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Dichtheitspriifungen und Lecksuche ohne

Helium

Moderne vakuumbasierende Quadrulpolmassenspektrometer in der praktischen

Anwendung

Wolfgang Maus-Friedrichs

1 Lecksuchtechnik mit Helium

Die Dichtheitsprifung von Bauteilen
und Produkten ist ein lang etabliertes
Verfahren mit einer grof3en Spanne
von Einsatzgebieten und verfiigbaren
Messgeraten, die vielfdltig beschrieben
sind [1,2,3,4,5,6,7,8]. Fast ausschlieBlich
wird in kommerziellen Lecksuchern
Helium als Priifgas verwendet. Diese
He-Lecksuche basiert auf technischen
Entwicklungen, die vor rund 50 Jahren
zu den ersten eigenstandig arbeiten-
den und kompakten Gerdten fiihrten
[8]. Die Verwendung von Helium als
Priifgas hat dabei vor allem die Vorteile,
dass das Priifgas inert ist und eine hohe
Permeabilitat fur alle Lecks aufweist.
Die Ursachen von Lecks, mogliche Leck-
suchmethoden und die Bedeutung
von Leckraten wurden beispielsweise
im VIP-Lexikon beschrieben [1]. Die
Lecksuche mit Helium ist heute weit
verbreitet und wird in einer Vielzahl von
Anwendungen eingesetzt.

1.1 Grundlagen der aktuellen
Lecksuchtechnik (mit Helium)

Die Lecksuche mit Helium erfolgt in
modernen Geraten prinzipiell wie in
Abb. 1 schematisch dargestellt. Durch
eine Kombination von Vorpumpe und
Turbomolekularpumpe wird eine Va-
kuumkammer auf unter 10™*mbar
evakuiert. Der Prifkorper wird auf den
Testport montiert, der durch Steuerung
der Ventile vom System eigenstan-
dig evakuiert wird. Helium, das durch
vorhandene Lecks in den Lecksucher
gelangt, wird nicht direkt, sondern im
Nebenstrom in die Turbomolekular-
pumpe (TPU) gefiihrt. Das ermdglicht
einen hoheren Einlassdruck am Test-
port, der bis zu 10 mbar betragen kann.
Das fir Helium erheblich schlechtere
Saugvermogen von TPUs sorgt fiir eine
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ABBILDUNG 1: Schematische Darstellung des Aufbaus eines Helium-Lecksuchers.

Uberhéhung des Heliumanteils in der
Atmosphare des lonisationsraums. Dort
werden die Atome und Molekdile durch
Elektronenstol} ionisiert, wobei die lo-
nisationswahrscheinlichkeit erheblich
von der kinetischen Energie der ioni-
sierenden Elektronen und der Gassorte
abhangt. Durch geeignete Beschleuni-
gungs- und Formier-Linsen werden die
lonen in das rechts befindliche Sektor-
feld beschleunigt. Die kinetische Ener-
gie der lonen hangt dabei nur von der

ZUSAMMENFASSUNG

Dichtheitspriifungen und Lecksuche
mit Helium sind Uber viele Jahrzehnte
hinweg optimierte und technisch
versierte Verfahren. Eine Reihe tech-
nischer Vorteile des Heliums wurde
sinnvoll zur Optimierung der Mess-
gerdte genutzt, wie die Einsetzbarkeit
im Nebenstromverfahren, seine hohe
Permeabilitdt, seine Reaktionstrag-
heit und seine bisher einfache Verfig-
barkeit. Messgerate auf dieser Basis
sind jedoch in fast allen Fallen nicht
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Potentialdifferenz U zwischen dem Ort
derlonisation und dem lonenfangeram

Ende des Sektorfeldes ab:
qAU=%~m-v2—>v= zArﬂAU )
mit:

q - Ladungdeslons,

U - Potentialdifferenz zwischen Ort
der lonisation und dem lonen-
fanger,

m - Massedeslons,

v - Geschwindigkeit des lons.

in der Lage andere Gase zu verwen-
den. Insbesondere bei verschlossenen
Produkten wie z.B. Transistoren oder
Konservendosen aus dem Lebens-
mittelbereich ist das Einbringen von
Helium technisch schwierig und auf-
wendig. Dort ware die direkte Nutzung
des eingekapselten Prozessgases zur
Dichtheitsprifung sehr viel sinnvoller.
Dies kdnnen moderne Multigas-Leck-
sucher heute ermdglichen.
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*)Hierundim
weiteren Text wer-
den die Massen
nuninVielfachen
deratomaren
Masseneinheit
u=1,66110"kg
angegeben.
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Das bedeutet, dass die Geschwin-
digkeit v der lonen umgekehrt propor-
tional von vm abhangt, wie man Gl. (1)
entnehmen kann.

