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Zine neue Ultrahochvakuumaufdampfanlage

Das Ziel dieser Arbeit war der Bau einer ungewdhnlichen
grofen und zuverlissigen Ultrahochvakuumanlage zur Bedamp-
fung gréBerer Bauteile mit Supraleitern.

Diese Apparatur ist nach dem Doppelwandverfghren aufgebaut.
Sie besteht aus zwei konzentrisch stabilen Edelstahlglocken
in norizontaler Anordnung. Der UHV-Behdlter ist ausheizbar
und metallabgedichtet; das Nutzvolumen betrigt ca. 450 1.
Der Hochvakuumrezipient ist konventionell hergestellt.

Das Ultrahochvakuum wird mit zwei in Kaskade geschaltene
Turbomolekularpumpen und einer Kryopumpe erzeugt. Zwischen
den beiden Turbopumpen ist eine Kinlfalle (Olsperre} einge-
baut. Mit der zweiten Turbopumpe wird noch zusdtzlich das
BEochvakuum im AuBenbehdlter hergestelli. Die Vorvakuumseite
dieser Turbomolekularpumpe ist an eine Drehschieberpumpe an-

geschlossen.
Die Haupteigenschaften der Apparatur sind folgende:
- Endvakuum, je nach Wahl der Kryoflissigkeit (N2 oder He),

1.10_10 -11

ze)

Torr bzw. besser als 2.10 Torr (Nachweisgren-

-~ HErzeugung eines kohlenwasserstofffreien Vakuums (keine

- Olriickstrdmung)

-~ _sehr hohe Saugleistung der Kryopumpe (mindestens 12000 1/3

fiir Wasserdampf)
- ausheizbar bis SOOOC

- extrem einfacher Aufbau und Bedienung

- 1ufteinbruchsicher




Die UHV-Glocke

Die Glocke besteht aus poliertem Edelstahl (DIN 4541) und
ist an dem Innenflansch angeklammert.

Im Gegensatz zu lblichen Doppelglockenanlagen ist hier die
Innenglocke atmosphirendrucksicher. Ein Lufteinbruch in der
- AuBenglocke durch falsche Bediénung oder Betriebsunfall
(Glasfenster) kann nicht zur Zergtorung des inneren Beh#l-
ters fihren. Wegen der besseren Zuginglichkeit am Experi-
mentierraum und an den Glocken wurde eine horizontale An-
ordnung gewdhlt. Dadurch wird auch erreicht, daB keine Tei- -
le oder Schmutz in die Pumpen fallen k&nnen.

Die Glocke ist heiz~ und kihlbar. Die Heizung erfolgt'durch
6 handelsiibliche Edelstahl-Rohrheizstibe. Diese Heizstibe
sind in einem um die Glocke festgeschweiBten Edelstahlrohr
eingefédelt und deren Ende nach auBen fithrt, um eventuelle
Abgase der Isolation im Zwischenraum zu vermeiden. Die 220 V
Nennspannungs-Heizstdbe gind paarweise in Serie geschaltet
und werden am Drehstromnetz angeschlossen. Je nach Art der
Schaltung (Stern oder Dreieck) 14B8% sich die gesamte Lei-
stung von 3,7 auf 11 kW erhdhen. :

‘Fir eine bessere Ausnutzung und Verteiluhg der Heizleistung
iét‘ein Aluminiumblechmantel um die Glocke geschoben.

Im UHV-Raum k&nnen Temperaturen iber 500°C erreicht werden.
Der Flansch, der keine Heizkdrper beSLtzt 1la8% s1ch dabvei
noch iiber 350°¢ ausheizen.

Die Glocke kann man je nach Bedarf nach dem Ausheizen mit-
tels einer um sie geschweiBte Kilhlschlange schneller abkiih-
len. Die Durchfithrungen der Kihlschlange ermdglichen den Be-
trieb mit flilssigen Gasen. Beim Abkihlen der Glocke werden
die Strahlungswirmeverluste der Kryopumpe wesentlich redu-

ziert und eine zusitzliche Pumpenwirkung erzeugt.




i- -

M ¢ O o =
<

. gen verwendet. Bin Drahtrlng wird gwischen glat

Da das Ausheizen im Vakuum geschieht, ist die O$ﬁdéfibﬁ;

stark reduziert; die Dichtflichen brauchen nieht_nachbaér;fﬁ
beitet zu werden, wie es sonst belim Einglockensystem {ib~

lich ist.

