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Einleitung

Im April 1992 wurde am Elektron-Proton-Speichering HERA bei DESY das GroBexperiment ZEUS
in Betrieb genommen. Mit diesem Detektor werden die Wechselwirkungen zwischen Elektronen und
Protonen beobachtet, die mit Maximalenergien von 30 GeV bzw. 820 GeV gegenlaufig in zwei {iber-
einanderliegenden Ringen sirkulieren und zur Kollision gebracht werden. Zur Untersuchung dieser
Ereignisse ist es erforderlich, die Energien, Impulse und Flugrichtungen der bei den Wechselwirkun-
gen entstehenden Teilchen m3glichst genau zu bestimmen.

Zur Identifikation und Impulsbestimmung geladener Teilchen dienen eine Vielzahl von unterschied-
lichen Teilchendetektoren. Bild 1 zeigt den Aufbau des ZEUS-Detektors. Die Teilchen, die nach einer
Kollision zwischen einem Proton und einem Elektron den Wechselwirkungspunkt (WWP) verlassen,
durchqueren zunichst die Spurkammern im inneren Detektorbereich. Diese Kammern sind mit Gasen
gefillt, die durch geladene Teilchen langs ihrer Bahn ionisiert werden. Durch Drihte erzeugte elektri-
sche Felder trennen die Ion-Elektron-Paare und lassen die Elektronen zu den Signaldrahten driften. Auf
dem Weg dorthin entstehen durch sekundare lonisation weitere Elektronen, die an den Signaldrihten
mefibare Signale erzeugen, aus denen sich die Spuren der Teilchen rekonstruieren lassen. Eine supra-
leitende Magnetspule umgibt den inneren Bereich und erzeugt ein starkes axiales Magnetfeld, dessen
Feldlinien parallel zum Strahlrohr verlaufen. Dieses bewirkt, daB sich die Teilchen auf gekriimmten
Bahnen bewegen, so dafi man ihre Ladung und ihren Impuls bestimmen kann. Weiter auien gelangen
die Teilchen in das hochauflésende Uran-Szintillator-Kalorimeter, das der Energiebestimmung dient.

Der Impuls von hochenergetischen Myonen kann mit den Spurkammern im inneren Detektorbereich
allein nicht gemessen werden, da jhre Bahnkriimmung nur sehr gering ist. Auf Grund ihrer hohen
Masse verhalten sie sich im Kalorimeter wie minimal ionisierende Teilchen und erzeugen praktisch
keine Schauer. Zum Nachweis und der Impulsbestimmung dienen daher die Myonkammern, die sich
weiter auflen vor und hinter dem Joch befinden.

Die Spurkammern arbeiten zum GroBteil mit Gasgemischen, die brennbare Komponenten enthal-
ten. Das Gesamtvolumen dieser Kammern, die bei einem sehr geringen Uberdruck betriehen werden,
betrigt rund 38 m®. Hiervon geht ein grofies Gefahrenpotential aus. Brennbare Gase konnten aus den
Kammern austreten und sich unbemerkt zu ziindfihigen Gemischen anreichern, so dafl es zu einem
Brand im Detektor kommen kénnte.

Um einen gefahrlosen Betrieb des Experiments su gewahrleisten, wurden mehrere unabhéngig von-
einander arbeitende Sicherheitssysteme geschaffen, die stindig die Gaszusammensetzung im Detektor
und in der Experimentierhalle iberwachen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Gasanalysesystem getestet und in Betrieb genommen. Dieses
entnimmt stindig Gasproben aus der Umgebung der Spurkammern und bestimmt die Konzentra-
tionen der Kammergase in diesen Gemischen. Die Mefidaten werden an den zentralen Rechner des
Experiments {ibergeben, wo sie analysiert und dargestellt werden.

Diese Arbeit gliedert sich in finf Kapitel. In Kapitel 1 werden die verschiedenen Spurkammern des
Detektors vorgestellt, und es wird diskutiert, welche Mafinahmen den sicheren Betrieb des Experi-
ments gewihrleisten. Kapitel 2 gibt eine Ubersicht fiber die Massenspektrometrie. Die verschiedenen
physikalischen Prinzipien, mit denen sich Gasanalysen durchfihren lassen, werden vorgestellt, wobei
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Bild 1: Perspektivische Ansicht des ZEUS-Detektors

das Quadrupol-Massenspektrometer genauer erkldrt wird. In Kapitel 3 wird das bei ZEUS verwendete
Gasanalysesystem des britischen Herstellers VG Gas Analysis System Ltd. vorgestellt. Dabei wird
sowohl auf den Aufbau des Gerates als auch auf die sur Steuerung verwendeten Programme eingegan-
gen. In Kapitel 4 werden erste MeBergebnisse gezeigt, wobei auch die Schwierigkeiten erwéhnt werden,
die sich beim Testen des Gerétes gezeigt haben. Kapitel 5 gibt einen allgemeinen Uberblick fiber das
ZEUS-Hardware-Kontrollsystem und beschreibt die Einbindung des Gasanalysesystems.

Im Anhang findet man detaillierte Bedienungsanleitungen fiir das Hardware-Kontrollsystem und
die Software, mit der das Massenspektrometer gesteuert wird.







Kapitel 1

Das ZEUS-Gassystem

Im ersten Teil dieses Kapitels sollen die Spurkammern des ZEUS-Detektors vorgestellt werden, wobei
besonderes Gewicht auf die verwendeten Gase und Gassysteme gelegt wird. Der zweite Teil befat sich
mit den ﬁberwachungssystemen, die wegen der Verwendung von ziindfihigen Gasgemischen erforder-
lich sind.

1.1 Der innere Detektorbereich
Im inneren Bereich des ZEUS-Detektors befinden sich folgende Spurkammern (vgl. Bild 1.1):
o Vertexdetektor (VXD),

» Zentrale Driftkammer (Central Tracking Detector, CTD),
¢ Vorwirts-/Rackwirts Spurkammern (Forward-/Rear Tracking Detectors, FTD /RTD),

o und Ubergangsstrahlungsdetektoren (Transition Radiation Detectors, TRD}, bestehend aus Drift-

kammern und Radiatoren.

Diese Kammern sind von einer gemeinsamen zweiten Ummantelung, dem sogenannten Sicherheits-
volumen, umgeben. Dieses Volumen hat eine Grfie von 1.3m? und wird mit Stickstoff bei einem
Uberdruck von maximal 1 mbar gespilt, um

1. zu verhindern, dafi brennbare Gase, die durch Lecks aus den Kammern austreten, sich im Inneren
des Detektor zu ziindfahigen Konzentrationen anreichern und entziinden kénnen,

2. Gasanalysen unter definierten Bedingungen durchfiihren zu kdnnen und Gase, die durch Lecks
aus den Kamznern entweichen, nachzuweisen. Stickstoff verhilt sich inert gegeniiber organischen
Verbindungen und eignet sich daher gut als Trigergas.

Das Spitllen mit Stickstoff hat auflerdem den Vorteil, dafi Feuchtigkeit aus dem Detektor verdringt
wird, die sonst in der Nihe der supraleitenden Spule kondensieren wiirde und die Elektronik stsren
kénnte.

Tab. 1.1 gibt eine Ubersicht Gber die verwendeten Gase im ZEUS-Detektor. Die Zusammenset-
zung des Gasgemisches einer Spurkammer ist durch ihre Geometrie, das Magnetfeld und die Betriebs-
parameter festgelegt. Es ist daher wichtig, daB sich dieses Gemisch wihrend des Experimentierbetriebs
nicht ver&ndert. Es muff verhindert werden, dafl Fremdgase aus der Umgebung in die Kammern ein-
dringen und das Gasgemisch verunreinigen. Nur dann kénnen die Signale, die geladene Teilchen in
den Kammern hervorrufen, richtig interpretiert werden. Die Kammern werden daher so konstruiert,
dafl sie méglichst dicht gegen von aufen eindringende Luft sind. Zusitzslich werden sie wihrend der
Experimente bei geringem berdruck betrieben.

Kapitel 1. Das ZEUS-Gassystem

Teilchen- Gas- Spiil- Mef- Leck- Gas- Konzen- | Gas/N;
Detektor Volumen | Volumen | stellen rate gemisch | tration
(m*] | Zahl | (m?] [em®/min] (%] [%/o0]
Dimethyl-
VXD 0.08 8 Ather 100 0.5
Argon 90
CO, 8
CTD 4.2 50 Athan 2
Athanol | (+0.84) 40
0.4
FTD 15 2 Argon 88 0.1
CO, 10
RTD 0.2 1| 13] 2 5 Athan 2
TRD:
Xenon 90 0.8
Driftkammer 0.22 CO, 8 0.07
Isobutan 2 0.02
15
Radiator 0.69 CO, 100
0.3 4 CO, 88
BMUON 18 | bis i8 bis Isobutan 9
16 1.6 12 Argon 3
0.2 14 CO, 88
RMUON 8 bis 8 bis Isobutan 9
0.8 25 Argon 3
FMUON:
Argon 90
DC 10 CO,; 9
0.1.)2 1 Methan 1
32 | bis 32 bis
01 4 CO,; 88
LST 5.5 ' Isobutan 9
Argon 3

Tabelle 1.1: Uberblick iiber die Gasgemische mit brennbaren Anteilen in den ZEUS-Spurkammern
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Bild 1.1: Spurkammern im inneren Detektorbereich mit dem gemeinsamen Sicherheitsvolumen

Die Kammern werden nicht nur einmal mit Gas gefillt, sondern stindig von einem Gasgemisch
durchspiilt. Dazu dienen aufwendige Gassysteme, die die Gase mischen, durch die Kammern in festge-
legten Raten hindurchpumpen und wieder surickfilhren. Man unterscheidet geschlossene und offene
Gassysteme. Bei geschlossenen Systemen wird das Gemisch in einem Kreislauf durch die Kammer
gefiihrt, anschliefiend gefiltert und wieder in die Kammern surickgeleitet. Offene Systeme dagegen ge-
ben das Gas, nachdem es die Kammer passiert hat, Gber Rohrleitungen an die Atmosphére ab, In der
Anfangsphase des Experiments werden bis auf die Ubergangsstrahlungsdetektoren fir alle Kammern
offene Gassysteme verwendet.

1.1.1 Der Vertexdetektor

Die Kammer, die sich am nichsten am Wechselwirkungspunkt befindet, ist der Vertexdetektor (VXD),
eine 1.6 m lange zylindrische Driftkammer, die das Strahlrohr umgibt. Der Vertexdetektor ist haupt-
siichlich auf den Nachweis sehr kurzlebiger Teilchen ausgelegt, die am Wechselwirkungspunkt bei der
Kollision zwischen Protonen und Elektronen entstehen und zerfallen, bevor sie die zentrale Driftkam-
mer erreichen.

Auflerdem liefert der Vertexdetektor Informationen, die eine prizise Impulsbestimmung und Winkel-
aufldsung der Spuren aller geladener Teilchen, sowie eine genaue Bestimmung des Wechselwirkungs-
punktes ermdglichen.

Am Wechselwirkungspunkt entstehen bei einem Ereignis sehr viele Teilchen, die alle vom Vertex-
detektor nachgewiesen werden sollen. Um eine hohe Ortsaufldsung zu erreichen, ist der Abstand der
Drihte besonders kiein (ca. 2 mm). Da die Ausleseelektronik dber eine begrenzte zeitliche Auflosung
verfiigt, ist es wichtig, da die bei der Ionisation freiwerdenden Elektronen nicht zu schnell die Si-
gnaldrihte erreichen, wodurch Information verloren ginge. Es wird daher ein Gas benstigt, das iiber
eine geringe Driftgeschwindigkeit verfligt. Man verwendet reinen Dimethylather (CH,~0-CHj,, DME).
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Dieses Gas ist schwerer als Luft und ist bei Zimmertemperatur ab einer Kongentration von ca. 5%
zindflhig. Der Vertexdetektor ist die einsige Spurkammer, die ausschlieBlich ein brennbares Gas ver-
wendet. Die Uberwaclumg der Kongentration von DME im Sicherheitsvolumen ist daher besonders
wichtig.

1.1.2 Die zentrale Driftkammer

Der nkchste Detektor, den die Teilchen auf dem Weg vom Wechselwirkungspunkt passieren, ist die
zentrale Driftkammer. Sie ist zylindrisch und symmetrisch um das Strahlrohr aufgebaut und hat die
Aufgabe, geladene Teilchen zu identifizieren und ihren Impuls mbglichat genau zu bestimmen.

Die Geometrie und das Gasgemisch der zentralen Driftkammer wurden auf den Betrieb in starken
Magnetfeldern bis su 1.8 T optimiert. Die Kammer wird bei einer Temperatur von (20 £ 1)°C mit
einem Uberdruck von 5 mbar relativ zum Sicherheitsvolumen betrieben.

1.1.3 Vorwiirts- und Riickwiirts-Spurkammern

Zum Nachweis der geladenen Teilchen, die den Wechselwirkungspunkt unter so kleinen Winkeln ver.
lassen, dafl sie von der zentralen Driftkammer nicht gut nachgewiesen werden konnen, dienen die
Vorwilirts- und Rickwirts-Spurkammern (FTD und RTD).

Die Vorwirts-Spurkammer besteht aus drei ebenen Driftkammern (FTD1, FTD2, FTD3), die
Riickwérts-Spurkammer ist vom gleichen Typ. Zur genaueren Bestimmung der Spuren sind die drei
Kammern der Vorwarts-Spurkammer jeweils in einem Abstand von 21 cm voneinander angeordnet.
In diese Liicken wurden zwei Ubergangsstrahlungsdetektoren (TRD) eingebaut. Die Riickwirts-Spur-
kammer soll in erster Linie gestreute Elektronen aus Ereignissen mit kleinem Q? nachweisen, die von
der gentralen Driftkammer nicht erfaBt werden.