Mit dieser, fir jede Masse eigenen
Geschwindigkeit v fliegen die lonen in
das ebenfalls im Vakuum befindliche
Spektrometer, in der Regel ein Sektor-
feld-Spektrometer, das je nach Bauform
einen Winkel zwischen 60° und 180°
hat. Senkrecht zum Sektorfeld wirkt das
Magnetfeld B, das zumeist durch einen
Permanentmagneten erzeugt wird.

Die lonen werden durch das Mag-
netfeld umgelenkt, wobei ein Gleich-
gewicht zwischen der radial nach innen
wirkenden Lorentzkraft und der radial
nach auBen wirkenden Zentrifugalkraft

gilt:
q-v-Bz—m;Vz—> B=g+

mit:
B - Magnetfeldstarke,
r - Radiusdes Sektorfeldumlenkers.

Mit GI. (1) folgt daraus (vorausgesetzt,
dass die Teilchen jeweils einfach ioni-
siert sind):

SUMMARY

Leakage tightness tests without helium

Over more than 40 years leak testing
with Helium has been a well establis-
hed measurement procedure of high
performance and quality. Helium
provides a number of advantages
allowing for the optimization of the
instruments. It has a high perme-
ability, allows by-pass methods to
enhance the Helium signal, it is inert
and was easily available over a long
period. Unfortunately, Helium leak
instruments are constraint to this gas
and do not offer the possibility to use
other gas species. Especially hermeti-
cally sealed products like transistors
or cans are hard to measure because
it is a technological challenge to fill
these parts with Helium for analy-
sis. In these cases a direct use of the
encapsulated process gases would
make much more sense. This is pos-
sibly by using modern multigas leak
detectors.
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Das Magnetfeld wird nun so einge-
stellt, dass eine ganz bestimmte Masse
m das Sektorfeld auf der Idealbahn pas-
siert und das Nachweissystem erreicht.
Schwerere Molekiile werden schwécher
und Leichtere starker abgelenkt, beide
erreichen deshalb nicht den Ausgang
des Spektrometers. Durch geeignete
Wahl der Geometrien der Einlass- und
Auslassvorrichtungen wird das System
in der Aufldsung so eingestellt, dass
benachbarte Massen sauber vonein-
ander getrennt werden. Die lonen, die
das System passieren, werden dann
Uber einen Faradycup oder einen Multi-
plier detektiert, signalverstarkt und der
Messelektronik und einem Computer
zugefiihrt. Die Auflésung eines Sektor-
feld-Spektrometers, also die Trennung
der Massen voneinander, ist fur die se-
lektierte Masse sehr hoch.

Sektorfeldspektrometer dieser Bau-
form haben aber das Problem, dass die
Auflésung des Systems, die Transmis-
sion und die Fokussierung von der Ge-
schwindigkeit der Teilchen und damit
von der Beschleunigungsspannung U
abhangig sind. Die Spannung, prazise
gesagt, das elektrische Potential bei
dem die lonen erzeugt werden, ist in
einem lonisationsraum nicht raumlich
konstant. Deshalb ist die kinetische
Energie der lonen vom Ort der lonisa-
tion abhdngig. Dariiber hinaus haben
die lonen eine thermische kinetische
Energie, die fir die lonen unterschied-
lich gerichtet ist. Mit zunehmender
Masse ruicken die Radien der Molekdile
immer enger zusammen, es gilt der Zu-
sammenhang:

U~y (4)

Die Gro3e der Blende vor dem Nach-
weissystem muss deshalb fir jede
Masse neu optimiert werden, damit die
gewlinschte Auflosung erreicht werden
kann.

Aus diesen Griinden sind Lecksucher
auf dieser Basis, und das sind viele der
heute modernen am Markt verfligba-
ren Systeme, nur fiir Helium “He und oft
auch fiir *He und H,, aber nicht fiir an-
dere Gase geeignet.

Generell kdnnen Lecksuch-Messun-
gen auf verschiedene Arten erfolgen.
Bei der Spriihgasmethode wird dem zu
untersuchenden Prifteil von auBen
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entweder durch Sprithen aus einem
He-Behalter oder durch Kapseln des
Prifkorpers und Beaufschlagung mit
einer He-Atmosphare Helium angebo-
ten. Sind die Bedingungen des He-An-
gebots bekannt, lassen sich zertifizierte
Leckraten ermitteln. Bei der Schniiffel-
gasmethode wird das zu untersuchende
Bauteil mit Helium oder einem Gemisch
aus Helium und einem Inertgas gefiillt.
AnschlieBend wird mit einer Schnif-
felsonde, die um das Bauteil herum ge-
fuhrt wird, nach austretendem Helium
gesucht. Diese Methode liefert keine
belastbaren und zertifizierbaren Er-
gebnisse, weil der Anteil des durch eine
Schniiffelsonde tatsdachlich gemesse-
nen austretenden Heliums von der Po-
sition und der manuellen Handhabung
der Sonde abhangt und weil in der At-
mosphdre konstant rd. 5 ppm Helium
vorhanden sind [9].

