bayard-Alpert-Messréhre erreicht wird.

Bayard-Alpert Messrohren gehoren zu den Heifkathoden-Ionisations-Vakuummetern.
Ahnlich wie Pirani-Sensoren messen sie den Druck indirekt: Aus einer beheizten
Kathode werden Elektronen emittiert, welche mit etwa 100 V auf eine zylindrische,
gitterformige Anode beschleunigt werden. Inmitten dieser Anode ist ein duflerst
diinner Draht, der Ionenfénger, angebracht, dessen Potential niedriger ist, als das
der Kathode. Auf dem Weg der Elektronen von Kathode zu Anode, ionisieren die-
se die Restgasteilchen durch Elektronenstof-lIonisation. Die hierbei entstehenden
positiven Ionen treffen nun auf den Ionenfinger. Dadurch wird ein zur Anzahl der
Restgasteilchen, und somit zum vorherrschenden Druck, proportionaler Kollektor-

strom gemessen.
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Bayard-Alpert-Messsysteme bieten eine hohe Genauigkeit und haben weiterhin den
Vorteil, im Gegensatz zur Penning-Messszelle, ohne ein Magnetfeld auszukommen,
was fiir diese Anwendung von grofer Wichtigkeit ist.

Da der Emissionsstrom zum gemessenen Kollektorstrom proportional ist (je mehr
Elektronen emittiert werden, umso mehr Ionisationen finden statt), kann hieriiber
auch die Empfindlichkeit der Messzelle gesteuert werden. Zu beachten ist jedoch,
dass je nach Ionisationswahrscheinlichkeit der Kollektorstrom fiir verschiedene Ga-
se variieren kann - dies ist insbesondere bei der Messzelle der Expansionskammer zu
beachten, da das zu messende Gas von den Molekiilen des Gasjets dominiert wird -
hierfiir gibt es jedoch Korrekturfaktoren (bspw. He: 5,9), welche die Elektronensto-
fsionisationswahrscheinlichkeit (proportional zur Bindungsenergie) widerspiegeln.
Méchte man Driicke unter 5 - 10719 mbar messen, so stofit die Bayard-Alpert-
Messtechnik an ihre Grenzen, da zum einen durch die auf den Anodenkifig auf-
treffenden Elektronen Rontgenbremsstrahlung erzeugt wird, welche ebenfalls auf
den Kollektor trifft und den Messwert verfalscht, und zum anderen durch Elektro-
nen, die am Anodenkéfig angelagerte Gasteilchen ablésen und ebenfalls ionisieren.
Hierfiir miissen Messmethoden mit Extraktorrohren oder, wie in unserem Falle,
eine Bayard-Alpert-Rohre mit Reststromkompensation verwendet werden, welche
eine Druckmessung bis in den 1 - 10712 mbar-Bereich erlauben.

Um das in der Kammer vorherrschende Vakuum nicht nur quantitativ, sondern
auch qualitativ bestimmen zu konnen, wird ein Quadrupol-Massenspektrometer
verwendet. Mit Hilfe dieses Gerites kann die Zusammensetzung des Restgases be-
stimmt werden, da Partialdriicke nach der jeweiligen Masse der Teilchen selektiert
gemessen werden konnen.

Im Inneren des Gerites fliegen die ankommenden Restgasteilchen durch einen
elektrischen Quadrupol (vier gegeniiberliegende Stabelektroden). Jeweils gegen-
iiber liegende Elektroden liegen auf dem selben Potential. Durch Anlegen einer
Hochfrequenz-Modulations-Spannung, welche automatisch hochgefahren wird (Massen-
Scan), konnen immer nur diejenigen Teilchen mit dem richtigen Masse zu Ladungs-
verhéltnis den Quadrupol passieren und schliefllich auf dem Detektor nachgewiesen
werden, welcher meist aus einem Sekundérelektronenvervielfacher (MCP\CEM)
und einem Faraday-Cup besteht.

Anhand des mit einem solchen Gerétes aufgenommenen Spektrums konnen dieje-
nigen Bestandteile identifiziert werden, welche den grofsten Beitrag zum Restgas
leisten. Dieses Wissen ermoglicht es dann, entsprechende Mafnahmen zu ergrei-
fen, welche das Vakuum verbessern; z.B. ob ein Ausheizen des Rezipienten nétig

ist oder die Benutzung des Kryopanels.
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2.1.5 Ionisationsprozesse

Um in einer COLTRIMS-Apparatur Atome und Molekiile untersuchen zu kénnen,
muss eine Wechselwirkung mit diesen herbeigefiihrt werden. Bei diesen Prozessen
handelt es sich um Anregungs- bzw. Ionisationsprozesse. Da héufig Photonen als
Ionisationsquelle genutzt werden, ist der Mechanismus der Phototonisation beson-
ders wichtig. Mit diesem Begriff wird zunéchst die Eigenschaft beschrieben, dass
sich ein in einem System gebundenes Elektron durch Absorption eines Photons
16st und aus dem gebundenen Zustand ins Kontinuum {iibergeht. Dies kann nur
passieren, wenn die Energie des Photons dabei hoher ist, als die Bindungsener-
gie des Elektrons. Das aus dem Verbund (dies kann ein Atom oder Molekiil sein)
herausgeloste Elektron wird Photoelektron genannt. Seine kinetische Energie ist

gerade die Differenz aus Bindungsenergie Fg und der Photonenenergie hu:

e

H’h (,/

hv

Abbildung 2.7: Schematische Darstellung der Photoionisation [HSann09].

Dieser “photoelektrische Effekt” wurde erstmals 1905 von Albert Einstein be-

schrieben, indem er den Begriff des Lichtquants verwendete. Hierfiir erhielt er 1921
den Nobelpreis fiir Physik.
Neben der eingekoppelten Energie des Photons muss auch die Wahrscheinlichkeit
betrachtet werden, mit welcher es iiberhaupt zu einer Ionisation kommen kann.
Hierbei sind die Grofen des Wirkungsquerschnittes o, die Anzahl der Projektile
N sowie die Anzahl der Atome im Reaktionsvolumen entscheidend. Die Anzahl
der Wechselwirkenden Projektile AN ist gegeben durch:

Gesamtzahl der Atomeim Volumen - o
Gesamt flache

AN = — N (2.25)

wobei NV die Anzahl der Projektile ist. Verwendet man die Teilchenzahldichte n, so

hat der Ausdruck der Anderung der durch das Reaktionsvolumen auf einer Strecke
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dz durchdringenden Teilchen in differentieller Form folgende Gestalt:

dN

N = —nodz (2.26)

Der Wirkungsquerschnitt beschreibt hierbei explizit die stoff- und energieabhén-
gige Wahrscheinlichkeit fiir das Eintreten der (in diesem Fall) Photoionisation. Im

Bereich jenseits von Schwellen und Resonanzen gilt:
1z
ox Z°E,? (2.27)

wobei Z die Kernladungszahl und E., die Photonenenergie beschreibt. Dieser Abfall
des Wirkungsquerschnittes mit der Photonenenergie folgt aus dem Anfangszustand
des Elektrons im Atom. Da bei der Ionisation durch das Photon kein Impuls iiber-
tragen wird, ist der Impuls des Elektrons allein durch dessen (Dreh-) Impuls im
Anfangszustand bestimmt. Mit zunehmender Photonenenergie wird es also immer
unwahrscheinlicher das Atom zu ionisieren, da die Elektronen trotz hoherer Anre-
gungsenergie keinen nennenswerten Impulszuwachs erfahren. Dies trifft allerdings
nur zu, solange die Photonenenergie kleiner ist, als die fiir eine Ionisation einer
hoher energetischen Elektronenschale nétige Energie.

Daher sind in der Darstellung des Ionisationswirkungsquerschnittes in Abhéangig-

keit der Energie gut die Absorptionskanten der einzelnen Schalen erkennbar (siehe

Abb. und .
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Abbildung 2.8: Wirkungsquerschnitt bei einer Photoionisation am Beispiel des
Wasserstoffs (Punkte stellen experimentelle Daten dar) [BergSch03].
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Abbildung 2.9: Wirkungsquerschnitt bei Neon - zu erkennen ist die Absorptions-
kante [WKr74].

Mehrfachionisation

Ist die verbleibende Energie des Elektrons, bzw. die im System gespeicherte Energie
hoch genug, so ist es moglich, dass weitere Elektronen aus dem Verbund heraus-
gelost werden.

Ein Mechanismus der direkten Doppelionisation ist der Two-Step-One-Prozess
(TS1) oder auch Knock-Off-Prozess: Dabei nimmt ein Elektron die gesamte Ener-
gie des eintreffenden Photons auf und iibertragt einen Teil seiner kinetischen
Energie beim Verlassen des Systems auf ein anderes Elektron, welches dadurch
ebenfalls ins Kontinuum iibergehen kann. Es handelt sich somit um eine inter-
ne Elektronenstrof-lIonisation. Hierbei gibt es sowohl sehr symmetrische als auch
asymmetrische Energieverteilungen bei den beiden frei werdenden Elektronen, wel-
che exponentiell abnehmen. Wird die Energie des eintreffenden Photons erhoht,
steigt auch die Geschwindigkeit des wegfliegenden Elektrons - die Wechselwir-
kungszeit zwischen den Elektronen und somit der Wechselwirkungsquerschnitt

nimmt jedoch ab.
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Abbildung 2.10: Schematische Darstellung des TS1-Prozesses [HSann09].

Mit zunehmender Photonenenergie wird der T'S1-Prozess immer unwahrschein-
licher, da der Elektronenstof-Querschnitt sinkt - es tritt hauptséichlich der Shake-
Off-Prozess ein: Das durch das Photon angeregte Elektron verldsst das Potential
des Systems aufgrund seiner hohen kinetischen Energie so schnell, dass sich die
verbleibenden Elektronen nicht auf das neue Potential des Ions einstellen kénnen.
Es kommt zu einer Stérung in der Wellenfunktion der Zustédnde im umgebenden
Potential. Die gestérte Wellenfunktion hat einen kleinen Uberlapp mit der Wel-
lenfunktion des umgebenden Kontinuums, sodass es fiir ein Elektron moglich ist,
in dieses iiberzugehen.

Eine weitere Moglichkeit der Doppelionisation besteht im Auger-Zerfall. Bei ihm
werden nicht beide Elektronen als Folge des auftreffenden Photons herausgelost,
sondern der zweite Ionisationsschritt geschieht durch einen Zerfall - also indirekt.
Wird durch ein eintreffenden Photon ein Elektron aus einer der inneren Scha-
len des Atoms ins Kontinuum befordert, entsteht hier ein Elektronen-Loch. Dieses
wird durch ein in einer héheren Energieschale sitzendes Elektron aufgefiillt. Dessen
Energie wird auf ein weiteres Elektron iibertragen, welches ebenso das Potential
verlassen kann und ins Kontinuum iibergehen kann. Auch existiert ein Zerfall un-
ter Aussendung eines Photons ohne eine Anregung eines Elektrons im Molekiil.
Dieser Effekt ist allgemein unter Fluoreszenz bekannt und steht in Konkurrenz

zum Auger-Zerfall.
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Abbildung 2.11: Schematische Darstellung des Auger-Zerfalles [HSann09).

Handelt es sich bei dem Target um ein mehratomiges Molekiil, kann es auch zu
kaskadenartigen Zerfiallen kommen. So sind in einem Molekiil Mehrfachionisationen
durch Doppel-Auger-Zerfille oder ganze Auger-Kaskaden mdglich. Nach einem

Auger-Zerfall kann es auch einen anschliefenden T'S1-Prozess geben.

2.1.6 Coulomb-Explosion

Wurde ein Molekiil mehrfach ionisiert, dann ist es nicht mehr stabil und zerfallt.
Da sich die Fragmente aufgrund ihrer gleichnamigen elektrischen Ladung abstofsen,
kommt es zu einer Coulomb-Ezplosion.

Es gilt Impulserhaltung und fiir den einfachen Fall zweier auseinander fliegender
Teilchen:

p1=—D>2 (2.28)

Beim Abstofsen wandelt sich die potentielle Energie der Ionen in kinetische um.
Die frei werdende Energie wird als Kinetic Energy Release (KER) bezeichnet. Fiir

diese Grofe gilt in erster Naherung:

I q-q

KER =
deg R

(2.29)

Da der KER umgekehrt Proportional zum Bindungsabstand R des Molekiils vor
der Explosion ist, ermdéglicht dies im Nachhinein Aussagen iiber den anfdnglichen

Abstand zu machen.

2.1.7 Spektrometer

Zum Zeitpunkt der Coulomb-Explosion starten die verschiedenen Fragmente in un-
terschiedlichen Richtungen. Aufgabe des Spektrometers ist es nun, diese zu “sortie-
ren” und auf den jeweiligen Detektor zu lenken. Wird eine konstante Spannung am

Spektrometer angelegt, so fallt diese iiber angebrachte Widerstédnde ab - es entsteht
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ein homogenes, elektrisches Feld. Durchlaufen die Riickstoftionen und Elektronen
dieses Feld, erfahren sie eine Beschleunigung a. Auf sie wirkt die Coulombkraft
und es gilt: .

Eq

- (2.30)

a=
Es gilt fiir die Lénge der Beschleunigungsstrecke z, in einer Dimension (bspw.

x-Richtung) folgender Ausdruck (mit der Startgeschwindigkeit des Teilchens in
x-Richtung (v,)):

1
Toq = éat2 + vyt (2.31)

Hieraus entsteht folgende Relation fiir die Flugzeit eines Teilchens:

B \/2Exqua + m2v2 — mu,
B E.q

t (2.32)
Moéchte man die Impulskomponenten der Riickstofsionen bestimmen, so findet man
zunachst die Bewegungsgleichungen fiir die zwei Raumrichtungen senkrecht zur

Ausbreitungsrichtung:
Py

m

T, Y =Ugy t= -t (2.33)

In Flugrichtung muss die Beschleunigung im elektrischen Feld, sowie der An-
fangsimpuls mit beriicksichtig werden. s verlauft hierbei in Richtung der Beschleu-
nigungsstrecke:
Y2 E - q- t2
. -t 2.34
° m * 2-m ( )

Es ergeben sich hieraus die Impulse:

m-x,y
Doy =~ (2.35)
. E-q-t
p, =% 24 (2.36)

t 2
Fiir die Berechnung der Impulse auf der Elektronenseite sind etwas kompliziertere
Rechnungen notig, da die Bewegung der Elektronen durch das angelegte Magnet-
feld beeinflusst wird. Dieses dient als “Fiihrungsfeld” fiir Elektronen und wird dem
elektrischen Feld iiberlagert. Es finden sich fiir die Impulse senkrecht zur Bewe-
gungsrichtung folgende Gleichungen, deren Herleitung unter Referenz [T Jahn05]

nachgelesen werden konnen.

Me(b-Te —a-ye)
a2+b2

Dre = (2.37)

Me(—a-Te —b-ye)
a? + b2

Pye = (2.38)
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Hierbei stellen a und b die Bewegung im Magnetfeld der Stirke B dar:

1— te
a= —COS(W ) b= w=-"B
w w me

sin(wt,)

Das Magnetfeld zwingt die Elektronen geméfs der Lorentzkraft auf eine Spiralbahn:
Fp=qix B (2.39)

Die Flugbahn der Elektronen gleicht einer Schraubenbahn mit zunehmender Stei-

gung.
Méchte man den Radius und Umlaufdauer einer Gyration eines Teilchens (hier:

Elektron) wissen, so muss die Zentripetalkraft betrachtet werden:

Fy=— (2.40)

Gleichgesetzt mit der Lorentzkraft ergibt sich:

2
mu?

=qu.B (2.41)
TGyr

und somit fiir den Gyrations-Radius und die Umlaufperiode:

muv pL
= muL_PL 2.42
TG?J q.B qB ( )
2mm
Gyr — BC] (243)

Eine praktische Vereinfachung von Glg. fiir eine einfache Berechnung der
Umlaufperiode bei gegebenem Magnetfeld ist:

357,22

B [Gauss] (2.44)

Ty [ns] =

Fiir die Impulsberechnung in Flugrichtung findet sich folgender Zusammenhang,

welcher eine zeitfokussierende Driftstrecke sp,;r mit berticksichtigt.
DPze e-E- (t? - S%'rift)

S+ Sprift = — - te 2
Me 2.2+ sg-e b

(2.45)

Die analytische Losung dieser Gleichung ist sehr komplex, weshalb sie in der Pra-

xis meist iterativ gelost wird. Weiteres hierzu findet sich in [LSchmi00].

Bei dieser Berechnung noch nicht beriicksichtigt, ist die rdumliche Ausdehnung

des Targets. Der Jet hat auf der Hohe der Reaktionszone einen Durchmesser von
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etwa 1,2 mm, wahrend bspw. ein Synchrotronstrahl im Bereich von etwa 2 mm
Durchmesser liegt. Weiteres hierzu findet sich unter Kapitel sowie detailliert
unter Referenz [TWeb03)].

Typische Recoil-Flugzeiten liegen im Bereich von einigen 10us - je nach eingestell-
ter Beschleunigungsspannung. Da das Target keine ideale Punktquelle ist, sondern
eine rdumliche Ausdehnung besitzt, werden die lonen an unterschiedlichen Orten
gebildet. Startet ein Teilchen im Reaktionsvolumen etwas weiter vom Detektor ent-
fernt, durchléauft es eine etwas langere Beschleunigungsstrecke als andere Teilchen,
wird langer beschleunigt und trifft somit frither auf dem Detektor auf - hieraus ent-
steht eine Verbreiterung der Flugzeitverteilung. Um diesen Effekt zu unterdriicken,
kann das Spektrometer flugzeitfokussierend ausgelegt werden, indem die Teilchen
eine Driftstrecke (einen feldfreien Raum) durchfliegen. Hier konnen die weiter ent-
fernt gestarteten, schnelleren Ionen die weiter vorne fliegenden einholen. Die genaue
Geometrie einer solchen Driftstrecke kann aus der Wiley-McLaren-Bedingung be-
stimmt werden (siehe z.B. [MSchoe06]). Aus ihr geht, unter bestimmten Annahmen
hervor, dass zur besten Flugzeitfokussierung die Driftstrecke die doppelte Léinge
der Beschleunigungsstrecke haben muss.

Ebenso spielt die Ausdehnung des Targets in senkrechter Richtung zur Flugbahn
eine Rolle. Sie hat zur Folge, dass eine Verbreiterung des Ortes in der jeweiligen
Dimension stattfindet. Um diese zu minimieren, konnen am Spektrometer ebenfalls
ortsfokussierende Mafnahmen ergriffen werden: Sorgt man fiir einen Feldsprung,
also einen elektrischen Widerstand anderer Grofse zwischen zwei Spektrometer-
platten, so entsteht aus einem urspriinglich homogenen elektrischen Feld an dieser
Stelle eine elektrostatische Beschleunigungslinse. Sie stellt ein Analogon zur opti-
schen Sammellinse dar. Die Ionen erhalten hierdurch eine zusétzliche Beschleuni-
gungskomponente und kénnen nun die auf dem Detektor verfiigbare Ortsauflésung

ausnutzen.
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Kapitel 3

Funktionsweise und Aufbau der

Anlage

Im folgenden Kapitel wird der Entstehungsprozess des neuen Versuchsaufbaus und
dessen Komponenten von der Planung iiber die Konstruktion bis zum Zusammen-
bau und Inbetriebnahme des Experiments beschrieben. Sowohl Aufbau und Funk-
tion der einzelnen Komponenten werden dargestellt, als auch deren physikalisch-
technischer Hintergrund beleuchtet. Der komplette Aufbau entstand zunéchst Stiick
fiir Stiick am Computer als 3D CAD[}Modell. Hauptvorteil hierbei ist sicherlich,
Grofenverhéltnisse direkt abschétzen, planen und vermessen zu kénnen. Aufer-
dem koénnen Anderungen an Bauteilen durch geschicktes Setzen von Abhéngigkei-
ten schnell realisiert werden.

Samtliche Teile wurden als virtuelle Bauteile erstellt und dann spéter zu Baugrup-
pen hinzugefiigt. Um die entsprechenden Bauteile herzustellen, konnen direkt aus
dem 3D-Modell mit der Computer Software Autodesk Inventor technische Zeich-
nungen erstellt werden, welche bspw. an die Feinmechanische Werkstatt des Insti-
tuts gegeben wurden. Industrielle Firmen in der Zerspanungstechnik fordern im
Falle von Dreh- und Frasarbeiten zuséitzlich zu diesen Zeichnungen auch die 3D-
Modelle, da aus diesen leicht CNQﬂProgramme generiert werden konnen, welche
direkt von einer computergesteuerten Maschine zum Erstellen der Teile benétigt
werden. Einige Abbildungen dieser Modelle sowie Zeichnungen finden sich in die-

sem Kapitel sowie als Anhang in dieser Arbeit wieder.

LCAD: Computer-Aided Design - rechnergestiitztes Konstruieren. Mit Hilfe eines Computers
konnen virtuelle Bauteile erzeugt werden.

2CNC: Computerized Numerical Control - computergestiitzte numerische Steuerung. Elek-
tronische Methode zur Steuerung von Werkzeugmaschinen.
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3.1 Versuchsautbau

Wie eingangs bereits erwéihnt, gab es neben dem Plan, eine neue bzw. iiberhaupt
eine erste Reise- und nicht festinstallierte Kammer zu erstellen, weitere Vorgaben,
die mit in das Projekt einfliefen sollten.

Hauptbauteil des gesamten Aufbaus stellt die Vakuum-Kammer dar. Sie ist in drei
unterschiedliche Einheiten unterteilt: Expansionskammer, Target (Haupt-) Kam-
mer und Jetdump(s).

Eine Ubersicht iiber den kompletten Aufbau ist in Abb. zu sehen.
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Abbildung 3.1: 3D-Modell des kompletten Experimentaufbaus. Zur besseren Dar-
stellung wurde die Hauptkammer in “transparent” gezeichnet, um einen Blick ins
Innere des Systems zu erméglichen.
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Abbildung 3.2: Vergroferte Schnittdarstellung, welche den Verlauf den Gasjets
(gelb) erkennen lésst.

Verfolgt man die “Flugrichtung” des Gas-Jets, so beginnt dieser in der Expan-
sionskammer (links in Abb. und Abb. zu sehen).
Dieser Teil der Kammer besteht im Wesentlichen aus einem Rohrstiick in T-Form
mit den Flanschgrofen 2x DN250 CF, 2x DN160 CF und 1x DN100 CF. Weitere
vier Anschlussports wurden in der Grofe DN40 CF realisiert (siehe Abb. [3.3).
An der Expansionskammer sind eine Turbomolekularpumpe vom Typ PFEIFFER
HI1PACE2300, eine Widerange-Vakuummesszelle, elektrische Durchfiihrungen, ein
3-Achs Manipulator mit Kryostat und Kryostatadapter fiir die Diise sowie die
Verbindung zu den Jetblenden (Skimmern) und ihren Halterungen (Jethiite) mon-
tiert. Eine ausfiihrliche Beschreibung des Jet-Systems folgt in Kapitel [3.3] Die
Wahl des Hauptdurchmessers mit 250 mm wurde durch die Verwendung der grofsen
Turbomolekularpumpe notig. Normalerweise arbeiten Turbomolekularpumpen in
Druckbereichen des Hochvakuums (< 10~*mbar). Wird zur Erzeugung von hohen
Targetdichten das Gas mit bis zu 60 bar in die Expansionskammer geleitet, so muss
der Anteil des Gases, welcher nicht die Blenden zur Hauptkammer passiert, wieder
abgepumpt werden - in der Regel iiber 99,99 % des Gasjets. Dieser Gasanfall kann
mit der verwendeten Turbomolekularpumpe durch den entsprechend hohen Gas-
durchsatz von 20 mbar - 1/s bewiltigt werden (siehe hierzu auch Kap. [2.1.3). Wird
eine Pumpe léngere Zeit iiber dieser Leistungsgrenze bei zu hohem Gasanfall be-
trieben, so kann diese die Drehzahl nicht mehr halten und schaltet schlieflich ab.
Deshalb wurde die Konstruktion der Expansionskammer so vorgenommen, dass
an den verbleibenden, seitlichen CF160 Ports die Anschlussmoglichkeit fiir weitere
Turbomolekularpumpen der 700 1/s-Klasse bleiben, um mit mehr Pumpleistung
noch hoéhere Targetdichten zu erzielen.

Aufgrund der Einbauposition der Expansionskammer, welche sich sehr dicht ober-
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halb der Turbomolekularpumpen der Hauptkammer befindet, war es nicht moglich,
die kleineren Flansche in CF40, welche oft fiir elektrische Durchfiihrungen genutzt
werden, an der Unterseite anzubringen. Durch die horizontalen CF160 Ports blieb
also nur die Moglichkeit einer Montage zwischen dem vertikalen CF100 und den
horizontalen CF160 Flanschen.
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Abbildung 3.3: Zeichnung der neu konstruierten Expansionskammer in DN250 CF

Um nun einen sehr definierten und gerichteten Jet zu bekommen, muss der
Strahl mittels spezieller Blenden (Skimmern) beschnitten werden, wobei diese in
zwei getrennt gepumpten Vakuumbereichen angebracht sind.

Dieses Prinzip des differentiellen Pumpens wird in Kapitel [3.3.1] und [2.1.3.7] ge-

nauer erlautert. Die zweistufigen Skimmerhalterungen (Jethiite) sowie der spezi-

elle Flansch, welcher ein differentielles Pumpen ermoglicht, sind ebenfalls an die
CF250-Norm angepasst und neu gebaut worden - sie verbinden die Expansions-
kammer mit der Hauptkammer (auch Targetkammer genannt).

In ihr befindet sich das Spektrometer, bestehend aus zwei Detektions-Abschnitten,
in welchem schliefslich die Wechselwirkung zwischen Projektil und Target stattfin-
det.

