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das Endvakuum bestimmen, wurden diskutiert, und es wurde dargelegt, daf}
Messungen im UHV — ehbenso wie allgemein in der Vakuumphysik — ziemlich
schwierig sind. Man kann erwarten, dafl der Massenspektrometrie im UHV
immer groRere Bedeutung zukommen wird. Ebenso wird man von den Unter-
suchungen der Wechselwirkung von Gasen mit Festkorperoberflichen neue
Impulse fiir die Entwicklung zukiinftiger UHV-Methoden erwarten kénnen.

Bei groBeren Systemen hat man heute noch technologische Schwierigkeiten
bei der Ausfihrung von losbaren Metallverbindungen und bei Metallventilen
mit sehr grofem Leitwert. Hierfiir werden einige Beispiele angefiihrt, Von den
verschiedenen erwiihnten Anwendungen sind die UHV-Aufdampftechnik und
die Erzeugung von Ultrahochvakuum in groBen Hohenkammern fiir den Tech-
niker von besonderem Interesse.

was pointed out that measurements made in an ultra-high vacuum—as well as
such in vacuum physics in general—are rather difficult. It may be expected
that mass spectrometry in an ultra-high vacuum will be of progressively in-
creasing importance. Likewise, new impulses of development in future ultra-high
vacuum methods may be expected from research into interaction between gases
and surfaces of solids.

In larger systems technological difficulties still prevail in the execution of
releasing metal joints and in metal valves of very high throughput. Certain
cxamples thereof are being quoted. Among the various applications mentioned,
ultra-high vacuum evaporating techniques and the generation of an ultra-high
vacuum in large-size altitude chambers are of particular interest to technicians.
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METHODEN UND ANWENDUNGEN DER ULTRA-HOCHVAKUUM-TECHNIK

ZUSAMMENFASSUNG

Obwohl die Ultrahochvakuum-Technik ein verhiltnismiiBlig junger Zweig der Vakuumphysik ist, so
hat sie doch schon betriichtliches Interesse sowohl bei der Grundlagenforschung als auch bei verschiedenen
technischen Anwendungen gefunden. Hier konnten nur einige wichtige Methoden zur Erzeugung und zur
Messung sehr niedriger Drucke beschrieben werden; die Faktoren, die das Endvakuum bestimmen wur-
den diskutiert, und es wurde dargelegt, da} Messungen im UHV — ebenso wie allgemein in der Vakuum-
physik — ziemlich schwierig sind. Man kann erwarten, dafl der Massenspektrometrie im UHV immer
groBere Bedeutung zukommen wird. Ebenso wird man von den Untersuchungen der Wechselwirkung von
Gasen mit Festkorperoberflichen neue Impulse fiir die Entwicklung zukiinftiger UHV-Methoden erwarten
kénnen.

Bei groBeren Systemen hat man heute noch technologische Schwierigkeiten bei der Ausfithrung von
lésbaren Metallverbindungen und bei Metallventilen mit sehir groBem Leitwert. Hierfiir werden einige Bei-
spiele angefithrt. Von den verschiedenen erwiihnten Anwendungen sind die UHV-Aufdampftechnik und die
Erzeugung von Ultrahochvakunum in groBen Héhenkammern fiir den Techniker von besonderem Interesse.

SUMMARY

Although ultra-high vacuum techniques are rather young a branch of vacuum physiés, they have
already met with considerable interest in fundamental research as well as several technological applications,
Here it was only possible to describe certain important methods of generating and measuring extremely
low pressures; the factors which determine the final vacuum were discussed, and it was pointed out that
measurements made in an ultra-high vacuum—as well as such in vacuum physics in general—are rather
difficult. It may be expected that mass spectrometry in an ultra-high vacuum will be of progressively
increasing importance. Likewise, new impulses of development in future ultra-high vacuum methods may
be expected from research into interaction between gases and surfaces of solids.

In larger systems technological difficulties still prevail in the execution of releasing metal joints
and in metal valves of very high throughput. Certain examples thereof are being quoted. Among the
various applications mentioned, ultra-high vacuum evaporating techniques and the generation of an ultra-
high vacuum in large-size altitude chambers are of particular interest to technicians.

1 — EINLEITUNG

Die Vakuumphysik ist fiir viele Zweige der Naturwissenschaft und der Technik ein
unentbehrliches Hilfsmittel geworden. So wire zum Beispiel die Entwicklung der Glith-
lampe oder der Verstirkerrohre ohne geeignete Evakuierungsverfahren nicht méglich
gewesen. Aber auch auf anderen Gebieten, die nicht so unmittelbar in unser tiigliches
Leben eingreifen, hat die Erzeugung niedriger Drucke immer groBere Bedeutung erlangt.
Es stehen heute durch die Weiterentwicklung der Pumpen und durch die Anwendung
neuer Pumpverfahren so hohe Sauggeschwindigkeiten zur Verfiigung, daB3 auch groBtech-
nische Prozesse bei niedrigen Drucken ausgefiihrt werden kounen. Es sei hier nur erinnert
an das Schmelzen und Gielen von Metallen im Vakuum, die Stahlentgasung, die Vakuum-
trocknung und -imprignierung, das Aufdampfen zur Materialvergiitung und neuerdings die
Werkstoffbearbeitung mit Elektronenstrahlen.

5



Aufler durch die VergréBerung der erzielbaren Saugleistungen kann man die Ent-
wicklung der Vakuumtechnik auch durch die Erzeugung imnmer tieferer Drucke charak-
terisieren. Withrend man vor etwas mehr als zehn Jahren damit begann, in kleinen Glas-
rezipien‘en Drucke unter 10~° Torr reproduzierbar zu erzeugen und zu messen[1], kénnen
heute Drucke von 10— Torr und darunter erzielt werden, und es ist ebenfalls miglich, in
Metallgefiflen von mehreren Kubikinetern Inhalt, Drucke von 10" Torr iiber lange Zeit
aufrechtzuhalten. Auch hier zeichnen sich bereits neue Anwendungsgebiete ab.