Das Gassystem dieser Kammern ist vom offenen Typ. Dies wird bevorzugt, da FTD und RTD sum
Grofiteil aus laminierten Kunststoffen bestehen, die besonders in der Anfangsphase des Experimen-
tes ausgasen werden, was die Gaszusammensetsung und damit das Ansprechverhalten der Kammern
verindern wiirde. Nach einer lingeren Anlaufzeit kdnnte auch hier ein geschlossenes System verwendet
werden. Dies ist allerdings nur dann sinnvoll, wenn die Leckraten der Kammern nicht su hoch sind,
da die Gase sonst durch von auflen eindringende Fremdgase so stark verunreinigt wilrden, da8 die
Reinigung zu aufwendig wire,

1.1.4 Der Ubergangsstrahlungsdetektor

Zwischen den FTD-Modulen befinden sich die beiden mugmgsstrahluug:detektoren (TRD). Ihre
Aufgabe ist es, Elektronen in einem Impulsbereich von 1-30 GeV/cin hadronischen Jets nachsuweisen
und 2.B. von Pionen zu unterscheiden. Dabei wird ausgenutzt, daf geladene Teilchen beim Durch-
gang ciner Grenzfliche tweier Materialien mit unterschiedlichen Dielektrisititskonstanten Strablung
emittieren, deren Intensitit proportional sum Lorents-Faktor y = 1 /v/T=07]c? und sum Quadrat
der Teilchenladung ist. Durch Messung der Ubergangsstrahlung, die im Bereich der Réntgenstrahlung
liegt, kann man also Teilchen mit gleichem Impuls aber unterschiedlicher Masse voneinander unter-
scheiden. Fiir Elektronen erwartet man eine héhere Intensitat als fiir alle anderen Teilchen {Kle87).
Die Wahrscheinlichkeit, dafl ein Elektron bei einem Obergang ein Photon abstrahlt, ist etwa so groff
wie die Feinstrukturkonstante a = 1/137. Damit man eine moglichst hohe Ausbeute an Ubergangs-
strahlung erhilt, bendtigt man einen Detektor, in dem jedes Elektron einige hundert Uberginge
durchfithrt. Aus diesem Grund verwendet man als Radiator fiir die Ubergmgutrah]ungsdetektoren
¢in 7 cm dickes Vlies aus Polypropylen-Fasern in reinem CO, . Die Rontgenstrahlung wird mit einer
Driftkammer nachgewiesen, die mit Xenon, CO; und Isobutan gefillt ist. Zwischen den Driftkammern
und den Radiatoren befindet sich jeweils eine 36 um starke Mylarfolie, die mit einer 0.5 ym diinnen
Aluminiumschicht versehen ist, um ein elektrisches Feld in der Kammer aufgubauen. Ein Durchbiegen
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dieser Folien, die gwischen 4.5m? und 6m? gro8 sind, infolge einer Druckdifferens swischen beiden
Seiten, wilrde die Drifigeschwindigkeiten in der Kammer verindern. Daher wurde fiir die Ubergangs-
strahlungsdetektoren ein priizises Druckregelungssystem gebaut, das den Druck in den Driftkammern
an den Druck im Sicherheitsvolumen anpaft {Kue92].

Da Xenon ein sehr teures Gas ist, verwendet man ein geschlossenes Gassystem. Das Gas, welches
die Kammern verlfit, wird aufwendig gereinigt, da bereits sehr geringe Verunreinigungen, 5.B. durch
Stickstoff aus dem Sicherheitsvolumen, das Verhalten der Driftkammern stark verindern wiirden. Das
gereinigte Gas wird dann wieder in die Kammern zuriickgefiihrt. Die Zusammensetzung des Kammer-
gases wird mit einem Massenspektrometer Gberwacht [Alb89, Kap88).

1.2 Die Myonkammern

Das Myonkammersystem besteht aus drei getrennten Systemen. Die Barrel-Myon-Kammern (BMUON)
und die Myonkammern in Riickwirtsrichtung (RMUON) decken den Winkelbereich von 34°-135° ab.
Fiir den Nachweis und die Impulsbestimmung der Myonen in Vorwartsrichtung dient das Vorwarts-
Myon-Spektrometer (FMUON).

Alle drei Systeme bestehen jeweils aus zwei Teilen, von denen sich einer an der Innenseite des
Magnet-Jochs befindet und der zweite auflerhalb. Das Joch wird durch Spulen agimutal magnetisiert.
Die Identifikation der Myonen geschieht durch Impulsbestimmung und Vergleich der Spuren, die von
der gentralen Driftkammer registriert wurden. Der Impuls der Myonen kann durch die Ablenkung,
die diese beim Passieren des magnetisierten Jochs erfahren, bestimmt werden. Als Detektoren werden
Lagen von insgesamt 3446 Streamer-Rohrkammern ( Limited Streamer Tubes, LST) verwendet, die mit
einem Gasgemisch arbeiten, das iiber ein hohe Driftgeschwindigkeit verfligt (s. Tab. 1.1).

Die LSTs sind in Lagen zu Kammern gusammengefiigt und von einer Aluminiumbhille umgeben.
Die einzelnen LSTs und die Spurkammern wurden vor dem Einbau in das Experiment mit prazisen
FluBmessern auf ihre Gasdichtigkeit hin @berprift. Das Volumen zwischen den LSTs und der Alu-
minjumhillle soll mit Stickstoff gesplt werden, der auf die Kammergase hin untersucht wird, wenn
brennbare Gase verwendet werden. Zur Zeit werden die Myonkammern bis auf weiteres mit unbrenn-
baren Gasgemischen betrieben.

Fiir die Physik mit HERA ist der Nachweis von Myonen, die den Wechselwirkungspunkt unter sehr
kleinen Winkeln zur Strahlachse verlassen, sehr wichtig. Nur so kénnen bestimmte physikalische Ereig-
nisse, die z.B. sur Produktion von theoretisch vorhergesagten Leptoquarks fiihren kdnnten, beobachtet
werden. Daher wurde das FMUON als unabh&ngiges Instrument gum Nachweis von Myonen mit Im-
pulsen von > 100 GeV/c konszipiert. Es soll erméglichen, Untergrund 2.B. aus Strahlgasreaktionen, x-
oder K-Zerfillen, Halo usw. su identifizieren und zuriickzuweisen. Dazu dient eine toroidfSrmige mag-
netisierte Eisenkonstruktion, die schichtweise von Detektoren umgeben ist. Es werden Driftkammern
(DC, 32 Stiick} und LSTs verwendet.

1.3 Gassicherheit bei ZEUS

Damit im ZEUS-Detektor brennbare Gase verwendet werden diirfen, miissen eine Reihe von Sicher-
heitsauflagen erfillt sein.

Die Gasgemische werden aus Gasflaschen und Tanks iiber Rohrleitungen in den Detektor gefiihrt.
An den Verbindungsstellen kénnen Lecks auftreten, oder es kdnnen Rohrleitungen beschidigt werden.
Eventuell in die Hallenluft entweichende Gase werden fiber die Ventilation an die Atmosphire abgege-
ben. Um sicherzustellen, daB sich die Gase nicht zu z@ndfkhigen Konzentrationen anreichern kénnen,
Gberwachen Gassensoren stiindig die Konzentrationen der Kammergase in der Hallenluft. Ubersteigen
die gemessenen Werte bestimmte Schwellen, kinnen je nach Hohe der Konzentration verschiedene
Mafnahmen eingeleitet werden.
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Bild 1.2: Entzlindungsdiagramm eines Gemisches aus Luft, Stickstoff und Isobutan. Im schraffier-
ten Bereich ist das Gemisch ziindfihig. Die eingezeichnete Extrapolationsgerade gibt die untere
Ziindgrenze fir das Gemisch an, wenn es mit Luft versetst wird.

Bild 1.2 zeigt, bei welchen Konzentrationen eine Mischung aus Luft, Stickstoff und Isobutan
zlindfihig ist. Fiir Gasgemische aus Luft, Stickstoff und anderen brennbaren Anteilen sehen die Dia-
gramme &hnlich aus, teilweise liegt die untere Ziindgrenze héher. Erreicht die gemessene Konzentration
20 % dieses Wertes, wird ein Voralarm ausgelst. Dieser hat zur Folge, dad die Ventilation erh8ht wird.
Der Hauptalarm wird ausgelist, falls die Konzentration einen Wert von 40 % der unteren Explosions-
grenze Gibersteigt. In diesem Fall werden alle Gasversorgungen abgestellt, und die Zuleitungen kénnen
zusitzlich mit einem unbrennbaren Gas gefiillt werden. AuBerdem werden dann alle elektrischen An-
lagen abgeschaltet und die Halle mufl gerdumt werden.

Beim Fluten mufl beachtet werden, dal die Karnmern sehr empfindlich auf su hohen Innendruck
und starke Druckschwankungen reagieren. Teilchen, die eine Spurkammer passieren, sollen mdglichst
wenig Energie an die Kammerwénde und andere Hindernisse abgeben. Daher verwendet man fiir
die Konstruktion so wenig Material wie mdglich. Ein 2u hoher Druck bei der Gaszufuhr kann leicht
zur Zerstorung der Kammern fiihren. Aus diesem Grund verfiigt z.B. die zentrale Driftkammer @ber
automatische Ventile, die sich 6ffnen, sobald der Uberdruck in der Kammer 50 mbar tbersteigt.

Um die Menge brennbarer Gase in der ZEUS-Halle so gering wie méglich su halten, befindet sich
das Gaslager auflerhalb, und die Gase werden Giber Rohrleitungen zum Detektor geleitet. S&mtliche
Verbindungen werden durch sogenannte Svagelok-Verbindungen hergestellt, die sonst fir Hochdruck-
gasleitungen verwendet werden. Bei ZEUS treten in den meisten Fallen Uberdriicke von weniger als
100 mbar auf.
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[ Detektor | Felddrahte [ Signaldrahte | Winkelbereich |
VXD 1440 1440

CTD 19584 4608 15°-164°
[ FTD 5292 4536 7.5°-28°
RTD 1176 1008 160°-170°
TRD 1236 1236 7°-26°
Summe 28728 12828 }

Tabelle 1.2: Parameter der Spurkammern im inneren Detektorbereich (Winkel sur Strahlachse in
Vorwiirtsrichtung gesehen)

Die Rohrleitungen werden stindig mit prézisen Druck- und FluBmessern iiberwacht. So lassen sich
Druckabfille, die durch Lecks entstehen wiirden, registrieren,

Ein weiteres Problem stellen die Gasgemische in den

Spurkammern dar. Insgesamt befinden sich im Detektor Teilchendetektor Volumen |
etwa 38 m® brennbare Gase (s. nebenstehende Tabelle 1.3). Innerer Bereich 6.2m°
Wie Tab. 1.2 zeigt, fihren allein im inneren Bereich rund BMUON u. RMUON | 16.0m
40000 Signal- und Felddrahte in die Spurkammern hinein. FMUON 15.5m?

Durch diese hohe Anzahl von Durchfiilhrungen ist so eine
Kammer niemals vollkommen gasdicht, und es wird im-
mer su einem, wenn auch geringen, Gasaustausch mit der
Umgebung kommen. Weiter lassen sich Lecks beim Zusam-
menfiigen der Kammerwiinde, z.B. beim Verkleben von Nahtstellen, nie ganz vermeiden. Eine kon-
stante Gaszusammensetzung in den Detektoren ist fiir deren Funktionstlichtigkeit entscheidend. Damit
von aufen keine Luft in die Kammern eindringt, werden sie daher mit geringen Uberdriicken zwischen
1 und 10 mbar betrieben. Dadurch werden aber immer geringe Mengen Gas aus den Kammern aus-
treten, und es besteht die Gefahr, dafl sich innerhalb des Detektors ziindfihige Gemische bilden.

Zur Oberwachung der Leckraten der Kammern verfigen die eingelnen Gassysteme fiber Differen:-
fluimesser, die den FluB der in die Kammern einstromenden Gase mit den wieder herausstrémenden
vergleichen. Da die Leckraten der einzelnen Kammern vor dem Einbau in den Detektor bestimmt
wurden, k3nnen aus diesen Daten susitzliche Lecks erkannt werden.

Tabelle 1.3: Gas-Volumina
im ZEUS-Detektor

1.3.1 Das Sicherheitsvolumen

Damit sich die aus den Spurkammern austretenden Gase nicht innerhalb des Detektors zu riindfxhi-
gen Gemischen anreichern kinnen, sind alle Kammern, die mit brennbaren Gasen betrieben werden
sollen, von einem Sicherheitsvolumen umgeben, das nach aufien hin abgedichtet ist. Dieses wird mit
gasfSrmigem Stickstoff gespiilt, um zum einen entwichene Kammergase aus dem Sicherheitsvolumen
hinauszuspiilen und tiber Ventilationsleitungen nach auBen abzufiihren. Zum anderen kann man mit
einem Gasanalysesystem die Konsentrationen der Kammergase im Stickstoff bestimmen und so Lecks
feststellen. Beim Uberschreiten einer bestimmten Konzentration kann ein Alarm ausgelost werden, der
die Abschaltung der Gaszufuhr zur Folge hat.

Das Sicherheitsvolumen ist Giber Rohrleitungen mit grofiem Querschnitt an die Atmosphare ange-
bunden und befindet sich daher immer auf einem geringen Uberdruck, der mit dem Atmosph&rendruck
schwankt. Es bendtigt daher kein eigenes Druckregelungssystemn. Der FluBl des Stickstoffs, mit dem
das Sicherheitsvolumen gespiilt wird, kann dagegen genau geregelt werden.

Im Sicherheitsvolumen des inneren Detektorbereiches befinden sich Drucksensoren, die Druck-
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schwankungen registrieren. Der Innendruck der Spurkammern kann dann mit Druckregelungssystemen
entsprechend nachgeregelt werden.

1.3.2 Uberwachung mit einem Massenspektrometer

Aus Sicherheitsgriinden werden alle Spurkammern, die Gasgemische mit brennbaren Anteilen ver-
den, mit ei M pektrometer auf austretende Gase hin diberwacht. Bis heate sind dies die
Kammern des inneren Detektorbereichs, bestehend aus VXD, CTD, FTD, RTD und TRD. Bild 1.1
seigt die Position dieser Kammern mit dem sie umgebenden Sicherheitsvolumen, das den Bereich in-
nerhalb der Spule swischen Vorwirts- und Rilckwhrtskalorimeter ausfiillt. An vier Punkten werden
iiber Polyurethanschlauche Gasproben entnommen und mit einem Massenspektrometer, das iber 64
Kankle verfigt, analysiert (s. Kap. 4). Es wird angestrebt, diese (berwachung in der Zukunft noch
auszudehnen, um so auch Lecks in den Myonkammern feststellen su kénnen.
Dieses System kann auch dazu verwendet werden, die Gasgemische in den Spurkammern su analy-
sieren, wm deren Betriebstiichtigkeit zu iberwachen. Zur Kontrolle der Gassensoren in der ZEUS-Halle
kann aufierdem die Hallenluft analysiert werden.