Die Hauptkammer besteht aus einem zylindrischen Rohr mit 850 mm Léange und
einem Durchmesser von 300 mm. Hier befinden sich eine Vielzahl von abgehenden

Rohren (Ports) in verschiedenen Grofen und Ebenen. (Eine Zeichnung der Haupt-
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kammer mit sdmtlichen Schnittebenen befindet sich im Anhang). Ein CF250-Port
stellt das Verbindungsstiick zur bereits erwédhnten Expansionskammer dar. Die Je-
tebene wird auf der Hohe im System definiert, auf welcher sich der Jet befindet
und die Wechselwirkung mit dem Projektil stattfindet. In dieser Ebene befinden
sich weiterhin Anschliisse in CF100-Norm fiir das Einlassen der Projektile, sowie
zum differentiellen Abpumpen des Jets (Jetdump) und des Projektilstrahls (Be-
amdump).

Die Jetdumps bestehen aus langen Aluminium-Rohren, welche den Jet “einfangen”
und ein Riickstromen des Targetgases in der Hauptkammer verhindern. Sie sind
in zwei aufeinander folgenden CF100-Kreuzstiicken montiert und mittels Rohr-
blenden voneinander getrennt. Durch die Verwendung von zwei Turbomolekular-
pumpen an jeweils einem der Kreuze ist wieder differentielles Pumpen moglich
(siehe hierfiir auch Kap. . Aufgrund der Riickstreuung von Elektronen, wel-
che aus Sekundérreaktionen des Photonenstrahls mit Teilen des Spektrometers
resultieren konnen, muss dieser nach Durchgang der Reaktionszone ebenfalls “auf-
gefangen” werden. Der hierfiir verwendete Beamdump ist eine in einem langen
CF100-Rohrstiick montierte Aluminiumplatte.

Mittels Turbomolekularpumpen fiir die Hauptkammer wurde ein Saugvermogen
von 1400 1/s verwirklicht. Hierfiir wurden zwei Flansche der Grofe CF160 an der
Kammer vorgesehen, an welchen zwei Pumpen vom Typ Pfeiffer HiPace700 ver-
baut wurden.

Mit der Realisierung der Hauptkammer in DN 300CF besteht nun die Moglichkeit,
einen so genannten Hex-Detektor mit einer vollabdeckenden Detektionsfliche von
120 mm in einem kompakten Reiseexperiment verbauen zu kénnen.

Einen so grofen Detektor gab es bisher nur als Prototyp in einem COLTRIMS-

Experiment, in welchem jedoch deutlich mehr Platz zur Verfiigung stand.

Ebenso musste eine Wahl fiir einen CF300-Standard getroffen werden, da Vakuum-
Bauteile nur bis zu einer Grofe von CF250 standardisiert sind. In diesem Fall fiel
die Wahl auf die Variante mit 32 Flanschschrauben in M10 nach Norm ISO-TS
3669-2:2007. Hiermit wurde Neuland in der Frankfurter Gruppe betreten, da bis-
her keine Bauteile dieser GréRe verbaut wurden, weshalb Zubehdr wie FKMP} und
Kupferdichtungen nicht vorhanden waren und aufgrund mehrerer Normen nicht

uberall bzw. teurer zur kaufen sind.

3FKM: Fluorkautschuk. Auch unter dem Markennamen Viton bekannt.
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Abbildung 3.4: Die Hauptkammer in DN300 CF - links das Computermodell
(durchsichtig), rechts die fertige Edelstahlkammer nach dem Auspacken.

Weiterhin sollte natiirlich auch eine Vergroferung der Hauptkammer die Mog-
lichkeit bieten, neben vergroferten Detektoren, mehr Platz fiir ein langes Spektro-
meter, sowie sonstige Bauteile zu haben.

Detektoren und Spektrometer sind, wie bei bisherigen CF250 Kammern auch, am
obersten Deckel-Flansch auf Edelstahlstangen der Reihe nach aufgefédelt und bil-
den mit diesem eine Einheit. So kann die Detektoreinheit als ein Bauteil mit allen
Kabeln und Anschliissen komfortabel aus der Kammer herausgenommen werden,
um so die ndtigen Reparatur- oder Umbauarbeiten vor einer neu geplanten Mes-
sung durchfithren zu konnen. Eine Ubersicht der Hauptkammer zeigt Abb. .

Oft waren es die kleinen Verbesserungen, die im Falle dieses Projektes direkt von
Mitgliedern der Arbeitsgruppe kamen, welche schon einige Erfahrungen mit vor-

herigen Kammer-Generationen hatten.

Trotz der Vergroferung vieler Bauteile sollte der Aufbau weiterhin kompakt blei-
ben, damit an verschiedenen Messplétzen keine Platzprobleme entstehen. Haufig
stellen sich hier zu kleine Tiiren und Génge als grofse Hindernisse dar. Die Au-
RKenmafse des Kammergestells, welches aus Aluminium-Profilen mit Nuten mittels
Winkeln und Verschiebemuttern gebaut wurde, sollten gleich den Gestellen der

bisherigen Aufbauten sein. Dies hat auch den Vorteil, dass der bereits vorhande-
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ne, rollbare Kammerboden weiterhin benutzt werden konnte. Dieser stellte sich in
der Vergangenheit auf Strahlzeiten als sehr brauchbar heraus, da er sowohl Réder
zum bewegen besitzt, als auch verstellbare Feststellfiife. Die Kammer kann auf
ihm mittels untergelegter Teflon-Gleiter und am Boden angebrachter Gewinde-
stangen gefiihlvoll justiert werden. Ebenso bietet das Kammergestell Platz fiir die
Pumpen- und Vakuumsteuerelektronik, einen Vorpumpstand sowie die Md&glich-
keit, die Expansionskammer inklusive Turbomolekularpumpe auf einem speziell
konstruierten Schlitten mit wenigen Handgriffen und ohne Hebezeug zum einfa-
chen Diisenwechsel abzuflanschen und “herauszufahren”. Weiterhin sollte mit dem
neuen Kammergestell die Problematik behoben werden, dass die untere der bei-
den Helmholtzspulen nicht ausgebaut werden kann, wie es bei bisherigen Coltrims-
Experimenten der Fall ist, und es daher es oft zu Transportschwierigkeiten kommt.
Damit der Versuchsaufbau auch an anderen Forschungseinrichtungen an jeden
Platz bewegt werden kann, wurde das Kammergestell so konstruiert, dass alle Teile
der Helmholtzspulen demontierbar sind, welche iiber den Kammerboden hinaus-
ragen.

Die Helmholtzspulen bestehen aus Standard 10 mm Kupferrohr mit Kunststoffum-
mantelung, wie es auch oft im Heizungsbau verwendet wird (WiCu-Rohr). Grofer
Vorteil bei Verwendung dieser Rohre ist nicht nur der vergleichsweise sehr giinsti-
ge Preis, sondern auch, dass man Kupferleitungen mit geniigend Querschnitt fiir
mehrere 100 A Strom hat, welche ganz einfach wassergekiihlt werden kénnen und
gleichzeitig elektrisch isoliert sind. Diese Spulen sind es, die das homogene Ma-
gnetfeld erzeugen, welches die Elektronen auf eine Spiralbahn zwingt. Sie haben
einen achteckigen Halterahmen aus Aluminiumprofilen, um welche die Kupferrohre
insgesamt 15-mal gewickelt sind und einen Durchmesser von 1,40 m haben. Befes-
tigt sind die Spulen auf Gewindestangen mit Rendelschrauben, welche wiederum
an der Kammer befestigt sind. Beide Spulen sind {iber 4 Aluminium-Profilstreben
mit einer Lange von 70 cm verbunden. Daher sind sie immer parallel im richti-
gen Abstand zueinander angeordnet, womit die Helmholtz-Geometrie hergestellt
wird. Die Befestigung der Spulen erlaubt es nun, beide parallel zu Verkippen; dies
ist unbedingt notwenig, da die Spulen auch das Erdmagnetfeld ausgleichen miis-
sen. Da das Erdmagnetfeld bzw. dessen Inklination] nicht iiberall gleich ist, muss
diese Einstellung vor jedem Experiment mittels der Wiggle-Messung (siehe Kap.
erneut durchgefithrt werden. Die obere der beiden Spulen kann, wie bisher
auch, ggf. ganz abgenommen werden. Dies ist jetzt mit der unteren Spule ebenfalls
moglich, da das Kammergestell zwischen Expansions- und Targetkammer geteilt

werden kann. Durch Anheben der Kammer mittels eines Kranes oder speziell hier-

4Inklination: Neigungswinkel des Erdmagnetfeldes zur Horizontalen (Eintrittswinkel). Sie be-
tragt in Deutschland zwischen 63° und 70°
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fiir angefertigten Kurbelwinden, kann die Kammer ein Stiick angehoben und die
untere Spule nach unten heraus geschoben werden. Ist dies geschehen, betragen
die Aufenmafe des Experiments (ohne Kammerboden) nur noch 750 mm in der

Breite sowie 2100 mm in der Léange!

3.2 Vakuumsystem

Um die Messergebnisse nicht zu verfilschen, mochte man méglichst viele Ereig-
nisse aus der Wechselwirkung zwischen dem Projektil und dem Target haben.
Allerdings verbleibt immer ein gewisser Anteil der Luft in der Kammer (Restgas),
welcher fiir Untergrund-Reaktionen verantwortlich ist. In den folgenden Kapiteln
werden die Effekte beschrieben, welche bei der Erzeugung von Vakuum bei einem
COLTRIMS-Experiment eine Rolle spielen und welche Mafknahmen ergriffen wer-
den miissen, damit der gewiinschte Enddruck erreicht werden kann. Vorgaben fiir
das Vakuumsystem des Aufbaues waren ein UHV in der Targetkammer im Bereich
10~ mbar. Gleiches gilt fiir die Jetdumps; hier darf es zu keiner nennenswerten
Riickstromung des Targetgases in die Hauptkammer kommen.

Die Expansionskammer benétigt kein so gutes Vakuum, jedoch miissen grofse Gas-
lasten bewaltigt werden kénnen. Diese entstehen, wenn ein Gasjet von hoher Teil-
chendichte mit viel Diisenvordruck erzeugt werden soll, da nur unter 0,01 % des
Gasjets in die Hauptkammer gelangen und der restliche Anteil aus der Expansion
weggepumpt werden muss. Als Endruck sind in der Expansionskammer 1-10~%mbar
ohne Jetbetrieb ausreichend - wird ein Gas expandiert, sollte der Druck nicht {iber
1-10~2mbar ansteigen. Dieses Thema wird gesondert in Kapitel betrachtet.
Bei diesem Experiment kommen zur Vakuumerzeugung die Typen Membranpum-
pe, Scrollpumpe und Roots-Verdichter im Vorvakuum, sowie Turbomolekularpum-
pen und eine Kiihlfalle (Kryopanel) an der Hauptkammer zur Hochvakuumerzeu-
gung zum Einsatz. Die Arbeitsweise dieser Pumpen wurde bereits in Kapitel [2.1.3]
beschrieben.

Zur Ultrahochvakuumerzeugung in der Targetkammer dienen Turbomolekular-
pumpen. Zwei Pumpen vom Typ HIPACE700 mit einem Gesamtsaugvermogen
von 1400 1/s sind unterhalb der Jetebene auf je einem CF160-Flansch montiert,
um moglichst viel Pumpquerschnitt zu haben. In den Jetdumps sind Turbomole-
kularpumpen mit jeweils 300 1/s als differentielle Pumpstufen verbaut. Da in die-
sen beiden Bereichen des Experiments Ultrahochvakuum erzeugt werden soll, sind
sehr gute Vorvakua notig. Zur Verbesserung der Kompression, insbesondere bei
sehr leichten Gasen (He, Hs), sind diese Turbomolekularpumpen mit Hollweck-
stufen ausgestattet. Das Endvakuum p. in den Hochvakuumabschnitten ist nun

durch die Kompression Ky der Turbomolekularpumpe und des Vorvakuumdrucks
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Py bestimmt (siche Gleichungen [2.13] [2.15] [2.16)).

pe = % (3.1)
Hierbei muss das Produkt der Kompressionen aller hintereinander geschalteten
Pumpsysteme angenommen werden bzw. bildet jede Kompressionsstufe einen wei-
teren Ubergang von einem Vor- zu einem Enddruck.
Aus diesem Grund wird versucht, durch einen Vorpumpstand, welcher selbst schon
eine Turbomolekularpumpe besitzt, ein moglichst gutes Vorvakuum zu generieren.
Pumpstéande, wie sie hier verwendet werden, besitzen eine kleine Membranpum-
pe mit einem kleineren Saugvermdgen von etwa 1m3/h, welche einen Enddruck
von einigen mbar liefern. Diese geniigen jedoch, um als Vorvakuumpumpe fiir ei-
ne Turbomolekularpumpe von 801/s Saugvermogen eingesetzt zu werden. Somit
konnen die in einem kompakten und gut transportablen Geh&ause untergebrachten
Pumpstédnde zwar keine grofen Gasmengen fordern, jedoch einen guten Enddruck
von bis zu 1 - 1078 mbar erreichen. Daher bilden sie ein ideales Vorvakuumsystem
fiir Hauptkammer und Jetdumps.
Damit jedoch das gute Vakuum der Target- und Jetdumpsektion nicht durch das
Vorvakuum der Expansion verschlechtert wird, sind diese beiden Vakua im Jetbe-
trieb durch ein Ventil voneinander getrennt. Dieses Ventil stellt einen Bypass fiir
das Vorvakuumsystem dar. Dessen Benutzung wird in Kapitel erklart.

Pirani-Messzellen vom Typ TTRI1 sind an der Kammer an drei verschiedenen
Stellen im Vorvakuum verbaut - an der Expansions- und Targetkammer sowie am
Jetdump. Bei diesem Typ handelt es sich um eine aktive Messzelle, sodass die Mess-
werte direkt an einem Anzeigegerit, welches auch die Versorgungsspannung fiir den
Pirani-Sensor bereitstellt, ausgelesen werden konnen. Gleiches gilt fiir die Messzel-
len des Ultrahochvakuums. Diese aktiven Widerange Messzellen vom Typ ITR90
oder ITR200 (diese Messzelle besitzt zusétzlich ein Ersatz-Filament) sind an vie-
len Stellen des hier beschriebenen Vakuumsystems verbaut. Sie bestehen aus einer
Kombination aus Pirani- und Bayard-Alpert Messzelle, deren Funktion in Kapitel
beschrieben ist. Zur Messung des Ultrahochvakuums in der Targetkammer
wird eine passive Bayard-Alpert Messzelle mit Rontgen-Reststromkompensation
(BARION) verwendet, deren Spannungsversorgung mit in dem Anzeigegerdt un-
tergebracht ist und eine Messung bis in Druckbereiche von 1072 mbar erlaubt.
Die durch den Messprozess entstehenden, niedrigen Spannungssignale miissen da-
her iiber ein teures Spezialkabel von der an der Kammer angeflanschten Messrohre
zum Auslesegarit geleitet werden. Hierdurch sind nur begrenzte Kabellingen mog-
lich.
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Wird ein COLTRIMS-Experiment an eine Beamline angeschlossen, so wird meist
zwischen der Hauptkammer und dem Ausgang der Beamline eine zusétzliche diffe-
rentielle Pumpstufe montiert, welche aus zwei Pumpen und zwei Blenden besteht
(siehe Kap. [2.1.3.1).

Die Lochblenden sind gerade so grof, dass der Photonenstrahl der Beamline hin-
durch passt. Das meist in der Beamline vorherrschende Vakuum im Bereich von
107 mbar bis 1071° mbar kann so aufrecht erhalten werden, selbst wenn der Druck
in der Hauptkammer relativ hierzu schlechter ist, z.B. wenn der Gasjet eingelassen
wird, bzw. der Druck in der Targetkammer durch zu kurze Ausheiz- und Pump-

zeiten noch nicht niedrig genug ist.

Am Versuchsaufbau werden 1-2 Massenspektrometer zur Messung der Partial-
driicke der verschiedenen Bestandteile des Restgases verwendet. Eines wird im
Jetdump in der Jetebene verwendet, um eine einfachere Justage des Gasjets zu
ermoglichen. Besonders bei wenig dichten Gasjets, bei welchen das Gas mit wenig
Druck in die Kammer gelangt, kann es schwer sein anhand der Beobachtung des
Totaldruckes, welcher durch die Widerange-Messzellen gemessen wird, festzustel-
len, ob der Jet auch wirklich im Jetdump ankommt. Mit dem Massenspektrometer
wird speziell der Partialdruck des Targetgases gemessen. Dessen Anstieg kann als
Indikator fiir eine korrekte Ausrichtung der Diise bzw. des gesamten Jetstrahls
benutzt werden.

Ein weiteres Massenspektrometer ist an der Hauptkammer montiert, um anhand
der Zusammensetzung des Restgases Mafnahmen zur Verbesserung des Vakuums
ergreifen zu konnen.

Hauptbestandteile des Restgases sind in der Regel H,O (18u), Hy (2u), OH™ (17u)
- dieser entsteht im Massenspektrometer durch die Elektronenstofsionisation von
H>0, Oy (16u), Ny (28u) und Oy (32u).

Ein erhohter Stickstoff-Peak im Spektrum wiirde bspw. auf ein (virtuelles) Leck
hindeuten, ein hoher Wasseranteil zeigt an, dass ein Ausheizen der Kammer und
die Benutzung der Kiihlfalle notig wird. Insbesondere wahrend des Ausheizens
kann anhand des Massenspektrums des Restgases iiberpriift werden, ob sich die
Zusammensetzungen signifikant nach einer bestimmten Zeit &ndern. Hierzu kann
mit der Massenspektrometer-Software eine Langzeitmessung fiir ausgewahlte Mas-
sen, bzw. Gassorten durchgefiihrt werden. Ein Beispiel fiir ein Restgasspektrum
ist in Abb. dargestellt.

41



fil 835 VQM Viewer Software o] =]
File Help

F GRANVILLE-PHILLIPS®
[ & % U@ & GRANVILLE-PHILLIPS®

VACUUM QUALITY MONITOR™|
Connect  Scan  Auto Tune  Summary Trend settings Tune  LogData Save val  vQI Status

R Calorate S UTCCAL R SSAVTOSCAT

FlamentEmssion ; 0.070 mA  0.070 Controller Settings
9.500-
Defaults 8.500-

Transition Bias § -685.00 Volts  -685.01 Settings Fie 8.000-

:
Exit Plate Bias , 12500 Volts 12502

! 75~
EMShisidBias |, 127.00 Vols  127.03

FilamentBias ; 3000 voks 3005 1000
Repeller Bias § -36.00 oits  -35.98

Enry Plats Bias §; 13000 Volts 13002
Pressure PlateBias §; 75.00 Volts 7501

Cpstias | 2700 wobs  27.02

EMBias ; -900.00 Volts  -899.98 7000~

RFAMRPP § D450 Vol 0450 -
v Raw Loooing Of s
Mass Cal Factor § 617600 kHz  617.600

19.029

6.000-
s.500-

Location 000 Resouton 000 GoF 0.00 5.000-
Mass Paak z

Lo Intensty  1.35 FAHM 000 SR 0.00 4500

so00-
Awveraging Mode. Avgs to Collect  Avgs Collected  Response Time
. aso0-
e = aos2

3.000-

2500~

- WWWWWWWMWWWWWWW

1000~

05000~

0.000~, | | | | i | | i | i | | | | i | | i | i | i i | '

00 20 40 &0 8D 100 120 140 160 180 200 220 240 260 250 300 320 M0 B0 B0 400 420 440 460 480 SO0
Mass (amu)

Scanning 42 Events

Abbildung 3.5: Restgasspektrum in der Hauptkammer vor dem Ausheizen am So-
leil. Die deutlich erkennbaren Peaks gehoren zu den im Text genannten Hauptbe-
standteilen des Restgases der Massen 16u, 17u, 18u und 28u.

3.2.1 Materialien im Vakuum

Ebenso zum Restgas tragen Ausgasungen aus Materialien im Vakuum sowie Ver-
unreinigungen bei. Ein Gasanfall bzw. Gasstrom ),y wird durch die allgemeine

Gasgleichung beschrieben, wenn diese pro Zeiteinheit betrachtet wird:

p-V._ m-R-T

Qv ==

(3.2)

Bei der Herstellung der Kammer sowie von Einbauteilen ist also darauf zu ach-
ten, aus welchem Material sie gefertigt werden. Generell gilt hierbei als Faustregel,
dass moglichst “reine” Materialien verwendet werden sollten, da hier die Vakuu-
meigenschaften am besten bekannt sind. Die am h&ufigsten verwendeten Metalle
sind Aluminium, Kupfer und Edelstahl.

Kunststoffe sind bis auf wenige Ausnahmen (z.B. PEEKP| PTFE])) durch die vielen
Zusatzstoffe, wie z.B. Weichmacher oder in ihnen gebundene Gase, fiir Anwendun-
gen im UHV-Bereich nicht geeignet. Insbesondere Kohlenwasserstoffe, welche einen
niedrigen Dampfdruck besitzen, desorbiern rasch im Vakuum. Daher werden als
Kabelisolationen Teflon- oder Kaptonkabel benutzt.

Die Diffusion von Kunststoffen, also der zu erwartende Gasanfall, kann beschrieben

SPEEK: Polyetheretherketon. Hochtemperaturbestindiger thermoplastischer Kunststoff
SPTFE: Polytetrafluorethylen. Handelsname Teflon
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werden durch:

t
Qaifr = Qaiff - Aa- \/?0 (3.3)

mb‘l—rmg] die flachenspezifische Desorptionsrate fiir den jeweiligen Kunst-

s-m?2

wobel qaifr |
stoff ist, Ay dessen Oberfliche im Vakuum, sowie ¢y, ¢t Start- und Messzeit sind.
Ebenso werden Kabelverbindungen im UHV nur gequetscht oder verschraubt und
nicht verlotet, da dem Lotzinn Blei und andere Stoffe als Flussmittel beigegeben
werden, welche ebenfalls schlechte Vakuum-Eigenschaften haben.

Aus Aluminium bestehen die meisten der Detektorkomponenten, sowie die Jet-
dumps. Hier kommt die Aluminium-Legierung AIM gSil zur Anwendung, die sich
vor allem durch eine sehr hohe Korrosionsfestigkeit auszeichnet und keine im Va-
kuum ausgasenden Bleizusatze hat.

Kupfer wird wegen der guten Warmeleitung als Reinkupfer beim Kryostatadapter
verwendet - die Spektrometerplatten sind ebenfalls aus Kupfer oder, wie in diesem
Fall, aus einer speziellen Zinn-Bronze-Legierung (CuSng), um sie diinner herstel-
len zu koénnen.

Penibel muss ebenso darauf geachtet werden, keine Hohlrdume - so genannte vir-
tuelle Lecks z.B. beim Zusammenbau des Detektor-Systems entstehen zu lassen.
Sack-Gewindel6ocher miissen daher unbedingt entliiftet werden.

Soll in der Targetkammer ein Vakuum im UHV-Bereich erreicht werden (hier etwa
1071 mbar), so ist nicht nur ausreichend Pumpleistung nétig, sondern auch eine
spezielle Behandlung der Hauptkammer. Die Wahl der richtigen Stahlsorte und die
Oberflichenbehandlung im Inneren sind hier mafigeblich. Bei so niedrigen Driicken
besteht das Restgasspektrum vorwiegend aus Wasser und Wasserstoff (siehe hier-
fiir auch Abb. in Kap. . Wasserstoff ist das leichteste Element und kann
daher zum einen sehr schlecht von Turbomolekularpumpen abgepumpt werden,
zum anderen diffundiert er aus Stahlteilen leicht heraus. Zum Vergleich: Eine an
der Hauptkammer verwendete Turbomolekularpumpe mit einem Saugvermogen
von 700 1/s hat fiir Stickstoff eine Kompression > 10" und fiir Wasserstoff nur
noch 4 - 10° - also nur noch etwa ein Millionstel!

Das Rohr der Hauptkammer besteht aus einem speziellen Edelstahl 316 (1.4429)
und die Flansche aus 316LNS (1.4429 ESU). Beides sind sehr hochlegierte Edel-
stiahle, welche nicht nur eine besonders dichte Struktur aufweisen, sondern auch un-
magnetisch sind. Dies ist besonders wichtig, da die Messung, insbesondere der Elek-
tronen, nicht durch ungewollte Magnetfelder, welche sich in magnetischen Strahlen
biindeln konnen, gestort wird. Dieser Effekt ist natiirlich besonders von der Mas-
se des verbauten Stahls abhédngig. Daher sind die deutlich schwereren Flansche
aus einem im Elektroschlacke-Umschmelz-Verfahren gefertigtem Stahl hergestellt,

welcher hierdurch nochmals eine hohere Reinheit erreicht.
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Abbildung 3.6: Blick in die Hauptkammer im Auslieferungszustand. Die Oberfla-
che ist elektropoliert. Gut zu erkennen sind die innen geschweifsten Rohrabgénge
(Ports).

Auch gilt es, die Oberfliche der Kammerinnenseite moglichst gering zu halten,
also glatt zu fertigen. Hierfiir wird das so genannte Elektropolieren angewendet.
Dieses Verfahren benutzt ein chemisches Elektrolyt (Mineralséduren), welches un-
ter Anlegen einer Spannung an das Bauteil zu einer elektrochemischen Abtragung
(ahnlich der Elektrolyse) fithrt. Die Rauhigkeiten im pm-Bereich des Edelstahls
werden geglattet und so die Oberfliche verringert.

Um Verunreinigungen im Stahl selbst zu entfernen, wird im Anschluss an das Elek-
tropolieren die Kammer in einem Vakuumofen bei iiber 1000°C Wasserstoff-arm
gegliiht. Bei diesem Vorgang entweichen die im Metall eingelagerten Wasserstoffa-
tome aus dem Bauteil durch Effusiorﬂ Diese konnen so spater im Vakuum nicht
mehr austreten.

Da die Innenseite der Kammer den gréfsten Beitrag an Oberfliche im Vakuum
leistet, ist der Gasanfall durch Desorption, also das Verlassen von Gasmolekiilen

auf der Oberflache, zu beachten. Er kann beschrieben werden durch:
lo
Qdes = Qdes ° A- ? (34)

In Druckbereichen unter 10~8 mbar spielt neben den oben beschriebenen Ausga-
sungen auch die Permeation eine Rolle. Leichte Gase (vor allem Wasserstoff und

Helium) kénnen das Kammermaterial von Aufen nach Innen durchdringen.