Sehr aufwendig bei Verwendung
von Helium als Priifgas sind Dichtheits-
prifungen an gekapselten Bauteilen
wie z.B. Transistoren. In der Regel kann
im Produktionsprozess kein Helium in
die Bauteile eingebracht werden. Um
nun Dichtheitsprifungen durchzufiih-
ren, werden die Bauteile zundchst in
einem Autoklaven mit Helium beauf-
schlagt, typischerweise bei 5bar fir
24 h. Dabei tritt Helium durch even-
tuelle Lecks in die Prifkorper ein. An-
schlieBend werden die Prufkorper in
einem Lecksucher vermessen. Dieses
Verfahren ist als Bombingverfahren be-
kannt. Weil die Menge des Heliums im
Prufteil ebenfalls von der Leckrate ab-
hangt und deshalb unbekannt ist, hat
die angezeigte Leckrate Lang. nichts mit
der tatsachlichen Leckrate L zu tun. Es

gilt die Beziehung:
L
T v
L RO

L
p v
Lang.= fomb. |:1—e Yo
p0

mit:

Lang. die vom System angezeigte
Leckrate,

Peomb Bombingdruck (der Helium-
druckim Autoklaven),

po=1bar  derReferenzdruck von 1 bar
Helium, auf den die Ergeb-
nisse bezogen sind,

L die tatsachliche Leckrate
(der gesuchte Wert),

Vv dasim Prifkorper eingekap-

selte Volumen,
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T Bombingzeit (Aufenthalts-
zeit des Prifkorpers im Au-
toklaven),

t Wartezeit zwischen Beendi-

gung des Helium-Bombings

und Beginn der Leckmes-

sung.
Die tatsachliche Leckrate steht also
nicht direkt zur Verfligung, auch ist die
obige Gl. (5) nicht analytisch I6sbar. Eine
Berechnung der tatsachlichen Leck-
rate wird bisher kaum durchgefihrt,
stattdessen wird auf Tabellenwerke
verwiesen, die die Abschdtzung der
tatsachlichen Leckrate auf Basis der
angezeigten vermeintlichen Leckrate
ermoglichen [z.B. 10]. Dort findet man
beispielsweise, dass ein gekapselter
Prufkorper mit einem Volumen zwi-
schen 1cm3 und 5cm3 eine Leckrate
von 5x10°mbar-Il/s unterschreitet,
wenn das Lecksuchgerét eine Leckrate
unter 1Xx 107 mbar-I/s anzeigt und
wenn der Priifkdrper mit He bei einem
Druck von 75 psi in einem Autoklaven
fur 0,5 h beaufschlagt wurde und wenn
die Transportzeit vom Autoklaven in
den Lecksucher 1 min betragt. Ein sol-
cher Aufwand bzw. eine solch grof3e
Ungenauigkeit fiir das Problem gekap-
selter Prifteile, die in der Produktion
qualitatsgerecht zertifiziert werden
mussen, erscheint schon sehr anachro-
nistisch.

Gl. (5) ist numerisch durch ein iterati-
ves selbstkonsistentes Verfahren I6sbar,
das beispielsweise in den He-Lecksu-
chern der MFM GmbH integriert ist. Die
Losung ist jedoch aufwendig, weil sie
zwischen 103 und 10° Iterationsschritte
bendtigt, die zwischen zwei Messpunk-
ten abgearbeitet werden miissen.

Ideal fiir die Prifung gekapselter
Bauteile ist eine Lecksuchtechnik, die
das eingeschlossene Prozessgas, z.B.
CO,, N, oder Ar, direkt misst. Solche Ver-
fahren haben auch bei solchen Prozess-
Anwendungen grof3en Sinn, bei denen
das Einbringen des Heliums technisch
aufwendig und teuer ist, wie beispiels-
weise im Lebensmittelbereich bei der
Verpackung.

Zu den Zeiten der Entwicklung der
beschriebenen, auch heute noch viel-
faltig eingesetzten und kommerziell
verfligbaren He-Lecksuchgerdte waren
Massenspektrometer, die den Einsatz-
bereich sehr verbreitern wiirden, nicht
in kompakter Bauform verfligbar. Dar-
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Uber hinaus waren sie preislich nicht in
einem Segment angesiedelt, das eine
Integration in ein eigenstandiges Gerat
moglich gemacht hatte. Die Verwen-
dung von Helium hat also im Wesentli-
chen den Grund, dass trotz vorhande-
nen Bedarfs der Einsatz von flexiblen
Multigas-Gerdten nicht moglich war.
Dies ist heute anders.