Kapitel 2

Einfiihrung in die
Massenspektrometrie

In diesem Kapitel werden zunichst kurz verschiedene Methoden zur Analyse von Gasgemischen vor-
gestellt. Die Vor- und Nachteile der einzelnen Systeme im Hinblick auf die Anforderungen bei ZEUS
werden diskutiert. Es folgt dann eine genauere Beschreibung der Theorie der Massenspektrometrie
und deren praktische Umsetzung mit einem Quadrupolmassenspektrometer, wie es auch fiir das Gas-
analysesystem bei ZEUS Verwendung findet.

Der Begrifft M pektrometrie bezeichnet die Trennung von Ionen mit einem unterschiedlichen
Verhéiltnis Masse zu Ladung m/e und die Bestimmung derer Haufigkeiten. Der Begriff Masse wird
also eigentlich nicht ganz korrekt verwendet. Wenn im folgenden Begriffe wie Massenfilter oder Mas-
senspektrum benutzt werden, ist mit Masse immer das Verhiltnis m/e gemeint. Diese Bezeichnung ist
in der Literatur iiblich.

2.1 Gasanalysesysteme

Das Problem, die Zusammensetzung eines Gasgemisches sowohl qualitativ als auch quantitativ zu
bestimmen, kann durch verschiedene Methoden gelsst werden. Man nutzt aus, daB verschiedenartige
Molekiile unterschiedliche physikalische und chemische Eigenschaften aufweisen, die es erméglichen,
sie zu sortieren und die einzelnen Hiufigkeiten zu bestimmen.

Eine der &ltesten Methoden, die Parabelmethode von THOMSON (1913}, nutzt das Verhiltnis von
Masse zu Ladung m/e von ionisierten Molekiilen aus. Ein Ionenstrahl durchlauft ein elektrisches Feld
E (Energiefilter) und danach ein parallel dazu angeordnetes Magnetfeld B (Impulsfilter). Ionen glei-
cher Masse und Ladung werden aufgrund ihrer unterschiedlichen Geschwindigkeiten auf eine Parahel
verteilt, die photographisch aufgenommen werden kann. Fiir Ionen mit verschiedenem m/fe erhalt
man verschiedene Parabeln, deren Intensitit ein Mafl fiir die relative Hiufigkeit des entsprechen-
den Molekiils jst. Auf diese Weise wurde zuerst entdeckt, daf viele Elernente iiber Isotope verfiigen
[BS81, Kie68).

Es wurden spater viele Verbesserungen an dieser Methode vorgenommen mit dem Ziel, sowohl
die Intensitat als auch die Auflssung m/Am, das ist das Verhaltnis zwischen Masse und kleinster
trennbarer Massendifferenz Am, zu erhShen. Je héher die Intensitat ist, desto niedriger ist die untere
Nachweisgrenze fiir geringe Konzentrationen. Dabei ist aber zu beachten, dafl eine Erhéhung der
Intensit&t, bei ansonsten gleichen Parametern, i.a. eine Verschlechterung der Aufldsung bewirkt und
umgekehrt.
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Ein Gasanalysesystem fiir ZEUS sollte folgende Anforderungen erfiillen:

Langseitstabilitit Das System soll als Teil eines Sicherheitssystems iiber Monate im Dauerbetrieb
eingesetzt werden. Die Wartungsintervalle sollten dementsprechend lang und die Wartung einfach
durchzufiihren sein.

Flexibilitdt Das System mufl in der Lage sein, beliebige Gasgemische zu messen. Es mufi méglich
sein, das System problemlos auf neue Gasgemische umzustellen.

Grofier Mefibereich Die nachzuweisenden Gaskonzentrationen® reichen von nahezu 100 % bis zu
wenigen ppm (parts per million, 108).

Uberwachung mehrerer MeBstellen Bei ZEUS sollen ca. 60 Mefistellen iberwacht werden. Es
wird daher ein Multiplex-Ventilsystern bendtigt, das dem Gasanalysator Gasproben von ver-
schiedenen Punkten im Detektor zufiihrt. Dieses muB schnell umschaltbar sein und soll Gber
eine hohe Lebensdauer verfiigen.

Schnelle Analyse Aus Sicherheitsgriinden soll jede Meflstelle mindestens alle 15 min einmal gemes-
sen werden. Bei einer Uberwachung von 60 Mefistellen darf eine Analyse also nicht linger als
15 sec dauern. Das Ventilsystem mufi auf mindesten 2 - 10° Schaltvorginge pro Jahr ausgelegt

sein.

Eingliederung in das ZEUS-DAQ-System Die MeBergebnisse sollen auf einen Rechner {ibertra-
gen werden, der in das DESY-Netzwerk eingebunden ist. Aulerdem soll das Gasanalysesystem
von diesem Rechner gesteuert werden konnen.

Im folgenden werden die drei Systeme, die heute in der Gasanalyse am weitesten verbreitet sind,
vorgestellt und es wird diskutiert, in wie weit sie diesen Anforderungen geniigen.

2.1.1 Gaschromatographen

Bei der Gaschromatographie wird das zu analysierende Gasgemisch mit einem geeigneten inerten
Trigergas versetzt und durch eine sogenannte chromatographische Saule geleitet. Dies kann z.B. eine
lange Kapillare sein, deren Wandung mit einem Flissigkeitsfilm benetst ist. Diese gerlegt ein Gasge-
misch aufgrund der unterschiedlichen Adsorption in seine Einzelkomponenten, die nacheinander aus
der Siule abgesogen werden. Jedes Gas ist eindeutig durch die Zeit charakterisiert, die es brancht,
um durch die Kapillare zu gelangen. Nachgewiesen werden die Gase z.B. durch die Messung ihrer
Wirmeleitfahigkeit.

Der Vorteil dieser Methode ist, daB die Molekile nicht ionisiert oder aufgespalten werden, was
besonders fiir die Anwendungen in der Biologie oft entscheidend ist. Durch den Nachweis ganzer
Molekiile ist eine eindeutige Zuordnung der Gase maglich, Ein Nachteil ist die Trigheit solcher Systeme.
Sich schnell &ndernde Konzentrationen werden erst mit einer gewissen Verzdgerung erkannt, da eine
Analyse mehrere Minuten dauert. Auflerdem verwenden Gaschromatographen Ventilsysteme, die nur
auf etwa 500000 Schaltvorginge ausgelegt sind und sich daher nicht fiir hohe Mefiraten {iber lange
Zeitrdume eignen.

2.1.2 Infrarotspektrometer

Die Absorption von Infrarotstrahlung einer bestimmten Wellenlinge durch Anregung der Molekile zu
Vibrationen und Rotationen ist charakterizstisch fiir eine Gasart. Diesen Effekt nutzt das Infrarotspek-
trometer aus.

! Gaskonsentrationen werden hier immer auf Mol-K trati b
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Das zu untersuchende Gas wird bestrahlt und die Intensitst der durchtretenden Infrarotstrahlung
gemessen. Aus der Differenz zwischen eingestrahiter und durchtretender Intensitat wird die Absorp-
tion bestimmt. Je mehr Strahlung absorbiert wird, desto hsher ist die Konzentration des Gases, das
Strahlung der verwendeten Wellenlinge absorbieren kann.

Man bendtigt fiir jede Gasart ein eigenes Mefgerit, das Infrarotstrahlung in einem schmalen Wel-
lenlangenbereich emittiert und die Absorption durch das Gas mifit. Diese Art der Analyse eignet sich
nur fir Anwendungen, bei denen die Zusammensetsung genau bekannt ist. Bei organischen Verbin-
dungen kann es auflerdem zu Querempfindlichkeiten zwischen verschiedenen Gasen kommen, was die
Meflergebnisse verfilschen kann.

3.1.3 Massenspektrometer

Die Analyse mit einem Massenspektrometer unterscheidet sich grundsiitslich von den anderen vor-
gestellten Methoden dadurch, daB die Gasmolekile ionisiert werden. Bei der lonisation entsteht je
nach Molekillart eine Vielzahl von unterschiedlichen Ionen. Das Molekill kann einfach oder mehs-
fach ionisiert werden und kann in verschiedene Bruchstiicke serfallen. Deren Haufigkeitsverteilung
ist charakteristisch fiir das jeweilige Molekdll. Es wird fir verschiedene Massensahlen ein Tonenstrom
gemessen, der proportional sum Partialdruck des zugehdrigen Gases ist,

Massenspektrometer verwenden entweder magnetische oder elektrische Felder sur Trennung der
ionisierten Molekille. Magnet-Massenspektrometer werden bevorzugt eingesetzt, wenn ein sehr hohes
Trennvermdgen swischen &hnlichen Mokekillen verlangt wird. Elektrische Quadrupol-Massenspektro-
meter haben den Vorteil, dafB sie kompakter su konstruieren und preiswerter sind.

Der Nachweisbereich eines Quadrupol-Massenspektrometers reicht von Konzentrationen von 100 %
bis zu weniger als 1 ppm. Es wird bevorzugt in der Ultrahochvakuum-Technik (Restgasanalyse) ver-
wendet.

Quadrupolmassenspektrometer zeichnen sich im allgemeinen durch eine hohe Langseitstabilitat
aus. Die Funktionsweise ist einfach, die technische Umsetzung dagegen recht aufwendig. Es ist ein
erheblicher Rechenaufwand notwendig, um aus den gemessenen Ionenstromen die Gaskonzentrationen
su bestimmen. Daher ist es sinnvoll, ein solches System mit einen eigenen Computer su versehen, der
filr die Steuerung und Auswertung der Meflergebnisse verwendet wird. Dieser kann auch dasu benutst
werden, die Daten zur Weiterverarbeitung und Archivierung auf andere Rechner su tibertragen.

Quadrupol-Massenspektrometer miissen durch Messen von Gasgemischen mit bekannter Zusam-
mensetsung kalibriert werden. Die eigentliche Analyse dauert nur einige Sekunden. Auch sich schnell
&ndernde Zusammensetzungen kdnnen daher erkannt werden, Werden verschiedene MeBstellen analy-
siert, wird die Dauer einer Analyse durch das Umschalten swischen diesen dominiert, da man warten
mufl, bis das Gas im MeBvolumen und den Zuleitungen vollstindig ausgewechselt wurde. Um diese
Zeit so kurs wie mdglich zu halten, ist ein mdglichst geringes Volumen swischen den Ventilen und dem
Quadrupol anzustreben.

Vergleicht man die Spezifikationen der vorgestellten Systeme in Hinblick auf die Anforderungen an
cin Gasapalysesytem bei ZEUS, kommt man zu folgendem Ergebnia:
Gaschromatographen sind relativ triige und eignen sich nicht flir Anwendungen, bei denen dber lange
Zeitrfume in sehr kurzen Intervallen unterschiedliche Gasgemische analysiert werden sollen. Sie schei-
den daher aus.

Infrarotspektrometer konnen jeweils nur eine einzige Gasart nachweisen. Man mdchte im ZEUS-
Detektor alle verwendeten Gase messen, unter denen sich auch mehrere organische Verbindungen
befinden (s. Tab. 1.1). Man briuchte also sehr viele Mefigerate. Wenn sich die verwendeten Gasgemische
indern, miifiten die MeBgerite neu konfiguriert werden oder neue Gerite dazukommen.

Einzig das Quadrupol-Massenspektrometer erfilllt alle Anforderungen hinreichend gut, und es wird
daher bei ZEUS eingesetst,
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%
\\C-i)—- U+ V coset
(U +V cosmt)

lonenquelle Stabsystem ' Detektor

Bild 2.1: Quadrupol-Massenfilter nach W. Paul und H. Steinwedel Quelle: (Kie68)

Im folgenden soll zundchst auf die Theorie, die das Quadrupol-Massenspektrometer beschreibt,
eingegangen werden.Anschlieflend werden die zum Aufbau benstigten Komponenten beschrieben. Eine
gute Einfihrung in die Theorie und die Praxia findet man bei [Daw76, Rob68].

2.2 Theorie des Quadrupol-Massenspekirometers

Dieser Abschnitt gliedert sich in drei Teile. Im ersten werden die Eigenschaften des elektrischen Qua-
drupolfeldes beschrieben und die Bewegungsgleichungen der Ionen in diesem Feld aufgestellt. Diese
fuhren auf die MaTHIEUsche Differentialgleichung. Deren Lasungen werden angegeben und ihre Ei-
genschaften diskutiert. Der zweite Teil behandelt die Eigenschaften des Massenfilters und der dritte
den Jonisationsprozefl der Gasmolekiile.

2.2.1 Das Quadrupolifeld

Ein elektrisches Feld, das linear von den Ortskootdinaten z, y und z abhingt, hat die allgemeine Form

E = Ep(Ax + oy + 18)

mit den Parametern A, o und 7. Eo ist unabhéngig vom Ort, kann aber von der Zeit abhingig sein.
Ist die Annahme erfiillt, da8 keine Raumladungen vorhanden sind, gilt die Laplace-Gleichung:

VE=0
Da weiter

-Vé¢=EFE



2.2. Theotie des Quadrupol-Massenspektrometers 15

gilt, erh&lt man das zugehérige Potential & durch einfache Integration:
é= —%Eo(z\z’ + oy’ 4+ 42%).

Damit die Laplace-Gleichung erfiillt ist, muf
Ato+y=0

gelten. Fiir ein Quadrupolfeld, das unabhéngig von z ist, bedeutet dies
A=-0,Y=0

und man erhilt das Potential

3= —%Eo,\(z’ - ).

Die zugehirigen Aquipotentiallinien sind in dem nebenste-
henden Bild dargestellt. Dieses Potential kann durch vier zylin-
drisch hyperbolische Elektroden erzeugt werden, wobei benach-
barte Elektroden entgegengesetst geladen sind (s. Bild 2.3). Be-
zeichnet 2rg den Abstand gegeniiberliegender Elektroden und &,
die Potentialdifferenz zweier benachbarter Elektroden, so erhalt
man mit A = E’ff‘: fiir das Potential

$o({z% -
§=_°(Tg”). (2.1)

Fiir ein Ion, das sich paralle! zur z-Achse durch dieses Potential
bewegen moge, sollen nun die Bewegungsgleichungen aufgestellt Bild 2.2: Die Aquipotential-
und die Bahnen der Ionen untersucht werden.

linien eines Quadrupolfeldes
Allgemein gelten die Bewegungsgleichungen:

mEi = ek,
my = ek,
mZ = 0.