Der HV-Beh#lter

Der Hochvakuumbehdlter ist aus ‘Edelstahl gebaut und kon-—
ventionell mit elastischen Dichtungen (Viton) abgedlchtet.
Wittels einer Kiihlschlange wird die Glocke wihrend des Aus-
heizens mit Wasser gekithlt, damit die Dichtungen nicht un-
notig beansprucht werden und keine Verbrennungsgefahr an
der Glocke entsteht.

Die Glocke hingt an einer Schiene fest und wird einfach ge-
schoben. Beim Betrieb saugt sie sich fest, so daB keine

Klammern ndtig sind.

UHV-Dichtungen

Bei dem Doppelwandverfahren ist der UHV-Rezipient von einem
Vakuum von 10"5 bis 10"6 Torr umgeben. Dadurch sind die An-
forderungen an Dichtigkeit des UHV Teils extrem reduziert.

9

Die zul#dssige Leckrate darf 10 bis 10° mal grbBer sein als

beim Einglockensystem. Deshalb konnte bei handelsiiblichen

i

Doppelglockenanlagen die sogenannte Spaltdichiung angewen
det werden: Die Flanschen sind mit langen dinnen Spalten
ohne Dichtmaterial an den Behiltern angebracht. Diese Ab-
dichtungsart ist zwar billiger, aber dafir nicht sehr si-

cher; auBerdem lassen sich beim . Ausheizen die engen Spal-

ten schwer entgasen.

Pir den UHV-Behilter haben wir konventionelle Dra

gepresst und verformt. Wenn die Dichtung rlcht

ist und der Flansch nachgezcgen wird, sind 1m ,l1: me
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diese Dichtungen - auch nach dem Aushelzen ~ UHV-~-dicht
(Filr unsere bescheidenen Anspriiche sind sie immer dicht
genug). Als Dichtmaterial fiir die kleineren UHV-Flansche
wurde 1 mm @ Feingolddraht verwendet. Diese Dichtungen
oxydieren nie und bediirfen in unserem Falle keinerlei
Beobachtung. Fir die Hauptdichtung widre diese Golddich-
tung zu teuer - auch wenn man den Wiederverkaufswert von
Gold betrachtet;-Da die Dichtung sich im Vakuum befindet,
. verwenden wir einfachen Kupferleitungsdraht, geglitht und
stumpf geschweiBt (kein OFHC). Der geringe Mehraufwand,
der durch Verwendung von Metall-Dichtung entsteht, macht
sich in der Betriebssicherheit bezahlt. Wir haben kein
einziges Mal irgendein Leck an dem UHV-Teil beobachtet.

HV-Dichtungen

Die Hauptdichtung im Hochvakuumteil besteht aus einem Si-
_likongummi O-Ring 950 x 10. Die Flansche (NW 50) kdnnen
wahlweise mit O~Ringen oder Al-Ultradichtecheiben abgedich—
tet werden. '

- UHV~Durchfihrungen

Das Doppelwandverfahren wurde systematisch voll ausgeniitzt.
Keine Teile des UHV-Raumes, bis auf die Pumpenanschliisse,
sind in direkter Berthrung mit der AuBlenluft. Trotzdem wur-
den hier wie bei den Dichtungen nur reine UHV-Komponente
verwendet. '

Das groBe Schauglas (155 mm @), die MeBrShren und alle
Stromdurchfiihrungen sind laut Werksangabe bis auf.4OOOG
ausheizbar., Da die Komponenten fir normale Atmosphire ge-
~bpaut sgind, lassen sie sich im Vakuum ohne Bedenken auf 50000

ernitzen.




Das Beliiftungsventil des UHV-Rezipienten miindet ebenfalls
im Hochvakuumraum; die Betricbssicherheit und die Lebens-
dauer der Metalldichtung steigen dadurch hetrdchtlich.

s besteht auch die Moglichkeit, den UHV-Behdlter durch
die Vorvakuumleitung der TVP szu beliiften., Auf diesen ¥Weg -
wurde im allgemeinen verzichtet, so dal die Flutluft keine
Beriithrung mit dem Vorvakuunmraum haben kann und stefs ol-
frei bleibt (Einfachhalber und nur fir die automatische
Fiuteinrichitung bei Betriebsstidrung wurde von dieser MOg—
lichkeit Gebrauch gemacht).