"Effusion: In einem Material eingeschlossene Gase konnen dieses verlassen, wenn sie so kleine
Molekiile haben, dass sie durch die Gitterstruktur des Materials passen.
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Der Gasanfall durch Permeation ist zeitunabhéngig und proportional zum Druck-
gradienten (%[%}; Po, d: Aufendruck, Kammerwandstirke), zur Permeations-
fliche A (Kammerfliche) sowie einer materialabhéngigen Permeationskonstanten

(auch: Permeationsleitféhigkeit) kper,:

Qperm - kperm “A- % (35)

Die Permeationskonstante kpe,, wird oft mit den Bezugswerten A = 1m? d =
1 mm, py = 1013 mbar angegeben. Zudem steigt die Permeation mit zunehmender
Wandtemperatur; fiir Stickstoff ist der Permeationsgasstrom erst ab tiber 100°C
relevant. Fiir Wasserstoff hingegen leistet dessen Permeation schon bei Raumtem-
peratur einen messbaren Beitrag zum Gasanfall. Fiir ein typisches Stahlrohr (1 mm
Wandstirke, 1 m? Wandfliche) bei Raumtemperatur liegt die Permeationskonstan-

te von Wasserstoff im Bereich von:

o5 10_5mbar-l 10 mm?

Fperm s m? - bar

Anhand von Undichtigkeiten sowohl auferhalb als auch innerhalb der Apparatur
entstehen Lecks. Dieser (meist ungewollte) Gasdurchfluss bzw. Druckanstieg Ap
in der Zeit At dringt ins Vakuumvolumen V' ein, und fithr zu einer Leckrate:

Ap-V
Q=—x

(3.6)

Betrachtet man nun alle in diesem Kapitel aufgefiihrten Effekte, die zu einem
Gasanfall im Vakuum fiihren, dann ergibt sich der Gesamt-Gasanfall des Systems

durch Addition der Komponenten Diffusion, Lecks, Desorption und Permaeation,

also der Gleichungen [3.3]- 3.5
Qges (t) = deff (t) + Ql(t) + Qdes (t> + Qperm (37)

Hauptaufgabe der Vakuum-Pumpen ist es, den Rezipienten von Atmosphére abzu-
pumpen und den Gesamt-Gasanfall im Enddruck-Bereich abpumpen zu kénnen,
sodass dieser gehalten werden kann. Der gesamte Gasanfall im System @ ges(t)
muss also kleiner gleich dem maximalen Gasdurchsatz der Vakuumpumpen sein
(siehe Glg. . In der Praxis sollte das Pumpensystem so ausgelegt werden, dass
dessen Saugleistung etwa um den Faktor 10 grofer ist, als der gesamte Gasanfall
im System [Pfei09]. M6chte man einen Enddruck von 1-107' mbar erreichen, und
der Gesamt- Gasanfall betrigt Qges = 11078 mbar - g , so sollte also ein Saug-
vermogen von ¢pymp = 1000é zur Verfiigung stehen, damit der Enddruck sicher

stabil gehalten werden kann.
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3.2.2 BEISPIELRECHNUNG

Grundlage fiir die Berechnung des Enddruckes im vorliegenden Aufbau stellt Glei-
chung dar. Sie beschreibt den Gesamtgasanfall im System, welcher in einem
gewissen Zeitraum stattfindet. Beispielhaft sollen hier einige Abpumpzeiten be-
rechnet werden, die nétig wiren, um den gewiinschten Enddruck von 1107 mbar
in der Hauptkammer zu erreichen. Bei den folgenden Rechnungen handelt es sich
nicht um prézise Werte, sondern vielmehr um Abschatzungen. Ziel ist es, ein Ge-
fiihl fiir die Grofenordnungen zu bekommen.

Aus der Geometrie der Hauptkammer mit Durchmesser 300 mm und Léange 850
mm folgt inkl. Rohrabgingen eine Oberfliche von etwa A = 1m? sowie ein Kam-
mervolumen von etwa V = 0,075 m3. Fiir zwei Viton-Dichtungen der Grofe CF300
wird eine Fliche von A; = 0,005 m? angenommen.

Die Leckrate kann mittels eines He-Lecksuchers bestimmt werden - sie liegt in der
GroRenordnung Q; ~ 1078 % Nachgeschlagen werden miissen die Desorptions-
raten von Viton (Kunststoff) und Edelstahl (Metall) deren grofster Beitrag zum
Restgas der Wasserdampf liefert. Sie liegen bei:

0° mbar - m?

QdesK:172'1 2
S-m

¢ mbar - m?
oo 124 1T

Qdesmt = 2,71 s m?
Zunéchst wird die Anpumpzeit der Kammer mit dem grofien Vorpumpstand, beste-
hend aus Scroll- und Rootspumpe, berechnet werden. Da die Rootspumpe mit einer
Saugleitung von 250 de von der Scrollpumpe mit nur 35 ’%3 vorgepumpt wird, kann
eine effektive Saugleistung mit 150 mTB abgeschétzt werden. Dieser Wert stammt aus
Vergleichsmessungen mit Drehschieberpumpen als Vorvakuumpumpen. Der End-
druck des Vorpumpstandes liegt im Bereich p; = 1 - 1073 mbar.

Fiir die Abpumpzeit ¢; eines Behélters mit dem Volumen V' von einem Startdruck

po auf einen Enddruck p; gilt bei bekanntem Saugvermogen S:

Vv Po
. n_

o (3.8)

Dies ergibt in unserem Fall ¢; = 0,007h = 0,4min. In der Praxis werden die
Pumpen zunéchst hochgefahren und dann mittels eines Schraubventils die Kam-
mer langsam evakuiert, damit die Pumpen nicht gegen eine grofle Menge Gas mit
Atmosphérendruck arbeiten miissen. Weiterhin soll durch das langsame Abpum-
pen die empfindlichen Detektorteile im Inneren der Kammer geschont werden -
insbesondere die MCP’s (siche Kap. haben eine sehr feinporige Oberfla-

che, welche nur langsam ausgepumpt werden darf. Ebenfalls befindet sich zum
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Zeitpunkt des Anpumpens noch eine grofse Menge Wasser im Vor- und Hochva-
kuumsystem, dessen Verdampfen hier nicht mit berticksichtigt wurde und fiir eine
spiirbare Verlangerung der Abpumpzeit um einige Minuten sorgt.

Nun kann die Zeit berechnet werden, die theoretisch benétigt werden wiirde,
um die Hauptkammer mit den zwei Turbomolekularpumpen von Vorvakuum auf
einen Druck von 1 - 107 mbar zu bringen. Hierbei nicht beriicksichtigt sind die

Gasanfalle.
751 1- 1073 mbar

~ 14001/s 10710 pbar
Nun sollen die Gasanfélle mit einberechnet werden. Aus Formel folgt:

to )20,98

y  Qaesm - Acto 2,7-10"%mbar -m? - 1m? - 1h
5T T S 1400L-1-10-mbar - s - m?
N——" $

QdesM

=19285h = 804d

Zum Vergleich: Soll ein Enddruck von 1-1078 mbar erreicht werden, so erhilt man
als Ergebnis nur noch 8 Tage!

Da so lange Pumpzeiten in der Praxis nicht akzeptabel sind, miissen die Ausgasun-
gen durch Ausheizen der Kammer verkiirzt werden (siehe Kap. Betrachtet
man die Desorption der FKM-Dichtungen, wird diese Notwendigkeit noch deutli-
cher, obwohl sie nur eine sehr kleine Flache im Vakuum ausmachen.

Es gilt nach Formel : ty = % ~ 150.000 h = 6250 d

Weniger entscheidend ist der Druckanstieg, welcher durch die Leckrate zustande
kommst. Er betriigt p; = % ~ 7-107'2 mbar und kann daher vernachlissigt werden.
Fiir die Abpumpzeit von Atmosphére bis zum gewiinschten Arbeitsdruck von
1 - 107 mbar wiirde also tges = t1 + o +t3 + t4 gelten.

Das dies nicht realistisch ist, versteht sich - es zeigt aber, welche Faktoren ent-
scheidend sind, um ein solches Experiment bis zum angestrebten Arbeitsdruck in

Betrieb zu nehmen.

3.2.3 Ausheizen

Soll der Abpump-Vorgang beschleunigt werden, dann kann dies durch vorsichtiges
Erwérmen des Rezipienten erreicht werden. Eine Erwdrmung des Kammermaterials
sowie der Flansche und Pumpen beschleunigt die Diffusions- und Desorptionsra-
ten enorm. Ziel ist vor allem hierbei, das an der Kammeroberfliche verbleibende
Wasser zu verdampfen, um es effizient abpumpen zu kénnen - aber auch der Ab-
pumpvorgang des Wasserstoffes wird verbessert. Die Desorptionsgeschwindigkeit
der unter Atmosphére adsorbierten Gasmolekiile bei Edelstahl kann durch Erhit-
zen auf 80°C bereits um den Faktor 1000 zunehmen! [Wutz06].

Ein Aufheizen der Kammer geschieht in der Regel durch Anbringen von elektri-
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schen Heizelementen, welche in Formen von Heizschlagen auf die in Aluminium-
folie eingepackte Kammer gewickelt werden. Die Aluminiumfolie dient hierbei der
gleichméfigeren Warmeverteilung sowie der Isolation. Eine Heizschlange hat iib-
licherweise eine Heizleistung von 200 - 500 W. Die gewiinschte Temperatur muss
moglichst genau einstellbar sein, weshalb zur Steuerung der Heizleistung Dim-
mer (Phasenschieber) verwendet werden. Die Temperatur der einzelnen Bereiche
der Vakuumkammer wird mittels Widerstandsthermometern iiberwacht. Weiterhin
gibt es die Moglichkeit die Heizleistung tiber Mikroprozessor gesteuerte Controller
zu regulieren, welche die Heizleistung anhand der gemessenen Temperatur steuern.
Es miissen entsprechend mehrere Heizschlangen verwendet werden, um die kom-
plette Kammer gleichméfig erwirmen zu kénnen. Uber mehrere Tage miissen Aus-
heiztemperaturen zwischen 100°C und 150°C konstant gehalten werden. Wichtig
ist bei der Einstellung der Temperatur nicht nur deren Uberwachung und Rege-
lung, sondern auch, welche Temperatur die Bauteile in und an der Kammer ver-
tragen. Insbesondere sollten Dichtungen aus Kupfer eingesetzt werden, da FKM-
Dichtungen eine Temperatur von 150°C keinesfalls iiberschreiten diirfen. Die ma-
ximal zuldssige Temperatur der Turbomolekularpumpen darf ebenfalls nicht aufser
acht gelassen werden - ggf. muss hier anstatt Liifterkiihlung eine Wasserkiihlung
verbaut werden. Beim Ausheizvorgang steigt der Druck in der Kammer langsam bis
auf ca. das 100-fache des zu erwartenden Enddrucks an. Wéhrend dieses Vorgan-
ges miissen alle Vakuum-Messzellen betrieben und abschliefsend ein Degas durch-
gefiihrt werden. Hierbei erhitzt sich die Messzelle selbst auf mehrere 100°C, um
Ablagerungen freizusetzen, welche ebenfalls abgepumpt werden. Steigt das Vaku-
um in der Kammer nicht mehr signifikant weiter an, kann die Heizung abgeschaltet
werden - nach dem Abkiihlen, welches ebenfalls iiber einen Tag dauern kann, stellt
sich der Enddruck ein (siehe hierzu auch Kap. [3.2.6).

Vor und wihrend des Ausheizens sollte auf jeden Fall ein Massenspektrometer be-
trieben werden, um die genaue Zusammensetzung des Restgases zu messen. Siehe
hierzu auch Kapitel [2.1.4] So kann iiberpriift werden, ob der Partialdruck des in

der Kammer befindlichen Wassers wahrend des Ausheizens abnimmt.

3.2.4 Expansionskammervorpumpentest

Mit dem Aufbau der neuen COLTRIMS-Kammer sollte es auch ermoglicht werden,
Dichte des Gasjets zu erhohen.

Wird ein Gas unter héherem Druck in die Vakuumkammer expandiert, so enthalt
der Gasstrahl mehr Teilchen - es kann entsprechend zu mehr Wechselwirkungen
zwischen Projektil und Target kommen. Das bedeutet, dass die Rate der aufge-

zeichneten Ereignisse steigt und somit die Messzeit verkiirzt werden kann. Dies ist
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natiirlich bei einem “Reiseexperiment” mit begrenzter Messzeit von grofem Vor-
teil.

Die Jetdichte ist allein durch die Saugleistung bzw. den Gasdurchsatz und die
Geometrie des Expansions-Systems limitiert. Der grofite Gasanfall entsteht in der
ersten Expansionsstufe und muss von einer grofen Turbomolekularpumpe mit ei-
nem Saugvermdogen von iiber 2000 1/s abgepumpt werden, welche von dem bereits
erwdhnten Vorpumpstand aus Scroll- und Rootspumpe vorgepumpt wird (siche
Kap. .

Die Turbomolekularpumpe vom Typ HIPACE2300 wurde anfangs auf einem CF250-
Flansch verwendet, weswegen auch die Expansionskammer sowie die Jethiite diese
Grofse erhielten, um die volle Saugleistung der Pumpe nutzen zu kénnen. Im Vor-
hinein wurden jedoch einige Tests mit dieser Pumpe sowie einem vergleichbaren
Modell eines anderen Herstellers vom Typ TWISTORR2300 durchgefiihrt, um ins-
besondere den Gasdurchsatz und das Saugvermogen bei verschiedenen Driicken
sowie unterschiedlich groken Vorvakuum-Systemen zu testen.

Ziel war es zu iiberpriifen, ob die im Katalog angegebenen Werte zum Gasdurch-
satz beider Pumpenhersteller erreicht werden und bei welchem Vorvakuum diese
zu erreichen sind. Die Tests wurden an einer anderen Coltrims-Apparatur durch-
gefiihrt, an der es moglich war, beliebig die beiden Turbomolekularpumpen mit
verschiedenen Vorvakuum-Pumpen zu kombinieren. Hierfiir standen zwei Dreh-
schieberpumpen mit 30 %3 und 60 %3 Saugvermogen sowie eine Scrollpumpe mit
30 mTS und deren Kombinationen zur Verfiigung.

Zunachst wurde der maximale Betriebsdruck beider Turbomolekularpumpen bis
zum Einbrechen des Saugvermogens bei einem Vorvakuum der Grofse 120 st ge-
testet (siche Abb. [3.7). Dies wurde ganz einfach mittels Einlassen von Luft {iber
ein Dosierventil in den Rezipienten ermoglicht, was eine kontrollierte Erhchung

des Druckes zur Folge hatte.
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Abbildung 3.7: Saugvermogen der Turbomolekularpumpen HiPace2300 und Twis-
torr2300 im Vergleich [LSchmil3].

Im Druckbereich von 1073 mbar zeigt sich, dass das Saugvermogen der Pum-
pen, welche fiir Stickstoff bzw. Luft im Datenblatt mit 1900 1/s angegeben ist,
langsam einbricht. Vergleicht man Twistorr- und Hipace-Pumpe bei einem Vorva-
kuum von 9 - 1072 mbar, so zeigt sich, dass die Twistorr-Pumpe noch etwas mehr
Saugvermogen als die HiPace hat.

Als “Leistungsgrenze” wurde in diesem Test derjenige maximale Druck bzw. Gas-
durchsatz definiert, bis zu dem die Pumpe ihre Nenndrehzahl bei voller Leis-
tungsaufnahme (ca. 1500 W) noch halten kann. Es zeigt sich, dass insbesonde-
re die HiPace Turbomolekularpumpe auf das an ihr angeschlossene Vorvakuum-
System empfindlich reagiert. Wird das Saugvermdégen der Vorvakuumpumpen ver-
grofert, so verschiebt sich die Leistungsgrenze der Turbomolekularpumpe zu ho-
heren Druckbereichen hin. Ein &hnliches Verhalten ist auch beim gemessenen Gas-

durchsatz zu beobachten.

50



—v— HiPace2300 mit 30 m*h
2200 — —u— HiPace2300 mit 60 m%h
Ny 8- —e— HiPace2300 mit 90 mh

»— HiPace2300 mit 120 m*/h
TwisTorr2300 mit 60 m*h

2000 —

1800 -
1600 -
1400
1200 -
10004

800 -

600 —

Saugvermogen |/s

400 +

200

0 LA LA IR R DL ELE ENNLEN LA R B B B BN L B |
2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Gasdurchsatz mbar I/s

Abbildung 3.8: Einbruch des Saugvermoégens in Abhéngigkeit des Gasdurchsatzes
bei einem He-Jet fiir die HiPace2300 bei Vorvakuumsystemen verschiedener Gréfse
- im Vergleich dazu die Twistorr-Pumpe |[LSchmil3].

Dieser wurde anhand der pro Zeit durch den Auspuff ausgestofsenen Gasmen-
ge der Pumpe gemessen und hat somit die Einheit [é - 1013 mbar]. Hierzu wurde
ein Helium-Jet in der Expansion mit verschiedenen Diisenvordriicken erzeugt. Die
Driicke wurde mit einem Flaschendruckminderer im Bereich 1 - 55 bar eingestellt.
Abbildung zeigt, dass im Falle eines zu klein dimensionierten Vorvakuums
von nur 30 mTS an der HiPace-Pumpe, die Saugleitung bereits bei wenigen 7éart
einbricht. Wird das Vorvakuum durch Hinzuschalten mehrerer Pumpen mehr als
verdoppelt, so sind wesentlich h6here Gasdurchsétze mit dem System moglich.
Trotzdem war nur ein maximaler Gasdurchsatz von ca. 16 @ bei konstanter
Nenndrehzahl zu messen. Im Datenblatt angegeben waren jedoch 20 %.

Ein Nachfragen beim Hersteller sowie weitere Uberpriifungen mit anderen Pum-
pentypen ergab, dass die vorliegende Variante HiPace2300 mit DN 250CF-Flansch
ausschlieflich mit Edelstahl-Geh&ause geliefert wird, da nur so die Verwendung einer
Kupferdichtung moglich ist. Aufgrund der schlechten Warmeleitfahigkeit von Edel-
stahl muss die Pumpe in ihrer Leistung elektronisch begrenzt werden, da es sonst
zu Uberhitzungen im Rotor und dessen Lager kommen kann. Dies war aber den
Katalog-Spezifikationen nicht zu entnehmen. Da jedoch der hohe Gasdurchsatz fiir

unsere Anwendungen von Nutzen ist, wurde die Pumpe auf Aluminium-Gehause
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umgebaut - dieses besitzt eine bessere Warmeleitfahigkeit, sodass die Pumpe nicht
“gedrosselt” betrieben werden muss.

Allerdings kann ein Aluminiumflansch nicht fiir eine Kupfer-CF-Dichtung verwen-
det werden - hierfiir kommt der ISO-F Standard zum Einsatz, dessen Abdichtung
iiber FKM-Dichtringe realisiert werden muss. Da es sich bei der Expansionskam-
mer jedoch um CF250 handelt, musste ein Adapterflansch konstruiert werden,
damit die Pumpe schliefslich doch noch in gednderter Ausfiihrung mit ihrer vollen
Leistung verbaut werden konnte.

Weiterhin zeigte dieser Test, dass ein Vorpumpstandes mit > 90 mTB Saugvermogen
von Noten ist. Deshalb wurde der Bau einer Scroll-Roots-Pumpen Kombination
mit 35 mTS + 250 %3 durchgefiihrt, um die maximale Performance der Turbomole-

kularpumpe in der Expansion nutzen zu kénnen.

3.2.5 Betrieb des Vakuumsystems

An dieser Stelle folgt eine kurze Erlauterung, welche Mafnahmen sowohl beim Eva-
kuierungsvorgang als auch in den Betriebsarten der Vakuumkammer nétig sind.

Das Vorvakuum der Hauptkammer und der Jetdumps ist vom Vorvakuum der Ex-
pansionskammer mittels des Bypass-Ventils zu- oder abschaltbar. Wie bereits in
Kapitel erlautert, ist das Vorvakuumsystem so gebaut, dass hiermit die ver-

schiedenen Vorvakuumpumpen je nach Betriebsart dazu geschaltet werden konnen.

Sind alle Bauteile des Experiments vollstdndig verbaut und iiberpriift (insbeson-
dere die Verkabelung des Spektrometers), so kann mit dem Evakuieren begonnen
werden. Dieses geschieht in mehreren Schritten und muss unbedingt in dieser Rei-
henfolge durchgefiihrt werden, da es sonst zu Schiden an Bauteilen der Kammer
kommen kann.

Zunéchst muss die Wasserkiihlung fiir die Turbomolekularpumpen mit dem korrek-
ten Druck (max. 6 bar) eingestellt werden und alle elektrischen Geréte mit Strom
versorgt sein. Die Vorvakuum-Messzellen und Widerange-Messzellen konnen in Be-
trieb genommen werden. ACHTUNG: Barion-Messzellen, Extraktorréhren oder
andere HV-Messsysteme konnen bei Atmosphére noch nicht in Betrieb genommen
werden. Der Vorpumpstand mit Scroll und Rootspumpe wird an das dafiir vorge-
sehene Ventil im Vorvakuumsystem der Kammer mittels eines Wellschlauches un-
terhalb der Expansionskammer-Turbomolekularpumpe angeschlossen. Hier befin-
det sich auch das analoge Dosenmanometer, welches beim Anpumpen beobachtet
werden muss. Das Bypass-Ventil muss geoffnet sein! Es ermoglicht beim Anpump-
vorgang den Druckausgleich zwischen Expansions- und Targetkammer iiber das

Vorvakuum. Andernfalls wiirde sich beim Anpumpen von Seiten der Expansions-
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kammer eine Druckdifferenz zur Hauptkammer aufbauen, welche sich nur tiber die
kleinen Offnungen der zwei Skimmer abbauen kénnte und zu einer Beschidigung
dieser fithren konnte! Alle anderen Ventile des Vorvakuums miissen geschlossen
sein. Nun kann die Scrollpumpe angeschaltet werden. Durch vorsichtiges Offnen
des Ventils am Pumpstand kann der Rezipient langsam Evakuiert werden. Hier-
bei muss insbesondere wegen den empfindlichen Detektorteilen und den kleinen
Kanélen der MCPs (siehe Kap. langsam vorgegangen werden. Zur Uberprii-
fung des Drucks dient das analoge Manometer. Ist ein Druck von etwa 500 mbar
erreicht, sollte das Ventil geschlossen und die Druckanzeige tiberpriift werden. Der
Druck sollte auf dem angezeigten Wert stehen bleiben und dann nur ganz lang-
sam wieder ansteigen. Diesem Anstieg liegt der in der Kammer noch befindliche
hohe Wasseranteil der Luftfeuchtigkeit zugrunde. Ein rascher Anstieg wiirde ein
deutliches Leck am Aufbau darstellen, welches z.B. von einer nicht korrekt fest
geschraubten Dichtung her kommen koénnte. Bis in einen Druckbereich von einigen
mbar sollte das Ventil stiickweise geoffnet werden - zeigt das analoge Manometer
0 mbar an, kann es komplett getffnet werden. Nun miissen zur Druckanzeige die
Piranisensoren verwendet werden. Nach insgesamt 10 Minuten Pumpzeit sollte der
Druck im kompletten System etwa 1 - 107! mbar betragen.

Nun kénnen alle Turbomolekularpumpen hochgefahren werden. Hierbei sollten die
Werte fiir Drehzahl und Strom auf dem Display der Bedieneinheit der jeweiligen
Pumpe beobachtet werden. Der Druck sollte in allen Sektionen sehr schnell fallen,
sodass nach etwa 5 min nachdem die Turbomolekularpumpen ihre Nenndrehzahl
erreicht haben, ein Vakuum von ungefihr 1-1075 mbar vorliegt. Die Hochvakuum-
Messzelle BARION an der Targetkammer kann nun eingeschaltet werden. Der Hi-
CUBE-Vorpumpstand, bestehend aus Membran- und Turbomolekularpumpe, kann
ebenfalls in Betrieb genommen werden und das iiber ihm befindliche Ventil lang-
sam wahrend der Hochlaufphase geoffnet werden.

Sind keine nennenswerten Lecks vorhanden, so sollte der Druck in der Targetkam-
mer nach einer Stunde Pumpzeit in dieser Konfiguration mindestens 1 -10~% mbar
betragen.

Damit das Experiment in Betrieb gehen kann, muss nun noch einige Stunden ge-
pumpt werden, um ein besseres Vakuum zu erlangen. Hierfiir kann nun das Ventil
des grofsen Vorpumpstandes mit der Scrollpumpe geschlossen und diese danach
ausgeschaltet werden. Der HiCube-Pumpstand pumpt nun das komplette Vorva-
kuumsystem des Experiments.

Ist der Druck in der Targetkammer auf den angestrebten Wert gefallen und das
Experiment soll gestartet werden, so muss das Vakuumsystem auf den Betrieb mit
Gasjet eingestellt werden.

Hierzu wird die Scrollpumpe wieder in Betrieb genommen. Ist der Druck innerhalb
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des grofsen Vorpumpstandes bis in den Feinvakuum-Bereich gefallen, so wird die
Rootspumpe eingeschaltet. Hierbei ist zu beachten, dass der Antriebsmotor iiber
einen Motorschutzschalter bedient wird und der Liifter separat eingeschaltet wer-
den muss. Der Scroll-Roots-Pumpstand kann nun durch Offnen des dazugehérigen
Ventils am Vorvakuumsystem dazu geschaltet werden. Ist das Vorvakuum der Ex-
pansion stabil, wird das Bypass-Ventil geschlossen. Das Vorvakuum der Expansion
ist nun vom restlichen System getrennt. Der HiCube-Pumpstand liefert ein gutes
Vorvakuum fiir Hauptkammer und Jetdumps, der grofte Scroll-Roots-Pumpstand
ist nun in der Lage die anfallenden Gaslasten aus der Expansionskammer abzu-
pumpen, wobei der Druck an dieser Stelle bis in den Bereich um 1mbar hinauf
gehen kann.