Das Druckgebiet, das mit Ultrahochvakuum (UHYV) bezeichnet wird, rechnet man
meistens von etwa 10~7 Torr bis zu den niedrigsten heute erzielbaren Drucken. Wihrend
man den Druckbereich zwischen 10—* Torr und 10-7 Torr (Hochvakuum) hinreichend
durch die mittlere freie Weglinge (d.i. die mittlere Entfernung, die ein Molekiil zwischen
zwei StoBen mit anderen Molekiillen zuriicklegt) kennzeichnen kann, ist diese GroBle fiir
den Ulirahochvakuumbereich von geringerer Bedeutung. Auch ist eine Kenntnis der
Zahl der Molekiile pro Volumeneinheit fiir die meisten Versuche im UHV nicht wichtig.
Dagegen wird hier hiiufig nach der Zahl (A) der Teilchen gefragt, die pro Zeiteinheit auf
die Flicheneinheit auftreffen.

Dies mége durch folgende Uberlegung erliutert werden: Wenn keine besonderen
Vorkehrungen getroffen werden, sind die Innenwiinde eines Vakuumbehilters auch bei
verhilinismiiBBig niedrigen Drucken mit einer ,,Gashaut® iiberzogen. Wir denken uns nun
eine Fliche von 1 em? die einem Druck von 10-% Torr ausgesetzt ist, und die durch
geeignete Mallnahmen von dieser Gashaut vollkommen befreit wurde. Aus dein Gasraum
treffen nun bei dem gegebenen Druck etwa 10 Molekiile pro Sekunde auf die Fliichen-
einheit. Setzen wir nun voraus, daf3 jedes einfallende Teilchien festgehalten wird, so kann
man sich einfach ausrechnen, daB3 es unter den gegebenen Bedingungen nur etwas mehr als
2 Sekunden dauert, bis sich wieder eine zusammenhiingende Gashaut von monomolekula-
rer Dicke (,Monoschicht®) gebildet hat. Die Zeit zur Ausbildung einer Monoschicht
{,,Wiederbedeckungszeit”) wiichst nun — da die StoBBzahl 4 proportional dem Druck p
ist — mit abnehmenden Drucken. Infolgedessen hat man bei 10-!° Torr mehr als 6 Stunden
bis zur vollstindigen Wiederbedeckung zur Verfiigung. Damit wird eine grofle Zahl von
Untersuchungen an wirklich reinen Oberflichen erstmals moglich.

Es soll Ziel dieser Ausfithrungen sein, kurz einige der wichtigsten Methoden zur
Erzeugung und zur Messung sehr niedriger Drucke zu beschreiben, den Stand der UHV-
Physik zu umreilen und dabei ihre Bedeutung fiir Wissenschaft und Technik aufzuzeigen.

2 - FAKTOREN, DIE DEN ERREICHBAREN ENDDRUCK BESTIMMEN

Bei der Dimensionierung eines Vakuumsystems mufl man versuchen abzuschitzen,
welche Teilprozesse den Evakuierungsvorgang beeinflulen. Fiir eine gegebene Anordnung
wird der erreichbare Enddruck p, [Torr] durch die Beziehung :

(1) Pe = Q/Seft

gegeben. Darin bedeutet S.i; [1/s] die effektive Saugleistung der Hochvakuumpumpe, d.i.
die Saugleistung, die am Rezipientenanschluf3 wirklich zur Verfiigung steht. Die GroBe
Q@ [Torr I/s] bezeichnet die Gesamtmenge der in das Vakuumsystem einstrémenden Gase.
Man kann Q in verschiedene Anteile aufspalten :
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(2) Q:QL+QD+QR+Qw+
Hierbei bedeuten : -

Q. die Einstrémung durch Undichtigkeiten;

Qp die Diffusion durch die Behiilterwinde;

Qr die Riickstrémung von der Pumpe;

Qw die Desorption von Winden und Systemteilen.

a) zu Qp :

Bei grofleren Anlagen muf3 man immer mit dem Vorhandensein von Undichtig-
keiten rechnen, Thr Auffinden bereitet oft grof3e Schwierigkeiten und Kosten. Es soll weiter
unten noch kurz auf Lecksuchverfahren, die fiir UHV-Systeme geeignet sind, eingegangen
werden. Fiir das Folgende sei J;, = 0 vorausgesetazt.

b) zu Qy:

Die ersten UHV-Experimente [2] zeigten, dall in Hartglassystemen der erreichbare
Enddruck u.a. durch die Diffusion von atmosphirischem Helium durch die Behilterwiinde
bestimmt wird. Dieser Vorgang ist mit den Methoden der UHV.Technik weiter untersucht
worden [3,4]. Man fand, daB3 die Heliumdurchlissigkeit von Glidsern mit wachsendem
Alkaligehalt stark abnimmt [3,5]. Allerdings sind alkalireiche Gliser aus anderen Griin-
den fiir UHV-Apparaturen nicht sehr geeignet. Besser bewihrt haben sich die Alumino-
Borosilikatgldser [6], die, obwohl sie zu den Hartglisern gezihlt werden miissen, eine
sehr geringe Durchlissigkeit fiir Helium besitzen. In Verbindung mit UHV-Systemen wird
auch der Wasserstoffdurchlissigkeit von Stahl wieder erhohte Aufmerksamkeit zugewen-
det [7]. Durch Wahl und Kombination geeigneter Materialien [8] kann aber-die Diffusion
weitgehend herabgedriickt werden, und wir wollen hier @) — 0 annehmen.