1.2 Diskussion der aktuellen
Lecksuchtechnik

Helium ist das leichteste der chemisch
unreaktiven Gase. Es ist auf der Erde in
geringen Mengen verfiigbar und das
reaktionstragste aller bekannten Ele-
mente, es ist ungebunden und gasfor-
mig. Seine Permeabilitdt ist die groBte
nach Wasserstoff. In der Atmosphare ist
Helium langzeitstabil und in Massen-
spektrometern einfach nachzuweisen.
Helium istin der Atmosphare mit einem
Anteil von 5,24 ppmv (Parts per Million
in Volume) in der Nahe der Erdober-
flache vorhanden [9]. Helium-Reste in
einem Massenspektrometer aus der
Atmosphadre spielen deshalb als Unter-
grund aus der Atmosphare keine Rolle.
Helium wird im Erdmantel als eines
der moglichen Endprodukte der radio-
aktiven o-Zerfallsprozesse schwerer
Elemente erzeugt. Gewonnen wird He-
lium aus Erdgasquellen, die sehr unter-
schiedliche Helium-Anteile enthalten
kénnen. Die Gewinnung von Helium ist
ein teures und aufwendiges Verfahren,
was sich nur bei Quellen mit gentigend
hohem Helium-Anteil rechnet. Obwohl
mehrere Tausend Quellen weltweit
ausgebeutet werden, wird Helium der-
zeit nur aus rd. 15 Quellen gewonnen
[11]. Der Ausfall weniger Quellen, der
technisch bedingt nicht selten ist, kann
die globale Helium-Versorgung sehr
erschweren. In 2011 und 2012 war das
der Fall. Eine Gewinnung aus der Luft ist
zurzeit vollig unrentabel.
Lecksuchgerate, die auf Helium
basieren, haben den Vorteil, dass ihre
Sektorfeld-Spektrometer auf die Masse
von “He einfach optimiert werden kén-
nen. Die Begrenzung auf die Masse 4"
des Heliums sorgt fir einfache Geo-
metrien und preiswerte Aufbauten im
Vergleich zu Multigas-Lecksuchern. Da
die Helium-Lecksuche seit vielen Jahr-
zehnten, wie oben beschrieben, etab-
liert ist, gibt es eine Palette an Geraten
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und Herstellern auf dem Markt, die eine
breite Auswahl ermdglichen und den
Preis moderat halten.

Ganz besonders grof3e Nachteile
hat die Helium-Lecksuche, wie oben
beschrieben, bei der Lecksuche an ver-
schlossenen Priifkérpern, in die das
Helium erst im Bombingverfahren ein-
gebracht werden muss. Das ist teuer,
liefert nur ungenaue Ergebnisse und ist
aufwendig. Aber auch in der klassischen
Anwendung der Lecksuchtechnik ist
die Verwendung von Helium technisch
anspruchsvoll und teuer. Warum sollte
man in eine Konservendose bei der Le-
bensmittelproduktion teures Helium
einbringen, wenn man stattdessen das
bereits eingeschlossene Schutzgas, z. B.
N, oder CO,, selbst als Priifgas vermes-
sen kann? Auch ist die Einlassmenge
des Prifgases in einigen Prozessen
nicht sehr gut zu steuern, was einen di-
rekten Einfluss auf die Genauigkeit des
Messergebnisses hat. Die Dichtheits-
prifung mit Helium an gekapselten
Priifkérpern erscheint in Kenntnis der
neuen Technologien anachronistisch,
sie ist duBerst ungenau und technisch
aufwendig.

Die Leckraten aller Gase lassen sich
problemlos (ber das Verhdltnis ihrer
Molmassen ineinander umrechnen
und somit kdnnen mit allen Gasen zer-
tifizierbare Helium-Leckraten ermittelt

werden:

M,
QHe = QGas ’ MGElS (6)

He

mit:
Qo Qg,, Leckraten fir Helium und
Prifgase,
Molmassen fiir Helium und
Prifgase, z.B.M,,, = 4.
Helium hat eine sehr grof3e Perme-
abilitdt und durchdringt deshalb auch
die flexiblen Dichtungen der Lecksu-
cher selbst. Aus diesem Grund findet
man in Laboren, in denen regelmafig
Lecksuchen mit Helium durchgefiihrt
werden, einen kontinuierlich anstei-
genden Helium-Untergrund in jedem
Lecksuchgerat, der aus der umge-
benden Atmosphdre stammt. Helium
wird von vielen Pumpen nur schlecht
gepumpt und reichert sich zum Teil
an, mit der Folge, dass Rlckstromun-
gen auftreten. Die Trennscharfe der
Spektrometer ist sehr gut, aber nur
fur eine Masse optimierbar. Aktuelle
Helium-Lecksucher sind begrenzt auf

M. M

He’ " 'Gas
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Einlassdriicke von max. 5-10 mbar, die
max. Vorvakuumdrticke der im Einsatz
befindlichen TPUs. Eine solche Begren-
zung von Lecksuchern ist jedoch keine
technische Notwendigkeit sondern Ge-
wohnheit.