Soll das Experiment beliiftet werden, muss zum Druckausgleich das Bypass-Ventil
geoffnet werden. Weiterhin miissen vor dem Fluten der Kammer mit Luft oder ei-
nem Inertgas die Turbomolekularpumpen, Vorpumpen sowie die HV-Messzelle der
Hauptkammer ausgeschaltet werden. Das Beliiften sollte zur Schonung der emp-
findlichen Bauteile langsam geschehen. Die maximale Beliiftungsgeschwindigkeit
betragt 100 mbar/s - in der Praxis wird jedoch deutlich langsamer beliiftet. Nach
dem Ausschalten der Turbomolekularpumpen kann durch kurzes Offnen des Flut-
ventils an einer der Pumpen eine kleine Menge Luft eingelassen werden, sodass
diese “gebremst” werden, kontinuierlich an Drehzahl verlieren und es somit nicht
{iber lingere Zeit zu materialschidigenden Resonanzfrequenzen kommen kann. Ub-
licherweise wird nun ca. 5 min abgewartet, bis durch vorsichtiges Aufschrauben des

Flutventils die Vakuumkammer langsam und gleichméfig beliiftet wird.

3.2.6 Evakuieren

Mit diesem Versuchsaufbau wurden bereits einige Vakuum-Messungen am Institut
in Frankfurt durchgefiihrt. Aufserdem gab es diverse Vorexperimente um Vakuum-
Messrohren unterschiedlicher Messprinzipien miteinander zu vergleichen. Die erste
Bewahrungsprobe fiir alle Komponenten des Vakuumsystems stand jedoch am So-
leil an.

Hier wurde wahrend der Vorbereitungszeit der komplette Druckverlauf mit Beginn
des Anpumpens bzw. Evakuierens dokumentiert. Die gewonnenen Messwerte sind

fiir den Bereich der Hauptkammer in Abbildung Abb. grafisch dargestellt.
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Abbildung 3.9: Verlauf des Druckes in der Hauptkammer iiber mehrere Tage. Gut
zu erkennen ist der Druckanstieg beim Einschalten der Heizung, sowie der Druck-
abfall beim Abkiihlen. Die gestrichelte Linie zeigt den geschétzten, exponentiellen
Verlauf des Druckes, wenn auf das Ausheizen verzichtet worden wére.

Da sich nach einiger Pumpzeit von 40 Stunden, auch mit Benutzung der Kiihl-
falle, kein ausreichend gutes Vakuum eingestellt hatte, wurde iiber eine mehrtagige
Periode die Hauptkammer auf etwa 60°C erhitzt (siehe hierzu auch Kap. und
Kap. [3.4.3)). Da durch diesen Vorgang die gebundenen Gasteilchen schneller dif-
fundieren konnen, ist mit Einschalten der Heizung ein deutlicher Druckanstieg zu
erkennen. Nach einigen Tagen des Ausheizens zeigt sich wahrend der Abkiihlphase
ein steiler Druckabfall. Der sich nun nach dem vollstdndigen Erkalten einstellende
Enddruck ist etwa um 1,5 Gréfenordnungen niedriger, als vor dem Ausheizen.

Die Messungen fanden schlieflich bei einen Vakuum von etwa 7 - 10~ mbar statt.
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3.3 Jet-System

Eine wesentliche Neuerung an der neu gestalteten Kammer stellt auch das Jet-
System dar. Wie in Kapitel beschrieben, spielen neben den geometrischen
Bedingungen wie Diisendurchmesser, Skimmergrofse- und Form sowie die Abstéan-
de von Skimmern und Diise auch die Parameter Anfangstemperatur und Diisen-
vordruck eine wichtige Rolle fiir die Jet-Performance.

Durch die tiblicherweise 5 — 60 um grofte Diise expandiert ein (vorgekiihltes) Gas
ins Vakuum,welches hierbei Uberschallgeschwindigkeit erreicht - der entstehende
Gasjet ist besonders kalt, d.h. die in ihm enthaltenen Teilchen haben in Flug-
richtung eine sehr schmale Geschwindigkeitsverteilung (siehe hierzu Kap. [2.1.1]).
Damit der Gasjet die fiir das Experiment jeweils verschiedenen Vorraussetzungen

erfiillt, sind einige Bauteile notig, die in diesem Aufbau verbessert wurden.
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Abbildung 3.10: Schnittzeichnung des kompletten Jet-Systems

Verfolgt man den Weg eines typischen Gasjets (z.B. N3), so beginnt dieser
meist in einer Druckgasflasche. Uber einen handelsiiblichen Entnahmedruckminde-
rer wird der gewiinschte Druck des Gases eingestellt und durch Edelstahlleitungen
iiber ein Gaspanel, welches verschiedene Anschlussmoéglichkeiten sowie eine Kiih-
lung des Filters zur Gasreinigung bietet, in Richtung Kryostat geleitet.

Dieser Helium-Durchflusskryostat ist oben auf der Expansionskammer montiert

und dient zur Vorkiihlung des Gases bzw. der Diise. Sein kupfernes Ende kann
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bis auf 4 K gekiihlt werden. Dies passiert, indem fliissiges Helium (4 K) aus ei-
ner isolierten Kanne (auch Dewar genannt) mittels eine Transferleitung durch den
Kryostaten hindurchfliefst. Der Kryostat selbst besteht aus einem doppelwandi-
gem Rohr und einem Probenhalter, welcher durch das Helium herunter gekiihlt
wird. Mittels zweier Temperatursensoren sowie einer Gegenheizung kann mit ei-
nem Controller eine konstante Temperatur sehr genau eingestellt und gehalten
werden. Entlang des Kryostaten ist die Gasleitung verlegt, welche schlieflich in
den Kryostatadapter oder auch “Diisenstempel” eingelotet ist.

Der Diisenstempel ist am Probenhalter des Kryostaten unter 90° montiert. Um
eine gute Wéarmeleitung zu erzielen, ist dieser aus rein-Kupfer, sodass die in ihm
befindliche, relativ weit vom Kryostat entfernte Diise, gut auf tiefe Temperaturen
gekiihlt werden kann. Der Kryostatadapter wurde fiir dieses Experiment ebenfalls
neu konstruiert. Er ist auf die Lénge des Systems angepasst und kann in drei ver-
schiedenen Positionen montiert werden. Um mittels der speziellen Blenden (siehe
Kap. einen bestimmten Bereich des expandierenden Gasjets selektieren zu
kénnen, muss die Position der Diise sehr exakt justiert werden konnen. Deshalb ist
der Kryostat nicht direkt auf die Expansionskammer aufgesetzt, sondern auf einem
XYZ-Manipulator montiert. Dieser ermoglicht es iiber einen Wellbalg den komplet-
ten Kryostaten und somit auch die Position der Diise im hundertstel-Millimeter
Bereich prazise in drei Dimensionen zu verstellen. Die Lange des Kryostatadap-
ters wurde so gewahlt, dass durch Einstellen am Manipulator die Diise sehr dicht
vor dem Skimmer positioniert werden kann, es aber nicht mdoglich ist, den teuren
Skimmer durch zu weites Verfahren mit der Diise zu beschéadigen.

Das Gas fliefst im Diisenstempel durch einen diinnen Kanal und wird hierbei ab-
gekiihlt - es tritt schliefslich aus dem Kryostatadapter durch die Diise ins Vakuum
der Expansionskammer aus. Die Diise selbst ist lediglich ein Plattchen mit sehr
kleinem Loch (im Bereich von 5 um — 100 um). Sie ist als eine Einheit mit Halte-

rungen und Filter in den Kryostatadapter mit einer Golddichtung verschraubt.

Bei dem aus der Diise austretenden Gasjet wird nur ein kleiner Teil mittels der
Blenden “herausgeschnitten” (siehe Kap. . Uber 99,99% des eingelassenen
Gases verbleiben in der Expansionskammer, was zu einem grofsen Druckanstieg
fithrt. Um ein ausreichend gutes Vakuum fiir eine Uberschallexpansion aufrecht zu
erhalten, miissen nicht nur saugstarke Pumpen mit entsprechendem Vorvakuum
vorhanden sein (siehe Kap[3.2.4)), sondern auch die Geometrie optimiert werden,
sodass geniigend Pumpquerschnitt vorhanden ist. Eine Ubersichtszeichnung des
kompletten Jetsystems findet sich in Abb. [3.10] sowie das 3D-Modell in Abb.[3.34]

Hat der Gasjet die Reaktionszone passiert, muss dieser durch die Jetdumps wieder
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“eingefangen” also abgepumpt werden, damit es nicht zur Riickstromungen und
somit ungewiinschten Gasanféllen in der Targetkammer kommt.

Kurz hinter den Spektrometerplatten trifft der Jet in das Rohr des ersten Jet-
dumps, welches in die Hauptkammer hinein ragt (sieche Abb. . Nach dem
Prinzip des differentiellen Pumpens (siehe Kap. [2.1.3) wurden zwei dieser Rohre
mit ihren Halterungen (siche Abb. hintereinander in CF100-Kreuzstiicken
angebracht. Durch diese langen Rohrchen konnen Riickstromungen in die Haupt-
kammer verhindert werden, da der Jet vollstandig mittels Turbomolekularpumpen
zweistufig abgepumpt wird. Um einen optimalen Gasjet zu bekommen, ist die Aus-
richtung von Diise, Skimmern und Jetdumps besonders wichtig. Im Idealfall liegen
diese alle exakt auf einer Linie, sodass der Jet moglichst gerade die Hauptkammer
durchfliegt und schlieflich das erste und zweite Dumpréhrchen passieren kann. Da-
mit dies nahezu erreicht werden kann, sind alle diese Teile verstellbar konstruiert
worden. Auch die Jetdumps, welche fiir dieses Experiment ebenfalls neu gestaltet
wurden, sind an zwei Punkten gehalten, wobei mittels der hinteren Halte-Scheibe
bequem eine Verstellung des Dumprohrchens moglich ist. Die Dimensionen der
Dumprohrchen ergiben sich aus der verwendeten Grofse der Skimmer sowie deren
Abstand und der daraus resultierenden Divergenz des Gasjets. Die R6hrchen soll-
ten zwecks Minimierung des Leitwertes moglichst lang und klein im Durchmesser

sein - jedoch geniigend Raum bieten, dass der Jet auch wirklich hinein trifft.

Dumpri)’hrchen

Halteplatte

CE100 (beweglich)

Flansch

Abbildung 3.11: Modell des zusammengesetzten Jetdumps

Wird ein Gasjet erzeugt, so sind, abhéngig vom Vordruck, verschiedene Druck-
anstiege in den einzelnen Sektionen messbar - die hierdurch beschriebene Jet-
Performance findet sich in Kapitel [3.3.2]
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3.3.1 differentielles Jetsystem

Als erste Details und Ideen zur Konstruktion der neuen Reisekammer von Mit-
gliedern der Arbeitsgruppe gesammelt wurden, stellten sich sehr bald zwei Punkte
heraus, die zunéchst unvereinbar schienen: Zum einen sollte der Eintritt des Gasjets
so nah wie moglich an der Reaktionszone und somit an den Spektrometerplatten
sein, um einen moglichst dichten Jet generieren zu konnen. Zum anderen sollte die
Detektoreinheit leicht demontierbar sein und nur durch Losen der Schrauben des
Deckelflansches herausgehoben werden kénnen. Dies sollte nach Moglichkeit ohne
das bisher erforderliche Abtrennen der Expansionskammer von der Hauptkammer
geschehen - und das obwohl Detektoren mit 120 mm aktiver Fliche verbaut wer-
den sollten, welche ohnehin gerade so in eine Kammer mit 300 mm Durchmesser
passen. Um moglichst wenig Jetdichte auf dem Weg bis zum Erreichen der Tar-
getzone zu verlieren, sollte der letzte Jetblende so nah wie moglich in die Kammer
hineinragen. Trotz alle dem mussten die Jethiite maximal grofs sein, sodass das
in der Expansion verbleibende Gas gut abgepumpt werden kann. Die Vorteile des
vergroferten Durchmessers der Expansion auf DN 250CF und der entsprechenden
Turbomolekularpumpe in dieser Grofe sollte ebenfalls hierbei ausgenutzt werden.
Kiirzlich wurde das erste Mal eine neue Hexanode mit verkiirzter innerer Drah-
tebene (im Weiteren verkiirzt “Batman-Anode” genannt) erfolgreich getestet (siehe
Kap. , deren Bestimmung es war, im FLSR@ verbaut zu werden.

Es wurde also ein Blenden-System zu entwickeln, bei dem die Jethiite so geformt
sind, dass sie den durch den kurzen Layer der Anode frei werdenden Platz ausfiil-

len und diese somit an dem Jetsystem “vorbeigefahren” werden kann.

Das Blendensystem in der Expansion ist von grofser Wichtigkeit, will man einen
kalten und gut lokalisierten Gasstrahl erzeugen.

Expandiert das Gas aus der Diise, so muss prézise ein Teil des Jets aus der Zone
of Silence herausgeschnitten werden (siehe Abb. . Dies geschieht mit speziellen
kegelformigen Blenden, den Skimmern (siehe Abb. . Diese, meist aus Kupfer
hergestellten Kegel, haben eine sehr definierte Offnung von in diesem Fall 0,3 mm.
Besonders ist an den Skimmern jedoch, dass ihre Kante um die Offnung herum
nur wenige pum dick ist. Dadurch kommt es kaum zu Verwirbelungen, wenn der

Skimmer in das expandierende Gas eintaucht.

8FLSR: Frankfurt Low Energy Storage Ring
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Abbildung 3.12: Fotografie eines Cu-Skimmers (noch in der Verpackung)

Die Skimmer sind in zylinderférmigen und méglichst groffen Aluminium-Koérpern
montiert, welche gezielt gepumpt werden. Diese werden Jethiite El genannt. Sie die-
nen der Abtrennung der Expansionsstufen voneinander sowie von der Targetkam-
mer.

Meistens wird ein Jet zweistufig differentiell gepumpt, d.h., dass zwei Skimmer hin-
tereinander in zwei Jethiiten montiert sind. Sie haben getrennte Vakuumbereiche
und es kann daher differentiell gepumpt werden. Hierbei bildet der grofte Bereich,
in dem der Gasjet auf den ersten Skimmer trifft, die erste Jetstufe. Der schmale
Bereich zwischen erstem und zweitem Skimmer wird zweite Jetstufe genannt.

Die neu konstruierten Jethiite haben eine besondere Form, welche es nun ermog-
licht, einen Batman120L-Detektor in jeder beliebigen Hohe des Spektrometeres zu
montieren und vorbei zu schieben. Um einen ausreichend grofsen Zwischenraum
zwischen erster und zweiter Jetstufe zu haben, sind innerer und &dufserer Jethut

von der Form her gleich.

9Jethut: Umgangssprachliche Bezeichnung fiir die Halterung der Skimmer-Blende in Hutform.
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Abbildung 3.13: Explosionsdarstellung der Bauteile der Jethut-Einheit. 1:
Aluminium-Pumpstufen-Ring, 2: CF250 Edelstahlflansch zur Kammermontage,
3: 5 mm Zwischenring 2. Jetstufe, 4: Aufsatz fiir Jethut 1. Stufe, 5: 10 mm Zwi-
schenring fiir 1. Jetstufe 6: Jethut 1. Stufe, 7: Jethut 2. Stufe.

Die Jethiite sind mit Zwischenringen (Nr. 3, 5 in Abb. bzw. Abstand-
haltern ausgestattet, welche nach Bedarf montiert werden kénnen. Durch sie kann
sowohl der Abstand der Hiite zueinander und somit der Abstand beider Skim-
merspitzen, als auch der Abstand des dufieren Jethuts zum Spektrometer variiert
werden.

Ebenfalls verbessert wurde die Montage der Jethiite: Durch den neu konstruier-
ten Aluminium-Pumpstufen-Ring (Nr. 1 in Abb. Fotografie in Abb.
ist es moglich, die komplette Jethut-Einheit vor dem Einbau zusammenzusetzen
und die Skimmer auszurichten. Auf dem Pumpstufen-Ring ist die erste Jetstufe
fest montiert. Ebenso kann nun der CF250 Edelstahlflansch (Nr. 2 in Abb. [3.13)),
welcher die Verbindung zur Hauptkammer darstellt und die Halterung fiir die 2.Jet-
stufe ist, direkt mit dem Pumpstufen-Ring verschraubt werden. Somit bildet das
Blendensystem eine Einheit, welche ohne eine Dejustierung der Skimmer von der
Kammer abgenommen werden kann (siehe Abb. . Die Ausrichtung der Skim-
mer zueinander muss also nicht im eingebauten Zustand erfolgen, sondern kann
einfach auf einem Labortisch mit einer Lichtquelle durchgefiihrt werden, welche

beide Skimmer durchleuchten muss, falls sie auf einer Linie liegen.
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Abbildung 3.14: Fotografie des zusammengebauten Jethut-Systems mit Alu-
Pumpstufen-Ring.

Durch den Pumpstufen-Ring werden die beiden Jetstufen voneinander getrennt.
Die erste Jetstufe wird von der Riickseitig angeschlossenen HIPACE2300 iiber
einen grofen Querschnitt gepumpt. In der zweiten Stufe gibt es nur sehr gerin-
gen Gasanfall, welcher durch eine direkt auf dem Ring montierte HIPACES0 weg-
gepumpt wird. Der ineinander verschachtelte Aufbau ist gut in der Schnittzeich-
nung von Abb. ersichtlich. Turbomolekularpumpen und Expansionskammer
sowie die Expansionskammer-Seite des Aluringes sind mit Viton-Dichtungen ge-
dichtet. Aluminiumteile kénnen aufgrund der nicht ausreichenden Hérte nicht mit
Kupferdichtungen gedichtet werden. Da aber kein UHV in den Expansionskam-
merbauteilen noétig ist, stellt dies kein Problem dar. Um jedoch die Verbindung
zwischen Expansions- und Targetkammer moglichst gut zu dichten, wird der spe-
zielle CF250-Edelstahlflansch verwendet, welcher mit einer Kupferdichtung an die

Kammer angeflanscht werden kann.

Das neue Jetsystem bietet ebenso zwei “abwarts kompatible” Moglichkeiten, wel-
che wiederum fiir die Vielseitigkeit dieses Designs sprechen:

Zum einen kann das Jet-System auf einstufigen Betrieb zuriickgebaut werden.
Durch Demontage des Pumpstufen-Ringes, somit der kompletten 2. Jetstufe, und
Anschrauben des Diisenstempels in vorderster Position, sind praktikable Abmes-

sungen von Diise-Skimmer und Skimmer-Spektrometer realisierbar.
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Abbildung 3.15: Modell eines um 90° gedreht eingebauten Jethut-Systems. Unten
zu sehen ist ein Hex90-Detektor, dartiber dargetellt eine Hex120L-Anode. Rechts
unten die Turbomolekularpumpe der 2.Jetstufe (HiPace80).

Zum anderen ist es ebenso moglich, einen Hex-Detektor mit 3 gleich langen Lay-
ern bei einem sehr kurzen Spektrometer zu verwenden, indem das Jethut-System
um 90° verdreht eingebaut wird (dargestellt in Abb. . Ein Hex90-Detektor
kann so bis auf ca. 35 mm Abstand zur Targetzone eingebaut werden. Sogar ein

Hex120L konnte theoretisch bis zu einem Abstand von 60 mm eingebaut werden.

3.3.2 Jetkurven

Als Jetkurven bezeichnet man die Messwerte des Druckanstiegs wéhrend des Jet-
betriebs in verschiedenen Vakuumsegmenten des Experiments, welche bei verschie-
denen Diisen-Vordriicken aufgenommen werden.

Aus diesen Messdaten kann die Dichte des Jets berechnet werden und erkannt
werden, ob der Gasjet optimal mit dem Manipulator eingestellt wurde und ob die
Ausrichtung des kompletten Jetsystems mit Skimmern und Jetdumps in Ordnung
ist. Sollten hierbei Fehler passiert sein, kann es z.B. zu einem ungewollten Druck-
anstieg in einem Systemabschnitt kommen, falls der Gasjet auf seinem Weg ein
Bauteil streift. Je genauer das Jetsystem ausgerichtet ist, umso weniger Gas féllt
in der Hauptkammer an. Im Idealfall erkennt man in der Hauptkammer keinen
Druckanstieg bei Jetbetrieb.

Bei den folgenden Messungen zeigte sich zwar ein leichter Anstieg des Drucks der

Hauptkammer, sobald der Jet angeschaltet wurde, jedoch lag dieser bei einem Va-
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kuum von 4 - 10~" mbar (vor dem Ausheizen) in einem kaum erkennbaren Bereich

von 8 - 1072 mbar bei einem Diisenvordruck von 60 bar.

Die folgenden Jetkurven wurden bei Raumtemperatur am Soleil mit Helium und
Stickstoff aufgenommen. Details zur Jetgeometrie konnen aus Kap. entnommen
werden. Zu beachten ist, dass die hier gezeigten Messwerte sich aus den direkt ab-
gelesenen Werten der Vakuummesszellen ergeben! Sie miissen (besonders im Falle
von Helium) mit einem Korrekturfaktor von He: 5,9 (siche Kap. 2.1.4) versehen
werden. Abbildungen [3.16], [3.18] [3.19] [3.21] zeigen die Druckanstiege in den bei-

den Expansionsstufen sowie den beiden Jetdumpstufen fiir die verwendeten Gase

Helium und Stickstoff. Ebenso interessant ist auch der Grenzbereich bei hohen
Driicken und maximaler Kiihlung, um grofe Jetdichten erreichen zu kénnen. Hier
wurde getestet, wie gut die Turbomolekularpumpe der ersten Expansionskammer
grofte Gaslasten ohne Drehzahlverlust bei einer bestimmten Leistungsaufnahme
bewiltigen kann. Entscheidend hierfiir ist dabei auch das Vorvakuum-System, be-
stehend aus Scrollpumpe und Rootsverdichter.

Diese beiden Grofen wurden ebenfalls in Abb. und Abb. gegeneinander

aufgetragen.
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Abbildung 3.16: Helium-Jet: Druckanstiege (unkorrigiert) in erster und zweiter
Expansionsstufe. Diisendurchmesser: 30 um, Temperatur: 295 K. Fiir weitere ex-
perimentelle Parameter siehe Kapitel [4.1]
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Abbildung 3.17: Helium-Jet: Vorvakuum der Expansionskammer sowie Leistungs-
aufnahme der Turbomolekularpumpe. Diisendurchmesser: 30 pum, Temperatur: 295
K. Fiir weitere experimentelle Parameter siehe Kapitel [4.1]
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Abbildung 3.18: Helium-Jet: Druckanstiege (unkorrigiert) im ersten und zweiten
Jetdump. Diisendurchmesser: 30 um, Temperatur: 295 K. Fiir weitere experimen-
telle Parameter siehe Kapitel [4.1]
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Abbildung 3.19: Stickstoff-Jet: Druckanstiege in erster und zweiter Expansions-
stufe. Diisendurchmesser: 30 pm, Temperatur: 295 K. Fiir weitere experimentelle
Parameter siche Kapitel [4.1]
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Abbildung 3.20: Stickstoff-Jet: Vorvakuum der Expansionskammer sowie Leis-
tungsaufnahme der Turbomolekularpumpe. Diisendurchmesser: 30 pum, Tempe-
ratur: 295 K. Fiir weitere experimentelle Parameter siehe Kapitel [4.1]
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Abbildung 3.21: Stickstoff-Jet: Druckanstiege im ersten und zweiten Jetdump. Dii-
sendurchmesser: 30 um, Temperatur: 295 K. Fiir weitere experimentelle Parameter

siehe Kapitel [4.1]

Fiir eine Bestimmung der Jettemperatur in Ausbreitungsrichtung muss Glei-
chung [2.4] verwendet werden. Bei einem Speedratio von 75 (bei 30 bar Vordruck)

ergibt sich bei Raumtemperatur eine Jet-Temperatur von etwa 0,13 K.

Aus den Druckanstiegen kann nun die Jetdichte pje; berechnet werden. Diese hat
die Einheit [T9%e] und gibt an, auf welcher Fliche bzw. Strecke welche Anzahl
Targetteilchen mit dem Projektilstrahl in Wechselwirkung treten kénnen. Hiervon
ist schlieklich die Reaktionsrate abhéngig.

Es gilt nach dem Gasgesetz von Avogadro:

6,023 - 10* Teilchen = 22,41 - 1013 mbar (3.9)
Betrachtet man dies in der Einheit des Gasdurchsatzes [™2!]  so ergibt sich:
bar -1 Teilch
1 mbar -t _ 2,65 - 1019M (3.10)
s s

Die Pumpleistung im Jetdump kann mit 300% angenommen werden. Bei einem

Diisen-Vordruck von 60 bar betriigt der Druckanstieg im 2. Jetdump 1, 36-10~7 mbar

(siche Abb.[3.18)).
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Es ergibt sich ein Gasdurchsatz von:

5 mbar -1

l
1,36 - 107" mbar - 300 — = 4,08 - 10~
S S

Dies in Beziehung aus Gleichung|3.10|gesetzt, ergibt die Anzahl der Teilchen/Sekunde,

welche sich am Projektil vorbei bewegen:

mbar -1 Teilchen

Tei :
4.08-10° eilchen _1 mbar - [

- 2,65-10" = 1,08 10"
Nun muss die mittels Gleichung ermittelte Jetgeschwindigkeit von v, =
1760 2 verwendet werden, um die Dichte des Jets auf einer Strecke von 1 cm

zu berechnen:

eilchen .
1,08 - 10" TT 6,14 10° Teilchen
1,76 - 1052 o

Auf Hohe der Reaktionszone betrigt der Durchmesser des Jets 1,17 mm. Somit
gilt fiir die Teilchendichte:

Teilchen
2

T'eilchen 1 — 5,95 101

6,14 - 10° :
’ cm 0,117 cm cm

Da jedoch die Messzellen fiir Helium-Driicke mit einem Korrekturfaktor von 5,9
multipliziert werden miissen, ergibt sich eine rechnerische Jetdichte von

Teilchen
2

PHe—jet = 3,1-10" (3.11)

cm

Gleiches lasst sich aus den Daten der Stickstoff-Jetkurve ausrechnen. Hier ergibt

sich eine Jetdichte von

Molekiile
2

PNa—set = 6,0 - 10%
cm

(3.12)

Um diese Werte einordnen zu kénnen, miissen sie mit einem Coltrims-Experiment
verglichen werden, welches dhnliche Spektrometer-Geometrien besitzt. Das einzige
Experiment, welches ebenfalls ein Spektrometer mit iiber 120 mm aktiver Fla-
che besitzt, ist das COLTRIMS-XXL Experiment, welches sich am Van-de-Graaf
Beschleuniger des Instituts befindet. Dieses erreichte bei 25 bar Diisenvordruck
eine Jetdichte von 4- 10 Atomen/cm?. Allerdings betriagt hier der Abstand letzte
Jetblende - Targetzone nur etwa 80 mm, wohin gegen dieser Abstand bei diesem
Experiment 103 mm betrigt. Das Jetsystem dieses Aufbaues zdhlt also zu den
Leistungsstérksten, welches bisher in einer COLTRIMS-Apparatur verbaut wur-
de.
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3.3.3 Gasrecycling-System

Seit einiger Zeit ist im Bestand der Gruppe ein Gasrecyling-System, mit welchem
es moglich ist, teure Mess-Substanzen, deren Grofteil wihrend einer Messung nor-
malerweise durch den Vorpump-Stand in die Abluft gelangen wiirde, wieder auf-
zufangen und erneut zu verwenden.