c) zu Qg :

Eine Riickstromung von Gasen oder Dimpfen von der Pumpe in den Rezipienten
ist bei jeder Pumpe vorhanden. Dies hat bei den einzelnen Pumpentypen physikalisch
natiirlich verschiedene Ursachen. Es wird bei der Besprechung der Evakuierungsverfahren
niher darauf einzugehen sein. Auch Qp kann durch geeignete MaBlnahmen weitgehend
reduziert werden. Allerdings ist damit hidufig ein erheblicher Verlust an Saugleistung
verbunden.

d) zu Qy:

Die Desorption der Gase von den Behiilterwinden (Gasabgabe) ist bei der Erzeu-
gung ulirahoher Vakua von besonderer Bedeutung. Der Atmosphire ausgesetzte Ober-
flichen kénnen sehr grofle Gasmengen mehr oder weniger fest binden, die dann wihrend
des Evakuierungsprozesses abgegeben werden. In vielen Fillen ist es im wesentlichen
diese Gasabgabe, die das Endvakuum des UHV-Systems bestimmt. Es ist daher wichtig,
die Desorptionsraten und ihre Temperaturabhingigkeit fiir die verschiedenen Materialien
zu wissen [9,10]. Fiir Metallapparaturen, die mit den herkémmlichen Verfahren gesiu-
bert wurden, erhilt man eine Gasabgabe von Qp =10-7 bis 10—% Torr I s~* ecm~2 In
UHV-Systemen kann man aber nur eine Desorptionsrate von 10-?% bis 10-** Torr I s—*
em~—2 zulassen. Um eine so starke Verringerung der Gasabgabe zu erzielen ist es in den
meisten Fillen notig, den gesamten Rezipienten lingere Zeit bei moglichst hohen Tempe-
raturen und bei laufender Pumpe auszuheizen. Dabei sind Temperaturen von 450° C oder
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dariiber wiinschenswert. Dies legt dem Konstrukteur von UHV-Anlagen natiirlich erheb-
liche Beschrinkungen hinsichtlich der verwendbaren Materialien auf, Es konnen nur Werk-
stoffe beniitzt werden, die auch bei diesen hohen Temperaturen noch einen sehr niedrigen
Dampfdruck haben und keine merkliche Durchlissigkeit fiir die atmosphirischen Gase

zeigen.

3 — ERZEUGUNG ULTRAHOHER VAKUA

Die Methoden, mit denen heute ultrahohe Vakua erzeugt werden, sind, etwas ver-
einfachend gesagt, dieselben, die schon jahrzehntelang zur Erzeugung von Hochvakuum
zur Verfiigung stehen. Allerdings bedurfte es hiufig vertiefter Kenntnis der physikalischen
Grundlagen und damit verbunden wesentlicher Verbesserungen der technischen Ausfiih-
rungen, um die bekannten Evakuierungsverfahren bis in den UHV-Bereich nutzen zu
konnen. Dies gilt vor allem auch fiir die Diffusionspumpe [11], von der man lange Zeit
annahm, daB ihr Endvakuum bei etwa 10~7 Torr liegen sollte. Inzwischen haben die Arbei-
ten von Alpert [1] und Venema [12] gezeigt, daB man sowohl mit Ol- als auch mit
Quecksilberdiffusionspumpen bis zu den kleinsten heute meBbaren Drucken gelangen
kann. Die Verbesserung der Oldiffusionspumpe geschah einmal dadurch, dal man selbst-
fraktionierende Systeme einfiihrte, die den Einflull der Zersetzungsprodukte und der leicht-
siedenden Treibmittelkomponenten auf das Endvakuum herabsetzten. Zum anderen wur-
den, angeregt durch das Studium der Treibmittelriickstromung [13], die ihren Ursprung
im wesentlichen am Diisenrand und im Dampfsaum der obersten Stufe hat, die Olfinger
(Baffles) und Kiihlfallen stark verbessert [14]. SchlieBlich wurden neue Ole entwickelt
[15,16], die den gestiegenen Anforderungen besser angepallt siud.

Mit Hg-Diffusionspumpen wurden die sehr niedrigen Drucke durch eine ausgefeilte
Ausheiztechnik und durch die Verwendung sehr wirksamer Kiihlfallen erzielt [12].

Bei der Konstruktion von Kiihlfallen fiir UHV-Apparaturen komnmi es in erh6htem
Maf3e darauf an, daBl die von der Pumpe in den Rezipienten zuriickstromenden Mole-
kiile moglichst viele St6e mit gekiihlten Flidchen erleider miissen, und daf} es keine di-
rekte Verbindung zwischen Pumpe und Rezipient gibt, die sich auf héherer Temperatur
befindet. Auf solchen Flichen kann sich nimlich im Laufe der Zeit ein Olfilm ausbilden
und es kénnen Olmolekiile darauf ins Vakuum ,,wandern®. Die Konstruktion in Abb. 1 [17]
erfiillt diese Anforderungen. Jedes Molekiil, das von der Pumpe kommt, mull mindestens
vier Wandstéfle ausfithren, um in den Hochvakuumbehilier zu gelangen; alle inneren
Oberflichen zwischen Pumpe und Rezipient sind gekiihlt. Natiirlich bedeutet ein solches
Leitungselement eine betridchtliche Drosselung der Sanggeschwindigkeit.