Die groBten Probleme bei Helium-
Lecksuchern scheinen jedoch Ver-
figbarkeit und Preis des Heliums zu
werden. In vielen Beitrdgen wird ein
moglicher globaler Helium-Mangel
diskutiert [z.B.12-15]. Derzeit steigt
der Heliumbedarf jahrlich um ca. 3%
[16]. Der Preis fur 1000 ft> Helium bei-
spielsweise (das entspricht einer Gas-
menge von rd. 28,3 bar- m3) stieg von
rd. US$ 40 im Jahr 2000 auf US$ 160 in
2012[171.

2 Lecksuchtechnik ohne Helium

2.1 Grundlagen der Lecksuche ohne
Helium

Auf der Basis der oben dargestellten

Fakten zu Helium-basierenden Leck-

suchgerdten lassen sich Kriterien auf-

stellen, die von Gerdten mit alternati-
ven Gasen erfiillt werden mussen:

» die Empfindlichkeiten missen de-
nen der He-Lecksucher vergleichbar
sein oder noch dariiber liegen,

» der Preis muss in einer Gro3enord-
nung liegen, der eine Amortisierung
der héheren Anschaffungskosten in
angemessenen Zeitraumen moglich
macht (die Kostenreduzierung wird
moglich durch die Einsparung der
Kosten fir Helium und die Vereinfa-
chung der Prozessablaufe),

» alle relevanten, in Prifkorper einge-
schlossenen Prozessgase missen di-
rekt gemessen werden kénnen (dies
sind zum Beispiel CO, (44 u), Ar (40 u)
oder N, (28 u); sinnvoll ist also die
Méoglichkeit zur Messung bis Masse
100, bei grofReren Molekiilen, die
beispielsweise im KiihImittel- und
Klimabereich zu finden sind, Masse
300),

» diese Gase sollen ohne jedweden
Wechsel von Detektoren und mit
vergleichbarer Empfindlichkeit ge-
messen werden kénnen,

» die Gehdusegrof3e und das Gewicht
mussen vergleichbar sein,

» statt der Verwendung von
Prifgasen  sollten  fur  mitt-
lere Leckraten bis hinunter zu
1077 mbar - I/s direkt die Atmospha-
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ABBILDUNG 2: Schematische Darstellung des Aufbaus eines Multigas-Lecksuchers.

rengase verwendet werden kdnnen;
so kann das Beaufschlagen eines
durch den Lecksucher evakuierten
Prifkorpers mit einem Prifgas in
vielen Féllen ganz entfallen; als Gase
der Atmosphare bieten sich vor al-
lem N, (ca. 78 at.-%), O, (ca. 21 at.-%)
und Ar (ca. 1 at.-%) [9] an,

» der maximale Druck am Testport
sollte hoher sein als der bisheriger
Gerate, im Idealfall 1000 mbar,

» das Saugvermdgen am Testport
sollte mindestens im Bereich aktu-
eller Gerate liegen; dazu werden zu-
meistum die 2,51/s genannt,

» die  minimale  Empfindlichkeit
sollte mindestens so gut sein, wie
aktuelle Lecksucher; dort werden
5% 1072 mbar - I/s angegeben.

2.2 Realisierung der Multigas-Lecksuche
ohne Helium

Die wesentliche Forderung an ein
Multigasgerat ist die Erweiterung des
Messbereichs. Deshalb muss statt des
auf eine Masse optimierten Sektorfeld-
spektrometers ein Massenspektrome-
ter verwendet werden, dass jede Masse
bis 300 u mit gleicher Empfindlichkeit
messen kann. Dazu sind Quadrupol-
massenspektrometer (QMS) besonders
geeignet. Quadrupolmassenspektro-
meter sind heutzutage sehr kompakt
und leistungsfahig, sie werden vor al-
lem in der Forschung vielfdltig einge-
setzt.

Das Prinzip des QMS ist bereits 1953
zum ersten Mal beschrieben worden
[18,19,20]. In einem lonisationsraum
werden, ganz analog zu den oben be-
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schriebenen Sektorfeldspektrometern,
die Atome und Molekiile ionisiert. Auch
werden sie durch elektrische Felder in
Richtung des Analysators beschleunigt.
Dort fliegen sie in ein hochfrequentes
elektrisches  Hochspannungs-Wech-
selfeld ein, das von vier parallel zur
Flugrichtung ausgerichteten Staben
aufgebaut wird. Die lonen werden zu
Schwingungen um die Flugachse he-
rum in die beiden durch die Stabpaare
definierten Achsen angeregt. Nur lonen
eines ganz bestimmten, einfach ein-
stellbaren Verhaltnisses von Masse und
Ladung (m/z) haben stabile Bahnen in
der Art, dass sie nicht auf die duBeren
Stébe treffen. lonen, die nicht das ein-
gestellte m/z-Verhaltnis haben, kénnen
das Spektrometer nicht passieren.