Da z.B. Halogenide, insbesondere in chiraler Form, extra in Chemie-Laboren fiir
eine Coltrims-Messung synthetisch hergestellt werden, sind selbst kleine Mengen
teuer. Um eine Messung jedoch iiber mehrere Tage mit einer kleinen Substanzmen-
ge durchfiihren zu kénnen, wurde ein System aus zwei Glaskolben gebaut, welches
zwischen Auspuff der Expansionskammer-Turbomolekularpumpe und Vorpump-
stand angeschlossen wird. Es handelt sich hierbei um einen geschlossenen Kreis-
lauf: einer der Glaskolben dient als Reservoir, der andere als Auffang-Kolben - er
wird vollstdndig in fliissigen Stickstoff getaucht, sodass das durch ihn durchfliefen-
de Abgas (welches zum grofen Teil aus der Mess-Substanz besteht) ausgefroren
werden kann. Nach einiger Zeit kann nun die gefrorene Substanz im einen Kol-
ben aufgetaut werden und dieser als neues Reservoir benutzt werden, wiahrend der
zweite Kolben gleichzeitig zum Ausfrieren genutzt werden kann.

Das Gasrecycling-System wurde im Oktober 2013 am Soleil erfolgreich eingesetzt

und ermoglichte die tagelange Messung einer geringen Menge an Mess-Substanz
(siehe hierzu Kap. [4.3)).
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3.4 Spektrometer und Detektoren

Abbildung 3.22: Links: Schematische Darstellung der verbauten Komponenten:
1: CF300 - Clusterflansch, 2: Montagering, 3: Hexanoden- Montageplatte, 4:
Edelstahlstangen, 5: Delayline Anode, 6: MCP-Montageplatte, 7: MCPs- mit
Alu-Halteringen, 8: Gitterspannrahmen mit isoliert montierten Haltearmen, 9:
Spektrometerplatten mit 140 mm Ausschnitt, 10: Keramikstangen und Keramik-
Abstandshalter zur isolierten Befestigung der Platten. Rechts: Fotografie des fer-
tig aufgebauten Spektrometers mit Hex80-Detektor (unten, Elektronenseite) und
Hex120L-Detektor (oben, Recoilseite)

Herzstiick einer jeden COLTRIMS-Apparatur ist die Spektrometer- und Detek-
toreinheit. Sie ist in der Hauptkammer platziert und kann fiir jedes Experiment
geometrisch optimal gebaut werden.

Wie in Kapitel beschrieben, ergibt sich aus der Geometrie des Jetsystems in
Kombination mit der Verwendung einer Hexanode mit verkiirztem innersten Layer
(sieche Kapitel eine ganz besondere Formgebung der Detektorteile. Das in
dem Hexagon der Anode ausgesparte Trapez findet sich in allen Detektorrteilen

wieder, sodass sich sowohl auf der Jethut-Seite als auch auf der Seite des Jetdumps
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ein maximales Maf in der Grofe aller Spektrometerbauteile ergibt. Enormer Vor-
teil hieraus ist zum einen, den in die Kammer eintretenden Jet sehr dicht an der
Reaktionszone zu haben (etwa 95 mm Abstand zwischen 2. Skimmer und Target),
als auch die Moglichkeit, die komplette Einheit aus Spektrometer und Detektoren
ohne Umbaumafnahmen, wie z.B. ein Abflanschen der Expansionskammer von der
Targetkammer, ganz einfach in einem Stiick nach oben herausnehmen zu kénnen.
Dieses ist besonders bei einem Reiseexperiment enorm wichtig, da es noch vor Ort
am Messplatz zu Anderungen am Spektrometer kommen kann, welche nun durch

die hier verwendete Konstruktion schnell und einfach durchgefiihrt werden kénnen.

Das “Abbildungssystem” der Reaktion besteht in der Regel aus zwei Hélften (Zwei-
gen): eine Seite dient der Messung der Elektronen die andere der Riickstof-Ionen;
genau in der Mitte des Spektrometers befindet sich die Reaktionszone als Uberlapp
zwischen Jet und Projektilstrahl. Beide Hélften bestehen aus einem Spektrometer-
Teil zur Impulsabbildung sowie den jeweiligen Detektoren, bestehend aus MCPs
und Delay-Line Anode, zur Messung der Flugzeit- und Orts- bzw. Impulsinforma-
tion.

Mit Ausnahme der beim ersten Einsatz der Kammer verwendeten Hex90-Detektors
auf der Elektronenseite, sind alle Teile inklusive deren Halterungen Neukonstruk-
tionen bzw. Verbesserungen, welche iiberwiegend als Prototypen gefertigt wurden.
Die 850 mm lange Hauptkammer ermoglicht den Einbau eines langen Spektrome-
ters, welches evtl. zusédtzliche Driftrohren oder Fokussierlinsen enthalten kann. Die
komplette Messeinheit mit Spektrometer und Detektoren wird auf dem CF300-
Deckelflansch an 4 langen Edelstahlstangen aufgefidelt und kann in beliebigen
Positionen durch Klemmen fixiert werden. Dies hat den Vorteil, die Spektrome-
tereinheit als ein Bauteil in einem Arbeitsschritt ein- oder ausbauen zu kénnen.
Ebenfalls sind im Deckelflansch eine Vielzahl von elektrischen Durchfiihrungen

vorhanden (so genannter Cluster-Flansch).

3.4.1 Spektrometeraufbau und Helmholtz-Spulen

Tritt der Jet aus dem letzten Skimmer in die Targetkammer ein, so gelangt er
durch zwei Spektrometerplatten hindurch zur Wechselwirkungszone, welche sich
im Zentrum des Spektrometers befindet.

Es dient dazu, die aus einer Wechselwirkung entstehenden Bruchstiicke, Elektro-
nen und lonen-Fragmente (auch Recoils genannt), in zwei verschiedene Richtungen
von einander zu trennen und auf den jeweiligen Detektor zu beschleunigen. Dies
wird durch ein homogenes, elektrisches Feld realisiert. Durch die Projektion der

Teilchen auf den Detektor lassen sich die Impulskomponenten zum Zeitpunkt der
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Reaktion vollsténdig fiir den gesamten Raumwinkel von 47 rekonstruieren (siehe
hierzu Kap. [2.1.7).

Das Spektrometer besteht aus quadratischen Spektrometerplatten, welche in der
Mitte eine kreisférmige Aussparung haben, durch die die Teilchen hindurch flie-
gen konnen. Diese Platten werden einzeln isoliert an Keramikstangen aufgefadelt
und mittels Keramik-Hiilsen als Abstandhalter in 5 mm Abstédnden fixiert. Die
Platten werden untereinander tiber Widersténde (in diesem Fall 100, 5 £€2) mitein-
ander verbunden. An beide Enden des Spektrometers wird eine Gleichspannung
angelegt, welche tiber die Widerstande gleichméfig abfillt und so das homogene
elektrische Feld erzeugt. Die Feldstarken liegen in einem Bereich von £ = 0,5 %
bis £ = 100 Clm, je nach experimentellen Anforderungen.

Es wurden Spektrometerplatten aus einer Bronze-Legierung (CuSn6) mit einer
Kantenldnge von 170 mm und einem Lochdurchmesser von 140 mm hergestellt.
Um Feldeingriffe von auflen zu minimieren, sollte das Verhéltnis vom Steg der
Spektrometerplatten (in diesem Fall 15 mm pro Seite) mindestens doppelt so grofs
sein, wie der Abstand der Platten zueinander. Die Platten haben lediglich eine
Stéarke von 0,2 mm um moglichst gerade Feldlinien zu erzeugen, da das Potential
iiber die Dicke der Platten gleich grof ist; trotzdem sind sie aufgrund des sehr
elastischen Materials enorm formstabil. Bei der Konstruktion wurden ebenfalls
entliiftete Locher fiir insgesamt 8 mogliche Keramikstangen sowie Aufstecklaschen
fiir Kabelschuhe und weitere Kabelbefestigungsmoglichkeiten mit eingearbeitet.
Eine Zeichnung der Spektrometerplatten befindet sich im Anhang.

Auf Hohe der Reaktionszone sind die Spektrometerplatten unterbrochen, sodass
Jet und Projektilstrahl mehr Platz zum Eintritt haben und nicht versehentlich
auf eine Spektrometerplatte auftreffen. Damit das elektrische Feld am Ende eines
jeweiligen Detektions-Zweiges “abgeschlossen” werden kann - also das keine un-
gewollten Feldausbreitungen oder Eingriffe stattfinden konnen - wird ein feinma-
schiges FEdelstahlgewebe verwendet. Dieses Gitter wird in einen speziellen Rahmen
gespannt, sodass eine moglichst glatte Oberflache entsteht. Allerdings sind diese
Gitter nicht vollstandig durchléssig: Sie konnen jedoch, abhéngig von der Maschen-

grofse, eine Transmission von bis zu 80 % haben!

Fiir Riickstofionen ist aufgrund deren geringer Energie, hohen Masse und ver-
gleichsweise geringen Anfangsgeschwindigkeit die Abbildung unproblematisch. Elek-
tronen sind wegen ihrer Masse, welche nur einen Bruchteil der des Riickstofsions
ausmacht und der daraus resultierenden hohen Geschwindigkeit, schwieriger zu
detektieren. Ebenso sind Elektronen aus diesem Grund selbst auf geringe magne-
tische Storfelder sehr sensitiv. Dies ist der Grund, warum alle am Experiment

verwendeten Bauteile aus unmagnetischen Metallen gefertigt sein miissen, da sich
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in magnetisierbaren Bauteilen sonst das Erdmagnetfeld biindeln wiirde welche zu
Storfeldern fiihren. Die Bauteile des Spektrometers sind aus Kupfer, Aluminium
und Edelstahl. Aus Edelstahl sind alle Schrauben, Muttern und Scheiben sowie
Flansche und die Hauptkammer selbst. Es handelt sich bei diesem speziellen Edel-
stahl um A4-Stahl bei den Schrauben bzw. um 316LN (bzw. EN 10088-3 1.4429)
fiir die Vakuumbauteile, welcher besonders hochlegiert ist (siche auch Kap. [3.2.1)).

Dessen magnetische Permeabilitit liegt laut Vorgaben bei pu, < 1,1 g

Um Elektronen nachweisen zu kénnen, benétigt man ein magnetisches Fiihrungs-
feld. Im magnetischen Feld sind die Trajektorien der Elektronen, anders als im
elektrischen Feld, von deren Masse und Geschwindigkeit abhéngig. Durch zwei
Spulen in Helmholtz-Geometrie, welche direkt um die Targetzone herum angeord-
net sind, wird dem elektrischen Feld ein magnetisches iiberlagert. Sie haben einen
Durchmesser von 1,40 m - die Helmholtz-Anordnung verlangt also einen Abstand
der Spulen von 70 cm, damit ein mdglichst homogenes Feld erreicht wird. Da die
zu erzeugenden Magnetfelder in der Gréfenordnung bis zu einigen 10 Gauss liegen,
bestehen die Spulen aus je 15 Windungen von isoliertem Kupferrohr, durch wel-
ches Kiihlwasser strémt, um die hohe Abwérme des Stromes von mehreren 100 A
aufzunehmen. Hierzu ist ein entsprechendes Gleichspannungs-Netzteil notwendig,
welches so grofse Strome bei bis zu 60 V stabil iiber einen langen Zeitraum mit
moglichst wenig Wechselstromanteil generieren kann. Die Helmholtzspulen sind
symmetrisch um die Targetzone herum angebracht - allerdings ist zu beachten,
dass sich das Erdmagnetfeld mit dem Feld der Spulen iiberlagert. Kritisch ist da-
bei nicht nur der Betrag des Erdmagnetfeldes, sondern dessen Inklinations- und
Deklinationswinkel, welcher sich mit de Magnetfeldlinien der Spulen iiberlagert.
Das resultierende Feld verlduft hierdurch nicht mehr wie gewollt.

Um dem entgegenzuwirken, wurden die Spulen verstellbar auf dem Kammergestell
montiert. Der innere Halterahmen der Spulen besteht, wie das Kammergestell
auch, aus Aluminium-Profilen. Mittels vier vertikaler Streben aus diesem Material
ist es moglich, die obere Spule absolut parallel und im richtigen Abstand auf der
unteren Spule zu montieren. Die untere Spule wiederum wird auf verstellbaren
Fiiffen am Kammergestell montiert. Somit kann das Spulenpaar beliebig verkippt
werden, sodass das Erdmagnetfeld hierdurch ausgeglichen werden kann. Da die
Inklinationswinkel an jedem Ort verschieden sind, miissen die Spulen vor jeder

neuen Messung neu ausgerichtet werden.

Magnetfeldbestimmung

Fiir ein Helmholtzspulenpaar kann das entstehende Magnetfeld anhand der Win-
dungsanzahl N, dem Spulenradius Rg und dem Strom pro Windung I berechnet
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werden durch:

o

1
Rs

Diese Formel ermoglicht eine Abschiatzung des entstehenden Magnetfeldes. Hieraus

B = poNIy (f) (3.13)

5

ergibt sich im Falle der verbauten Spulen bei einem angelegten Strom von 50,3 A:

Nl

B =py-15-50,3A- (é) 1 =9,692-107*T = 9,69 Gauss (3.14)
5) 0,7m

Ebenso muss vor jeder Messung der genaue Betrag des Magnetfeldes mittels einer
Kalibrationsmessung (siehe auch Kap. ausgemessen werden. Hierzu wird am
fertig aufgebauten und einjustierten Experiment ein Jet mit einem Testgas (z.B.
Ny) erzeugt. Nun werden die aus der Wechselwirkung entstehenden Elektronen be-
trachtet, welche sich durch das Magnetfeld der Helmholtzspulen auf einer Schrau-
benbahn befinden. Ein Spektrum, welches den Auftreffort der auf den Detektor
aufschlagenden Elektronen in Abhéngigkeit von deren Flugzeit darstellt, zeigt nun
einen Schnitt bzw. Projektion der Flugbahn in einer Ebene. Da Elektronen als
Elementarteilchen alle die gleiche Masse haben, erkennt man in diesem Spektrum
periodische Strukturen. Dieser Schnitt durch ihre schraubenférmige Flugbahn &h-
nelt der Fortsetzung eines Fisch-Symbols, weshalb auch vom so genannten Fisch-
Spektrum die Rede ist.
Uber die Gyrationsbedingung (Glg. kann der Betrag des Magnetfeldes genau
berechnet werden. Oft werden die Gyrationen der Elektronen auch als Wiggles

bezeichnet.
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Abbildung 3.23: Fisch-Spektrum der Eichmessung mit I= 50,3 A. Ungefilterte
Daten direkt aus Cobold. Zu sehen sind die Wiggles der Elektronen. Die gemessene
Gyrationsperiode betrigt hier 36,7 ns.

Da die Kammer und Helmholtz-Spulen beim ersten Einsatz neu waren, wurden
bei verschiedenen Spulenstromen, also Magnetfeldstirken, die (zeitliche) Position
der Knotenpunkte der Wiggles vermessen, um fiir die Magnetfeld-Einstellung zu-
kiinftig Richtwerte zu haben. Abbildung zeigt ein solches “Fisch-Spektrum”
bei einem Spulenstrom von [=50,3 A. Die Gyrationsperiode ergibt sich aus der
Differenzzeit der Knotenpunkte. Sie liegt bei Spulenstromen von 30 A bis 100
A zwischen 66 ns und 20 ns. Die hieraus gewonnenen Werte sind in Abb.

aufgetragen und mittels linearer Regression gefittet worden.
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Abbildung 3.24: Datenpunkte und Fit des Magnetfelds [Gauss| der Helmholtzspu-
len in Abhéngigkeit des Spulenstroms [A].

Hieraus ergibt sich fiir die Kalibration der Spulen folgender Zusammenhang:
B[Gauss] = 0,192 - I [A] + 0, 1294 (3.15)

Mo6chte man hiermit das Magnetfeld fiir einen angelegten Strom von 50,3 A be-
rechnen (im Vergleich mit Rechnung |3.14)), so ergibt sich:

B=0,192-50,3A +0,1294 = 9,79 Gauss

Dieser Wert stimmt erstaunlich gut mit dem aus der empirischen Formel {iberein.
Weiterhin ist anhand des y-Achsenabschnittes die Einwirkung des Erdmagnet-
feldes zu erkennen, welche einen nicht vernachliassigbaren Beitrag zum Gesamt-
Magnetfeld liefert. Der hier gemessene Wert von etwa 13 /1" stellt jedoch nur eine
Komponente des Feldes in die gemessene Richtung dar, liegt jedoch in der richtigen

Grofenordnung (Betrag des Erdmagnetfeldes zwischen 30 7" und 60 u7" ).

Wiéhrend der Aufnahme dieser Daten bei verschiedenen Magnetfeldstarken, also

verschieden hohen Spulenstromen, zeigte sich erstmals ein seltsames Phénomen:
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In einem bestimmten und schmalen Strombereich von ca. 49,3 A+ 1 A verbreiterte
sich der Knotenpunkt der Wiggles im Spektrum stark - man erkennt, dass sich die
Gyrationen nicht mehr sauber in einem Knotenpunkt treffen. Abbildung|[3.25] zeigt

dies am Beispiel eines der Spektren.
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Abbildung 3.25: Fisch-Spektrum, aufgenommen bei einem eingestellten Spulen-
strom von 1=49,3 A. Es ist kein definierter Knotenpunkt der Wiggles mehr zu
erkennen.

Da es sich offensichtlich um einen technischen Fehler handelte, konnte nach
intensiver Suche das Netzteil der Helmholtz-Spulen als Fehlerquelle ausgemacht
werden. Bei Betrachtung des Spannungsverlaufes auf dem Oszilloskop wurde klar,
dass in dem von uns festgestellten Strombereich plétzlich ein hoher Anteil Wech-
selspannung mit hinzukommt. Dieser Wechselspannungsanteil in der Gleichspan-
nung eines Netzteils, welcher seine Ursache in der Eingangs-Wechselspannung des
Netzteils hat, ist der so genannte Ripple. Er tritt bei dem von uns verwendeten
Netzteil laut Spezifikationen sehr gering auf - scheint jedoch gerade in dem hier
verwendeten Strombereich besonders anzusteigen und ist fiir die “Verschmierung”
der Knotenpunkte der Wiggles verantwortlich.

Abhilfe fiir dieses Problem konnte bisher nur in Form eins “Glattkondensators”
geschaffen werde. Dieser parallel zu den Spulen geschaltete Kondensator hoher
Kapazitat (bis 2 F) ist in der Lage, die Spannungsschwankungen bei so hohen

Leistungen auszugleichen.
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3.4.2 MCP

Die Microchannelplates (MCPs) dienen sowohl der zeitlichen Bestimmung, als
auch der “Verstiarkung” eines auf den Detektor auftreffenden Teilchens. Diese Ver-
starkung basiert auf dem Prinzip der Sekunddirelektronenvervielfachung. Die auf
eine Detektionsflache aufschlagenden Teilchen haben in der Regel nur eine geringe
Energie von einigen 100 eV bzw. 10721.J - der hieraus entstehende Spannungspuls

ware so klein, dass er nicht direkt erfasst werden kann.

Die in diesem Experiment verbauten MCPs sind ca. 1,5 mm dicke, speziell be-
handelte Glasplatten. Sie haben im verwendeten Fall eine runde Form und einen
Durchmesser von 80 mm bzw. 128 mm. Die Glasplatten besitzen viele Millionen
Kanéle von nur etwa 25 pum Durchmesser, welche in einem speziellen Verfahren
hergestellt werden. Hierbei werden zwei besondere, sich nicht vermischende Glas-
materialien in hexagonalen Stdben immer wieder miteinander verbunden, bzw. zu-
sammengesetzt und unter Hitze langgezogen. Ist der gewiinschte Kanaldurchmesser
erreicht, so kann das Kernmaterial weggeétzt werden, sodass an dieser Stelle ein

Loch entsteht. Durch diesen Prozess ist es moglich, dass die Kanal6ffnungen fast
60% der Oberfléche eins MCPs ausmachen [MSchoe06].

Abbildung 3.26: Skizze eines Microchannelplates mit Vergroferung [AStau01].

Die Oberflache der Kanéle wird nun durch Bedampfen mit einer diinnen Schicht
eines hochohmigen Materials versehen, welches eine sehr geringe Auslésearbeit fiir
Elektronen hat. Trifft ein Teilchen auf einen MCP auf, so 16st es ein oder mehrere
Elektronen aus dem aufgebrachten Material heraus. Durch eine am MCP angeleg-
te Hochspannung erfahren die Teilchen eine Beschleunigung im elektrischen Feld
und 16sen nach dem Prinzip der Sekundarelektronenvervielfachung ebenfalls beim
Auftreffen auf die Kanalwand weitere Elektronen aus, sodass eine Elektronenlawi-
ne entsteht. Diese Lawine ist fiir die Verstarkung des spiter gewonnenen Signals
verantwortlich. Der Verstirkungsfaktor kann pro MCP bis zu 10* betragen! Die

Elektronenlawine tritt aus der Riickseite des MCPs aus und bietet nun den Vorteil,
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dass sie weiterhin die Ortsinformation beinhaltet. Diese wird durch Auftreffen der
Lawine auf die dahinter liegende Delay-Line-Anode gewonnen.
Die vielen diinnen Kanile sind zur Oberfliche um 13° geneigt - nun werden mehrere

solcher MCPs direkt iibereinander gelegt und zueinander verdreht.

Anode

., Sekundéelktrone p

MCP Kanalwand

U, = 1200 V
— R | iHfh| -
—||—oausgekoppeltes

Signal

Abbildung 3.27: Schnitt durch einen Kanal eines MCP mit einem einfallenden Teil-
chen und Elektronenvervielfachung (schematisch). Ebenso ist die angelegte Span-

nung und Signalauskopplung gezeigt [MSchoe(6].

Hierdurch ist es fiir ein einzelnes Teilchen nicht méglich, das Stack ungehindert
zu durchfliegen. Zwangsweise schlégt also ein Teilchen in die Kanalwand ein und
16st Elektronen aus. Ein aus zwei MCPs bestehendes Paket (auch Stack genannt)
wird Chevron-Anordnung genannt.

Um die Teilchen jedoch durch das MCP zu “lenken” muss eine Spannung an Vorder-
und Riickseite von ca. 800—1200 V' {iber einen hochohmigen Widerstand (> 10 k£2)
angelegt werden (MCP Front und Back). Der Widerstand eines MCPs betragt je
nach Grofe wenige M) bis einige 100 M¢). Die Elektronen werden in einem star-
ken elektrischen Feld (E ~ 1000 —) beschleunigt!

Beim Verlassen der Elektronenlawine entsteht in einem sehr kurzen Zeitraum von
wenigen ns ein Uberschuss an positiven Ladungen; dieser Spannungspuls wird nun
tiber ein RC-Glied kapazitiv ausgekoppelt (siche auch Abb. und bildet das

Signal fiir die spatere Flugzeitmessung.

MCPs haben allerdings keine 100%ige Nachweiswahrscheinlichkeit. Die Oberflache
der Kanéle nimmt trotz aufwendiger Herstellungsverfahren nur 60% der Gesamto-
berfliche ein. Aukerdem spielt die Quanteneffizienz von Microchannelplates eine

wichtige Rolle. Sie ist von der kinetischen Energie, der Masse sowie der Ladung
der auftreffenden Teilchen abhingig (siehe hierzu Abb. [3.28)).
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Abbildung 3.28: Absolute Nachweiseffizienz eines MCPs fiir verschiedene Ionensor-
ten. Dargestellt ist diese in Abhéngigkeit deren Auftreff-Energie geteilt durch die
Wurzel deren Masse. Die durchgezogene Linie stellt einen polynomischen Fit dar.
Die Pfeile an der oberen Achse zeigen die Werte auf der Abszisse, welche bei einfach
geladenen Tonen hoher Massen in einem Chevron-Stack bei einer Potentialdifferenz
von 2 kV zwischen Front und Back zustande kommen [MKrems05|.

Partikel Energie/Wellenlinge | Effizienz [%]

Elektronen 0.2-2keV 50 - 85

2 -50 keV 10 - 60

positive Ionen 0.5-2keV 5-85

(H*, He"...) 2 -50 keV 60 - 85
50 - 200 keV 4 - 60

Photonen (UV) 300 - 1100 A 5-15
1100 - 1500 A 1-5

Photonen (X-Ray) 2-0.5A 5-15
020124 ~ 1

Abbildung 3.29: Uberblick iiber die relative Effizienz eines MCPs (im Vergleich zur
offenen Fldche) - fiir verschiedene Teilchensorten und Energiebereiche [PSchag74].