HV-Durchfiihrungen

Hier wurden handelsiibliche oder selbstgebaute gute Hoch-
vakuumkomponente verwendet, die auch eine Temperatur von
150°¢ ohne Schaden bestehen konnen. Die Verbindung mit den
UHV-Durchfihrungen stellte keinerlei Schwierigkeit dar.

Das Schaufenster aus einef Tempax~Tafelglasscheibe von

300 § x 15 ist zwischén zwel O-Ringen cingebettet und darf
auch lber 15000 ausgeheizt werden. Jedoch treten solche
memperaturen auch ohne Glockenkiilung nicht auf.

UHV—Pumpenéystem

Das UHV-Pumpensystem besteht aus zwel in Kaskade geschél—_

tene Turbomolekularpumpen und einer Kryopumpe.

Als prim#re Bedienung wurde die absolute Olfreiheit des
UHV-Raumes gestellt. Damit schieden alle mit Oidiffusions-

pumpen ausgestatteten Systeme aus. Trotz allen Vorsichts-
mafBnahmen (Kithlfallen und Kriechsperren etc) sind bekannt-

lich diese Art von Anlagen auf die Dauer nie pilfrel.
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Es kamen als Hauptpumpen nur Ionengetterpumpen und Turbo-
molekularpumpen in Frage. Die Getferpumpen sind keine FOr-
derpumpen; sie haben vorzﬁgliéhe Bigenschaften beim Erhal-
ten eines schon sehr guten Vakuums, solange keine gréBeren
Dampfanfille zu vefiirchten sind.‘Ihre Lebensdauer ist dem
Druck umgekehrt proportional. Bei 10"6 Torr ist die mitt-
lere Lebensdauer mit 40000 Std. recht hoch, aber bei dem
iblichen Startdruck von 10_2 Torr eben nur 4 Std. Wenn man
bedenkt, daB in diesem Druckbereich die Saugleistung noch
dazu nur einen Bruchteil der Kennleistung ist, mlissen die
Pumpen relativ lange nach jedem Start in den Bereich blei-
ben. Thre Lebensdauer bei Aufdampfanlagen, die oft beliiftet
werden milssen, ist éntsprechend geringer.,

Wir haben uns fir Turbomolekularpumpen entschieden, jedoch
in einer heuen Anordnung, die die Eigenschaften der Pumpen
voll ausniitzt. ‘ |

Turbomolekularpumpe

Die Turbomolekularpumpe (TVP 900 der Fa. Pfeiffer) hat fol-
gende Eigenschaften:

i

absolutes 0lfreies Vakuum an der Saugseite

- konstante Sauggeschwindigkeit von 250 1/s fir Stickstoff
ab 10"2 Torr. Die Sauggeschwindigkeit ist etwas hoher
fiir leichte Molekiile (H,, He etc.), etwas geringer fir
schwere Molekiile.

- - ENoTrmes Kompressionsverhélfnis fiir alle Gase bis auf
Wasserstoff 1:1000 und Helium 1:10000

- atmosphidrendrucksicher.

Bei dem Entwurf wurden alle diese Punkte bericksichtigt.
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Die Turbopumpe ist ohné Ventil direkt an den UHV-Stutzen
sngeflanscht. Ausheizbare Ventile dieser Nennweite (150)
sind sehr teuer und nicht besonders betriebssicher. Daf
wir keine Ventile brauchen, ist daher erfreulich.

Die beiden TVP werden mit der Vorpumpe gleichzeitig ein-
geschaltet, Es entsteht dadurch. keine direkte Verbindung
zwischen Vor- und Hochvakuumraum, jegliche Riickstromungen
von der Vorpumpe her sind ausgeschlossen., Der Start beim
Atmosphirendruck schadet den TVP nicht im geringsten, da-
bei wird der Beh#lter noch schneller evakuiert (3 % der
Nennleistung der TVP entsprechen schon der vollen Saug-
leistung der Vorpumpe).