Die Empfindlichkeit des QMS hangt
nicht vom Ort der lonenerzeugung ab,
weil beim QMS die Geschwindigkeit
der lonen in z-Richtung (parallel zu den
Stdben) keinen Einfluss auf die Mas-
senselektion hat. Die Empfindlichkeit
ist groB3, weil es weder Einlass- noch
Auslassspalt geben muss. Ein ganz we-
sentlicher Vorteil eines QMS ist, dass
seine Auflésung Uber den gesamten
Massenbereich konstant ist. Sie kann so
eingestellt werden, dass die Trennung
benachbarter Massen 100% betragt.
Das bedeutet, dass das Fehl-Signal ei-
ner Masse bei seinen beiden direkt be-
nachbarten Massen jeweils max. 107>
betragt.

Ein moglicher prinzipieller Aufbau
eines Lecksuchers auf der Basis eines
QMS istin Abb.2 schematisch dargestellt.
Vorpumpe und Pumpe erzeugen das
Vakuum fiir den Spektrometerraum. Im
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Gegensatz zu den Helium-basierenden
Geraten ist die Verwendung eines Ne-
benstroms, der fir Helium-Lecksucher
in 1.1 beschrieben wurde, nicht mog-
lich. Die Ruickstrdmung tritt, anders als
beim Helium, bei den schwereren Ga-
sen nicht auf und erzeugt deshalb auch
keine Uberhéhung ihres Anteils.

Das Spektrometer hat lediglich ein
Einlassventil, das direkt in den Spektro-
meterraum fihrt. Das Ventil ist regel-
bar und ermdglicht einen maximalen
Leitwert von 101/s, um bei geringen
Driicken unterhalb typisch 1073 mbar
am Testport mit maximaler Emp-
findlichkeit messen zu kdnnen. Mo-
derne QMS-Systeme haben minimale
Empfindlichkeiten von weniger als
107* mbar fur den Partialdruck eines
beliebigen Gases. Mit einem Leit-
wert von 10I/s ergibt sich damit
eine nominelle Empfindlichkeit die-
ses Spektrometers von besser als

10-2mbar- I/s. Der maxi-
male  Einlassdruck am  Testport
in diesem Betriebsmodus ist

10-3 mbar. Das bedeutet, dass eine ma-
ximale Leckrate des Prifkérpers von
10~ mbar- I/s messbar ist. Ein solcher
Aufbau ermdglicht also die kontinuierli-
che Messung ohne jedwede Schaltung
von Ventilen, von Verstéirkern oder Ahn-
lichem im Bereich von 102 mbar- I/s
bis 10* mbar- I/s, das sind 8 Dekaden.
Der dynamische Bereich eines Multi-
gas-Lecksuchers ist sehr grof3.

Das Regelventil ermdglicht mini-
male Leckraten von 1x 10" mbar- I/s.
Um die maximale Leistungsfahigkeit
abzuschdtzen, gehen wir von einer
Leckmessung bei 1000 mbar am Test-
port aus, das ist der schlechteste aller
moglichen Félle. Um ein geeignetes

-

ABBILDUNG 3: Foto des MGL300HD (gemein-
sames Projekt der LDS Europe GmbH, Grafelfing
und der MFM Analytical Systems GmbH,
Clausthal-Zellerfeld).

Vakuum im QMS-Raum zu ermdgli-
chen, wiirde man das Ventil auf eine
Leckrate um 10™#mbar- /s &ffnen.
Dadurch wird eine Druckreduzierung
vom Testport zur QMS-Kammer von
107 erreicht. Der minimal nachweisbare
Partialdruck im QMS liegt, wie beschrie-
ben, bei unter 10713 mbar wihrend bei
dieser Messung der Druck 10~ mbar
betragt. Das bedeutet, dass im Bereich
des Testports ein Partialdruck von
107%x1000 mbar=10"* mbar noch
nachweisbar sein wird. Nehmen wir ein
Priifkérper-Volumenvon 1 lan,dann lie-
fert ein Leck von 10~ mbar- I/s eine Par-
tialdruckerhéhung von 1x 10 mbar/s.
Das istim nachweisbaren Bereich.