Der hier beschriebene, neue Versuchsaufbau war von Anfang an darauf ausge-
legt, Detektoren mit einer aktiven Fliche von 128 mm aufnehmen zu kénnen, wel-
che einen Kammerdurchmesser von mindestens 300 mm unbedingt notig gemacht
hat. Die Konstruktion sah anfangs zwei identische Detektoren fiir Elektronen- und
Recoil-Seite mit einer MCP-Grofe von 128 mm Durchmesser vor.

Weiterhin wurden Aluminiumringe zur Halterung des Stacks konstruiert, welche

durch ihren simplen und symmetrischen Aufbau industriell kostengiinstig herge-

stellt wurden. Mit Hilfe dieser Ringe (siehe Abb. [3.30)

80



Verschraubung e

vorderer
Halter

hinterer Keramik-Bundose

Halter

Abbildung 3.30: Modell des MCP-Stacks mit Halteringen.

kann das Stack zunéchst als eine Einheit fest miteinander verschraubt wer-
den, bevor es als Ganzes auf die vor der Anode angebrachte Halterung montiert
wird. Um vorderen und hinteren Ring voneinander zu isolieren, sind Aufnahmen
fiir bereits in der Arbeitsgruppe vorrétigen Keramik-Bunddsen fiir Schrauben der
Grofe M3 eingearbeitet. Somit kann die Verschraubung trotz Edelstahlschrauben
elektrisch isoliert erfolgen. Oberer und unterer Haltering sind komplett identisch -
sie sind so konstruiert, dass sie gegensinnig miteinander um 30° verdreht montiert
werden konnen. An den Aufsenseiten ist der Aluminiumhalter mit zweistufigen Ab-
senkungen versehen - diese ermoglichen einen glatten Verlauf der Feldlinien trotz
der Hohendifferenz von Haltering zum MCP (4 mm). Das MCP-Stack ist isoliert
auf einer Halteplatte (Nr. 6 in Abb. montiert, welche wiederum in einstell-
barem Abstand tiber der Delay-Line Anode angebracht ist. Die Halteplatte kann
ebenfalls auf ein Potential gebracht werden, sodass die aus dem MCP austretenden

Elektronen noch zusétzlich Richtung Anode “abgesaugt” werden konnen.

3.4.3 Delay-Line Anode

Um den Ort eines zum Zeitpunkt der Wechselwirkung von Target und Projektil
entstandenen Teilchens rekonstruieren zu kénnen, ist direkt hinter den MCPs eine
ortsauflosende Delayline-Anode verbaut.

Die in einem Coltrims-Experiment verbauten Anoden bestehen aus einer metalli-
schen (Edelstahl oder Aluminium) Grundplatte, Holder genannt. Um seine Seiten
sind lange Kupferdrihte parallel mit ca. 1 mm Abstand gewickelt. Damit es nicht

zum Kontakt zwischen dem Holder und dem Draht bzw. zwischen den Layern
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untereinander kommt, sind Keramik-Gewindehiilsen unterschiedlicher Grofse mit
Fiihrungsrillen an den Kanten angebracht. Die Drahtebenen haben hierdurch je-

weils 1 mm Abstand zueinander.

Tritt nun die im Durchmesser meist mehrere Millimeter grofe Elektronenwolke
aus der Riickseite der MCPs aus, erfahrt diese das einige 100 V grofse Potential-
gefiille, welches durch das Anlegen verschiedener Spannungen sowie der isolierten
Halterung fast aller Bauteile ermdglicht wird. Die Elektronen werden auf die An-
ode beschleunigt. Beim Auftreffen induziert die Elektronenwolke auf den Drahten
einen sehr kurzen Spannungspuls, welcher sich von dort aus zu beiden Drahtenden

ausbreitet.

Abbildung 3.31: Schematische Darstellung der Ortsmessung mit einer Anode
IMWaili].

Gemessen wird die Laufzeit-Differenz der Signale. So kann, da die Ausbrei-
tungsgeschwindigkeit endlich ist, die Position in einer Dimension bestimmt werden
(dargestellt in Abb. . Die Summe der Laufzeiten, gemessen an beiden Drah-
tenden ist konstant (Zeitsumme).

Verwendet man nun zwei iibereinander liegende, um 90° verdrehte Drahtebenen,
lasst sich der Ort der Signale zweidimensional bestimmen. Anoden gibt es in qua-
dratischer Form (Quad-Anoden) mit zwei um 90° gegeneinander versetzte Drah-
tebenen (Layer) und in hexagonaler Form (Hexz-Anoden) mit drei Layern, welche
einen Winkel von 60° einschliefien.

Da die Elektronenwolke meist grofer als der Drahtabstand ist (einige mm), wer-
den mehrere Dréhte gleichzeitig getroffen, sodass auch mehrere Spannungspulse an
verschiedenen Drahtpositionen gleichzeitig starten. Integriert man iiber eine geeig-

nete Zeitkonstante die Pulse in einem Verstirker zusammen auf, dann wird eine
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Schwerpunktbildung erreicht, welche es ermoglicht, den Ort schlieklich bis auf ca.
0,1 mm genau zu bestimmen. Diese Auflosung gilt jedoch nur fiir zwei benachbar-
te Punkte. Liegen zwei Auftreff-Orte jedoch weit voneinander entfernt, so betréigt
dir Genauigkeit deren Ortsmessung lediglich etwa 40,2 mm. Diese differentiellen
Nichtlinearititen haben (wahrscheinlich) ihre Ursache in geometrischen Unregel-
mafigkeiten. Sie konnen allerdings unter Zuhilfenahme des Signals des dritten

Layers weitestgehend heraus korrigiert werden.

A
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Abbildung 3.32: Schematische Darstellung der Delay-Line-Anode mit 3 Layern

(Hexanode) [Roent11].

Um die Hochfrequenz-Eigenschaften der Anode weiter zu verbessern, verwendet
man anstatt nur einem Draht, zwei dicht nebeneinander gespannte Dréahte (Signal-
und Referenzdraht). Der Signaldraht wird auf ein ca. 30V positiveres Potential als
der Referenzdraht gelgegt. Die Elektronenwolke wird dann bevorzugt in Richtung
des Signaldrahts geleitet. Das Signal breitet sich nun “zwischen” den Dréhten wie
auf einer Lecherleitung aus und ist hierbei sehr dispersionsarm.

Die Anschliisse der Driahte werden durch verdrille Kabelpaare (twisted pair) reali-
siert, welche konstante Impedanzeigenschaften haben. Treten Storsignale auf, wel-
che bei so kleinen Spannungspulsen meist nicht unerheblich sind, bilden sich diese
auf beiden Drahten aus. Beim Auskoppeln wird nun die Differenz aus beiden Si-
gnalen gebildet, sodass die Storungen aus dem eigentlichen Signal entfernt werden
konnen. Dieses geschieht bereits direkt nach der Durchfiihrung der Anschliisse aus
dem Vakuum in den so genannten Anoden-Boxen, welche die Spannungsverteilung,
Signalauskopplung und Differenzbildung ermoglichen. Ahnlich wie bei den MCP-
Signalen werden die Anodensignale mit RC-Gliedern ausgekoppelt (Hochpass-
Filter) und anschliefend verstérkt (siehe hierzu auch Kap. |3.6)).

In diesem Versuch wurde der Einbau zweier Hexanoden geplant. Diese haben durch
ihre drei Layer zusatzlich die Moglichkeit, Ereignisse, welche nahezu gleichzeitig

auftreffen, noch voneinander trennen zu kénnen (Multi-Hit). Sie haben sich als ein
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Standard-Werkzeug bei einer Coltrims-Messung etabliert.

Eine neuere Entwicklung ist es, den innersten Layer auf ca. 2/3 der iiblichen Lange
zu verkiirzen. Zum einen ist bei diesem Layer der iiber den Durchmesser von den
MCPs abgedeckten Fliche hinausgehende Drahtbereich tiberfliissig, zum anderen
kann durch diese Verkiirzung des Drahtes eine kiirzere Laufzeit des Signals erzielt
werden. Da auf diesem Layer weniger Dispersion vorhanden ist, sind die Signale
schméler; die Messung mit Multi-Hit kann somit weiter verbessert werden.

Es entsteht eine hexagonale Form der Anode, welche zwei verkiirzte gegeniiberlie-
gende Seiten hat und daher eine gewisse Ahnlichkeit mit dem Batman-Logo be-
sitzt, was zur Namensgebung dieser besonderen Hexanode fithrte. Zudem schafft
die Aussparung des Anodenkorpers zusétzlichen Platz. Diese besondere Form war
auch Vorgabe und Idee, die Jethiite in Form eines Gegenstiickes zu gestalten, so-
dass der duRerste Jethut sich quasi “in der Anode” befindet (siche Abb. [3.34).
Somit ist es moglich, die Anode auf jeder Hohe des Spektrometers zu positionie-
ren, wobei die Spektrometer- und Detektoreinheit jederzeit demontierbar bleibt.
Es kann (theoretisch) nie zum mechanischen Kontakt zwischen der Anode und

dem &ufseren Jethut bzw. den anderen Spektrometerteilen kommen.

Durch Nachmessen stellte sich heraus, dass der maximale innere Durchmesser der
Hauptkammer nur 298 mm betragt - dies liegt an den Schweiffndhten der vaku-
umseitig geschweifiten Rohrabginge. Um jedoch eine volldeckende Fléche von 123
mm erreichen zu konnen, musste die Holderplatte auf einem Durchmesser von 291
mm konstruiert werden. Somit blieben zwischen der Anode und der Kammerwand
nur etwa 3,5 mm Luft - ebenso beengt sind die Platzverhéltnisse am Jethut - hier
laufen die Driahte auch nur mit wenigen Millimetern Abstand vorbei. Zum Schutz
der Bauteile wahrend des Einbaues der Detektoreinheit wurden daher zwei zusétz-
liche Aluminium-Abstandshalteringe am Ende des Spektrometers verbaut, welche
die Detektoreinheit beim Einbau an die richtige Position entlang fiihrt.

Im Vakuum liegt die elektrische Durchschlaggrenze bei wenigen kV /mm. Der Ab-
stand von der Anode zu anderen Bauteilen, sowie deren isolierte Montage auf der

Halteplatte ist daher unbedingt zu beachten.
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Abbildung 3.33: links: Anodenkorper Batman120L als Rohbauteil, rechts: fertige
Delay-Line Anode mit Drahten und Keramiken.

Der Anodenkérper (Holder) selbst weist auch einige Neuerungen auf: Da er
zunéchst als Prototyp und Einzelstiick gebaut werden sollte, wurde er anstatt aus
Edelstahl, aus Aluminium gefrést - dies hat den Vorteil, dass er deutlich einfacher,
schneller und preisgiinstiger in der hauseigenen Werkstatt hergestellt werden konn-
te (siche Fotografien in Abb. [3.33). Weiterhin wurden auRerhalb der aktiven Fléiche
sechs 30 mm grofie Locher in den Korper gefrist, um eine bessere Pumpmoglichkeit
zu gewahrleisten, da diese Anode einen Grofteil des Kammerdurchmessers bedeckt
und sich die Turbomolekularpumpen der Targetkammer unterhalb der Anode be-
finden.

Um, dhnlich wie bei den MCP-Halteringen, mégliche Impedanzspriinge durch un-
terschiedliche Abstdnde zu vermeiden, wurde der Anodenholder so flachig abge-
frast, dass alle Dréahte eines Layers den Abstand von genau 1 mm zu einem anderen
Layer und zum Anodenkdrper haben. Somit wurde versucht, storende Feldeinfliisse
ZUu minimieren.

Damit die Aussparung des inneren Layers, welche sich auf der Jethut-Seite be-
findet, etwas vergrofert werden kann, wurden die Enden der Anodendrahte nicht
wie herkommlich an sich gegeniiberliegenden Ecken des Hexagons angeschlossen,
sondern haben ihren beiden Enden auf jeweils einer Kante des Hexagons. Somit
entsteht auf einer Seite der Aussparung ein Draht-Anschluss Paar, welches nicht
unter einem 60° Winkel, sondern parallel verlauft und somit die Aussparung um
wenige mm vergrofert.

Trotz dieser vielen Tricks stellte sich das Projekt, einen 120 mm vollabdeckenden
Detektor in eine Kammer mit nicht ganz 300 mm Durchmesser einzubauen, als
sehr ambitioniert heraus - zwischen den Anschlussdrahten der Anode und dem
Jethut liegt der Abstand bei unter 3 mm! Dies war auch ein Grund, die Absténde

der Jethiite variabel durch die Verwendung von Zwischenringen zu gestalten (siehe
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Kap. . Eine Ubersicht iiber die Grofenverhiltnisse zeigt die Schnittdarstellung
in Abb. 3.34.

Abbildung 3.34: Schnitt-Darstellung: Jetsystem und Delay-Line-Anode Bat-
manl20L in der Kammer eingebaut. Deutlich werden die Platzverhiltnisse in der
Hauptkammer. 1: Expansionskammer, 2: Kryostatadapter, 3: differentieller Pump-
Ring fiir 2. Jetstufe, 4: Diise, 5: 1. Jetstufe (Jethut) mit Skimmer, 6: 2. Jetstufe
und Skimmer, 7: Batman120L Detektor in der Targetkammer, 8: 1. Jetdump.

3.5 Detektorbilder

Interessant bei der ersten Messung waren unter anderem natiirlich die Signale,
die der in dieser Form noch nie gebaute Batman120L-Detektor liefern wiirde. Als
wichtiger Indikator fiir eine gut funktionierende Anode wird oft die Darstellungen
der Zeitsummen, also die Summe der Laufzeit beider Drahtenden jedes Layers
genommen. Je konstanter diese Summe ist, umso exakter kann der Ort bestimmt
werden. Oft zeigen die Zeitsummen auch die vielen Storeinfliisse, zu denen es bei
Messungen kommen kann.

Beispielhaft fiir die Funktion des Detektors sind in Abb. ein Ortsbild und eine

Zeitsumme dargestellt:
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Abbildung 3.35: Oben: Ortsbild des Riickstofionendetektors, generiert aus den
zwei inneren Layern (v,w). Die schwache, horizontale Linie stellt die Ionisation des
Restgases entlang des Photonenstrahls dar. Als heller Punkt im Zentrum ist der
“Jetfleck” zu sehen. Unten: Zeitsumme des innersten (w), verkiirzten Layers.

Das Ortsbild zeigt einen gleichméfig ausgeleuchteten Detektor. Im Bereich der
vielen Ereignisse lassen sich jedoch sehr feine, streifenartige Strukturen erkennen,
deren Herkunft bisher noch unbekannt ist, obwohl diese Problematik schon langere
Zeit bekannt ist (siehe Abb. unten, vertikale Streifen). Die schwach erkenn-
bare, horizontale Linie im Ortsspektrum stellt die entlang des Photonenstrahls
generierten Restgas-Ionen dar - hierdurch kann auch die Raumorientierung des

Detektors bestimmt werden.
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Die Darstellung der Zeitsumme des kiirzesten Layers zeigt ebenfalls kleinere Un-
regelméfigkeiten in Form von kleineren vertikalen Peaks. Besonders am Rand des
Detektors sind diese ungewollten Strukturen erkennbar. Auch bei den Zeitsum-
men der anderen Layer ldsst sich dieses Verhalten beobachten, dessen Ursache
nicht genau bekannt ist, jedoch viele mogliche Fehlerquellen existieren, wie z.B.
Impedanzspriinge oder Einfliisse von elektrischen Storfeldern.

Im Allgemeinen kann jedoch festgehalten werden, dass die neue Batmanl20L-
Anode gut funktioniert. Zunéchst befiirchtete schlechte Signale, verursacht bspw.
durch die im Anodenkorper erstmals gefrasten Locher aufserhalb des aktiven Berei-
ches, sind ausgeblieben. Die bisher generierten Ortsbilder und Zeitsummen zeigen
im Gegensatz zu “normalen” Hex-Anoden keine besonders schlechten oder guten
Auffélligkeiten. Der verkiirzte innere Layer bringt die positiven Eigenschaften in
Form von kiirzeren Laufzeiten und Platzersparnis mit sich, ohne negativen Einfluss

auf die Gesamtmessung zu haben.
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3.6 Auslese-Elektronik

Um bei einem Coltrims-Experiment die von den Detektoren registrierten Ereignis-
se weiterverarbeiten zu konnen, ist ein gutes Elektronik-System notig. Die Auslese
Elektronik dient nicht nur der Digitalisierung der Daten, sondern muss auch in der
Lage sein, eine Vorsortierung zwischen “echten” Ereignissen und Untergrundreak-
tionen vorzunehmen.

Insgesamt liefert jeder Detektor 6 Anoden-Signale sowie ein MCP-Signal. Es sind
also 14 Signale vorhanden, welche Raten von mehreren 10 kHz haben kénnen.
Trifft ein Teilchen auf den Detektor (so genannter Hit), so erzeugt dieser ein elek-
trisches Signal in Form eines Spanungspulses. Sowohl das Signal des MCPs als auch
die Signale der Anode haben diese Gestalt. Da trotz der Verstarkung durch Elektro-
nenvervielfachung in den MCPs die Spannungen im Millivolt-Bereich liegen, sind
diese sehr storanfallig. Es ist daher schon beim Zusammenbau des Spektrometers
auf eine saubere Verkabelung zu achten. Hierfiir werden moglichst kurze Kabel
verwendet, welche im besten Fall keinerlei Beriihrungen mit anderen Bauteilen

haben, da insbesondere Hochfrequenzsignale auf Impedanzspriinge sehr sensibel

reagieren (siche auch Kap. [3.4.3]).

Die Signale werden aus dem Vakuum mittels elektrischer Durchfiihrungen, wel-
che speziell fiir UHV-Anwendungen gefertigt wurden, nach aufen gefiihrt. Atmo-
sphérenseitig wird jedes Signal zunéchst durch so genannte Koppelboxen geleitet.
Hierbei handelt es sich um einstellbare RC-Glieder, welche zwischen Verstarker
und Detektor geschaltet werden. Sie sorgen fiir ein storungsfreies Auskoppeln der
Signale vom Gleichspannungspotential der an die Bauteile angelegten Hochspan-
nung. Durch einen verstellbaren Widerstand konnen die Signale bereits hier opti-
miert werden. Zur Begutachtung der Detektorsignale wird meistens ein analoges
Ostzilloskop mit mindestens 350 MHz Bandbreite benétigt, da auf diesem die ex-
trem kurzen Spannungspulse sehr gut optimiert werden kénnen. Vom Experiment
selbst gelangen die Signale nun iiber Cat6-(Netzwerk) Kabel in das Elektronik-
Rack. Hier werden die Spannungspulse zunéchst mittels schnellen Vorverstarkern
(FAMP{Y) um den Faktor 100 vergréfert.

Um die Signale jedoch in (digitale) Standard-NIM| Signale umzuwandeln, wird
ein Constant Fraction Discriminator (CFD) benutzt.
Da die pulsféormigen Signale zeitabhéngig sind, ist es zunédchst nicht mdéglich mit

einer digitalen Logik einen exakten Start- und Endzeitpunkt eines Signals zu de-

OFAMP: Fast Amplifier - schneller (Vor-)Verstiirker
HNIM: Nuclear Instrumentation Modul. Modulares System zur Stromversorgung, welches mit
einem negativen Logigpegel (bis -1,6 V ) arbeitet.
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finieren.

Ein CFD macht genau dies, indem er aus dem eingehenden unipolaren Puls einen
bipolaren Puls generiert. Dies geschieht mittels eines Spannungsteilers, welcher das
eingehende Signal in einem Verhéltnis von typischer Weise 1:5 auf zwei Signale un-
terschiedlicher Pulsh6hen aufteilt.

Schwelle { Threshold)y
Trigger auf die Anstiegsflanke
Walk

| Analog Monitor

Verzogerung I
B
| Addition '—

Digital Monitor
[ —]
Inv crierung I

VT AT v

CFD

m Ausgang

Abbildung 3.36: Darstellung der Funktionsweise eines Constant Fraction Discrimi-
nators. Links: Generierung des bipolaren Signals, rechts: Verschaltung der zwei
Komparatoren [Roent11].

Der kleinere Puls wird invertiert, der grofsere wird durch ein von aufen an das
Gerit ansteckbares Kabel-Delay (typische Signallaufzeit im Koaxialkabel: 52 -
Annahme von vg;, = 2/3¢g) verzogert. Im letzten Schritt werden beide Signa-
le wieder addiert, sodass ein bipolares Signal mit einem Nulldurchgang entsteht,
welches nun gut von der Elektronik weiterverarbeitet werden kann.

Im zweiten Teil (digitalen) Teil des CFDs arbeiten zwei Komparatoren sowie ein
UND-Gatter als Logikmodul. Liegt nun das eigehende Signal iiber einem einge-
stellten Schwellenwert (Threshold), dann schaltet der Komparator auf “an” und
erzeugt ein Normsignal. Der Trigger ist hier also die Anstiegsflanke des Analogsi-
gnals. Diese Schwelle kann unter Begutachtung des Signals auf einem Oszilloskop
so eingestellt werden, dass sie iiber dem Rauschen liegt, jedoch auch kleine Pulse
noch erfasst werden konnen. Der zweite Komparator arbeitet mit dem im ersten
Schritt erzeugten bipolaren Signal, indem sein eingestellter Referenzwert der so
genannte Walk ist. Dieser stellt eine Schwelle dar, welche erst den Komparator auf
“an” stellen lasst, wenn sie deutlich {iber dem Rauschen liegt - dieser Punkt kann
mit dem Walk gut durch den festgelegten Nulldurchgang des bipolaren Signals
festgemacht werden. Die beiden Signale der Komparatoren werden mittels eines

UND-Gatters logisch verschaltet, was schlieklich das Ausgangssignal des CFDs in

90



Form eines Rechteckpulses ergibt [Roent1l]. Im Elektronik-Rack kénnen diese Si-

gnale nun bequem bspw. mittels Logical Fan Modulen verteilt werden.

Die eigentliche Datenaufnahme geschieht nun mittels eines Time to Digital Conver-
ters (kurz: TDC). Mit ihm ist es moglich, die aus dem CFD generierten Rechteck-
Pulse (und somit wohldefinierten Zeitsignale) zu digitalisieren bzw. zu speichern.
Da das Ausgangssignal des CFD bereits eine “digitale Logik” - sprich “an” und
“aus” hat, ist es mittels des TDCs moglich, dieses mit einer Zeitauflosung von et-
wa 25 ps zu erfassen. Eine ununterbrochene Digitalisierung wiirde jedoch enorme,
unnotige Datenmengen verursachen. Daher wird der TDC meist im common stop-
Modus betrieben. Hierbei dient z.B. das MCP-Signal des Riickstofionen-Detektors
als Triggerkanal. Registriert dieser durch Auftreffen eines Teilchens einen Hit, so
wird ein bestimmtes Zeitfenster in der Vergangenheit und in der Zukunft gedffnet.
Nur in dieser Zeit schreibt der TDC Daten weg. Wird als Trigger das Signal des
Riickstofsionen-Detektors verwendet, dann muss die Einstellung des Zeitfensters so
gewahlt werden, dass weit genug in die Vergangenheit geschaut werden kann, da-
mit die zuerst aus der Wechselwirkung ankommenden Elektronen mit Flugzeiten
unter 100 ns aufgenommen werden kénnen.

Bei dem den Trigger auslosenden Ion mit der kiirzesten Flugzeit geht man von
dem leichtesten Bruchstiick des Atoms oder Molekiils aus, welches in Richtung des
Detektors gestartet ist. Dieses ist, insbesondere bei Targets aus Kohlenwasserstoff-
Verbindungen, haufig das Proton. Handelt es sich jedoch um einen symmetrischen
Aufbruch (z.B.: N*, N*), dann trifft kurze Zeit nach dem ersten Ion das zweite
auf, welches durch die Coulomb-Explosion entgegengesetzt des Detektors gestartet
ist und zunéchst “umgelenkt” werden musste. Der TDC muss nun so lange wei-
ter “in der Zukunft” aufnehmen, bis auch das schwerste Teilchen mit der langsten
Flugzeit, das Mutterion, auf den Detektor auftrifft. Die Flugzeiten sind von der
verwendeten Spektrometerkonfiguration abhéngig und miissen zur Einstellung des
TDCs vor einem Experiment simuliert oder berechnet werden (siche Kap. [2.1.7).
Als Fvent wird das aus einem Zeitfenster generiertes Datenpaket bezeichnet, wel-
ches schliefslich abgespeichert wird. Haufig ist es einem TDC moglich, in einem
Event mehrere Hits zu speichern - man spricht hierbei von Multi-Hit TDC. Um
innerhalb des Zeitfensters die Position der Hits genau bestimmen zu kénnen, be-
nétigt der TDC ein sehr schnelle Uhr. Die Totzeit zwischen zwei Hits liegt typi-

scherweise in einem Bereich von 5 ns.
Der TDC muss 12 Anodensignale+2 MCP-Signale +1 Bunchmarker-Kanal + ggf.

1 zuséatzlichen Triggerkanal, also insgesamt 16 Kanéle besitzen. Die verwendeten

TDCs sind auf PCI-Bus basierende Karten mit jeweils acht Eingangskanélen, wel-
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che es ermoglichen, die Daten mit einen handelsiiblichen PC aufzuzeichnen. Bei
Messungen an einer Synchrotron-Anlage werden die Photonen in kleinen Paketen
- so genannten Bunches bereitgestellt. Um den genauen Zeitpunkt des Eintreffens
eines solchen Photonenpaketes bestimmen zu kénnen, wird ein Marker-Signal vom
Synchrotron bereitgestellt - der Bunchmarker. Er muss ebenfalls mit aufgezeichnet
werden. Da der Bunchmarker bei jedem Photonenpaket (also in der Regel um die
200 ns - je nach Ausmaf des Elektronen-Speicherringes) ankommt - die Detektion
der Bruchstiicke aus der Reaktion aber mehrere pus in Anspruch nimmt - werden
nur 3 Bunchmarker vor der Reaktion aufgezeichnet. Das Elektron-MCP-Signal
wird hierfiir mittels Gate and Delay Generator, so verbreitert, dass es schliefslich
2-3 Bunchmarker-Signale lang ist und logisch mit dem Bunchmarkersignal iiber
ein UND verschaltet wird. Die Daten aus den TDCs werden im Computer als so
genannte List Mode Files (LMFs) abgespeichert. Bei diesem Dateityp werden die
Events in Form einer Liste sortiert eingetragen.