Eine andere, sehr wirksame Methode, zuriickstromende Oldimpfe vom Rezipienten
fernzuhalten fand Alpert [18] darin, dall er statt einer Kiihlfalle eine saubere Kupfer-
folie in die Verbindungsleitung brachte. In kleineren Pumpsystemen kann man so fiir lange
Zeit die Olriickstrémung unterdriicken [19]. Biondi [20] hat durch die Verwendung
besonderer Absorbentien (Zeolithe, aktiviertes Aluminiumoxyd) auch bei sehr groflen
Oldiffusionspumpen gute Erfolge erzielt. Abb. 2 zeigt schematisch den Aufbau einer sol-
chen Sorptionsfalle und zugleich die damit erhaltenen Resultate. Zwischen Pumpe und
Vakuumbehiilter befand sich auller der Falle nur ein wassergekiihltes Baffle. Obwohl
der Dampfdruck des verwendeten Treibmittels ither 10-% Torr lag, konnte nach griind-

8




lichem Ausheizen der Druck im Rezipienten iiber eine Periode von mehr als 70 Tagen

unter 10—° Torr gehalten werden.

In den letzten Jahren konnte weiter gezeigt werden, daf} sich auch die Molekular-
pumpe zur Erzeugung ultrahoher Vakua eignet. Becker [21] hat eine Konstruktion ange-
geben, deren Schema aus Abb. 3 zu ersehen ist. Die Pumpe hat einen turbinenartigen Auf-
bau : In einem Gehiiuse B befinden sich fest mit der Innenwand verbunden die Stator-
scheiben C, denen die auf der Liuferachse a angeordneten Rotorscheiben A gegeniiber-
stehen. Alle Scheiben tragen schrige, radial eingefriste Nuten, die so angeordnet sind, daf3
bei schneller Liuferumdrehung die bei n eintretenden Molekiile eine zusitzliche Impuls-
komponente in Richtung der Liuferachse zur Vorvakuumseite hin erhalten. Bei dieser
Ausfithrung konnte trotz relativ grofler Abstinde zwischen den Scheiben und der Gehiuse-
wand (1 mm) ein grofles Gesamtdruckverhiilinis erzielt werden. Fiir Luft wurde bei einer
Drehzahl von 16.000 U/min. im Bereich zwischen 10—2 Torr und 10-% Torr eine Saug-
geschwindigkeit von 140 1/s gemessen. Das Endvakuum von 5-10-!° Torr wird durch
Undichtigkeiten und durch Gasabgabe der groBlen inneren Metalloberflichen begrenzt [22].

Bei einer kleineren Molekularpumpe, die kiirzlich von Beams [23,24] angegeben
wurde, geschieht die Aufhiingung des Liufers und die Bewegungsiibertragung auf elektro-
magnetische Weise. Es konnte so eine Pumpe gebaut werden, die bis 450° C ausheizbar

ist.

In den von Herb [25] erstmals angegebenen Getter-Ionenpumpen [26] werden zweil
seit langem bekannte physikalische Erscheinungen zur Vakuumerzeugung ausgenutzt: die
Gasaufzehrung in einer elektrischen Entladung und die Pumpwirkung frisch verdampfter
Metallfilme (Getter). Der Aufbau einer Getter-Ionenpumpe ist schematisch in Abb. 4 dar-
gestellt [27]. In einem Verdampfer, der hier durch ein von aullen beheiztes Schiffchen
angedeutet ist, wird das Gettermaterial verdampft. Der Getterdampf kondensiert an den
kalten Winden der Pumpe und bildet dort einen festhaftenden aktiven Getterspiegel aus.
Gasmolekiile, die aus dem Gasraum auf diese Schicht treffen, werden festgehalten und
von den nachfolgenden Getterschichten ,,begraben®. Fiir einige Gase, besonders fiir Edel-
gase, ist dieser Prozess recht unwirksam. Um auch diese Gase zu entfernen, und um ins-
gesamt die Sauggeschwindigkeit der Pumpe zu erhdhen, wird mit Hilfe der Kathode und
des Anodengitters eine elektrische Entladung aufrechterhalten. Die gebildeten Gasionen
werden durch das elektrische Feld auf die GefiBwand hingetrieben, dort festgehalten und
von den nachfolgenden Getterschichten iiberdeckt. Die Riickstrémung bei Getter-Ionen-
pumpen besteht darin, dal3 besonders bei einer Erhitzung des Getterspiegels, dieser vor-
her gepumptes Gas wieder abgeben kann. Eine solche ,,Erinnerung an die Vorgeschichte®
kann natiirlich vor allem dann sehr stéren, wenn hintereinander mit verschiedenen sehr

sauberen Gasen gearbeitet werden soll.

Die einzelnen Getter-Ionenpumpen unterscheiden sich in der Hauptsache in der Art
wie das Gettermaterial (es wird hierfiir meist Titan genommen) verdampft wird. Der
Aufbau einer technischen Getter-Ionenpumpe ist aus Abb. 5 ersichtlich [28]. Von einer
Spule S, die den Titanvorrat trigt, wird der Draht durch ein Fiithrungsrohr F und durch
ein Loch im Reflektor R auf einen Metallstempel T gerichtet. Dieser Stempel wird mit
Hilfe der Kathode F; durch Elektronenbombardement so hoch erhitzt, daB3 der auf ihn
stoBende Titandraht schmilzt und verdampft. Der Reflektor R bewirkt, dal3 der aufstei-
gende Titandamnpf nach unten abgelenkt wird, so da} er an den wassergekiihlten Winden
kondensieren kann. Die Ionisierungseinrichtung besteht aus der Glithkathode E, und