In Anbetracht der Tatsa-
che, dass in technischen Berei-
chen minimale Lecks von
107 mbar-1/s bis bestenfalls

102 mbar-1/s und maximale Lecks um
10~ mbar-|/s relevant sind, ist der Ein-
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satz eines Multigas-Lecksuchers schon
wegen dieser Werte sehr interessant.
Bedeutender ist aber die Fahigkeit je-
des Prozessgas zu messen, sei es bei
gekapselten Prifkorpern oder bei der
direkten Verwendung von Komponen-
ten der Atmosphare bei der Spriihgas-
methode statt Helium, z.B. Sauerstoff,
Argon oder Stickstoff.

2.3 Multigaslecksuche am Beispiel des
MGL300HD

Ein Vertreter der Mulitgas-Lecksuchge-
rate ist z. B. der in Abb. 3 gezeigte MGL
300HD, der ein Produkt einer Koopera-
tion der LDS Europe GmbH, Gréfelfing
und der MFM Analytical Systems GmbH,
Clausthal-Zellerfeld ist. Das Gerat bein-
haltet als Herzsttlick ein kompaktes QMS
mit der maximalen Masse 300 u. Das Ge-
rat wird komplett gesteuert liber einen
10"-Touchscreen-PC, der alle Abldufe so
weit irgend mdoglich automatisiert. Die
TPU der QMS-Kammer wird mit einer
trockenen Scrollpumpe vorgepumpt.
Zur Maximierung der Saugleistung am
Testport und der Taktzeiten ist dieses
System mit einem zweiten Pumpzweig
ausgestattet. Er besteht aus einer Drag-
pumpe und einer zweiten trockenen
Scrollpumpe, die die Evakuierung eines
Behalters von 0,5 | und die Herstellung
der Messfahigkeit deutlich unter 10 s re-
alisiert. Das Gerat ist vernetzt und kann
seine Software via Internet aktualisieren.

Die meisten Abldufe wahrend der
Leckmessung sind denen klassischer
Lecksucher dhnlich. Von groBem Vorteil
an einem solchen Gerat ist aber natir-
lich die Multigasfahigkeit. Diese ist bei
jeder Gassorte mit Masse unterhalb
300 u in vollem Umfang vorhanden.
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ABBILDUNG 4: Multigas-Lecksucher-Messungen an kalibrierten Lecks mit Ne und N,.
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Das Gerat ermittelt die Leckrate des ge-
pruften Gases und ermittelt zeitgleich
die dazu gehorende zertifizierte He-
Leckrate. Das System kann, wie jeder
klassische Lecksucher, durch ein intern
verbautes, zertifiziertes Helium-Kali-
brierleck, kalibriert werden.

Abb. 4 zeigt Anwendungsbeispiele
dieses Gerdts. Abb. 4a zeigt Messungen
mit Stickstoff. Ein He-kalibriertes Leck
(1,6x 108 mbar- I/s) wurde mit tro-
ckenem und reinem Stickstoff befiillt.
Nach dem Messstart wird ein N,-Signal
(28 u) angezeigt, dass nach dem Einsatz
der ZERO-Funktion, also der Ermittlung
und anschlieBenden automatischen
Subtraktion des Untergrundes, den
Wert des He-Lecks sehr gut wieder gibt.
Die Umrechnung der mit N, ermittel-
ten Leckrate in die He-Leckrate erfolgt
nach Gl. (6). Das Offnen und SchlieBen
des Leckventils demonstriert die hohe
Saugleistung des Systems von mehr als
10 /s, weil der Messwert innerhalb von
1s auf den Untergrundwert absinkt.
Auch ist zu erkennen, dass der Unter-
grund bei N, bei rd. 6x 107" mbar- I/s
liegt. Da N, die Hauptkomponente der
Luft ist, ist das nicht verwunderlich.
Langeres Pumpen reduziert diesen
Wert. Letztlich limitiert dieser Unter-
grund die Lecksuche mit atmosphdri-
schen N, auf einen minimalen Wert um
1% 107 mbar- I/s, was fir viele techni-
sche Prozesse vollig ausreichend ist. Die
Verwendung weiterer atmospharischer
Komponenten wie Argon oder Sauer-
stoff ist ebenfalls moglich, hier sind die
Nachweisgrenzen vergleichbar oder
besser. Die gezeigte Messung ist kom-
plett ungegldttet und nicht nachbear-
beitet.