Grofser Vorteil der LMFS ist es, dass es sich hierbei um Rohdaten handelt, welche
spater mit unterschiedlichen Programmen immer wieder eingelesen werden kénnen.
Die Erzeugung verschiedener Spektren sowie die Auswahl bestimmter Daten sind
hier langfristig moglich. Die List Mode Files werden bei einer Messung im Multi-
File-Modus erzeugt, welcher nach einer festgelegten Anzahl Events eine neue Datei
zu schreiben beginnt. So kann im Falle eines Programm- oder Computerabsturzes
der Datenverlust reduziert werden.

Um wahrend eines laufenden Experimentes eine online-Kontrolle der Messung zu
haben, wird das Computerprogramm Cobold verwendet. In ihm sind bereits di-
verse Spektren wie z.B. Ortsbilder, Zeitsummen, Flugzeiten etc. vorprogrammiert,
anhand deren das Experiment gut optimiert werden kann. Es dient ebenfalls dazu,

die Daten der TDCs aufzunehmen und LMFs zu erzeugen.
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Kapitel 4

Messungen mit

Synchrotronstrahlung

Der erste Einsatz fiir die neue Reisekammer war am SOLEIL-Synchrotron geplant.
Es handelte sich hierbei um einen Auswérts-Einsatz mit begrenzter Messzeit, wes-
halb im Vorfeld eine Vielzahl von Tests durchgefiihrt werden mussten. Zunéchst
wurden alle Vakuumbauteile geliefert. Erst nach und nach wurde die Erstellung
der Komponenten des Jetsystems sowie der Detektoren in Auftrag gegeben, so-
dass der Aufbau der Kammer in verschiedenen Abschnitten durchgefiihrt wurde.
Es konnten also immer nur bestimmte Tests in einer jeweiligen Aufbauphase geté-
tigt werden. Der komplette Aufbau mit allen Bauteilen wurde erst kurz vor Beginn
der Strahlzeit fertiggestellt. Insbesondere das neue, in dieser Form noch nie gebau-
te Jetsystem sowie die Batmanl20L-Anode mussten so gut wie moglich getestet
werden.

Um jedoch “reale” Messbedingungen zu haben, welche am Institut in Frankfurt
nicht immer simuliert werden kénnen und aus Zeitgriinden auch nicht durchfithrbar
waren, wurden auch in der Aufbauwoche am Soleil einige Testmessungen durchge-
fiihrt.

4.1 Experimentelle Parameter

In Tabelle sind die experimentellen Parameter des kompletten Experimentauf-
baus zusammengetragen, mit welchen die in dieser Arbeit beschriebenen Messun-
gen durchgefiihrt wurden. Insbesondere die geometrischen und elektrischen Groéfsen
des Spektrometers und der Detektoren sind fiir die Berechnung der Flugzeiten, Or-

te und daraus der Impulse wichtig.
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| Groke | Wert [Einheit] | Sonstiges |

Durchmesser Diise 30 um
Radius Helmholtzspulen 70 cm
Spulenstrom fiir CHBrCIF 50,3 A Spannung: 5,56 V
B-Feld fiir CHBrCIF 9,8 Gauss bei CHBrCIF - Messung
E-Feld (e7) 8,4 = bei CHBrCIF - Messung
E-Feld (Recoil) 143 = bei CHBrCIF - Messung
Durchmesser Skimmer 1 300 um Material: Cu
Durchmesser Skimmer 2 300 pum Material: Ni
Abstand Skimmer 1 -2 22,7 mm
Abstand Diise - Skimmer 1 5-12 mm
Abstand Skimmer 2 - Target 103 mm
Grofse Jet in der Targetzone 0 1,17 mm
Lange Spektrometer e~ 138 mm Widerstande: 100,5 k€2
Lange Spektrometer Ton 81 mm Widerstande: 100,5 k€2
Abstand Spektrometerplatten 5 mm Plattenstarke: 0,2 mm
aktive Flache Detektor e~ 85 mm Batman90
aktive Flache Detektor Recoil 125 mm Batman120L
e~ Spektrometer -116 V. / 0 pA | bei CHBrCIF - Messung
Recoil Spektrometer -1160 V / 256 pA | bei CHBrCIF - Messung
e~ FRONT -50 V /120 pA | bei CHBrCIF - Messung
e~ ANODE +2200 V / 0 pA | bei CHBrCIF - Messung
Recoil FRONT -2200 V / 42p4A | bei CHBrCIF - Messung
Recoil ANODE + 200 V/ 42 pA | bei CHBrCIF - Messung
Rate e~ -Detektor 25 kHz bei CHBrCIF - Messung
Rate Recoil-Detektor 5kHz bei CHBrCIF - Messung

Tabelle 4.1: verschiedene experimentelle Parameter

Um eine Coltrims-Messung durchfiithren zu kénnen, bedarf es eines geeigneten
Projektils. Dieses muss sowohl einen sehr kleinen Fokus im pm?-Bereich mit hoher
Intensitédt haben, als auch vom Energiebereich so einstellbar sein, dass z.B. Re-
sonanzen in dem zu untersuchenden Molekiil gezielt angesteuert werden koénnen.
Zur Untersuchung von chiralen Molekiilen ist es ebenso wichtig, die Polarisation
verstellen zu konnen.

Als geeignete Lichtquelle fiir die Ionisation kommen daher ein Laser oder eine
Synchrotronquelle in Frage. Aufgrund der vielfdltigen Moglichkeiten, die nur die
Synchrotronstrahlung zulésst, wurde das Experiment an einer solchen Anlage mit
Elektronenspeicherring durchgefiihrt. Da eine solche Anlage eine Fliche von meh-
reren hundert Quadratmetern in Anspruch nimmt, existieren in Europa nur einige

wenige davon.

Die Messungen am SOLEIL fanden an der Beamline Sextants statt. Diese hat einen

einstellbaren Energiebereich von 50 - 1700 eV (durch Verwendung eines von zwei
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Undulatoren) und liegt somit im Bereich der weichen Réntgenstrahlung. Die Pola-
risation des Lichtes ist links/rechts zirkular und horizontal /vertikal linear wéhlbar.
Der Photonenfluss ist mit ca. 2 - 10!3 Photonen/s angegeben.

Die Anlage wurde im 8-Bunch-Modus betrieben. Dies bedeutet, dass nicht ein
kontinuierlicher Strom von Elektronen sich im Ring befindet, sondern diese in Pa-
keten (Bunches) injiziert werden. Diese gebiindelten Pakete bestehen aus ca. 101°
Elektronen und haben einen Abstand von 150ns. Die Léinge des entstehenden
Photonenblitzes betragt einige 10 ps! Dieser Betriebsmodus ist fiir unser Expe-
riment von grofer Wichtigkeit, da der Zeitpunkt der Reaktion genau bestimmt
werden muss - hierfiir muss der Zeitpunkt des eintreffenden Bunches bekannt sein
und zwischen zwei Reaktionen geniigend Zeit bleiben, um diese als getrennte Re-
aktionen identifizieren zu konnen. Jedoch kommt es aufgrund der meist geringen
Wechselwirkungsquerschnitte sowie einer begrenzten Jetdichte nur bei einem klei-
nen Teil der Bunche zu einer Reaktion mit dem Targetgas.

Der Speicherring wurde im Top-Up-Modus betrieben, was bedeutet, dass kontinu-
ierlich Bunches aus dem Beschleunigungsring in den Speicherring aufgefiillt wer-
den. Es muss also nicht, wie frither {iblich, nach einigen Stunden eine neue Injektion
gestartet werden, wenn der Strahlstrom im Speicherring abgefallen ist. Es steht so-

mit, iiber mehrere Bunches integriert, ein konstanter Strahlstrom zur Verfiigung.

4.2 Kalibrationsmessungen

Da aus jedem Einsatz des Experiments und den Messungen unter verschiedens-
ten Bedingungen auch verschiedene experimentelle und geometrische Parameter
folgen, miissen Kalibrationsmessungen getétigt werden. Zwar sind die “Hardware”-
Parameter bspw. durch Ablesen von Spannungen oder Ausmessen der Spektrome-
terlaingen bekannt (siehe Kap. , jedoch miissen die deutlich exakteren Werte
aus experimentellen Messungen gewonnen werden. Diese werden meist mit einem
Target durchgefiihrt, dessen Eigenschaften schon oft untersucht wurden und da-
her Erfahrungswerte vorhanden sind - in unserem Fall ist dies Stickstoff. Die aus
den Kalibrationsmessungen gewonnenen Daten bilden die Basis, auf welcher spéter
die noch unbekannten Ergebnisse der eigentlichen Messsubstanz bewertet werden

kénnen. Kalibriert werden muss bei einer Coltrims-Messung;:
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der Zeitnullpunkt der Messung

das elektrische und magnetische Feld (Energiekalibrierung)

e die Ortsnullpunkte von Elektronen- und Riickstofionendetektor

die Orientierung der Detektoren im Raum

e die Photonenenergie der Beamline (Beamline Offset)

Weiterhin miissen die bereits in Kapitel beschriebenen differentiellen Nicht-
linearitdten, welche die vom Aufftreffort auf dem Detektor abhéngigen Zeitsum-
men beschreiben, mittels einer Zeitsummenkorrektur berichtigt werden. Hierbei

geschieht die endgiiltige Umrechnung von Signallaufzeiten in Ortsinformationen.

Zeitnullpunkt und magnetisches Feld

Das Bunchmarkersignal des Synchrotrons liefert zwar einen recht genauen Zeitab-
stand der Bunches, jedoch ist der genaue Zeitpunkt des Eintreffen eines Lichtblitzes
in der Targetzone zunéchst unbekannt. Um spéter jedoch eine genaue Flugzeit-
Berechnung von Elektronen und Riickstoftionen durchfiihren zu koénnen, ist diese
Information unverzichtbar. Die Zeitstruktur einer Messung ist in Abb. darge-
stellt.

Bunchmarker signal Ereignis
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Abbildung 4.1: Zeitlicher Verlauf der Signale einer Coltrims-Messung [MHon13].

Die Elektronenflugzeit kann mathematisch mittels der Modulo-Funktion (Di-

visionsrest) beschrieben werden:

ewor(roh) = mod (encp, tps) (4.1)
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Bezeichnet man den zeitlichen Abstand aus Bunchmarkersignal und tatséchlichem

Eintreffen der Synchrotronstrahlung in der Targetzone mit ¢, so gilt:
eiof = €iof(roh) — to (4.2)

to kann nun aus der unter Kapitel beschriebenen Wiggle-Messung berech-
net werden, welche schon fiir die Kalibration des Magnetfeldes in diesem Kapitel
diente. Da die Reaktionszone auf der Achse des Spektrometers liegt, miissen die
Elektronen zum Zeitpunkt e;; = 0 auch den Gyrationsradius r¢,, = 0 haben -
es handelt sich also um den nullten Knoten im Wiggle-Spektrum. Dessen zeitli-

che Position kann nun z.B. durch Auftragen der Knotenpunkte und fitten mittels
linearer Regression berechnet werden (siehe Abb. [1.2).

150 ~
| B Flugzeit
140 4| — Linear Fit of Flugzeit
130
120
2 1104
= i
S 100
=
™ i
90 H
Equation y=a+b*x
80 + Adj. R-Square 1
Value Standard Error
70 - Flugzeit a -5,5833 0,08975
Flugzeit b 36,65 0,02887
| . | . |
2 3 4
Nr.Knoten

Abbildung 4.2: Linearer Fit der Knotenpunkte der Elektronen-Gyrationen im ma-
gnetischen Feld. Die hieraus gewonnene Zeitnullpunktsverschiebung betréigt 5,58
ns.

Es ergibt sich ein Offset von t; = 5,58 ns. Nun kann auch die Flugzeit der

Riickstofsionen korrekt angegeben werden:

Ttof = TMCP — €MCP T €tof (4.3)
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elektrisches Feld

Das durch Anlegen einer Spannung an die Spektrometerplatten erzeugte elektri-
sche Feld kann anhand der Geometrie abgeschétzt werden (siehe Tabelle [4.1)). Zur
genaueren Bestimmung wird nun das KER-Spektrum (siehe Kap. der Kali-
brationsmessung mit Stickstoff betrachtet (siehe Abb. [4.3).
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Abbildung 4.3: Kalibrationsmessungen mit dem Stickstoff-Aufbruchs N*+N*. Die
Photonenenergie betrug 419 eV bei zirkularer Polarisation. Links: KER-Spektrum
von [SSemel0]. Rechts: gemessenes KER-Spektrum vor der E-Feld Kalibrierung.

Der hierbei betrachtete Aufbruch ist von der Form:
Ny+vy=N"+N*+2e” (4.4)

Das eingesetzte Synchrotronlicht hatte zirkulare Polarisation; die Photonenenergie
betrug 419 eV. Durch die Wechselwirkung wird ein Elektron der K-Schale entfernt
(Photoelektron - siehe Abb.[4.4). Unter dem anschliefenden Auger-Zerfall wird ein
weiteres, hochenergetisches Elektron emittiert. Da das elektrische Feld in Flugzei-
trichtung anliegt, werden zur Kalibration nur Ereignisse der kinetischen Energie
der N*- Ionen, welche in dieser Richtung aufbrechen, betrachtet. Das elektrische
Feld muss nun so angepasst werden, dass die Lage der Peaks im KER-Spektrum

mit denen aus der sehr prizisen Messung von [MLund96| iibereinstimmen.
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Abbildung 4.4: Gemessene Energieverteilung des Photoelektrons der Stickstoffka-
librationsmessung mit 419 eV.

Ortsnullpunkte

Die Mittelpunkte der Detektoren liegen technisch bedingt nicht mit dem Reakti-
onsort exakt auf einer Linie. Ebenso bewegen sich die Teilchen des Gasjets mit
hoher Geschwindigkeit senkrecht zur Flugzeitrichtung. Durch dieses Jetoffset ver-
schiebt sich der Nullpunkt des Detektors im Gegensatz zum “Nullpunkt” des Re-
aktionsortes geringfiigig. Dies kann bei genauem Hinsehen in Abbildung [3.35 er-
kannt werden. Um nun Elektronen und Riickstoftionen bei verschiedenen Energien
“gleichméfig” auf den Detektoren abbilden zu kénnen, miissen die Verteilungen aus
oben beschriebener Messung mit N, kalibriert werden. Hierzu werden zwei Winkel
definiert: 6 [—F, +75] beschreibt den zwischen Flugzeitachse und Detektoroberflé-
che eingeschlossenen Winkel, ¢ [0, 27] den planaren Winkel auf der Detektorober-
fléche.

Um hiermit die Ortsnullpunkte kalibrieren zu kénnen, miissen die Elektronenener-
gien bzw. die KERs gegen cos(f) und ¢ aufgetragen einen konstanten Verlauf
zeigen. In Abbildung [4.5]ist dies dargestellt.
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Abbildung 4.5: Kalibration zur Bestimmung der Ortsnullpunkte mit Stickstoff.
Oben: Elektronenenergie gegen 6 und ¢ aufgetragen. Unten: analog hierzu KER
gegen beide Winkel aufgetragen. (Fiir die Definition der Winkel siehe Text).

Detektororientierung

Die Montage der Detektoren sowie des Spektrometers geschieht per Hand durch
Festklemmen der Halter an den Spektrometerstangen. Eine exakte geometrische
Ausrichtung der Detektoren zueinander ist daher schwierig. Die Orientierung des
internen Detektor-Koordinatensystems von Elektronen- und Riickstofionendetek-
tor sowie deren Ausrichtung im Raum (zum Laborsystem) sind daher unbekannt.
Um diese herauszufinden zu kénnen, bietet zunédchst die Restgaslinie und das Je-
toffset, zu sehen in Abbildung eine grobe Orientierung.

Betrachtet man die Einfachionisation von Stickstoff, so entstehen ein Photoelek-
tron und ein einfach geladenes Stickstoffion. Unter Annahme der Impulserhaltung
tragen beide Teilchen den Impuls in entgegengesetzte Richtung. Nun muss die
Orientierung der Detektoren so korrigiert werden, dass der Impuls des Riicksto-

Kions in einer Richtung gegen den Impuls des Elektrons in der selben Richtung
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aufgetragen eine Winkelhalbierende des Impuls-Diagramms ergibt. Ist dies fiir alle
Richtungen geschehen, dann kann ein Polardiagramm erzeugt werden, welches die

Winkelverteilung der Photoelektronen bei im Raum festgehaltener Molekiilachse
des N, darstellt (Abb. [4.6)).

120° 90° 60°
150° #ﬁ#&; 30°
.
AWy
33 s
180° 5*1 % 0
e,
R A
I s
o* ¢
210° 330°
L
240° 270° 300°

Abbildung 4.6: Polardarstellungen der Winkelverteilung der Photoelektronen des
N* + N*- Aufbruchs. Die Molekiilachse ist hierbei horizontal fixiert. Die Energie
der Photonen betragt 419 eV bei zirkularer Polarisation. links: berechnete Win-
kelverteilung von [NACherp09], rechts: gemessene Daten der Soleil-Strahlzeit.

Nur im Falle einer korrekten Kalibration beider Detektoren stellt sich diese Ver-
teilung dar. Zur Uberpriifung kann dieser Plot ebenso mit bisherigen Ergebnissen
von [TJahn02, MSchoe08, TWeb01] verglichen werden.

Beamline-Offset

Wichtig ist es, die Energie der Synchrotronstrahlung ganz genau zu kennen. Dies
kann mit einer Messung an Ny-Molekiilen durchgefiihrt werden. Hierbei wird die
Energie der Beamline kontinuierlich in einem Bereich von 400 eV bis 403 eV
gescannt. In diesem Energiebereich sind bei Stickstoff mindestens 4 Resonanzen
von sehr hoher Giite (wenige 100 meV) bekannt.

Sie liegen bei: v = 0 : F = 400.880eV, v =1 : E = 401.114eV, v =2 : E =
401.341eV, v = 3 : E = 401.563eV" |Feifel04].

Bei diesen Energien wird das 1s-Elektron des w-Oribitals in verschiedene Vibra-
tionslevels resonant angeregt, wodurch es Energie absorbiert. Die Lage dieser
Energie-Absorptions-Peaks kann nun mittels des durchgefiihrten Scans vermes-
sen, mit den bereits bekannten Werten verglichen und so das Offset der Beamline

ermittelt werden. Im Fall unserer Beamline Sextans am Soleil-Synchrotron konnten
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wir fast kein Offset feststellen (siehe Abb. [4.7).
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Abbildung 4.7: 7*- Resonanz des Ny. Oben: Berechnung mit Messpunkten nach
[Feifel04], unten: Beamline-Scan am Soleil.

4.3 Eigenschaften chiraler Molekiile, CHBrCIF

Wihrend der Strahlzeit am SOLEIL wurde insbesondere die Substanz Bromchlor-
fluormethan (CHBrCIF) untersucht. Bei diesem Stoff handelt es sich um ein schnell
verdampfendes Halogenid in fliissiger Form. Im Zentrum dieses Molekiils sitzt das
Kohlenstoffatom von welchem aus symmetrisch die Bindungspartner Brom, Chlor,
Fluor sowie das Wasserstoffatom der Methylgruppe sitzen - das Molekiil hat die
Gestalt eines Tetraeders (siehe Abb. [4.8)).

Tauschen nun zwei Bindungspartner ihren Platz, so existieren zwei verschiede-

ne, spiegelbildliche Formen des Molekiils. Dies ist eine Form von Héndigkeit (also
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links- und rechtshéndig) oder Chiralitdt.

Allgemein bezeichnet man in der Chemie die Tatsache, dass eine Verbindung mit
gleicher Summenformel in unterschiedlichen Konstitutionen (geometrischen An-
ordnungen) auftreten kann, als Isomerie. Eine Sonderform dieser Isomerie ist die
Enatiomerie - hierzu zéhlen die erwédhnten spiegelbildlichen Molekiile, welche aber
selbst keine Symmetrieachse im Molekiil besitzen. Ein aus dem Alltag bekanntes

Beispiel von Enatiomeren sind “linksdrehende” und “rechtsdrehende” Milchsduren.

Abbildung 4.8: Modell des Bromchlorfluormethans. Quelle: M.Pitzer

Enatiomere haben fast identische physikalische Eigenschaften, verhalten sich
jedoch chemisch sehr unterschiedlich, weshalb sie nur schwierig voneinander unter-
schieden werden konnen. Eine Moglichkeit stellt die optische Aktivitdt dar, welche
bedeutet, dass die Molekiile die Polarisationsebene von einfallendem Licht drehen
konnen. Dies ist jedoch nicht mit der Bestimmung der Héndigkeit identisch.

Fiir die Benennung eines Molekiils nach seiner rdumlichen Anordnung wird die
Cahn-Ingold-Prelog-Konvention (CIP-Regel) verwendet. Diese ordnet die Atome
nach ihrer Prioritdt (Ordnungszahl) um das chirale Zentrum. Ein kreisférmiges
Abzéhlen der Prioritdten gegen den Uhrzeigersinn definiert die S-Konfiguration
(linkshéndig) und im Uhrzeigersinn eine R-Konfiguration (rechtshéndig). Somit

ist die Geometrie des Molekiils eindeutig bestimmt.

In der Natur kommen chirale Molekiile nur in jeweils einer Handigkeit vor. Wird
jedoch eine Verbindung im Labor synthetisiert, so liegt sie als Racemat, also ein
1:1 Gemisch aus der (R) und (S) - Form, vor.

Bei der Herstellung von Chemikalien (z.B. in der Pharmazie) versucht man je-
doch, aufgrund der verschiedenen chemischen Eigenschaften, durch Racematspal-
tung nur einen Stoff zu gewinnen. Das besondere an einem Racemat ist jedoch,
dass es als Mischung optisch nicht aktiv ist. Um jedoch eine Aussage zur Chiralitét

treffen zu konnen, musste jedes Molekiil quasi “einzeln” untersucht werden. Ziel der
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COLTRIMS-Messung war es, die Molekiile so aufzubrechen, dass bestimmt werden
kann, welche Aufbriiche zu linkshéndigen und welche zu rechtshéndigen Enatio-
meren gehdren.

Die hierfiir eigens synthetisierte Probe bestand aus 40 ml durchsichtiger Fliissig-
keit. Aufgrund deren hohen Dampfdruckes von 600 mbar bei Raumtemperatur
konnte einfach durch Offnen der Gaszuleitungen einer Verbindung zur Diise her-
gestellt werden, sodass die Probe “von selbst” mit einem Druck von 0,6 bar expan-

dierte und ein konstanter Jet erzeugt wurde.

Es wurde ebenso untersucht, ob das jeweilige Molekiil einen Clirculardichroismus
aufweist. Dies ist eine besondere Eigenschaft optisch aktiver Molekiile, bei Ein-
strahlung von zirkular polarisiertem Licht dieses unterschiedlich zu absorbieren.
Demnach miissten die Photoelektronen bei Einstrahlung von links-oder rechts-
zirkular polarisiertem Licht auf links- oder rechts- chirale Molekiile eine andere
Verteilung zeigen. Hierfiir ist es allerdings zwingend notwendig, nur ein bestimm-
tes Enatiomer zu betrachten. Das Molekiil muss in 4 oder 5 Fragmente aufbrechen,
wofiir jedem Bindungspartner des Molekiils ein Elektron entfernt werden muss, so-
dass es zur Coulomb-Explosion kommen kann.

Um dieses technisch umsetzen zu konnen, bendtigt man die Ionisationsschwellen
der einzelnen Atome des Molekiils. Bereits bekannte Ionisationsenergien und Wir-

kungsquerschnitte von einzelnen Atomen sind in Tabelle dargestellt.

| Atom (Elektron) | Ionisationsenergie [eV] | Wirkungsquerschnitt [crm?] |

C (1s) 290,9 0,0-10° 19
F (1s) 687,6 4,0-10°7
Cl (2p) 208,2 3,5-107"
CI (2s) 266,3 5,0-10° %
Br (3d) 80,6 6,510 1
Br (3p) 185.2 7.5-10 19
Br (3s) 242,9 2,010
Br (2p) 1557

Tabelle 4.2: Ionisationsenergien und Wirkungsquerschnitte der einzelnen Bin-
dungspartner im CHBrCIF fiir verschiedene Elektronenkonfigurationen. Werte ent-
nommen aus [XRay01], [JJYeh85, TMBand79).

Ebenfalls zu beachten sind die relativen Ionisationswahrscheinlichkeiten der
Atome des Molekiils, da es bei bestimmten Energien nicht nur gezielt zur Ionisation
des gewiinschten Atoms kommen kann. Tabelle gibt eine Ubersicht iiber die

prozentualen Wahrscheinlichkeiten bei verschiedenen Energien.
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Energie[e\/]‘Cls‘CQs‘C2p\Fls‘FQS‘F2p‘

80 0 8 5) 0 10 52

132,3 0 3 1 0 4 14

151,4 0 2 1 0 4 10

200 0 1 0 0 2 5

300 11 0 0 0 1 1

600 9 0 0 0 1 1

800 6 0 0 23 1 0

1041 6 0 0 23 1 0

Energie [eV] \ Br 3s \ Br 3p \ Br 3d \ Cl 2s \ Cl 2p \ Cl 3s \ Cl 3p ‘
80 0 0 0 0 0 5) 14
132,3 0 0 66 0 0 2 7
151,4 0 0 74 0 0 2 )
200 0 8 75 0 0 1 4
300 3 9 38 4 29 1 2
600 5 19 32 7 23 1 1
800 5) 18 21 6 15 1 1
1041 6 21 19 7 14 1 1

Tabelle 4.3: Relative Ionisationswahrscheinlichkeiten [%)] fiir verschiedene Elek-

tronen des Molekiils bei unterschiedlichen Photonenenergien. Werte basieren auf
[JJYeh85, IMBand79, XRay01].