Als Vorpumpe fiir die UHV-TVY Xonnte man wahlweise die ge-
meinsame Drehschieberpuﬁpe oder die andere TVP verwenden
(Parallel~ oder Kaskade-Schaltung). Seitdem wir die vor-
ziigliche Eigenschaft der Kaskadeanordnung festgestellt hat-
ten, wurde auf die andere Miglichkeit gangz verzichtet; da-
mit haben wir zwei weitere Ventile gespart.

Will man Driicke unter 10710
sorgt werden, daB an der Vorvakuumseite der TVP ein FPar-

Torr erreichen, mufl dafilr ge~

tialdruck fiir Wasserstoff unter 1077 morr herrscht (Kom-
pressionsverhdltnis 1:1000). 7

Dies kann auch nach lingeren Pﬁmpen eine konventionelle
Vorpumpe nicht erreichen {(Der Wasserstoff entsteht durch

Diffusion an den Lagersimmerringen der TVP).

Schaltet man dagegen eine andere TVP als Vorpumpe an,
steigt das'Kompressionsverhéltnis auf 106 unéd die Wasser-
stoffgrenze bis 10"13 Torr (Sollte es immer noch stdren,
wire es keine Schwierigkeit, den Wassersioff an der Vor-
vakuumseite zu gettern, da asn dieser Stelle das Vakuum mit

10"6 Torr recht gut ist). Mit der zweiten Turbopumpe'wird
" noch der AuBenbehdlter evakuiert, so daf keine Mehrkosten




entstehen. Zwischen den beiden TVP ist noch eine Kithl-
falle eingebaut. Der hohe Dampfdruck des Lagerdls im Vor-
vakuumravm der ersten TVP konnte das Vakuum im Zwischen-

raum verschlechtern, durch diese Kihlfalle wird es ver-—
mieden. Zusitzlich wird dabei die zweite TVP erheblich
~entlastet: Der gesamte Wasserdampf, der aus dem UHV-Re-
zipient gepumpt wird, friert in der Palle ein., Eine Flul-
lung (8 1) reicht tiber 30 Stunden. Da wir keine Stickstoff-
Versorgungssohwierigkeit haben, wurde diese Methode als
einfachste empfunden.

Bei Trockenlauf der Kilhlfalle passiert weiter nichts als
eine gesamte;Versbhlechterung des Vakuums, das nach weni—-

ger als einer 1/2 Std. nach dem Einfiillen vollsténdig be~ |
seitigt ist. Trotz besseren Vorvakuums fiir die UHV-TVP

konnte kein Mehrverbrauch an 01 festgestellt werden.

i

2) Kryopumpe

In dem notwendigen Stutzen zwischen Innen- und AuBen-
flansch (Wirmebriicke beim Ausheizen) ist platzsparend
die Kryopumpe eingebaut in einer Weise, daBl die Sauglei-
stung der TVP nicht beeinflufit Wird.

Die Kryopumpe besteht aus zwei konzentrischen Behdltern,
sie ist denkbar robust, 188t sich beliebig ausheizen und
hat eine so gut wie unbegrenzte Lebensdauer. Diese Kryo-
pumpe wurde fiir den Betriedb mit flﬁssigem Helium gebaut,
kann jedoch mit anderen fliissigen Gasen betrieben werden.

a) Betrieb mit fliissigem Helium

Bei der Temperatur des flissigen Heliums haben alle Gase

~20 Torr. Die

bis auf 32 und He einen Dampfdruck unter 10
Sauggeschwindigkeit ist praktisch die gréftmdgliche, ent-

sprechend der kinetischen Gastheorie. Dabel ist die Saug-

~geschwindigkeit von der Gasart abhingig. Bel unserer wirk-
samen Qberfliche betrigt die Sauggeschwindigkeit ca.5000 1/s
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fiir Tuft und 12000 1/s fiir Wasserdampf. Durch diese enorme
Saugleistung bleibt das Vakuum auch wiahrend des Aufdampfens
noch recht gut. '

Es ist zu bemerken, daB Kryo~ und Turbomolekularpumpen

sich sehr gut ergéngen, gerade fiir He und H,, was die Kryo-
pumpe nicht saugt, ist die Sauggeschwindigkeit der TVP am
hichsten, '

-~11

Das erreichbare Endvakuum liegt unter 2.10 Torr (MeB-

grenze) .