Im Falle eines Quadrupolfeldes erhilt man mit dem Potential aus Gleichung (2.1):

0

il

- €
z+ (m—';)éoz

il

- e
-{—3 (1]
V- rg)‘l’oy

mz = 0

Ein Ion, das sich durch ein Quadrupolfeld bewegt, wird also seine Anfangsgeschwindigkeit in z-Rich-
tung beibehalten. In der z- und y-Richtung wird es sich, je nachdem welche Eigenschaften &, hat,
unterschiedlich verhalten. Man unterscheidet die folgenden Falle:

1. #g = const, ¥ > 0
Das Ion wird in der z-z-Ebene harmonische Schwingungen ausfithren. Die Bewegung ist stabil,
d.h. die Schwingungsamplitude bleibt fiir alle Zeiten endlich. In der y-z-Ebene wirkt diese An-
ordnung defokussierend, und die Ionen treffen nach endiicher Zeit auf die Elektroden und gehen
verloren.
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(U + V cosut)
z
X

-(U+ Vcosat)

Bild 2.3: Schematische Darstellung des Quadrupol-Massenfilters Quelle: [Daw76]

2. $p = Vcoswt
Die Bewegung ist fiir bestimmte Frequenzen sowohl in der z-z- als auch in der y-z-Ebene stabil.
Bei welchen Frequenzen die Bewegung stabil ist, hingt bei festem #, vom Verhiltnis swischen
Masse und Ladung m/e des Ions ab.

3. $g=U -V coswt
Der Quadrupol wirkt in der z-Richtung wie ein Hochpa8 - und in der y-Richtung wie ein Tiefpaf-
Massenfilter. Beide Richtungen zusammen ergeben einen Bandpaf-Massenfilter. Diese Anord-
nung stellt die Grundlage fiir das Quadrupol-Massenspektrometer dar und soll im folgenden
niher erliutert werden.

Einer konstanten Gleichspannung wird eine Wechselspannung ilberlagert. Die Bewegungsgleichungen
lauten

It

. e
z+m(U—chsw1)z 0

0.

I

. e
V- —’;’%(U — Veoswtly

Mit den Abkiirzungen
o _ 4eU _ 2V wt
a—da—’%—m, Q—'Iz—~9v—mu——,rg, £=? (2.2)
erhilt man die MATHIEUsche Differentialgleichung
d!
4—': +{a—2gcos26)u=10| , u € {z,y}. (2.3)

d¢
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Diese homogene lineare Differentialgleichung mit periodischen Koeffizienten ist eine spezielle HiLLsche
Differentialgleichung. Sie wurde von E. MATHIEU im Jahre 1868 formuliert, als er die Eigenschwin-
gungen einer homogenen, gleichmiflig gespannten elliptischen Membran untersuchte [Mat68].

Die Lasungen kdnnen nur numerisch aus geeigneten Reihenentwicklungen gewonnen werden. Es
gelang MATHIEU, die Eigenwerte a und die 2x-periodischen Lésungen von Gleichung (2.3) durch Po-
tenzreihen in a darzustellen und ihre ersten Entwicklungskoeffizienten zu berechnen. Anwendung fin-
det die MATHIZUsche Differentialgleichung bei vielen physikalischen Problemstetlungen mit periodisch
verindeslichen Parametern.

Die Lsungen dieser Differentialgleichung haben die allgemeine Form

oo o
u=a'e 2 Cine¥™ 4 ae~™ z Cane 1, (2.4)

n= - n=-oo

mit den Integrationskonstanten a’ und a”. Diese sind abhingig von den Anfangsbedingungen uq, ttg
und {o. Die Konstanten C;, und s hingen dagegen nur von a und ¢ ab und nicht von den Anfangs-
bedingungen. Fiir ein Jon mit bestimmter Ladung und Masse, das einen Quadrupol mit Elektroden-
abstand 2rg und konstanter Frequenz w passiert, sind die Konstanten e und ¢ proportional zu U und
V. Die Grdfie u ist die z- bzw. y-Komponente des Abstandes der Ionenbahn vom Mittelpunkt des
Quadrupolfeldes.

Da das Feld durch die Elektroden begrenzt wird, mufl fir Ionen, die den Quadrupol passieren sollen,
stets u < rp sein. Man spricht in diesem Falle von stabilen Bahnen. Wird jedoch u > ry, so trifft das
Ion auf die Elektroden und geht verloren. Diese Bahnen werden als instabil beseichnet. Wie man an
Gleichung (2.4) sieht, ist der Faktor e*¢ ausschlaggebend dafiir, ob eine Bahn stabil oder instabil ist.
Bei stabilen Bahnen bleibt u fir § — 0o endlich und u < rqy. Bei instabilen Bahnen wachst u fiir
§ — oo itber alle Grenzen, und das lon geht verloren.

Fiir p gibt es die folgenden Fille:

1. p ist reell und nicht 0. Die Bewegung ist instabil, da einer der Faktoren e“ und e~* fiir { — oo
u {iber alle Grenzen wachsen lafit.

2. p = a+ i3 mit von 0 verschicdenem Real- und Imaginkrteil. Diese Losungen sind alle instabil.

3. p = P ist rein imaginir und B ganszahlig. Diese Lisungen sind zwar periodisch aber instabil.
Im Stabilitatsdiagraznm (s. Bild 2.4) bilden sie die Grenzen zwischen stabilen und instabilen
Bereichen.

4. p = ip ist rein imaginir und S keine ganze Zahl. Nur diese Bewegungen sind periodisch und
stabil in z- und y-Richtung.

Flr den Betrieb eines Massenspektrometers kommt nur der 4. Fall in Frage. Nur hier gibt es die
Maglichkeit, dafl sich Ionen mit bestimmtem m/e auf stabilen Bahnen durch das Quadrupolfeld hin-
durch bewegen. Da p1 von den Grdfen a und ¢ {(und damit von den Spannungen U und V') abhingt,
kann man mit den Bedingungen aus Fall 4 ein Massenfilter konstruieren.

2.2.2 Das Massenfilter

Da die Stabilitst der Bewegung nur von a und ¢ abhéingt, kann man Gleichung (2.3) fiir Wertepaare
{a,g) auswerten und untersuchen, ob Gleichung (2.4) stabil ist oder nicht. Man erh&lt so in der
a-g-Ebene das in Bild 2.4 dargestellte Stabilititsdiagramm, das fiir die z- und y-Richtung ermittelt
wurde. An den Punkten (a,q), an denen sich Stabilititsbereiche in z- und y-Richtung Gberlappen,
ist die Bewegung durch den Quadrupol stabil. Fiir den Betrieb eines Massenfilters ist nur die erste
Stabilitatszone interessant, die in Bild 2.5 vergréfert dargestellt ist.
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Bild 2.4: Das g-g-Stabilititsdiagramm fiir die z- und die y-Richtung (nach [Daw76))

Bild 2.5: Der erste Stabilitatsbereich fiir die z- und die y-Richtung. Dieser Bereich wird fiir den
Betrieb eines Massenfilters genutzt. Die Arbeitsgerade sollte den Stabilititsbereich maglichst nah
an der Spitze schneiden. (nach [Daw76})
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Bild 2.6: Stabile lonenbahnen fiir Punkte nahe der Spitze des ersten Stabilititsbereiches. Das
obere Bild zeigt die Bewegung in der z-z-Ebene, das untere in der y-z-Ebene.  Quelle: {[Daw76)

Alle Ionen mit gleichem m/e liegen bei konstantem ro, w, U und V am gleichen Arbeitspunkt (a,g)
im Stabilitatsdiagramm. Weil

(2.5)

wKe
]
»

<<

unabhingig von 7 ist, liegen die Arbeitspunkte fiir Ionen mit verschiedenen Massen auf einer Geraden
durch den Ursprung. Nur Jonen, deren Arbeitspunkt (a,q) innerhalb eines Stabilititsbereiches liegt,
kénnen den Quadrupo! passieren.

Um eine hohe Auflésung zu erzielen, versucht man, den stabilen m/e-Bereich so klein wie méglich zu
machen. Die Arbeitsgerade sollte daher so steil wie moglich verlaufen, wobei sie den Stabilititsbereich
aber noch durchqueren mufi, wie es in Bild 2.5 dargestellt ist. Die Steigung der Arbeitsgeraden und
domit die Auflésung verandert man, indem man das Verhiltnis U/V variiert. Stabile Bahnen fiir
unterschiedliche Massen erhalt man durch Variation von U und V bei konstantem Verhiltnis U/V.
Veréndert man U und V kontinuierlich iiber grofe Bereiche, kann man mit dem Massenfilter sog.
Massenspektren aufnehmen.

Eine theoretisch unendliche Aulldsung erhilt man fiir einen beliebig langen Quadrupol am Punkt
(a,q)} = (0.23699...,0.70600...). Da ein realer Quadrupol aber stets eine endliche Lange hat, wird
die Aufldsung eingeschrankt. Der Quadrupol mufl aber mindestens so lang sein, da man Bahnen, wie
sie in Bild 2.6 dargestellt sind, von denen in Bild 2.7 unterscheiden kann.

Wie man an den Gleichungen (2.2) sieht, wire es auch méglich, ein Quadrupol-Massenspektrometer
mit konstanten Spannungen U und V und verdnderlicher Hochfrequenz w zu betreiben. Da es jedoch
technisch sehr aufwendig ist, eine Hochfrequenz iiber grofle Bereiche in kurzen Zeiten zu varijeren,
verwendet man diese Methode praktisch nicht.
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Bild 2.7: Instabile lonenbahnen: Die Schwingungsamplitude wichst so stark an, daf die Ionen auf
die Elektroden treffen und verloren gehen. Quelle: [Daw?76)

2.2.3 Der Ionisationsprozefl

Damit verschiedene Molekiile mit dem Massenfilter getrennt werden kdnnen, miissen sie zunachst
ionisiert werden. Dazu dienen Ionenquellen, die im wesentlichen auf drei physikalischen Prinzipien
beruhen:

StoBionisation Neutrale Gasmolekiile werden mit Elektronen, Ionen oder Photonen beschossen und
dadurch ionisiert.

Thermische Oberflichenionisation Gasmolekiile kénnen von einer Metalloberfliche absorbiert
werden. Wird diese beheizt, werden die Mokekiile zum Grofiteil als Jonen wieder abgegeben.

Feldionisation Starke inhomogene elektrische Felder konnen Elektronen aus Molekiilen herausldsen.

fonenquellen fiir Quadrupol-Massenspektrometer verwenden meist die Elektronenstofi-Ionisation.
Die Gasmolekiile werden in einem Hochvakuwm durch BeschuB mit niederenergetischen Elektronen zu
einem geringen Anteil ionisiert, Dabei kénnen verschiedene Ionea gebildet werden.

Die zur Ionisation benétigten Elektronen werden durch thermische Emission aus einem stromdurch-
flossenen Filament gewonnen. Ihre Energie unterliegt daher einer Maxwell-Verteilung. Fiir die Anzah!
dN der Elektronen mit einer Energie zwischen U und U + dU, die pro Sekunde und Flicheneinheit
vom Filament emittiert werden, gilt:

dN(U) = (4';';’A)U¢-‘—rr”’" av,
wobei m, die Elektronerunasse bezeichnet, T die Temperatur in K, W die Austrittsarbeit der Elek-
tronen aus dem Filament der Flache A, & das Plancksche Wirkungsquantum und & die Boltzmann-
konstante. Die Streuung der Elektronenenergie wird durch die Austrittsarbeit dominiert. Sie betrigt
z.B. fiir Rhenium bei einer Temperatur von 2000 K 0.2-0.5¢V.
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Bild 2.8: Abh&ingigkeit der Anzahl gebildeter Ionen von der Elektronenergie fiir verschiedene Gase
Quelle: [BS81]

Im Energiebereich Egicitron ~ 100 eV fiihrt nur etwa jeder 100. Elektronensto8 zur Ionisation. Die
Energie, die die Elektronen dazu mindestens iibertragen milssen, ist die Energie, die man aufbringen
mufl, um ein Valenzelektron vom niedrigsten besetzten Zustand beliebig weit aus einem Atom oder
Molekiil zu entfernen. Diese Energie wird als fonisationspotential I bezeichnet. Die Mindestenergie, die
fiir das Auftreten eines bestimmten Ions benétigt wird, bezeichnet man als sein appearance potential
A.

Das lonisationspotential liegt fiir die meisten Atome zwischen 5 und 15 eV. Die Dissoziationsenergie
fir Molekiile liegt zwischen 1.5 und 3.5 V. Bild 2.8 zeigt die relative Anzahl der gebildeten Ionen in
Abhiingigkeit von der Energie E der Elektronen. Die Maxima dieser Kurven liegen fiir die meisten
Gase im Bereich zwischen 50 und 90 eV. Da man fiir ein Massenspektrometer eine mbglichst hohe
Ionenausbeute haben méchte, verwendet man meist Ionenquellen mit einer Energie von Egicatron =
T0eV.

Der theoretisch erreichbare Strom 1+{A] positiver Ionen ist gegeben durch

It = BQiSIp. (2.6)

Hierbei bezeichnet 3 die Effektivitit der Ionenbildung, Q; die differentielle Ionisation in cm~'mbar-3,
Se die effektive Weglange der Elektronen in der Ionenquelle in cm, I- den ionisierenden Elektronen-
strom in A und yx den Partialdruck des zu messenden Gases in mbar.

Wird ein zweiatomiges Molekiil XY mit Elektronen beschossen, finden hauptsichlich folgende Pro-
zesse statt:

XY+e - XY*42e
XY+e = Xt4Y 42
XY +e — XY™
XY+e - Xt4Y 4e
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Es entstehen also fiir eine Molekiilart mehrere verschiedene Ionen mit unterschiedlichen Haufigkeiten,
die sogenannte Bruchstiickverteilung. Bei den letzten beiden Progessen werden auch negative Jonen
gebildet. Diese Prozesse finden jedoch bei einer Energie von Egjontyon = 70 eV nur selten statt, so dafl
fiir die Massenspektrometrie nur positive lonen verwendet werden.