aus den Beschleunigungsgittern G; und G,.
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Eine sehr einfache und wirksame Getter-Ionenpumpe macht von der Kathodenzer-
stiubung in einer selbstindigen Gasentladung Gebrauch [29]. Das System ist nach Art
eines Penning-Vakuummeters konstruiert (Abb. 6). Einer plattenférmigen Kathode, die
hier aus Titanblech besteht, steht eine wabenférmige Anode A4 gegeniiber. Legt man
zwischen beide eine geniigend hohe Gleichspannung, so ziindet eine Entladung, die man
nach sehr niedrigen Drucken hin mit Hilfe eines iiberlagerten Magnetfeldes B aufrecht-
halten kann. Durch das Ionenbombardement auf die Kathode wird Titan zerstiubt, das sich
auf der Anode und auf den Pumpenwiinden als Getterspiegel niederschligt. Wie in einem
Penning-Vakuummeter findet in diesem System zusiitzlich noch eine starke elektrische
Gasaufzehrung statt. Da diese Konstruktion keine beweglichen oder glithenden Teile ent-
hiilt, ist sie unempfindlich gegen mechanische Beanspruchiung oder plétzliche Luftein-
briiche., Ein weiterer Vorzug besteht darin, dall der Entladungsstrom proportional zum
Druck ist und daher eine Abschiitzung des Druckes ermoglicht. Sie Sauggeschwindigkeit fiir
Edelgase konnte bei diesen Getter-Ionenpumpen durch besondere Formung der Kathoden-
bleche wesentlich verbessert werden [31]. Dies ist vor allem fiir Argon, das zu etwa 1 %
in der Atmosphire enthalten ist von Bedeutung.

Mit Getter-Ionenpumpen kann man Drucke von 10~ Torr erzielen und iiber lange
Zeit aufrechthalten. Unter sehr sauberen Laboratoriumsbedingungen wurden 5-10-'* Torr
erreicht [32]. Kleinere Getter-Ionenpumpen werden heute als feste Konstruktionselemente
bei groflen Senderohren verwendet. Sie dienen dazu Gasausbriiche, die wihrend des Be-
iriebes vorkommen konnen, wieder abzupumpen. So kann die Lebensdauer dieser teuren
Sendershren betriichtlich vergroBert werden. Uber die Erfahrungen mit 70 gréfleren

Getter--Ionenpumpen, die zur Evakuierung eines Teilchenbeschleunugers eingesetzt wer-

den, berichtet Gould [33].

Auch das bekannte Prinzip, schidliche Dimpfe und kondensierbare Gase in Kiihl-
fallen aufzufangen, ist in den letzten Jahren zur Erzeugung ultrahoher Vakua benutat
worden [ 34, 35]. Bei den sog. Kryopumpen handelt es sich im wesentlichen um tiefgekiihlie
Flichen im Rezipienten, die auf so niedrige Temperatur gebracht werden, dal auch die
meisten Permanentgase kondensieren. Als Kiihlinittel werden flussiger Wasserstoff, fliissi-
ges Helium oder tiefgekiihltes Heliumgas [36] gebraucht. Da3 sich auf diese Weise sehr
niedrige Drucke erzeugen lassen, geht aus den Dampfdruckkurven der Abb. 7 hervor. Man
ersieht, daf3 bei der Siedetemperatur des fliissigen Wasserstoffs (20,4 °K) nur He, H. und
Ne noch einen ziemlich hohen Dampfdruck besitzen, withrend bei der Siedetemperatur des
flitssigen Heliums (4,2 °K) allein die Dampfdrucke von H., und He nicht zu vernach-
lissigen sind. Dies muf3 allerdings beriicksichtigt werden, da in der Atmosphire die
genannlen Gase noch mit folgenden Partialdrucken vorhanden sind :

pue =4-10-* Torr, py, = 7,5 - 10~* Torr und py. = 1,2-10-2 Torr.

Die mit Kryopumpen erreichbaren Sauggeschwindigkeiten kdnnen betrichtliche
Werte annehmen. Setzen wir voraus, dal} jedes die tiefgekiihlte Fliche treffende Molekiil
festgehalten wird (d.h. Kondensationskoeffizient = 1) und daf3 der Dampfdruck der kon-
densierten Phase klein ist gegen den Partialdruck in der Gasphase, so betrigt die theore-
tisch erzielbare Sauggeschwindigkeit fiir Luft Sy =111/s7'¢em~* und fiir Wasserstoff
Sis =44 1/s~'em~2 In der Praxis werden jedoch kleinere Sauggeschwindigkeiten gemessen,
weil die erste Voraussetzung nicht streng erfiillt ist. Aulerdem bildet sich, hesonders wenn
die Pumpe grole Gasmengen absaugen muf}, in zunehmendem Mafle eine feste konden-
sierte Phase aus, die sowohl den Wiirmeiibergang als auch die Kondensationsverhiiltnisse
indert. Bei den Kryopumpen besteht die Riickstromung in der Desorption schon gepump-
ter Gase.
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Aus den oben genannten Griinden werden Kryopumpen meistens in Verbindung mit
einer Hilfspumpe (Diffusionspumpe, Getter-lonenpumpe) verwendet. Eine Ausfithrungs-
form, die von Mascher und Klipping [37] angegeben wurde, zeigt Abb, 8. Das Kiltemittel
wird von einer Forderpumpe iiber einen Heber in den Kondensator gesaugt, der hier aus
einer Kupferrohrschlange besteht. Das Regelventil steuert den Kiltemitteldurchsatz; die
Temperatur wird mit einem Dampfdruckthermometer gemessen. Temperaturen unter 4,2°K
kann man mit dieser Anordnung erzielen, wenn man das Helium unter vermindertem
Druck sieden liB3t. Bei der Verwendung von Helium wird wegen seiner verhdlinismiBig
hohen Kosten an die Pumpe eine Riickgewinnung angeschlossen. Fiir die Kiithlmittel wer-
den als Verflissigungskosten pro Liter Fliissigkeit fiir Wasserstoff 1 DM und fiir Helium
etwa 20 DM angegeben. o '