Es wurde beschlossen, das Fluor (1s)-Elektron gezielt anzuvisieren, um ein gu-
tes Signal zu Untergrund-Verhéltnis zu erhalten. Sein Ionisationslevel liegt bei
687,6 eV. Um ein Photoelektron mit einer gut messbaren Energie zu bekommen,
wurde als Projektilenergie 710 eV gewéhlt - dies lasst folglich Photoelektronen mit
einer Energie von etwa 23 eV erwarten, welche in guter Auflésung auf dem Detek-
tor dargestellt und gut von moglichen TS1-Elektronen (siehe Kap. , welche
meist exponentiell verteilt sind, unterschieden werden kénnen.

Wird das Fluoratom durch Entfernen des 1s-Elektrons ionisiert, konnen andere
Elektronen des Atoms bzw. Molekiils diese Liicke fiillen, wodurch es zu einem kas-
kadenartigen Energieaustausch zwischen den Bindungspartnern kommt. Es kann
sich hierbei sowohl um Auger-Zerfall-Kaskaden als auch TS1-Prozesse handeln.
Schlieflich wird das Molekiil hierdurch so instabil, dass es zur Coulomb-Explosion

kommt und das Molekiil fragmentiert.
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4.4 CHBrCIF-Messungen

Neben der Zuordnung von Ereignissen mit links- oder rechtshindigen Molekii-
len wurde weiterhin untersucht, ob sich Eigenschaften des zirkularen Dichroismus’
zeigen, also welche Anderungen die Einwirkung von links oder rechts zirkular pola-
risiertem Licht auf links- oder rechtshéndige Molekiile hat. Deshalb war besonders
interessant, ob sich in der Verteilung des (ersten Photo-) Elektrons Dichroismus-
effekte zeigen wiirden. Da unsere Probe als Racemat vorlag, konnte als beein-
flussbare Grofle nur das einfallende Licht gesteuert werden. Ein vorangegangenes
Experiment zeigte bereits, dass es mit der gewahlten Strategie moglich ist, einen
Fiinf-Teilchen-Aufbruch zu erzeugen [MPitz13]. Aus der Verteilung der 5 verschie-
denen Fragmente auf dem Detektor sowie deren Flugzeit sollte es moglich sein, die
Chiralitat des aufbrechenden Molekiils rekonstruieren kénnen.

Um systematische Fehler zu minimieren, wurde jede Stunde die Polarisation der
Beamline gedreht und ein neues List-Mode-File geschrieben. Weiterhin hétte dies
im Falle einer schnell ausgehenden Probe den Vorteil gehabt, bei beiden Polari-
sationen gleich viel Datensédtze zu haben. Dieser Fall trat zum Gliick nicht ein,
da das Gasrecycling-System (siehe Kap. sehr gut funktionierte und es uns

ermoglichte die Probe mehrmals zu verwenden.

4.4.1 PIPICo-Spektren

Mit dem so genannten PIPICo-Spektrum kann bereits wihrend der Messung kon-
trolliert werden, ob die angestrebte Reaktion stattfindet. PIPICo steht fiir eine
Photo-Ion-Photo-Ion-Coincidence - Messung. In diesem Fall also ein Koinzidenz-
Messung von 5 Teilchen - die Verteilung der Summenflugzeit von 3 Teilchen wird
gegen die Flugzeit der 2 anderen Fragmente aufgetragen. Demnach entspricht eine
diagonale Linie der Impulserhaltung in Flugzeitrichtung. Die Flugzeit eines Ions
ist zum einen von dessen Masse und Ladung abhéngig, zum anderen mit welcher
Energie und in welcher Orientierung das Molekiil Coulomb-explodierte. Die Lange
dieser Linie ist also ein Mafs fiir die frei werdende kinetische Energie der Ionen
(KER). Abbildung zeigt vier PIPICo-Spektren fiir 2, 3, 4 und 5 Teilchen Auf-
briiche des CHBrCIF-Molekiils.
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Abbildung 4.9: PIPICo-Spektren der CHBrCIF-Messung. Oben links das zwei-
Teilchen-PIPICO. Oben rechts das PI3CO. Dargestellt ist die Summe der Flug-
zeiten der ersten beiden Teilchen auf der Abszisse, die Ordiante zeigt die Flugzeit
des dritten Teilchens. Unten links: PI4CO. Bei ca. 4700 ns Flugzeit ist bereits
der Aufbruchskanal des CHBrCIF zu erkennen, welcher sich unten rechts im
PI5CO nun sehr deutlich abbildet. Es handelt sich definitiv um den in Koinzidenz
gemessenen 5-Teilchen Aufbruch.

Bereits wenige Minuten nach dem Start der Messung wurde die Linie des 5-
Teilchen Aufbruchs im Online-Spektrum sichtbar. Es stellte sich schliefslich fiir

diesen Aufbruch eine Reaktionsrate von etwa 1000-2000 Events pro Stunde ein.

4.4.2 Enatiomere von CHBrCIF

Diese Messung sollte zeigen, dass es moglich ist, Ereignisse aus dem Aufbruch ei-
nes links-chiralen Molekiils von einem rechts-chiralen Molekiil aus einer Racemat-
Probe zu unterscheiden.

Die fiinf verschiedenen Fragmente des Molekiils Ct, H*, Br*, Cl*, F™ - wurden
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in Koinzidenz mit deren Elektronen gemessen. Hierbei problematisch ist allerdings
die Tatasche, dass es sich bei den Ionen um verschiedene Isotope mit unterschied-
lichen Massen und demnach unterschiedlichen Flugzeiten handelt. So kénnen z.B.
P BrT und 8! Brt oder 3 CI* sowie 3" Cl"- Ionen auftreten. Die Zuordnung der Iso-
tope kann mittels der aufsummierten Impulse der 5 Fragmente geschehen. Diese
Summe aller Flugzeiten ist in Abbildung [£.10] dargestellt.
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Abbildung 4.10: Summenimpulse aller 5 Fragmente aus CHBrCIF zur Isotopenbe-
stimmung.

Um die Héndigkeit des Molekiils eindeutig festzulegen, wurde ein Winkel 6
definiert, welcher aus den Impulsvektoren von Brom, Chlor und Fluor gebildet
wird.

Es ist:

cos(0) = pr - (Per X Psr) (|PF||Per X Poel) ™! (4.5)
Anschaulich definieren die Impulsvektoren von Chlor und Brom eine Ebene und 6
beschreibt den Emissionswinkel des Fluors relativ zu dieser Ebene. Fiir 6 > 0 liegt

entsprechend der CIP-Regel rechtshiandiges CHBrCIF und fiir # < 0 linkshéandiges
CHBrCIF vor, wie in Abbildung dargestellt.
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Abbildung 4.11: Definition des Winkels # anhand der Impulsvektoren. Links ist das
S-CHBrCIF-Enatiomer zu sehen, rechts das R-CHBrCIF-Enatiomer [MPitz13].

Im Folgenden sind lediglich Ergebnisse fiir links zirkular polarisiertes Licht,
sowie die Isotope ®Br™, 33CIT, (YFT 12C* und 'HT) dargestellt.
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Abbildung 4.12: Darstellung des cos(f) als Indikator fiir die Handigkeit der Mole-
kiile von CHBrCIF. Links im negativen Bereich zu sehen ist der zum S-Enatiomer
gehorende Peak, rechts der Peak des R-Enatiomers. Die Counts unter den Peaks
wurden aufsummiert, damit eine bessere Vergleichbarkeit erkennbar wird. Die Ge-
samtsumme bezieht sich auf alle im Spektrum gemessenen Counts.

Gut zu erkennen ist in dieser Darstellung die gute Lokalisierung und Scharfe

der Peaks. Die Aufteilung nach links- und rechtshéndigen Molekiilen betrigt in

der Messung fast exakt 50:50. Ebenso handelt es sich um eine Messung mit sehr
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geringem Untergrund. Es zeigt sich im entgegengesetzten Fall mit rechts zirkular
polarisiertem Licht die selbe Verteilung des Chiralitatswinkels, wie es aufgrund der

vorliegenden Racemat-Probe zu vermuten war.

Anstatt den Chiralitdtswinkel iiber Br, Cl und F zu bestimmen, kann anstelle
des Fluor-Atoms auch jede andere Kombination von Ionen zum Aufspannen der
Ebene und zur Bestimmung von ¢ aus den Impulsvektoren verwendet werden.

In Abb. ist der Fall dargestellt in welchem, wie zuvor Br* und CI* die Ebene

definieren, jedoch das H"zur 6- Messung verwendet wird.
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Abbildung 4.13: cos(#)-Verteilung des CHBrCIF-Molekiils bei links zirkular pola-
risiertem Licht. Die negativen Werte auf der linken Seite sind dem S-Enatiomer,
die rechten positiven Werte dem R-Enatiomer zurgehorig. Das Proton wurde fiir
die Definition des Chiralitatswinkels verwendet.

Ahnlich wie schon zuvor bei laserinduzierter Ionisation und Fragmentation ist
die hier gezeigte Verteilung deutlich breiter als die Darstellung mit den Atomen
Br, Cl und F (Abb. - im Vergleich zur Ionisation mit einem Laser ist sie
jedoch deutlich schmaéler.

Dies ldsst sich durch die im Vergleich zum Fluor-Atom wesentlich geringere Masse
des Protons erkldren. Bei den einzelnen Ionisationsprozessen (deren genauer Ablauf
bisher unbekannt ist) kommt es vor der Coulomb-Explosion zum Energieaustausch.
Dies wirkt sich besonders auf das leichteste der Atome, das Wasserstoffatom aus.
Da ein Laser wahrend der gesamten Pulsldnge Teilchen ionisieren kann, sind 45 fs

noch zu lange, um das Wasserstoffatom wéhrend den mehreren Ionisationsschrit-
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ten so im Raum zu fixieren, dass es nicht zu einer so starken Impulsverbreiterung
kommt.
Wird hingegen Synchrotronstrahlung als Lichtquelle benutzt, so finden die Pro-

zesse der Photoionisation und die Sekundéarprozesse deutlich schneller statt. Eine

anschauliche Darstellung der Impulse des links- und rechtshandigen Molekiils ist
in Abb. [£.14] zu finden.

Abbildung 4.14: Darstellung der Linearimpulse beim 5-Teilchen-Aufbruch von
Bromchlorfluormethan. Links ist das S-CHBrCIF-Enatiomer zu sehen, rechts das
R-CHBrCIF-Enatiomer. Zur besseren Darstellung wurden die Impulse des H*-Tons
mit dem Faktor 2 multipliziert.

Die farblich zu den jeweiligen Atomen passenden Kugeln, stellen den Impuls
dieses Atoms bei der Fragmentation dar. Die Darstellung wurde auf den Impuls
des Kohlenstoff-Atoms normiert. Der lineare Impuls des Kohlenstoff-Atoms bildet
die x-Achse, die Summenimpulse von Chlor und Brom spannen die x-y-Ebene auf,
von welcher aus alle anderen Impulse relativ hierzu zu sehen sind. Die Grafik stellt
gut dar, wie die rekonstruierten Impulse der Fragmente auf dem Detektor (dar-

unter liegende Kreisscheibe) dem jeweiligen Enatiomer zugeordnet werden kénnen.

Der Wunsch, aus dem entstehenden Aufbruch des Bromchlorfluormethan-Molekiils,
ein Photoelektron zu finden - evtl. erst nach griindlicher Durchsicht und Auswer-
tung der Daten - konnte bisher leider nicht erfiillt werden. Als Grund hierfiir
wird vermutet, dass es zu lonisationen in inneren Schalen der Atome kommt. Dies
ist wohl vor allem bei Brom (3p) und Br (3d) der Fall, da hier die Wirkungs-
querschnitte fast so grof sind, wie fiir das F (1s) (siehe Tabelle [4.2)). Da deren
Ionisationsschwellen bei 185 ¢V (Br 3p) und 81 ¢V (Br 3d) liegen, werden schnelle
Photoelektronen mit 525 eV bzw. 630 eV erzeugt. Die hierbei entstehenden Inner-

valenzlocher sorgen durch Augerzerfall wiederum fiir die Entstehung von weiteren
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Elektronen. Auch existieren Elektronen aus den vermuteten TS1-Prozessen. All
dies machte es uns (bisher) unméglich, das erste (Photo-) Elektron aus den Daten

zu identifizieren, welches aus der Fluor (1s)-Ionisation stammt.

4.5 Verbesserungen

In Hinsicht auf kommende Experimente miissen die beim ersten Einsatz gewonne-
nen Erkenntnisse genutzt werden, um Verbesserungen am experimentellen Aufbau
durchfithren zu kénnen.

Am Soleil musste aufgrund des verwendeten Detektor-Prototyps der Batman120L-
Anode mit einem Anodenkorper als Aluminium anstatt Edelstahl die Ausheiztem-
peratur gering gehalten werden. Da Aluminium einen hoheren Ausdehnungskoef-
fizienten als Edelstahl und Kupfer hat, konnte es bei zu hoher Ausheiztemperatur
zum Verziehen des Korpers und somit zur Uberdehnung, und nach dem Abkiih-
len zu einer Beriihrung der Dréahte kommen. Es war uns daher nicht mdéglich, die
sonst verwendete Ausheiztemperatur von iiber 100°C einzustellen. Dementspre-
chend konnte kein so gutes Endvakuum wie bei vorangegangen Experimenten in
der Hauptkammer erreicht werden (siehe auch Kap. [3.2.6). Die néchste Detektor-
generation fiir diese Kammer ist in einer Edelstahl-Ausfithrung geplant, da sich
dieser Detektortyp hier hervorragend bewéahrt hat.

Neben den noch auf der Strahlzeit verwendeten Viton-Flachdichtungen in den
Boden- und Deckelflanschen der Hauptkammer wird als Grund fiir das noch nicht
erreiche Zielvakuum im Bereich 10~ mbar vermutet, dass die unten positionierte,
fast den ganzen Hauptkammerdurchmesser ausfiillende Anode, die zwei darunter
montierten Turbomolekularpumpen von der Jetebene “abtrennt” - dies ist gut in
Abbildung zu erkennen.

Da Turbomolekularpumpen nicht im laminieren Stromungsregime arbeiten, ist der
bis zur Reaktionszone fithrende Querschnitt entscheidend. Um hier mehr Pumpquer-
schnitt zu erhalten, wurden die kreisformigen Aussparungen in den Anodenkorper
gefrast. Weiterhin wiirde es helfen, die Pumpleistung niaher an die Stelle zu bringen,
an welcher das gute Vakuum noétig ist - also auf Hohe des Wechselwirkungsberei-
ches. Allerdings ist dies aufgrund der derzeitig verwendeten Anzahl von Flanschen
auf dieser Ebene nicht zu verwirklichen.

Um trotzdem einen niedrigeren Enddruck zu erlangen, bestehen weitere Moglich-
keiten, dieses Experiment mit zusétzlicher Pumpleistung zu erweitern. Das verbau-
te Kryopanel (L No-Kiihlfalle) zeigte nicht ganz die erhoffte Wirkung, das Vakuum
um mindestens einen Faktor 3 zu verbessern - es bietet jedoch die Moglichkeit
der Installation einer Titan-Sublimationspumpe, welche in Kombination mit dem

Kiihlmantel Restgasmolekiile binden kann. Diese Eigenschaft eines Getters, welche
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z.B. zur Erhaltung des Vakuums in Elektronen-Rohren eingesetzt wurde, nutzen
auch Non-evaporable-Getterpumps (NEG), welche durch Erhitzen das Getterma-
terial aktivieren kénnen und Restgasmolekiile &hnlich wie ein Schwamm in sich
binden kénnen. Mit einem solchen Pumpentyp wurden bereits in anderen Coltrims-
Aufbauten Vakua im Bereich von 10™*mbar erzeugt. Sie konnen ebenfalls optional

an die hier beschriebene Vakuumkammer montiert werden.

Die Méglichkeit, mit diesem Aufbau Kohlenwasserstoffe sowie eine Vielzahl von
weiteren organischen Verbindung wéhrend den ersten Strahlzeiten untersuchen zu
konnen, stellte sich erst nach Fertigstellung des Aufbaus dar. Besonders reaktive
und korrosive Gase und Fliissigkeiten haben andere Anforderungen an das Jetsys-
tem und dessen Zuleitungen. Dies ist zu bedenken, mochte man z.B. das Targetgas
nach solchen Stoffen wieder auf ein hochreines Inertgas umstellen, welchen zusétz-
lich gekiihlt werden soll.

Daher wurde bereits bei einer kleinen Uberarbeitung des Experiments eine zwei-
te, parallele Gaszuleitung und Diise vorgesehen. So bietet nun z.B. die Leitung fiir
hochreine Gase Moglichkeiten fiir eine mehrfache Filterung und Vorkiihlen in fliissi-
gem Stickstoff; die andere Leitung ist mit einer Heizschlange versehen und kann an
das Gasrecycling-System angeschlossen werden. Grofser Vorteil hierbei ist, dass die
Leitung fiir kalte und “saubere” Gase nicht durch Kohlenwasserstoff-Verbindungen
verunreinigt wird. Um dies konsequent fortzusetzen, wurde ein Kryostatadapter
konstruiert, welcher zwei Diisen gleichzeitig aufnehmen kann. Diese sind dauerhaft
mit den entsprechenden Leitungen verbunden. Der Wechsel einer Targetsubstanz,
welcher meistens auch eine andere Diisengrofse erfordert, kann also ohne ein Beliif-
ten der Kammer in wenigen Minuten durchgefiihrt werden, wobei die Gasleitung
unabhéngig voneinander mit verschieden Gasen ohne die Gefahr der Verunreini-
gung betrieben werden konnen. Hierzu muss lediglich der Kryostatadapter in der
vertikalen Richtung verfahren werden, sodass jeweilige Diise auf die Jetachse ge-
bracht wird.

Als problematisch stellte sich im Strahlzeitbetrieb die Kompensation des Erd-
magnetfeldes durch Verkippung der Helmholtzspulen heraus. Beide Spulen sind
durch feste Verbindungsstiicke dauerhaft zusammengehalten, um die Helmholtz-
geometrie aufrecht zu erhalten. Dementsprechend sind die Verstell-Moglichkeiten
begrenzt und es kann zum mechanischen Kontakt zwischen Teilen der Spulen und
dem Kammergestell kommen. Insbesondere bei kleinen Magnetfeldern muss das
Spulenpaar um einige Grad verkippt werden, um die Inklination des Erdmagnet-
feldes auszugleichen, was konstruktionsbedingt nicht immer moglich ist. Um dies

zu verbessern, wurden im Durchmesser grofere Spulenpaare konstruiert, welche
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in entsprechend groferem Abstand voneinander montiert werden kénnen und in
Kombination mit einer Modifikation des Kammergestells mehr Einstellungsspiel-
raum ermoglichen. Sollte dies dennoch nicht geniigen, kdonnen Kompensationss-
pulen verwendet werden. Diese Spulen, bestehend aus zwei Paaren, werden im
Idealfall ebenfalls in Helmholtz-Geometrie in beiden Raumrichtungen senkrecht
zu den Hauptspulen montiert. Mit Hilfe von ihnen kann das Hauptmagnetfeld mit
deren Kompensationsfeld durch geschickte Einstellung so iiberlagert werden, dass

das Beitrag des Erdmagnetfeldes ebenfalls vollstéandig ausgeglichen werden kann.
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Kapitel 5
Zusammenfassung und Ausblick

Hauptbestandteil dieser Masterarbeit war es, ein neues COLTRIMS-Experiment
zu entwerfen und zu bauen. Den gesamten Aufbau mit allen dazugehorigen Kompo-
nenten wie verschiedensten Vakuumkomponenten sowie Detektoren und Elektro-
nik unter realen Messbedingungen zu testen, bildete schliellich den Abschluss des
praktischen Teils. Sowohl einige Kalibrationsmessungen mit dem neuen Aufbau,
als auch die ersten Ergebnisse der Messungen mit der chiralen Substanz Brom-
chlorfluormethan wurden hier vorgestellt.

Ein Grofsteil der Projektarbeit bestand darin, Uberlegungen fiir die vielen verschie-
denen Bauteile anzustellen, diese mit Riicksprache erfahrener Gruppenmitglieder

zu verbessern und schlieflich zu konstruieren und zu zeichnen.

Den Plan, ein neues Experiment zu entwerfen, welches in vielen Details eine Weiter-
entwicklung zu bisherigen Aufbauten darstellt und vom Handling her fiir aufer-
Haus Einsédtze ausgelegt werden sollte, konnte verwirklicht werden. Die Haupt-
kammer mit einem Durchmesser von 300 mm im DN 300CF Standard kann nun
Detektoren mit einer vollabdeckenden Flache von 120 mm aufnehmen. Trotz der
beengten Platzverhéltnisse im Inneren der Kammer ist es moglich, ein beliebig lan-
ges bzw. Spektrometer zu verwenden. Die komplette Detektoreinheit, welche sich
inkl. der Verkabelung auf einem CF300 Clusterflansch befindet, kann mit wenigen
Handgriffen aus der Kammer ausgebaut werden, ohne die Expansionskammer, Jet-
hiite und Turbomolekularpumpe zu entfernen.

Dies ist durch die erstmalige Verwendung der neuen Delay-Line Anode mit ver-
kiirztem inneren Layer in der Grofe 120L moglich geworden. Die ganze Geometrie
des neu entworfenen Jetsystems setzte die Verwendung dieses Anodentyps voraus.
Die Expansionskammer wurde auf CF250 vergrofert - die Jet-Performance, wel-
che mafigeblich von der Verwendung der gréfseren Turbomolekularpumpe und des

neuen zweistufigen Jetsystems abhéngt, konnte iiberzeugen.
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Die erste Messung mit dieser neuen Kammer am SOLEIL-Synchrotron verlief sehr
erfolgreich.

Das dort hauptséchlich verwendete Target, CHBrCIF, wurde {iber mehrere Tage
untersucht. Dabei konnte am Anfang der gewiinschte Aufbruch des Molekiils in
5 Teilchen in Koinzidenz gemessen werden. Die Unterscheidung der Molekiile, ob
links- und rechtshéndig, konnte anhand der Erfahrungen einer vorangegangenen
Messung schnell durchgefiihrt werden und zeigt eine gute Statistik. Leider noch
nicht gefunden werden konnte das zu dem 5-Teilchen Aufbruch gehérende Photo-

elektron.

Bereits bei einer weiteren Strahlzeit im Januar 2014 am BESSY in Berlin wur-
de der neue Aufbau erfolgreich eingesetzt. Hierfiir wurden schon Verbesserungen
entworfen und umgesetzt, welche das Arbeiten mit Coltrims vereinfachen, wie z.B.

ein zweifaches, getrenntes Diisensystem.

Ein Ausblick in die Zukunft gibt das neue COLTRIMS-Projekt am Furopean XFEL
in Hamburg. Diese Anlage arbeitet nach dem Prinzip des freien Elektronen Lasers
und wird bei ihrer Inbetriebnahme im Jahr 2017 eine der stiarksten Quellen fiir
Rontgenstrahlung weltweit sein. Die finanziellen Weichen konnten hierfiir bereits
gestellt werden, sodass ein weiteres Coltrims-Experiment, diesmal als feste End-
station, an einer internationalen Forschungsanlage in Betrieb gehen kann.

In der bereits gebauten Experimentierhalle sind vorerst drei Beamlines geplant,
von denen an einer ein COLTRIMS-Experiment fest installiert sein wird. Dieser
Aufbau wird dem hier beschriebenen in einigen Punkten wie 300 mm Hauptkam-
mer Durchmesser, 120 mm Detektorgrofe dhnlich sein, jedoch sollen die durch
diese Arbeit gewonnenen Erkenntnisse zu Verbesserungen der néchsten Coltrims-
Kammer genutzt werden.

Das System soll noch modularer als bisher gestaltet werden. Inshesondere die Ex-
pansion des Gasjets soll durch mehrere verwendbare Systeme mit der Targetkam-
mer kompatibel sein. Sowohl das hier neu gebaute zweistufige Jetsystem fiir einen
dichten Jet, als auch ein neues 4-stufig differentielles System, bestehend aus klei-
neren Pumpen und insgesamt 4 verschiedenen Blenden, soll zum Einsatz kommen.
Hierzu sind bereits diverse Tests in der Arbeitsgruppe aktuell in Betrieb wie
z.B. die durch Piezo-Motoren gesteuerte Blendenverstellung, welche den Jetstrahl
raumlich verkleinern kann. Ebenso befindet sich ein System aus mehreren hinter-
einander angeordneten, geschlitzten, schnell rotierenden Scheiben im Aufbau, wel-
ches in den Gasjet hineingefahren werden kann, um gezielt eine Geschwindigkeits-
Selektion der Teilchen vorzunehmen. Auch der Anschluss eines komplett anders-

artigen Systems der Gas-Teilchenbeschleunigung ist denkbar und muss vorgesehen
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werden.

Ein modifizierter Coltrims-Aufbau mit einem Massen-selektiven Gittersystem in
der Expansion wird im Herbst diesen Jahres erstmals eine Strahlzeit in Hamburg
am Vorexperiment des XFEL, dem FLASH, absolvieren und erste Ergebnisse zur

Messung an einem freien Elektronen Laser liefern.
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Kapitel 6

Anhang

6.1 Konstruktionszeichnungen

Hauptkammer

Kryostatadapter

Hex-Montageplatte
Dumprohrchenhalter
Spektrometer-Montage-Halter

doppelte Kryostatadapter

Jetdump komplett

Jetdump Zylinder

Jetdump CF100 doppel-Flansch
Jetdump Rohrchen

Jethut 1.Stufe

Jethut 2.Stufe

Jethut Edelstahl CF250 Flansch
Aluminium-Pump-Ring

Flexlink Spule

Flexlink Pumpenschlitten

Batman120L Holder

MCP-Halteplatte

Spektrometerplatten fiir 120 mm Detektor
Gitterspannrahmen fiir 120 mm Detektor
MCP-Montageringe fiir 120 mm MCP’s
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