Nach Gleichung (2.6) ist die Angahl der gebildeten Ionen proportional zum Partialdruck des Gases.
Die Messung von Gaskonzentrationen kann also auf das Messen von Ionenstrdmen gurtickgefilhrt
werden. Dazu milssen die Spannungen ¥ und V am Quadrupol so gewihlt werden, daB nur die der
Bruchstiickverteilung entsprechenden Ionen transmittieren kénnen.

2.3 Aufbau des Quadrupol-Massenspektrometers

Im folgenden wird beschrieben, wie die Komponenten eines Quadrupol-Massenspektrometers in der
Praxis aufgebaut werden.

2.3.1 Die Ionenquelle

Da die Stabilititsbedingungen im Quadrupol nicht von der Geschwindigkeit der Ionen abhingen, reicht
eine cinfache ElektronenstoB-lonisationsquelle, die Ionen mit einer vergleichsweise breiten Energiever-
teilung liefert, vllig aus. Die Ionenquelle (s. Bild 2.9) sollte so dicht wie mdglich gegen von aufen
eindringende Gase sein, da sie direkt mit dem Quadrupol verbunden ist und dieser bei einemn Druck
von 10~7-10"® mbar betrieben wird. In diesem Hochvakunm befinden sich noch etwa 3 - 10° Molekiile
pro em®, Das Vakuum ist aus zwei Griinden nétig: Zum einen sollen die Ionen untereinander mdglichst
wenige Stofle ausfiihren damit die Stabilitatshedingungen der Theorie gelten. Zum anderen soll der
Anteil von unerwiinschten Fremdgasen, die z.B. von den Innenflichen des Gerhtes und vom Filament
abgegeben werden und Meflergebnisse verfilschen konnen, so gering wie méglich sein.

Wean ein Ion so dicht an einem Molekiil vorbeifliegt, da8 der Abstand zwischen beiden mit atoma-
ren Dimensionen vergleichbar wird, kommt es zwischen ihnen zu einer Wechselwirkung und das Ion
wird gestreut. Im Massenspektrometer werden dadurch die Stabilithtshedingungen gestdrt, und Jonen
kénnen von jhrer theoretischen Bahn abweichen. Es kann dang vorkommen, daf} Ionen, die unter idea-
len Bedingungen zum Analysator gelangen wiirden, verloren gingen. Die Grenze gwischen Stabilitit
und Instabilitit wiirde durch ein schlechtes Vakuum gewissermaBien aufgeweicht und die Aufl3sung
der Apparatur dadurch verschlechtert werden. Beim angegebenen Druck betrigt die mittlere freie
Weglange fiir die meisten Ionen etwa 500 m. Da die heute verwendeten Quadrupole meist nicht langer
als 30 cm sind, kann einer Wechselwirkung zwischen den Ionen sehr gut vorgebeugt werden. Um sol-
che Stérungen zu vermeiden, ist auch darauf su achten, dafl der EinlaBdruck des zu untersuchenden
Gasgemisches nicht zu hoch ist.

Restgase in der Ionenquelle werden auch jonisiert und erzeugen im Massenfilter ein Untergrund-
spektrum. Dieses mufl gegebenenfalls durch Vergleich mit dem Spektrum eines inerten Gases (2.B.
Helium) ermittelt und vom Spektrum des zu analysierenden Gasgemisches abgezogen werden.

Eine wichtige Komponente der Ionenquelle ist die Elektronenkanone, die einen maglichst gut de-
finierten Elektronenstrom bekannter Energie liefern soll. Die Elektronen werden durch thermische
Ionisation aus einem stromdurchflossenen Filament gewonnen. Der Strom, der das Filament beheist,
wird als Filamentstrom bezeichnet. Die Hohe diese Stromes 158t Riickschliisse auf den Zustand des
Filamentes zu. Der Strom, der swischen dem Filament und der Blende Sy flieit, ist der Emissions-
strom. Seine GroBe ist ein MasB fiir die Anzahl der emittierten Elektronen. Die wichtigste Grofe, die die
Tonenquelle beschreibt, ist der Jonisationsstrom, der angibt, wie viele Elektronen die Anode erreichen.
Er ist ein MaB dafiir, wieviele Elektronen fiir die Erzeugung von Ionen zur Verfiigung stehen und ist
direkt proportional zur Anzahl der erzeugten positiv geladenen Ionen. Ein Regelkreis, der den Ionisa-
tionsstrom moglichst konstant halt, ist daher gut geeignet, fiir eine zeitlich konstante Tonenbildung su
sorgen.
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Bild 2.9: Schematische Darstellung der lonenquelle (nach [Rob68})

Folgende Anforderungen miissen an das Material des Filamentes gestellt werden: Das Material
muf inert sein, damit keine unerwiinschten Fremdmolekiile oder -atome in die Ionenquelle abgegeben
werden. Die Austrittsarbeit der Elektronen sollte gering sein, da ein Emissionsstrom von mindestens
10-* A benétigt wird. Auflerdem benGtigt man fiir eine hohe Lebensdauer ein Material mit einem nied-
rigen Dampfdruck bei der Betriebstemperatur. Man verwendet 2.B. Rhenium bei einem Filamentstrom
von 2 A und einer Temperatur von 2200 K. Damit das Filament nicht zerstort wird, mufl sichergestellt
sein, da#l sich der Filamentstrom nur dann einschalten lat, wenn das Vakuum hinreichend gut ist.

2.3.2 Der Quadrupol

Man kann zeigen, da man ein Quadrupolfeld wie in Bild 2.2 mit groBer Genauigkeit durch zylindri-
sche Elektroden mit Radius r anndhern kann, wenn diese so angeordnet werden, daBl » = 1,148 ry ist
(s. Bild 2.1). Die Auflésung liefle sich mit hyperbolischen Elektroden um den Faktor 2 verbessern,
vorausgesetzt, die Elektroden wiiren perfekt gearbeitet. Die Fehler, die bei der Herstellung und Justie-
rung dieser Elektroden auftreten, sind jedoch nicht zu vernachldssigen, so da8 zylindrische Elektroden
fir den Betrieb eines Massenspektrometers vollkommen ausreichen.

2.3.3 Ionendetektoren

Der Ionenstrom, der durch das Massenfilter flieBit, ist nach Gleichung (2.6) proportional sumn Partial-
druck eines Gases und mufl daher maglichst genau gemessen werden. Die nachzuweisenden Ionenstrdme
liegen im Bereich von 108 bis 10~ 4,

Stréme in der GréBenordnung von 10~ bis 107! A konnen mit einem einfachen Faraday-Detektor
nachgewiesen werden. Dieser besteht im einfachsten Fall aus einer Metallplatte, die iiber einen ho-
hen Widerstand mit dem Erdpotential verbunden ist. Trifft ein Ion auf die Metallplatte, flieBt dessen
Ladung Gber den Widerstand und neutralisiert das Ion. Der Strom wird mit einem Strom-Spannungs-
Wandler in eine Spannung umgewandelt, die dann verstirkt und gemessen wird. Die untere Nachweis-
grenze dieses Detektors wird durch das Rauschen der Verstarkerelektronik, das durch die thermische
Bewegung der Elektronen in den Widerstinden dominiert wird, bestimmt,

Fiir die Spannung, die durch das thermische Rauschen in einem Widerstand hervorgerufen wird
der keine Induktivitat aufweist, gilt im Mittel

Vims = VETRA], (2.7)
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Bild 2.10: Schematische Darstellung eines Sekundérelektronenvervielfachers {nach [Rob68})

wobei T die Temperatur in K, R den Widerstand in 2, A f die Bandbreite des Verstirkers und & die

Boltzmannkonstante bezeichnet. Damit ein Signal noch gemessen werden kann, mufl es grofier sein als

der Rauschpegel. Das Verhdltnis Signal zu Rauschen ist gegeben durch
Signal + R

Rauschen 4kTAf’

mit dem Ionenstrom I*[A]. Wie man aus den Gleichungen (2.7) und (2.8} sieht, ist das Signal pro-
portional zu R und das Rauschen proportional zu +/R. Daher mufl der Widerstand R so hochohmig
wie moglich gewih!t werden. Eine Obergrenze fiir R ergibt sich aus den Anforderungen des Strom-
Spannungs-Wandlers. In der Praxis verwendet man Widerstinde in der Grofienordnung von 10® bis
10120,

Fiir Signale, die kleiner als 1-10-'° 4 sind, wird ein Sekundarelektr rvielfacher (SEV, auch
SEM von engl. secundary emission multiplier) verwendet (s. Bild 2.10}. Die nachzuweisenden positiven
Ionen 13sen aus einer Konversionsdynode Sekundarelektronen heraus, die durch ein elektrisches Feld
auf eine zweite Dynode beschleunigt werden und dort ihrerseits Elektronen herausldsen. Dieser Prozefl
findet liber Etappen mehrere Male statt, so daB ein einzelnes Ion eine Lawine von sehr vielen Elektronen
erzeugt. Auf diese Weise ist eine hohe Verstirkung bei einem sehr geringen Rauschpegel maglich, und
sehr geringe Ionenstréme bis zu 107?® A kénnen gemessen werden. Ein weiterer Vorteil des SEV ist
die Tatsache, daB die Antwortzeiten wesentlich kiirzer sind, als beim Faradaydetektor. Dies ist zu
beachten, falls zeitkritische Analysen durchgefithrt werden sollen. Der SEV wird allerdings schnell
altern, wenn er oft Ionenstromen ausgesetzt wird, die hoher als 1-10~° A sind.

(2.8)

2.4 Massenspektren

Ein Massenspektrum ist eine zweidimensionale Darstellung, deren eine Achse die Massen der Ionen und
deren andere Achse die zugehdrigen Intensititen angibt. Bei der Ionisation eines Gases entsteht eine
Vielzah! von Ionen mit unterschiedlichem m/e. Variiert man die Spannungen U und V kontinuierlich
{tber einen bestimmten Bereich, werden immer nur die Ionen durchgelassen, fiir deren Verhiltnis m/e
die Stabilititsbedingungen erfiillt sind. Trigt man die gemessenen Ionenstréme gegen die Masse auf,
erhilt man Massenspektren, die charakteristisch fiir die gemessenen Gase sind.
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Bild 2.11: Massenspektrum von Restgasen in einem Vakuumsystem Quelle: [Kie68]

Massenspektren werden aufgenommen, indem die Spannungen U und V bei konstantem Verhalt-
nis U/V und konstanter Hochfrequenz w verindert werden, so daB ein bestimmter Massenbereich
abgetastet wird. Bild 2.11 seigt ein typisches Massenspektrum, wie man es in der Literatur findet
[Daw76).

2.5 Empfindlichkeit und Auflésung

Unter der Empfindlichkeit eines Mefigerates versteht man allgemein das Verhaltnis einer am Mefigerst
beobachteten Anderung seiner Anzeige zu der sie verursachenden Anderung der MeBgrafie. Beim Mas-
senspektrometer gibt die Empfindlichkeit an, welcher Ionenstrom bei einer bestimmten Konzentration
eines Gases gemessen wird. Zum Nachweis geringer Konzentrationen wird eine hohe Empfindlichkeit
bendtigt.
Die Aufldsung R eines Massenspektrometers ist definiert als

M

R= 2w

wobei M die Masse bezeichnet, bei der R bestimmt wird und AM den kleinsten Abstand sweier
Massen, bei dem diese noch getrennt nachzuweisen sind.

Wie im Abschnitt 2.2.2 beschrieben wurde, hat der stabile m/e-Bereich in der Praxis immer eine
endliche Breite, Bei der Aufnahme eines Spektrums entstehen also keine scharfen Linien bei den
vorhandenen Massenzahlen, sondern gauBihnliche Verteilungen mit einer gewissen Breite A(m/e).
Solche Verteilungen werden i.a. als Peaks bezeichnet.

Um ein hohe Auflosung zu erhalten, sollten diese Peaks so schimal wie maglich sein, denn nur dann
lassen sich benachbarte Massen, wie sie 2.B. in Gasgemischen mit mehreren Isotopen vorkommen, gut
trennen. Hierbei mufl aber beriicksichtigt werden, dafi mit abnelunender Peakbreite die Intensitiit und
damit die Empfindlichkeit des Instruments schlechter wird. Bei der Konstruktion eines Massenspek-
trometers werden die Geometrie der lonenquelle, des Quadrupols und des Analysators so optimiert,
da8 sowohl die Aufldsung als auch die Empfindlichkeit méglichst hoch wird. Das Vakuum im System
mufl daher auch so gut sein, dafi die lonen nicht untereinander elastisch gestreut werden.
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Fiir die Aufldsung und die Empfindlichkeit sind zwei weitere Grofien von Bedeutung, die Peakbreite
AM und die sogenannte abundance sensitivity Sq. Die Peakbreite ist die Breite der Verteilung in
5% ihrer Maximalhohe, ein typischer Wert ist AM;x < 1.0amu. Dies bedeutet, dafl ein Peak bei
der Masse M immer auch einen kleinen Anteil bei den benachbarten Massen M + 1 haben wird.
Dies ist eine Quelle fiir Mefifehler, besonders dann, wenn ein Spektrum benachbarte Peaks mit sehr
unterschiedlichen Hohen aufweist. Dieser Effekt ist abhingig von der Masse M; mit sunehmender
Masse nehmen auch die Beitrige zu den benachbarten Peaks su.

Der Begriff abundance sensitivity, fir den es keine sinnvolle deutsche Bezeichnung gibt, begeichnet
das Verhiltnis zwischen den Ionenstrdmen bei Masse M + 1 und der benachbarten Masse M , wenn
nur fonen der Masse M vorhanden sind:

= Iha(M £ l)'
Lien (M)
Um extrem unterschiedliche Intensititen benachbarter Massen nachweisen su kdnnen, ist eine m3glichst
kleine abundance sensitivity nétig. In der Literatur findet man gelegentlich auch die reziproke Defini-
tion, die bei hohem Trennvermdgen eine hohe abundance sensitivity erfordert.
Die héchste nachweisbare Masse M,,[amu] ist festgelegt durch

7.10%V,
ey !

mit der Hochspannung Vin[V), der Frequens f[H:] und dem halben Abstand rq[m)] zweier gegeniiber-
liegender Elektroden.