4 — MESSUNG ULTRAHOHER VAKUA

Die meisten Vakuummeter fiir niedrige Drucke messen auf dem Umweg iiber die
Gasionisation. Werden Elektronen geniigend hoher Energie durch den Gasraum geschickt,
so ionisieren sie auf ihrem Weg einen Teil der vorhandenen Molekiile. Die Zahl der gebil-
deten Ionen ist ein Maf} fiir die Teilchendichte und damit fiir den Druck im Gasraum. Auf
diesem Prinzip basiert das haufig benutzte Ionisationsvakuummeter. In einer Ausfiihrung,
die bis 1950 fast ausschliefllich verwendet wurde, ist dieses wie eine gewthnliche Triode
aufgebaut : Eine zentrale Glithkathode wird von einem schraubenférmig gewundenen
Elektronenfinger (ca. -+ 180 V) umgeben, der seinerseits von einem zylinderférmigen
Ionenkollektor (ca. —50 V) umschlossen wird. Der Elektronenfinger besteht hiufig aus
diinnem Molybdindraht, wihrend der lonenkollekior oft aus einer Nickelfolie hergestellt
wird.

Mit solchen Ionisationsvakuummetern wurden bei einer Reihe von Untersuchungen
stets kleinste Drucke von einigen 10~° Torr gemessen, obwohl man aus anderen Anzeichen
darauf schlieBen konnte, daf3 der tatsiichlich herrschende Druck sehr viel niedriger sein
muflte. Nottingham [38] hat 1947 die Erklirung fiir diese untere Meflgrenze der normalen
Ionisationsvakuumimeter gegeben. Danach 16sen Elektronen, die auf den Elektronenfinger
prallen, dort eine weiche Rontgenstrahlung aus. Die Réntgenquanten konnen ihrerseits am
Jonenfinger Sekundirelekironen freisetzen, die vem elektrischen Feld zum Elektronen-
finger getrieben werden. Von einem &#uBleren am lonenkollektor angeschlossenen MeB3-
kreis kann zwischen diesem stérenden Elektironenstrom und dem interessierenden Ionen-
strom nicht unterschieden werden. Der ,Rontgeneffeki” bewirkt also einen konstanten
Storstrom, der, wie auch experimentell nachgewiesen werden konnte, die Meflgrenze der
normalen Ionisationsvakuummeter auf etwa 10—* Torr festlegt.

Eine einfache und wirksame Verbesserung dieser Vakuummeter wurde 1950 von
Bayard und Alpert [39] angegeben. Sie schlugen ein invertiertes Triodensystem vor
(Abb. 9). Der Ionenfinger befindet sich hier als diinner Draht in der Achse des schrau-
benformig gewundenen Elektronenfingers, wihrend die Kathode auflerhalb angebracht ist.
Die Potentiale an den einzelnen Elektroden sind dieselben wie bei der normalen Anord-
nung. Durch die Verkleinerung des Ionenfingers wird dieser von entsprechend weniger
Réntgenquanten getroffen und der Stérstrom wird in gleichemm MaBe reduziert. Die
Empfindlichkeit der Rohre ist trotz der verinderten Geometrie ebenso grofl wie bei der
alten Anordnung. Infolgedessen ist es mit Bayard-Alpert-Rohren méglich, Drucke bis etwa
10- ** Torr zu messen.
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Auch diese Grenze konnte in letzter Zeit weiter herabgedriickt werden. Durch zu-
sitzliche Verwendung eines Magnetfeldes konnen die Elekironenbahnen in einer Bayard-
Alpert-Réhre verlingert, und damit die Empfindlichkeit wesentlich vergréBert werden[40].

Genaue Messungen mit lonisationsvakuummetern verlangen grofle Sorgfalt. Je nach
Sauberkeit des Systems, d.h. je nach Entgasungszustand der MeBrohre, kann diese nim-
lich eniweder Gase abgeben (Druckerhéhung im System) oder der MeBproze entfernt
Gasmolekiile aus dem Meflraum (Druckerniedrigung). Besonders wenn das Mef3system nicht
unmittelbar an der Stelle angebrachit ist, an welcher der Druck gemessen werden soll
(lange Leitungen mit entsprechend hohem Stromungswiderstand), kénnen so Fehlmessun-
gen resultieren, die um mehr als eine GréBenordnung vom wahren Druck abweichen. Wo
man es verwirklichen kann, sollte man das Elekirodensystem unmittelbar im Rezipienten
anbringen (Einbausystem [41]).