Abb. 4b zeigt Messungen an Neon.
Auch hier ist das Ergebnis wieder auf
die zertifizierbare Helium-Leckrate ent-
sprechend Gl. (6) umgerechnet. °Ne
hat das Problem, dass Anteile von Was-
ser die Masse 20 storen. Der Sauerstoff
160 hat ein Isotop 80 mit einer relativen
Haufigkeit von 0,2 at.-% [20]. Deshalb
gibtes neben dem Wasser ('8H,0) einen
Anteil von 0,2 at-% bei 2°H,0. Die ge-
zeigte Messung enthélt einen ca. 1000-
fach groBeren Wasseranteil als Neon,
das bedeutet, dass das Signal des Was-
sers bei 20 u ca. 10-mal Gber dem Ne-Si-
gnal liegt. Um dieses Problem zu umge-
hen, wird in der gezeigten Anwendung
das Neon-lsotop 2?Ne zur Messung
verwendet, dass eine Haufigkeit von
9,35 % bezogen auf die Signalhdhe bei
der Hauptmasse 2°Ne hat [21]. Das Sys-
tem kalkuliert die Messungen mit dem
Isotop korrekt auf den richtigen Ne-
Anteil. Auch hier ist gut zu sehen, dass
das groBBe Saugvermogen sehr schnell
auf das geschlossene Ventil reagiert.
Der Untergrund liegt in diesem Beispiel
bei rd. 1x107'mbar- I/s. Messungen
an einem Ne-gefiillten Bauteil sind also
auch in sehr grof3en Wasseratmospha-
ren moglich. Ein weiterer Pluspunkt
eines Multigas-Gerdts ist die Moglich-
keit, Uber die Lecksuche hinaus, das
Prifgas oder jedes andere der im Pro-
zess eingesetzten Gase zu analysieren.
Dazu wird der Lecksucher im Modus
Multi-Gas-Analysator (MGA) betrieben.
Dieses Gerét ist in der Lage eine voll-
standig automatisierte Gasanalyse bei
Testportdriicken zwischen 1000 mbar
und 108 mbar durchzufiihren.

Abb. 5 zeigt die Gasanalyse der Atmo-
sphare, bei der der MGL im MGA-Modus

betrieben wurde. Gemessen wurde
mit einer klassischen Schniiffelsonde
direkt an der Atmosphare. Abb. 5a zeigt
die wesentlichen Komponenten der At-
mosphare N,/CO bei 28 u gekoppelt mit
dem entsprechenden Anteil bei 14u
fur doppelt ionisierte Teilchen, Wasser
bei 18 u, Sauerstoff bei 32 u und Argon
bei 40 u. Abb. 5b zeigt eine ca. 10-fache
VergroBerung dieser Messung. Hier er-
kennt man Uber die oben genannten
Massen hinaus noch Sauerstoff bei 16 u,
OH bei 17 u, Wasser mit dem '80-Isotop
bei 20 u und Kohlenstoffdioxid bei 44 u.

3 Zusammenfassung

Der jahrzehntelange Erfolg von Helium-
Lecksuchgerdten in der Priftechnik
beruht vor Allem auf der Tatsache, dass
Helium leicht zu handhaben ist und bei
einer Reihe von Anwendungen grof3e
Vorteile hat. Es gibt bei der Dichtheits-
prifung aber eine Vielzahl von Anfor-
derungen, bei denen die Verwendung
von Helium als Priifgas, dass durch an-
spruchsvolle Prozesse in die Prifkorper
eingebracht werden muss, lediglich
mangels Alternativen eingesetzt wird.
Hier ist die direkte Verwendung des ein-
geschlossenen Schutzgases als Priifgas
sehr viel sinnvoller.

Faktisch sind die heute am Markt
befindlichen Helium-Lecksucher tech-
nologisch seit mehr als vier Jahrzehn-
ten kaum weiter entwickelt worden,
abgesehen von der Steuerung und der
Elektronik. Die Gewdhnung an die vor-
handenen Messgerdte hat eine Weiter-
entwicklung offenbar verhindert.

Der Einsatz von Quadrupolmassen-
spektrometern in Multigas-Lecksuch-
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ABBILDUNG 5: Massenspektrum des Multigas-Lecksuchers.
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gerdten ist heute moglich und tech-
nisch umgesetzt. Am Markt verfligbare
Gerate bieten den kompletten Komfort
der bekannten Helium-Lecksuchgerate,
kdnnen aber im Gegensatz dazu alle re-
levanten Prozessgase messen. Darliber
hinaus bieten sie gleichzeitig eine voll-
standige Gasanalyse mit an, haben ein
erheblich héheres Saugvermégen am
Testport und konnen durch gleichzei-
tige Analyse weiterer Gase Queremp-
findlichkeiten ausschlieBen. Die Multi-
gas-Lecksuche wurde an den Beispielen
von Stickstoff und Neon demonstriert.

Multigas-Lecksucher liegen preislich
oberhalb der Helium-Lecksucher, weil
das integrierte Quadrupolmassenspek-
tromter deutlich teurer ist als das bisher
verwendete Sektorfeldspektrometer.
Die Vorteile aus der direkten Vermes-
sung der Schutz- und Prozessgase,
der Verzicht auf das teure Gas Helium
und die eventuell aufgebauten Riick-
gewinnungssysteme amortisieren die
Mehrinvestition in vielen Fallen in ak-
zeptabler Zeit.
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