Betrieb mit flissigem Stickstoff

Bei der Temperatur des flilssigen Stickstoffes haben nur
schwere Molekiile und Wasserdampf einen genligend tiefen
Dampfdruck. '

Die Sauggeschwindigkeit der Kryofalle bleibt flir Wasser-
dampf mit tber 12000 1/s dabei unverindert.

Sollte der Enddruck nicht unter 1.107 ~10 Torr sein, genligt
der Betrieb mit filissigem Stickstoff vollauf (Einfacher
und billiger geht es nicht). '

Reicht die Sauggeschwindigkeit der Stickstoffkihlfalle
nicht aus und scheut man sich den Betrieb mit Helium, €0
wire auch der Einbau eines T{tanverdampfers nicht gsehr
schwer. Die Pumpenleistung diirfte zwischen beiden liegen.

Hochvakuumerzeugung

DNas Hochvakuum wird mit der zweiten Turbomclekularpumpe

und einer Vorpumpe erzeugb.

Die zweite TVP 900 ist ebenfalls ventilleos an dem AuBen-
behdlter angeflanscht, Im Saugstutzen miindet die Vorva-

kuumleitung der ersten TvVP.

Trotz groBer, nicht ausreichend entgester Oberflache ist

das Vakuum in szsohenraum mit 10 ~6 Torr recht gut.
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Als Vorpumpe dient eine 25 mB/Std, Balzers-Drehschieber—
pumpe. Zwischen Vorpumpe und'Turbopumpe liegt sicherheits-
halber ein Magnetventil (das einzige im Pumpstand auBer
Beliiftungsventile), das sich nach Einschalten der Anlage
mit Verzdgerung offnet. Damit wird die Vakuumleitung eva-

_ kuiert und eventuelle Riickstrdmungen in den Zwischenraum

untersagdt.

 Bei Strom- oder Wasserausfall schlieft das Ventil ab; die

Anlage wird ausgeschaltet und auf ca. 1 Torr beliiftet.
Nach Wunsch wird ebenfalls der ganze Pumpstand ausgeschal-
tet und auf 1 Torr beliiftet, wenn der Druck eine einstell-
bare Grenze liberschritten hat. Mif dieser Einrichtung kann
die Anlage iiber Tage ohne Aufsicht durchlaufen.
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Technische Daten

NaBe: UHV-Glocke 80 @ x 100 cm, Vol. ca., 450 1
HV-Glocke 95 £ x 130 cm, Vol. ca. 750 1

, TVP-Heizung: 2 x 500 W
b - Glockenheizung: a) Stermschaltung 3,7 kW, max. Temp. 23000
] — _ b) Dreieckschaltung 11 kW, max. Temp.iber 500°¢

Mittlere Leistungsaufnahme ohne Heigzung: insgesamt 0,9 kW

Sauggeschwindigkeit def Pumpens

Drehschieberpumpe - 25 m3/Std.
TVP 900 260 1/s
Kryopumpe mit Stickstoff gekihlt ca, 12000 1/s fiir H,0

Kryopumpe mit Helium gelcithlt ca. 12000 1/s fiir Hy0
' ' ca. 5000 1/s fiir N,

Erreichbhares Endvalkuum:

ohne Kryopumpe £1.1077 morr
Kryopumpe mit flﬁssigem-N2 gekﬁhlt = 1.10_10 Torr
= 2010"11 Torr {(MeBgrenze)

Kryopumpe mit fliissigem He gekihl®
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B e‘n ennuneg Lieferant Preis DM
Glocke, Flansche, Kryopumpe, Gestell Hpt.-Wérkstatt 32.300,--
Laufschiene, Kithlfalle, kleine Teile Ihet.-Werkstatt , 820, -~

_ _ : | :
Pumpstand, komplett mit Steuerung )
und Automatik Pfeiffer/Balzers 27.850, ==
UBRV-Fenster und Flansch dazu Tltek 3.140,-~
Hv-ﬁenster | Schott und Gen. 100, =~
Beliif tungsventile | varian 2.600,~~
Heizstdbe 6 St. Eichenauer 150,~- ”
Dichtungen Freudénberg' 170,=-
betriebsfertige Anlage, jedoch ohne MeB- und Aufdampfgerdte: 67.,130,—
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