Alle Ionisationsvakuummeter haben den Nachteil, dal ihre Anzeige von der Gas-
art abhiingt. Um also mit ihnen den Totaldruck genau messen zu konnen, miite man
zuerst die Gaszusammensetzung ermitteln. Aber auch bei anderen Vakuumproblemen kann
es oft notwendig sein, die Gaskomponenten einzeln zu erfassen. Zu diesem Zweck sind eine
Reihe von Partialdruckvakuummetern [42] entwickelt worden, die meist von dem Prinzip
der Tonentrennung in elektrischen und magnetischen Feldern Gebrauch machen. Als Bei-
spiel sei hier das von Paul und Steinwedel [43] zuerst angegebene Massenfilter, das in
neuerer Zeit auch zu Partialdruckanalysen iin Ulirahochvakuum benutzt wurde, beschrie-
ben [44] (Abb. 10). Die in einer Quelle Q gebildeten Ionen treten durch eine Blende B;
in den Analysatorraum A -ein. Hier wird durch vier parallele Stibe S ein elektrisches
Quadrupolfeld erzeugt, indem man an zwei gegeniiberliegende Stibe eine positive und an
die beiden anderen eine negative Gleichspannung anlegt. Uberlagert man dieser eine
Hochfrequenzspannung, so werden die eingeschossenen Ionen zu Schwingungen angeregt,
deren Amplituden im allgemeinen so lange anwachsen, bis die Ionen auf die Feldstibe
treffen. Sie werden dort entladen und gehen dem Ionenstrahl verloren. Man kann aber
die Betriebsbedingungen so withlen, da3 die Ionen einer bestimmten Masse stabile Schwin-
gungen uin die Systemachse ausfithren mit einer Amplitude, die kleiner als der Abstand
der Feldstibe ist. Nur diese Ionensorte kann durch die Blende B:> den Analysatorraum
verlassen und iiber den lonenkollektor nachgewiesen werden. Durch Variation der Hoch-
frequenz- und der Gleichspannung kann ein ganzes Spektrum durchfahren werden. Ohne
groBen Aufwand lassen sich mit dem Massenfilter Partialdrucke von 10—° Torr messen.

Ein Beispiel fiir ein Restgasspektrum gibt Abb. 11. Hier wurde mit einem Omega-
tron, ein Partialdruckvakuummeter, das nach dem Prinzip eines Zyklotrons arbeitet, die
Gaszusammensetzung iiber einer Oldiffusionspumpe, die mit einer Zeolithfalle versehen
war, gemessen. Nach dem Ausheizen betrug der Totaldruck 8,3 - 108 Torr. Zusiitzliches
Kiihlen mit fliissigemn Stickstoff reduzierte den Totaldruck auf 4,7-10-° Torr. In den bei-
den Spektren ist deutlich der Anteil der einzelnen Gaskomponenten zu erkenuen.

In Abb. 12 wird ein weiteres Beispiel fiir die Anwendung eines Partialdruckvakuum-
meters gegeben, das zeigen soll, welche detaillierten Aussagen méglich sind, wenn man
Massenspektrometer verwendet [48], Im vorliegenden Fall wurde der Rezipient aus Edel-
stahl drei Stunden lang beliftet und dann von einer Oldiffusionspumpe iiber eine mit CO,
beschickte Kiihlfalle evakuiert. Man erkennt, dal der Wasserdampf den gréBten Anteil
der Restgase ausmacht (etwa 70 %). Die Summe aller Kohlenwasserstoffe bildet den
zweiten Anteil, erst dann folgen CO und CO.. Es ist ebenfalls ersichtlich, daf3 der Anteil
von O praktisch vernachlissigt werden kann. Weiter zeigt das Beispiel, daB die Redu-
zierung der Partialdrucke in der ersten Zeit gleichmiilig verlduft. Lingere Pumpversuche
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zeigen, daf3 die Kohlenwasserstoffdrucke einem Grenzwert zustreben, wihrend der Wasser-
dampfgehalt im Restgas immer weiter abnimmt.

Alle Vakuummeter, deren Anzeige von der Gasart abhingt, sind im Prinzip auch
fiir die Lecksuche [42,45] geeignet. Man geht meist so vor, daBl man den Priifling soweit
wie moglich evakuiert und ithn auflen mit einem feinen Testgasstrahl (z.B. Helium) ab-
spritht. Eine Anderung des Ausschlages des Vakuummeters zeigt die Undichtigkeit an. Fiir
diese Art der Lecksuche sind Massenspektrometer natiirlich besonders geeignet, da man
sie speziell fiir das Testgas hochempfindlich machen kann. Die Nachweisempfindlichkeit
der handelsiiblichen Gerite liegt heute bei etwa 10-* Torr 1/s.

5 AUFBAU VON UHV-SYSTEMEN

Es wurde oben schon darauf hingewiesen, dall man an die Werkstoffe, die fiir
UHV-Apparaturen verwendet werden, besondere Anforderungen stellen muf3. Vor allem
die Forderung nach Ausheizbarkeit bei hohen Temperaturen beschrinkt die Zahl der
verwendbaren Materialien. Fiir kleine Laborsysteme empfiehlt sich der Aufbau aus Hart-
glas, wobei alle Verbindungen fest verblasen werden. Bei groflen Systemen wird fast
ausschliefllich Edelstahl fiir Behilterwinde und Leitungen verwendet. Ein besonders
schwieriges Problem stellen hier die lésbaren Verbindungen dar. Da es bis heute keine
Gummi- oder Kunststoffsorten gibt, die bei den hohen Temperaturen bestindig sind und
hinreichend niedrigen Dampfdruck besitzen, verwendet man meistens Dichtungsringe aus
duktilen Metallen (Ag, Au, Al, Cu), die zwischen geeignet geformten Edelstahlflanschen
plastisch verformt werden, und so die Abdichtung bewirken. Abb. 13 zeigt einige der
gebriuchlichen Flanschformen [46]. Schwierigkeiten bei den ldsbaren Metallverbindungen
konnen vor allem durch die verschiedenen thermischen Ausdehnungskoeffizienten der ver-
wendeten Materialien entstehen.