Die Auflésung wird u.a. durch die endliche Linge der Elektroden begrenst, da nach Gleichung (2.4)
die Grenze zwischen Stabilitit und Instabilitit nur fir § — oo scharf definiert st (¢ = %) Der
entscheidende Faktor, der die Auflosung begrenst, ist die endliche Angahl der Schwingungen, die die
lonen auf ihrem Weg durch das Massenfilter ausfithren, und es gilt die empirische Formel

M 1 N™ mit 7 ~
Ay - gV mitn=2 (2.10)
wobei N die Anzahl der Schwingungen eines Ions der Masse M beim Passieren des Quadrupoles
bezeichnet und AM die Breite des Peaks. K ist eine Konstante, die in der Literatur mit 20 angegeben
wird [Daw76]. Gleichung (2.10) kann mit den das Instrument beschreibenden Grafen umgeschrieben
werden zu

M, = (2.9)

L P L
am - K'V%EL, (2.11)

mit der Linge L der Elektroden, der Injektionsenergie der Ionen Ej,, und der Elementarladung e.
Die Groflen m und Am werden hier in kg gemessen.

Fiir die Peakbreite AM[amu] erhilt man

4.10°E;,,
L
Filr ¢in Massenspektrometer, das eine konstante Hochfrequensz verwendet, erhilt man aus den Glei-
chungen (2.9) und (2.12) fir die maximale Auflésung
Mn 1 Vo L3
AM " 570 Ep.r

AM = (212)

(2.13)
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Mit typischen Werten fiir einen Quadrupol, wie er auch bei ZEUS zum Einsatz kommt, I = 0.3m,
f = 2.0MHz, Ej,, = 5€V, rq = 6 mm und einer maximalen Spannung V. = 6000 V, erhilt man
folgende Zahlenwerte:

M = 300,

AM =0.06amu und

Mn

— = 5300.

AM 300
Ein reales Massenspektrometer wird immer eine etwas schlechtere Auflésung haben. Faktoren, die die
Aufldsung verschlechtern, sind Fehler bei der Justierung der Elektroden, Feldfehler an den Enden des
Quadrupols und die Verwendung zylindrischer statt hyperbolischer Elektroden.

Nach lingerem Gebrauch kann sich die Aufldsung des Systems verschlechtern. Die Ussache dafiir
ist die Bildung diinner Molekiilschichten auf den Elektroden des Quadrupols durch die Anlagerung
von Jonen, deren Bahn instabil ist. Es gibt Systeme, die daher einen zweiten Quadrupol vorschalten,
der die Aufgabe hat, diese Ionen aufgufangen, bevor sie in den Hauptquadrupol eintreten.

2.6 Quantitative Gasanalyse und Kalibrierung

Bei der Analyse von Gasgemischen werden nur die Intensitaten der fiir die einzelnen Gase charakteri-
stischen Peaks bestimmt. Im einfachsten Fall findet man in jedem Spektrum einen Peak, der in keinem
anderen Spektrum vorkommt. Meist bendtigt man jedoch zwei oder mehr Peaks, deren Intensitits-
verhiltnis charakteristisch fiir das Gas ist (s. Kap. 4).

Im folgenden wird vereinfachend vorausgesetzt, daf sich in jedem Massenspektrum der zu messen-
den Gase ein Peak findet, durch den das Gas eindeutig charakterisiert ist.

Ein wichtiger Begriff im Zusammenhang mit Gasanalysen ist der Partialdruck 4. Darunter versteht
man den Druck, den jede einzelne Komponente in einem Gasgemisch haben wiirde, wenn sie bei gleicher
Teilchenzahl als einzige im untersuchten Volumen vorhanden ware. Die Summe der Partialdriicke aller
Komponenten ist der Totaldruck p des Gemisches (Gesetz von Dalton):

dm=p

Dieses Gesetz gilt immer dann, wenn die einzelnen Komponenten des Germisches chemisch nicht mit-
einander reagieren. Tragen verschiedene Gase zum gleichen Massenpeak bei, addieren sich die Inten-
sitaten.

Nach Gleichung (2.6} ist der Jonenstrom I* proportional zum Partialdruck u des zugehdrigen Gases.
Hierbei ist zu beriicksichtigen, dafl der gemessene Ionenstrom I},, immer geringer ist als der theore-
tische Wert I+, da niemals alle Jonen mit der passenden Masse den Quadrupol passieren werden. Die
Ursache hierfiir sind Feldfehler, hervorgerufen durch nicht ganz perfekt ausgerichtete Elektroden und
Raumladungseffekte der Ionen oder Stife swischen Ionen. Diesen Effekt beschreibt die Transmission
T, die das Verhaltnis zwischen gemessenen und theoretischem Ionenstrom angibt:

2
T= I: LN

theor

Man kann also abgekiirzt schreiben:

It = Ey mit E = §Q;S.I"T.
Der Faktor E wird als Empfindlichkeit des Massenspektrometers fiir ein Gas bezeichnet.
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Eine einfache Methode, Gaskonzentrationen niherungsweise su bestim-
men, ist die Totaldruckanalyse: Man bestimmt aus den gemessenen Io- [ Molekdl Q:
nenstrémen I}, die Partialdriicke der einzelnen Komponenten unter Ver- Nz 1.0
nachlassigung der unterschiedlichen Ionisierungswahrscheinlichkeiten Q;. ) 1.0
Meist setzt man dabei alle Ionisierungswahrscheinlichkeiten gleich der von Ar 1.2
Stickstoff, das bei vielen Anwendungen zum Grofiteil vorhanden ist. Die CO,; 14
nebenstehende Tabelle 2.1 zeigt die auf den Wert von Stickstoff normierten Xe 2.4
lonisierungswahrscheinlichkeiten Q; fiir einige Gase bei einer Elektronen- CaHe 2.6
energie von Egjaieon = 100eV. Diese unterscheiden sich bis zu einem C4Hyo 4.9
Faktor 5 von der von Stickstoff. Da die Ionisierungswahrscheinlichkeit 1i- Tabelle 2.1:
near in den Partialdruck eingeht, macht man hierbei einen Fehler, der Ionisieran s;v;h:-
bei einer hohen Anforderung an die Genauigkeit der Meflergebnisse nicht Slerungs!
hinzunehmen ist. s?h‘emhchkelten

Die bessere Methode ist daher die Partialdruckanalyse, die die unter- ciniger Gase

schiedlichen Tonisierungswahrscheinlichkeiten berficksichtigt. Wihrend ei-
ner Kalibrierung wird zunichst fir jedes zu messende Gas die Empfindlichkeit E des Systems be-
stimmt. Diese ist abhéngig von folgenden Graflen:

e Effektivitat der Tonenbildung in der Ionenquelle

o Energie der zur Ionisation verwendeten Elektronen
o effektive Wegliinge der Elektronen in der Quelle

o Ionisationsstrom [~

¢ Transmission durch den Quadrupol

Diese Grifien miissen nicht alle einzeln bestimmt werden, nur ihr Produkt ist hier interessant.

Unter dem Begriff Kalibrierung versteht man allgemein, die Bestimmung der Parameter eines Me8-
gerates durch die Messung bekannter Gréfien. Zur Kalibrierung des Massenspektrometers werden
Testgase bekannter Zusammensetzung verwendet. Fiir jedes Gas, das gemessen werden soll, wird der
lonenstrom, der durch den Quadrupol gelangt, bei der charakteristischen Masse m/e gemessen. Da
die Zusammensetzung und damit die Partialdriicke des Gasgemisches bekannt sind, lassen sich die
Empfindlichkeiten E bestimmen.

Die Gleichung (2.6), die den linearen Zusammenhang zwischen dem lonenstrom I+ und dem Par-
tialdruck u beschreibt, gilt nur fir nicht zu grofie Ionenstrdme. Bei groBeren Ionenstrémen kann sich
durch Raumladungseffekte der Ionen die Transmission und damit auch die Empfindlichkeit &ndern.
Die Empfindlichkeit ist daher bei sehr unterschiedlichen Konzentrationen keine Konstante mehr. Da-
her sollten fiir die Kalibrierung Gasgemische verwendet werden, deren prozentuale Zusammensetzung
denen der spiter zu messenden méglichst nahe kornmt.

Ist zu erwarten, da8 sehr unterschiedliche Konzentrationen eines Gases gemessen werden sollen,
kann dies durch die Einfiihrung zweier zusétzlicher Kalibrationskonstanten C, und Cy beriicksichtigt
werden. Fiir die Empfindlichkeit E,(z) gilt dann bej der Konzentration z

Eu(z) = E(C, + Chz).

Cs und C; kdnnen gegebenenfalls durch die Verwendung entsprechender Kalibriergase bestimmt wer-
den. Andern sich die Konzentrationen nicht zu stark, gilt C, = 1 und C; = 0, d.h. die Empfindlichkeit
ist von der Konzentration unabhangig.




Kapitel 3

I"Jberwachung des Gassystems im
ZEUS-Detektor

3.1 Das Quadrupol-Massenspektrometer

Fir die Gasmessungen am ZEUS-Detektor wird ein Quadrupol-Massenspektrometer des britischen
Herstellers VG Gas Analysis Systems Ltd. mit der Typenbezeichnung Pegasus SXP 300 verwendet.
Tab. 3.1 seigt die wichtigsten technischen Daten. Es befindet sich in der sdd-8stlichen Ecke der ZEUS-
Halle (N/O-Bereich). Das Massenspektrometer ist mit allen zur Steuerung erforderlichen Kotponen-
ten einschlieflich eines PC in einem Stahlschrank mit Einschiiben untergebracht. Die Gasproben wer-
den dem Analysator Gber ein Multiplex- Ventil, das {iber 64 Kanile verfiigt, zugefithrt. Als Zuleitungen
dienen flexible Kunststoffschliuche, die an verschiedenen Punkten im Detektor Proben entnehmen.
Sechs Kanile werden fir den Anschlufl von Gasflaschen verwendet, die Kalibriergase enthalten, so dafl
fir Messungen am Detektor 58 Kanile zur Verfiigung stehen.

Momentan werden vier Mefistellen iberwacht, es kénnen aber jederzeit neue Leitungen angeschlos-
sen und in das Mefiprogramm eingebunden werden.
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Bild 3.1: Photographie des gesfineten RMS- Ventils

Massenbereich 1-300 em«

Hochfrequenz 2MH:z

Aufldsung ? AM;x < 1.0amx

Stabilitat der Peaklage ? 0.15amu/8A

Stabilitit der Peakhohe <$%/8h

Abundance Sensitivity (28 amu) 10 ppm

Lénge des Quadrupoles 300 mm

Durchmesser der Stibe 12.0 mm

Steuerung des Systems PC, Intel 803865X
Tabelle 3.1: Technische Daten des Quadrupol-Massenspektrometers

'AMgg beseichnet dic Breite cines Peaks in 5% sciner Hshe.
?Angaben dber die Stsbilitit wurdea vom Hersteller ab cigene Ergebnisse sind in Kapitel 4 su finden.

3.1.1 Aufban

Der gesamte Aufbau wurde als eine Einheit susammen mit einem Wartungsverirag von dem britischen
Unternehmen VG Gas Analysis Systems Lid. gekauft.
Die Hauptkomponenten des Systems sind die folgenden:

¢ Der Quadrupol mit angeschlossener Ionenquelle und swei Analysatoren (Faraday-Detektor und
SekundArelektronen-Vervielfacher);

o Hochfrequenzgenerator sur Steuerung des Quadrupols;
o Steuerelektronik sur Festlegung des Massenbereichs, Korrektur von Feldfehlern, etc;

o Multiplex-Ventil (Rapid Multisiream Sampler, RMS), an das bis zu 64 Gasleitungen angeschlos-
sen werden kdnnen;

¢ Penning-Drucksonde sur Uberwachung des Hochvakuums;

¢ Computer sur Steuerung und zur Auswertung der MeBergebnisse, Es wird ein PC verwendet, der
mit einem Mikroprozessor 803865SX von Intel und einer Festplatte mit 40 Megabyte Speicher-
kapasitit ausgestattet ist. Die Verbindung sum Massenspektrometer wird mit einer speziellen
Interfacekarte hergestelit.

Die gesamte Steuerung des Systems kann iiber einfache Funktionen mit dem PC vorgenommen werden.
Dic Bedienung wird durch ein benutzerfreundliches Mentisystem unterstiltst.
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3.1.2 Steuerung der Komponenten

Der Quadrupol arbeitet gemii der Theorie (s. Kap. 2.2) mit variablen Gleich- und Wechselspannun-
gen bei einer konstanten Hochirequenz von 2 MH: als Massenfilter. Die Spannungswerte werden mit
einem 16 it DAC gesteuert, es sind also 65535 Werte zwischen dem Maximal- und dem Minimalwert
einstellbar. Diese feine Unterteilung erlaubt es, die Stabilitatsbedingungen fiir einen m/e-Bereich von
1 bis 300 herzustellen.

Da die Aufldsung der Apparatur begrenst ist, werden bei jeder Masse Ionen in einem kleinen
Bereich m/e + A(m/e) den Quadrupol passieren. Man erhilt so gauidhnliche Verteilungen bei den
vorhandenen Massen, aus denen ein gemittelter Ionenstrom bestimmt wird.

Vor und hinter dem Hauptquadrupol befinden sich zwei baugleiche, je 2 cm kurze Quadrupole, die
die gleiche Geometrie wie der Hauptquadrupol aufweisen und nur mit der Wechselspannung betrieben
werden. Sie wirken dadurch wie starke fokussierende Linsen, die einem defokussierenden Effekt des
Gleichspannungsfeldes am FEingang und Ausgang des Hauptquadrupols entgegenwirken. Ein ideales
Quadrupolfeld kann sich namlich nur im Inneren des Stabsystems aufbauen, am Rand machen sich
stets storende Streufelder bemerkbar. Durch die Verwendung dieser zwei zusatzlichen Quadrupole wird
die Transmission besonders im hohen Massenbereich verbessert. Der Vorquadrupol am Eingang des
System dient auSlerdem dazu, Verunreinigungen des Hauptquadrupols vorzubeugen, indem er Ionen,
die durch die inhomogenen Randfelder auf instabile Bahnen gelangen, auffingt. Ionen, die sich an den
Elektroden anlagern, bilden dort nach einiger Zeit diinne Schichten, die das Quadrupolfeld verandern
und dadurch die Empfindlichkeit des Massenspektrometers verschlechtern.