Auch UHV-Ventile miissen, wenn sie ausheizbar sein sollen, ganz aus Metall bestehen.
Alpert [47] hat zuerst eine geeignete Konstruktion angegeben, die etwa dem Ventil in
Abb. 14 entspricht. Die Dichtung geschieht dadurch, daf3 ein Kovarkegel in die Offnung
einer Kupferplatte gepreBt wird und sich dort seinen eigenen Sitz formt. Die Bewegungs-
iibertragung erfolgt iiber eine hart eingelétete Kovarmembran. Es sind mehrere Vor-
schlige fiir UHV-Ventile mit groflen Offnungsquerschnitten gemacht worden [49]. Eine
Konstruktion nach Lange [50] zeigt Abb. 15. Hier bestehen Flansche und Ventilkérper
aus Edelstahl, wihrend der auswechselbare Ventilteller aus Kupfer gefertigt ist. Die Bewe-
gungsiibertragung geschieht durch einen Federungskorper aus Edelstahl. Gleichzeitig gibt
Abb. 15 noch ein Beispiel fiir die Verwendung von Golddrahtdichtungen.

Wegen der Schwierigkeiten mit losbaren Metalldichtungen wurden doppelwandige
Anlagen konstruiert, bei denen das eigentliche UHV-System von einem Hochvakuum-
mantel umgeben ist (Abb. 16) [51,52]. Der Vorteil hierbei ist, daB an die Dichtungen
fiir das UHV-System nicht mehr so hohe Anforderungen gestellt werden miissen, da durch
die Druckverminderung auf der AuBlenwand auch die Gaseinstromung durch Undichtig-
keiten entsprechend reduziert wird. Es kann sogar geniigen, dal die sehr gut bearbeiteten
dichtenden Flichen ohne besonderen Dichtungsring aufeinander gelegt werden. Die ent-
stehenden engen Diffusionsspalten bieten der Molekularstromung einen so groflen Wider-
stand, daf3 die Leckrate geniigend klein bleibt. Da ferner iiber der Wand des UHV-Systems
praktisch kein Druckgefiille besteht, kann diese sehr diinn ausgefithrt werden. Es ist daher
moglich, den UHV-Rezipienten durch direkten Stromdurchgang auszuheizen; die Aufheiz-
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und Abkiihlzeiten bleiben dabei kurz. Das dullere System der doppelwandigen Anlage
kann als normales Hochvakuumsystem mit bekannten Gummidichtungen aufgebaut werden.

6 — ANWENDUNGEN DER UHV-TECHNIK

Wie aus den oben gemachten Bemerkungen zur Wiederbedeckungszeit hervorgeht,
ist die Erzeugung ultrahoher Vakua eine Vorbedingung dafiir, dal3 Untersuchungen an
wirklich sauberen gasfreien Oberflichen vorgenommen werden konnen. So ist es zunichst
auch die physikalische Grundlagenforschung, die von den neuen Methoden Gebrauch
macht. Fiir die Vielzahl der Untersuchungen, die durch die UHV-Technik méglich wur-
den oder die unter verbesserten Bedingungen wiederholt werden, seien einige Beispiele

genannl.

Einen groflen Iomplex bildet das Studium der Wechselwirkung von neutralen,
angeregten oder ionisierten Atomen und Molekiilen mit Festkdrperoberflichen (physika-
lische Adsorption, Chemisorption) [53].

Hierzu gehéren auch die Bemithungen zum Verstindnis der Katalysatoren. Weiter-
hin werden die Elektronenemission von Metallen und Halbleitern, die Feldemission, die
Anderung von Kontaktpotentialen mit unterschiedlicher Gasbeladung wieder eingehender
untersucht [54].

Eine andere Gruppe von Anwendungen bilden die Experimente mit extrem reinen
Gasen. Einmal benétigt die Gasreinigung selbst die Methoden der UHV-Technik. So wird
z.B. die selektive Durchlissigkeit von Quarz fiir die Herstellung sehr reinem Heliums
benutzt [55]. Zum anderen ergeben die Gasentladungsversuche ein grofles Anwendungs-
gebiet. Hier seien nur die im Augenblick intensiv betriebenen Experimente zur kontrol-

lierten Thermnofusion genannt.

Von groflem physikalischem und technischem Interesse sind die Untersuchungen
an diinnen im UHV aufgedampften Schichten. Hier haben sich schon sehr wichtige
praktische Anwendungen ergeben. Das Aufdampfen kompletter Schaltungen (Mikroschal-
tungen) ist fiir groBe Rechenanlagen und fiir elektronische Geriite in Satelliten und Rake-
ten von erheblicher Bedeutung. Man kann dadurch nicht nur das Ausmal3 und das Gewicht
solcher Schaltungen wesentlich reduzieren, sondern auch ihre Zuverliissigkeit erhéhen. So-
wohl bei der Herstellung als auch bei der Bearbeitung von Mikroschaltungen hat sich das
Arbeiten mit Elektronenstrahlen als sehr vorteilhaft erwiesen |56, 57, 58].

Schliefilich seien noch die UHV-Systeme mit groBen AusmalBlen erwihnt. Es werden
heute Uberlegungen angestellt bestimmte Teilchenbeschleuniger zu bauen, in deren Kam-
mern UHV erzeugt werden kann. Wenn sich dies verwirklichen liBt, kann man z.B.
einen Ionenstrahl fiir sehr lange Zeit in der Kammer kreisen lassen, ohne befiirchten

zu miissen, dafl er infolge von Stoflen mit den Restgasmolekiilen zerstreut wird.

Noch gréflere Unternehmungen stellen die Hohenkammern [59,60] dar, in denen
die Bedingungen des Weltraumes simuliert werden sollen. Es existieren schon Kammern
mit mehreren Kubikmetern Inhalt, in denen Drucke von 10-%° Torr erreicht werden
koénnen. Dariiberhinaus sind riesige Anlagen in der Planung; sie sollen ganze Flug-
objekte aufnehmen konnen. Das Evakuieren solcher Kanimern geschieht durch Parallel-
schaltung vieler grofler Diffusionspumpen oder Ionen-Getterpumpen in Verbindung mit
ausgedehnten Kryopumpen.
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