Die Empfindlichkeit des Systems hiingt stark von der Position des Ionenstrahles im Quadrupol
ab. Sie ist dann am besten, wenn der Strahl den Quadrupol genau auf der z-Achse (z = 0, y = @)
durchquert. Daher befinden sich vor und hinter dem Quadrupol Eingangs- und Ausgangslinsen. Dies
sind Blenden, an die eine Spannung angelegt wird, wodurch die Position des Ionenstrahles optimiert

werden kann.

3.1.3 Das Vakuumsystem

Um ein Massenspektrometer betreiben zu kdnnen, bendtigt man ein Hochvakuum in der Gréfenordung
von < 107% mbar. Dieses wird mit einer Turbomolekularpumpe erzeugt und mit einer Penning-Sonde
dberwacht. Die Kammern im ZEUS-Detektor arbeiten jedoch alle bei normalem Atmospharendruck,
bzw. leichtem Uberdruck. Es muB also dafiir gesorgt werden, dafl das zu messende Gas entsprechend
druckreduziert wird, ohne daB sich das auf die Zusammensetzung des Gasgemisches auswirkt.

Das zu messende Gasgemisch wird mit einer trockenen Drehschieberpumpe, die Graphitschieber
verwendet (Rietschle-Pumpe), iiber bis zu 50 m lange Polyurethan-Schlauche angesaugt und dem
RMS-Ventil zugefiihrt. Eine Bypass-Pumpe saugt das Gas dann durch eine 1.8 m lange Kapillare in
die Ionenquelle. Die Kapillare hat einen Innendurchmesser von 0.32mm. Das Gas wird schlieflich
durch ein Glasrohr mit einer kleinen Offnung, das sogenannte Leak, in die lonenquelle geleitet. Die
Lénge und der Querschnitt der Kapillare sind gerade so bemessen, dafl es lings der Strdmungsrichtung
zu einen Druckabfall vom Atmospharendruck auf das erforderliche Hochvakuum von < 1075 mbar
zwischen dem RMS-Ventil und der Ionenquelle kommt. Bild 3.2 zeigt eine schematische Darstellung
des Vakuumsystems.

Das RMS-Ventil ist in Bild 3.1 zu sehen. Der wichtigste Vorteil gegeniiber anderen Ventilsystemen
ist das sehr kleine Totvolumen, das es ermdglicht, in kurzer Zeit (= 10 sec) die MeBstelle zu wechseln.
Werden hierzu herkdmmliche Ventile verwendet, zwischen denen umgeschaltet wird, wird die Dauer
einer Messung durch das Ausspiilen des vorherigen Gasgemisches dominiert. Durch ein Beheizen des
RMS- Ventils auf etwa 80°C kann einer Anlagerung von Molekilen an dessen Innenflachen gut varge-
beugt werden. Dadurch laflt sich die Umschaltzeit zwischen zwei Mefipunkten zusétzlich verkiirzen.
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Bild 3.2: Das Vakuumsystem des Massenspektrometers

3.2 Das Steuerprogramm

Die zur Steuerung und Bedienung des Massenspektrometers vorhandene Software wurde von VG
Gas Analysis Systems Ltd. bezogen. Es liegen nur die ausfihrbaren Programme vor, der in der Pro-
grammiersprache C geschriebene Quellcode ist nicht erhiltlich. Anderungen kénnen daher nur vom
Hersteller vorgenommen werden. Die folgende Beschreibung soll sich nur auf die zur Bedienung des
Systems notwendigen Aspekte beschrinken. Fiir dariiber hinausgehende Fragen mufl an dieser Stelle
auf das Benutzerhandbuch verwiesen werden [VG90).

Die Software besteht aus zwei Programmen mit den Namen SpectraScan und Process Soft.
Diese sind auf einem PC installiert, der das Betriebssystem MS-DOS 5.0 von Microsoft verwendet.
Der PC wurde so konfiguriert, dafl nach dem Einschalten des Rechners automatisch das Programm
SpectraScan gestartet wird. Mit einem benutzerfreundlichen Meniisystem kénnen die Méglichkeiten
dieses Programmes genutzt werden. Auch ein Wechsel zu Process Soft und dessen Bedienung ist
méglich, ohne dafl der Benutzer iber Kenntnisse des Betriebssystems verfiigen muB. Im folgenden
sollen die Programme néher beschrieben werden.

3.2.1 Das Meniisystem

Das Meniisystemn weist eine Baumstruktur auf. Der Benutzer kann auf einer Meniiseite swischen bis
zu sieben Miglichkeiten wihlen. Nach dem Eingeben einer Nummer erscheint eine neue Menilseite,
die ihrerseits tiber verschiedene Auswahlmdglichkeiten verfiigt.

Die Meniiseiter sind, bis auf einige Ausnahmen, alle nach folgendem Schema aufgebaut:

¢ In der ersten Zeile wird der Name und die Versionsnummer des Programmes angezeigt.
o Darunter befindet sich der Name der jeweiligen Seite.

¢ Es folgt das eigentliche Menii: Die numerierten Eintrage konnen durch Betétigen der entspre-
chenden Tasten ausgewahlt werden. Man gelangt so auf eine neue Meniiseite, oder die gewshite
Aktion wird ausgefiihrt. In eine héhere Ebene gelangt man jeweils durch Betitigen der Esc-
Taste.

¢ In der untersten Zeile befinden sich z.B. Datum und Uhrzeit oder besondere Hinweise.

s Fir jede Meniiseite kann mit der Funktionstaste F'i eine Hilfsseite mit Erlauterungen aufgerufen
werden.
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Der gesamte Bildschirminhalt kann jederzeit mit der PRINT SCREEN-Taste ausgedruckt werden.

3.2.2 Das Programm SpectraScan

Das Programm SpectraScan dient dasu, Massenspektren aufzunehmen und darsustellen, um quali-
tative Gasanalysen durchzufithren. Unbekannte Gasgemische kdnnen hiermit untersucht werden. Das
Massenspektrum wird auf dem PC-Bildschirm dargestellt, und man kann sich so ein Bild von der
Bruchstckverteilung des Gemisches machen. Dies ist fiir die Kalibrierung des Geriites besonders
wichtig. Man ist so in der Lage, die charakteristischen Peaks fir jede Gasart durch Vergleichen der
Spektren zu bestimumen.

Auflerdem kdnnen die fiir die Funktionstichtigkeit relevanten Daten des Massenspekirometers kon-
trolliert und zum Teil reguliert werden.

Das Programm bietet folgende Maglichkeiten (vergl. Bild 3.3):

e Analoge Darstellung
Der Benutzer kann einen Massen-Bereich vorgeben, der abgetastet werden soll. Die gemessenen
lonenstréme werden ihrer Intensitit entsprechend als verschieden hohe Peaks dargestellt. Man
bekommt so ein Massenspektrum der Gase, die in einem Gemisch vorhanden sind. Auflerdem
lassen sich die Leistungsmerkmale der Maschine kontrollieren, 3.B. die Form der Peaks, die
Aufldsung und die Skalierung der m/e-Achse.

¢ Histogramme
Histogramme dienen dazu, statistisch verteilte MeBwerte (21y...,24) 8o darzustellen, da8 man
eine Vorstellung von der Verteilung erhilt. Dazu wird die z-Achse in gleichgrofie Intervalle (sog.
bins) eingeteilt, und es wird abgezahit, wieviele MeBwerte in jedem Intervall enthalten sind.
Entsprechend dieser Anzahl wird in jedes Intervall ein Rechteck mit einer bestimmten Hohe
cingezeichnet. Man erhilt 1o ein Histogramm der Messung.

Massenspektren werden hier auch als Histogramme Giber einen frei wihlbaren Bereich dargestellt.
Jeder Masse entspricht ein Intervall des Histogramms. Die Héhe des Eintrages gibt jeweils die
Intensitat des Ionenstromes an.

Diese Histogramme kdnnen gespeichert und zur Identifikation der Gasgemische mit einer Biblio-
thek von 200 Referenzspektren verglichen werden.

o Messung mehrerer Ionen
In dieser Betriebsart kdnnen bis zu 16 Massen gleichseitig gemessen werden. Es wird kein be-
stimmter Bereich abgetastet, sondern nur an einzelnen frei wihlbaren Punkten gemessen. Die
MeBergebnisse konnen entweder numerisch oder graphisch dargestellt werden.

Einrichten einer Massentabelle

Es kann eine Massentabelle erstellt werden, die fiir jede Masse den entsprechenden DAC-Wert,
mit dem der Quadrupol angesteuert wird, enthalt. Diese Werte werden u.a. fiir die Kalibrierung
des Sekundirelektronenvervielfachers bendtigt.

e Starten des Programms Process_Soft.

3.2.3 Das Programm Process_Soft

Mit dem Programm Process Soft kdnnen quantitative Analysen von Gasgemischen durchgefihrt
werden. Die Ionenstrime werden bei festen, vom Anwender frei wihlbaren Massen gemessen. Ein Re-
chenalgorithmus, der weiter unten beschrieben wird, berechnet aus den Strdmen die Konzentrationen
der einzelnen Komponenten. Der Anwender kann Algorithmen definieren, mit denen die MeBwerte wei-
terverarbeitet werden kdnnen. Die Ergebnisse kdnnen numerisch oder graphisch dargestelit und tber
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Bild 3.3: SpectraScan: Das Meniisystem
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eine serielle Schnittstelle auf einen anderen Rechner Gbertragen werden. Das Program Process Soft
steuert auflerdem das bereits erwihnte RMS- Ventil.
Der Benutzer kann vorgeben,

» welche Mefistellen gemessen werden sollen,
o wie oft die einzelne Mefistelle gemessen werden soll,
» welche Gase bei welcher Mefistelle gemessen werden sollen.

Die Bedienung erfolgt Gber ein Menlisystem, das Ehnlich aufgebaut ist, wie das bei SpectraScan
verwendete (s. Bild 3.4).

Im folgenden wird die vorhandene Konfiguration beschrieben und was zu tun ist, falls Verinderun-
gen, z.B. die Uberwachung anderer Gase, vorgenommen werden sollen.

Wird Process Soft gestartet, erscheint das Hauptmenil {Main Menx) mit den Auswahlméglich-
keiten

o Single-Point Analysis
Es wird das Gasgemisch an einer frei wihlbaren Position des RMS- Ventils gemessen.

o Multi-Point Analysis
Eine frei wihlbare Menge von MeBstellen wird zyklisch gemessen.

Run-time Parameters

Hier wird ausgewihlt, an welchen MeBstellen gemessen werden soll. Die Zusammensetzungen der
Kalibriergase werden in Tabellen eingetragen. Auflerdem wird festgelegt, welche Gase an welcher
Mefistelle gemessen werden sollen. Fiir die einzelnen Konzentrationen konnen Schwellen gesetat
werden, deren Uberschreiten einen Alarm ausldst.

System Configuration
Mit diesem Mentipunkt wird das Massenspektrometer fiir die Analysen konfiguriert. Die einzel-
nen Unterpunkte werden weiter unten beschrieben.

Stored Data Operations

Die Mefdaten kinnen auf der Festplatte des PC in Dateien gespeichert werden. Mit diesem
Meniipunkt kénnen diese Dateien geladen und die MeBwerte numerisch oder graphisch dargestelit
werden.

o Run Spectrascan
Diese Option beendet Process Soft und startet SpectraScan.

¢ Remote Control Mode
Diese Option wird nicht im Mend angeseigt. Durch Betktigen von SRIPT R wird die Steuerung
iiber die serielle Schnittstelle aktiviert. Eingaben iiber die Tastatur kénnen dann nicht mehr
vorgenommen werden. Das System kann dann mit einem anderen Rechner gesteuert werden
(s. Kap. 5).

Bild 3.4 zeigt eine Ubersicht diber die Hierarchie dieser Menseiten.
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Bild 3.4: Process.Sott: Das Menlisystem

Um Analysen von Gasgemischen durchfiihren zu konnen, missen die einzelnen Gase mit den
zugehdrigen charakteristischen Massenzahlen in eine Tabelle eingetragen werden. Dazu dient die
Meniiseite Set System Configuration mit folgenden Maglichkeiten:

¢ Hardware Configuration
Auf dieser Seite werden die Gréfien gesetst, die die Hardware des Geréites beschreiben, 5.B. die
Anzahl der vorhand Ga chliisse, der vorhandene Druckertyp, ob gedruckt werden soll
und ob die serielle Schnittstelle benutzt wird. Man kann hier vorgeben, dafl simtliche Mefiwerte
auf der Festplatte des PC gespeichert werden.

Gas Database

Auf der Festplatte befindet sich die Datei GASDBASE.BIN , die die notwendigen Informationen
Giber die 2u messenden Gase enthilt. Benutzt man diese Maglichkeit, erscheint eine Tabelle der
bereits eingetragenen Gase. Die erste Spalte zeigt die fortlaufende Nummer, die sweite den Na-
men und die dritte den Detektor, der fiir die Analyse verwendet werden soll. Mit den Pfeiltasten
M kann der Cursor auf und ab bewegt werden. Wird die Taste F10 gedriickt, erscheint ein
Fenster mit den Eintriigen des ausgewihlten Gases. Hier kénnen der Name, der Detektortyp
(Faraday oder SEM), die Peaks, die gemessen werden sollen, ihre Intensitt und die Kalibra-
tionskonstanten (CB, CS, Rel. Sensitivity) eingetragen werden. Die Liste kann bis su 400 Gase
aufnehmen. Bei einem neuen Eintrag sollte ein noch nicht in der Liste vorhandener Name gewkhit
und die Massenzahlen der Peaks eingetragen werden. Die Intensitsit mufl dann fiir alle Peaks auf
einen von Null verschiedenen Wert gesetst werden. Die tatsichlichen Werte fiir Intensitit, CB,
CSund Rel. Sensitivity werden spiter durch eine Kalibrierung ermittelt.

System Analysis

Dieser Punkt mufl immer benutzt werden, nachdem die Option Gas Database ausgefithrt wurde.
Hier wird festgelegt, welche Gase der oben beschriebenen Liste gemessen werden sollen. Es
konnen zwischen einer und maximal 16 Komponenten gleichzeitig dberwacht werden. In eine
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Tabelle werden die Namen, die den Namen in der Gas Database entsprechen milssen, der Detek-
tortyp und die Einheit (%, ppm, ppb), in der das Ergebnis angezeigt werden soll, eingetragen.

o Derived Values
An diesem Punkt kdnnen Algorithmen eingefihrt werden, die die MeBergebnisse weiterverar-
beiten, um zuséiteliche Informationen su gewinnen. Die Syntax wird im Benutzerhandbuch be-
schrieben [VG90].

Die beiden Punkte Analogue Inputs und Analogxe Ovxtputs sind fiir das bei ZEUS eingesetste Massen-
spektrometer nicht von Bedeutung.

3.2.4 Kalibrierung des Systems

Die Kalibrierung erfolgt durch die Analyse von Gasgemischen bekannter Zusammensetzung. So kénnen
die Empfindlichkeiten E der zu iberwachenden Gase bestimmt werden. Bei der Wahl der Kalibriergase
sollte man beachten, welche Konzentrationen die Einselkomponenten spater bei den Messungen etwa
haben werden. Die Konzentrationen der Kalibriergase sollten mglichst in der gleichen Gréfienordnung
gewihit werden. Ist damit su rechnen, da8 die Konzentrationen diber groBe Bereiche variieren werden,
sollte man verschiedene prozentuale Zusammensetzungen der gleichen Komponenten zur Kalibrierung
verwenden. Das Computerprogramm zur Kalibrierung wird dann die Abh&ngigkeit der Empfindlich-
keiten von der Konzentration beriicksichtigen.

3.2.5 Quantitative Analyse von Gasgemischen

Bei der quantitativen Analyse von Gasgemischen mit mehreren organischen Verbindungen ist es in
der Regel nicht miglich, fiir jedes Gas einen einzelnen Massenpeak zu finden, der fiir eine Analyse
gecignet ist, da sich die Massenspektren der Komponenten iberlappen. Verschiedene Gase tragen dann
zur Intensitit der gleichen Peaks bei.

In s0 einem Fall mlissen mehrere Massenpeaks fiir die Analyse gemessen werden, deren Intensitits-
verhiltnis das Gas charakterisieren. Mit Process_Soft kénnen bis su 16 Peaks pro Gas gemessen wer-
den. Es sollte allerdings unbedingt darauf geachtet werden, da# nicht mehr Peaks als nétig verwendet
werden, da die Analysendauer mit steigender Anzahl rapide sunimmt. Fiir jeden Peak miissen die Span-
nungen am Quadrupol entsprechend den Stabilititsbedingungen neu geregelt werden (s. Kap. 2.2), und
der Ionenstrom muB gemessen werden. Entscheidend wird die Analysendauer bei hdherer Anzahl der
Peaks durch die Berechnung der Konzentrationen aus den lonenstrémen verlingert, wie im folgenden
gezeigt wird.

Ein Gasgemisch mbge n Komponenten mit den Konzentrationen z;, enthalten. Durch eine Kalibrie-
rung wurden dje Kalibrationskonstanten C;, fiir die Bruckstiicke der einzelnen Gase bestimmt. Die
Spektren tiberlappen sich, und zur Analyse sollen die Intensititen d; von N Peaks gemessen werden
(N >n).

Mathematisch fiihrt dieses Problem auf das Lasen cines fiberbestimmten linearen Gleichungssyste-
mes mit N linearen Gleichungen und n Unbekannten:

Y Cazw-di=r;, (i=1,2,--,N, n<N) (3.1)
k=1

Jede dieser linearen Gleichungen beschreibt die Tatsache, daB mehrere Gase sum gleichen Peak bei-
tragen kdnnen. So ein System ist im allgemeinen nicht exakt 15sbar. Man kann aber verlangen, daf die
in den einzelnen Gleichungen auftretenden Residuen (Abweichungen) r; minima! werden. Die Ursache
dieser Abweichungen sind die Meffehler, die bei der Bestimmung der Intensititen der Peaks auftreten.
Da diese statistisch normalverteilt sind, wird hier die Methode der kleinsten Fehlerquadrate von GAUSS
angewendet.
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Verwendet man die Matrizenschreibweise, bekommen die Fehlergleichungen (3.1} die folgende Ge-
stalt:

Cx-d=r mit C € RV xeR", dreR". 3.2)

Im folgenden wird angenommen, daB die Matrix C stets vom Rang n ist, die Spaltenvektoren also
linear unabhéngig sind. Die Unbekannten z, der Fehlergleichungen sollen so bestimmt werden, daff
die Summe der Quadrate der Residuen r; minimal ist, was gleichbedeutend mit der Forderung ist, dal
die euklidische Norm des Residuenvektors r minimal wird. Es ergibt sich

r = (Cx-d)T(Cx-d) (3.3)
= x7CTCx - 2(CTd)Tx + dTd. (34)
Mit den Abkiirzungen
A:=CTc, b:=-CTd, A¢R™beR"

erhilt man die quadratische Funktion
F(x):=Tr = xTAx + 2bTx + d7d £ min. (3.5)

Die notwendige Bedingung daftir, dafi die Funktion F(x} ihr Minimum annimmt, ist, da8 ihr Gradient
verschwindet:

VF(x) = 0.
Fiir die i-te Komponente von VF(x) gilt nach Gleichung (3.5)

n
IF(x) _ zﬂiblh +26, (i=1,-,n)
82‘ k=1
und man erhilt schliefilich als notwendige Bedingung fiir ein Minimum von F(x) das lineare Glei-
chungssystem

Ax+b=0. (3.6)

Diese Gleichungen werden als die Normalgleichungen su den Fehlergleichungen (3.2) bezeichnet. Dieses
lineare Gleichungssystem kann nun 2.B. mit dem Cholesky- Verfahren geldst werden.

Es gibt auch Verfahren, die die gesuchten L3sungen direkt aus den Fehlergleichungen (3.2) mit
der Methode der kleinsten Quadrate bestimmen und numerisch sicherer sind, d.h. Rundungsfehler
haben einen geringeren Einflufl auf die Ldsungen. Die wichtigsten sind die Givens-Transformation
und die Householder Transformation. Auf diese Verfahren soll hier nicht eingegangen werden, eine gut
Einfihrung findet man bei [Sch86).

3.3 Kommunikation iiber die serielle Schnittstelle

Das Programm Process Soft unterstiitst auch die Steuerung des Massenspektrometers fiber einen
gweiten externen Computer. Dies ist erforderlich, um das System in das ZEUS-Datennahmesystem
einbinden zu kdnnen. Der externe Computer mufi mit dem PC des Massenspektrometers dber serielle
Schnittstellen verbunden sein. Uber spezielle Kommandos kénnen s&mtliche Funktionen des Program-
mes auch mit diesem externen Computer genutst werden. Eine graphische Ausgabe wird dann aller-
dings nicht unterstiitzt, es kénnen nur ASCII-Zeichen ausgetauscht werden. Das hat den Vorteil, da
diese Stenerung mit jedem Terminal oder Rechner mbglich ist, der diesen Standard verwendet.

Um die Kommunikation zu testen, wurde ein Programm mit dem Namen optotest geschrieben,
mit dem die einzelnen Kommandos ausprobiert werden kannen. Dabei hat es sich geseigt, daB nicht
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alle Kommandos richtig funktionierten. Diese Fehler in dem Steuerprogramm mufiten vom Hersteller
beseitigt werden, da nur das ausfihrbare Programm, nicht aber der Quellcode vorlag.
Sowoh! die Kommandos als auch die vom Systern zurfickgeschickten Datenstrings haben das fol-
gende Format:
C;NUN;DATA<LE > <cr>

Das C beseichnet den Code des Kommandos oder der Antwort und NN¥ einen weiteren optionalen
Code, der aus ein bis drej Zeichen besteht. DATA steht fiir die Daten, die bei bestimmten Kommandos
von dem System zuriickgegeben werden. <If> und <c¢r> sind die Sonderzeichen line feed (ASCII
0A) und carriege return (ASCII OD). Sie dienen als Endzeichen fiir jeden ausgetauschten Datensatz.
Mit dem Programm optotest kinnen die Kommandos in dieser Form an einem Terminal, das mit
dem externen Computer verbunden ist, eingegeben werden. Die empfangenen Daten werden dann auf
diesem Terminal ausgegeben.

Um £.B. die Verbindung zwischen dem externen Computer und dem PC zu testen, gibt man den
Befehl

P;100;234; <1f><cr>

Funktioniert die Verbindung, erscheint die Meldung
0K<1f><cr>

Man kann so auch Analysen starten und MeBergebnisse abrufen. Die vollstindige Liste der Kommandos
findet man im Handbuch [VG90].

Es wurden Programme geschrieben, die diese Kommandos verwenden und die Meflergebnisse wei-
terverarbeiten (s. Kap. 5).




Kapitel 4

Meflergebnisse

In diesem Kapitel sollen erste Messungen mit dem Massenspektrometer vorgestellt werden. Es wird
erlautert, wie vorgegangen wurde, um das System optimal fiir die bei ZEUS verwendeten Gasgemische
zu konfigurieren. AuBerdem werden Probleme beschrieben, die die Stabilitat des Systems betreffen
und bis zur Fertigstellung dieser Arbeit vom Hersteller nicht beseitigt werden konnten.

Die vorliegenden MeBergebnisse haben daher nur einen vorlaufigen Charakter. AbschlieBende Aus-
sagen @iber die Stabilitdt und VerliBlichkeit der Anlage kdnnen nicht gemacht werden.

4.1 Die Spektren der Kalibriergase

Wird ein Gas durch den Beschul mit niederenergetischen Elektronen ionisiert, entsteht eine Viel-
zahl von verschiedenen Ionen. Diese sogenannte Bruchstlickverteilung ist — vergleichbar mit einem
Fingerabdruck— charakteristisch fiir die jeweilige Gassorte.

Mit dem Massenspektrometer werden die lonenstrome ifiber einen m/e-Bereich kontinuierlich ge-
messen. Man erhilt so ein Spektrum, dessen unterschiedliche Peakhdhen ein Ma8 fiir die Haufigkeit der
gugehdrigen lonen darstellen. Hierbei mufl berdicksichtigt werden, daB bei Gasgemischen auch verschie-
dene Jonen tiber das gleiche Masse/Ladungs- Verhltnis verfiigen kdnnen und dann zum gleichen Peak
beitragen, Filr die Analyse ist es nicht erforderlich, bei jeder einzelnen Messung das gesamte Spektrum
aufzrunehmen. Es werden vielmehr nur die Intensititen der charakteristischen Peaks gemessen.

Fir den Betrieb des Massenspektrometers miissen gunichst folgende Fragen geklart werden:

1. Welche Gase (Art und ungefihr su erwartende Konzentration) sollen gemessen werden?
2. Wie sehen deren Bruchstickverteilungen aus?
3. Welche lonen sind fiir die tinzelnen Gase charakteristisch?

Das Massenspektrometer wird kalibriert, indem man mit Gasgemischen bekannter Zusammensetzun-
gen (Kalibriergase) die Ionenstrome der charakteristischen Peaks mift und so die Empfindlichkeiten
fiir die zu messenden Gase bestimmt.

Wihrend des Betriebes von ZEUS sollen die in der Tabelle 4.2 enthaltenen Gase fiberwacht werden
(vergl. auch Tabelle 1.1). Damit man das Massenspektrometer fiir diese Gase kalibrieren kann, mufi
man zunkchst die Massenspektren der Kalibriergase aufnehmen und auswerten.
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Man verwendet Gasgemische, deren Konzen-
trationen den spiter zu messenden méglichst &hn- Gas Peaks ()
lich sind. Um die einzelnen Peaks den jeweiligen Faraday-Detektor | Multiplier
Gasen eindeutig zuordnen zu kénnen, sollte ein Stickstoff 28 7
Kalibriergemisch nicht zu viele Gasarten enthal- Luft 34,28 34,7
ten. Argon 20 20

Im Idealfall erwartet man in den Sicherheits- CO0, 44 44
volumina reinen Stickstoff. Da die Spurkammern Ethan 26 2%
jedoch tiber bekannte Leckraten verfiigen, gibt DME 45, 44 46, 44
es geringe Beimischungen von Kamunergasen in Isobutan 44, 43,26 4, 39, 26
Groflenordnungen von < 1 %. Auflerdem ist es Xenon 131 132
nicht gelungen, die Sicherheitsvolumina v3llig ge-
gen von auflen eindringende Luft abgudichten. Als Tabelle 4.1: Charakteristische Peaks fir
Kalibriergase werden daher die Gemische aus Ta- die bei ZEUS verwendeten Kammergase und
belle 4.2 verwendet. Beimischungen von Luft in den Sicherheits-

Zur Bestimmung der charakteristischen Peaks | volumina

ist folgende Voriiberlegung natig:
Welche Ionen konnen aufgrund der chemischen und physikalischen Eigenschaften der Molekile
Uberhaupt gebildet werden?

Der einfachste Fall ist jeweils das vollstindige einfach positiv geladene Molekiil, das entsteht, wenn
ein Elektron durch Stoflionisation aus dem Molekiil entfernt wird. Diesen Peak beobachtet man auch in
allen Spektren, es ist aber meist nicht der grofite Peak. Gibt es von einem Atom des Molekiils verschie-
dene Isotope, treten weitere Peaks auf. Bei organischen Verbindungen, die aus Kohlen-Wasserstoff-
Ketten bestehen, werden bei der Ionisation meist ein oder mehrere Wasserstoff- Atome abgespalten,
und man erhalt auch mehrfach positiv geladene Ionen. Je linger die Kohlen- Wasserstoff-Ketten sind,
desto grofer ist die Wahrscheinlichkeit, dafl diese auseinanderbrechen.

Man erhilt also eine Vielzahl von Peaks. Je komplizierter ein Molekiil aufgebaut ist, desto mehr
Peaks enthilt das zugehdrige m/e-Spektrum.

Tabelle 4.3 zeigt die mbglichen Peaks der verwendeten Gase. Bei den Isotopen muB deren Haufigkeit,
die aus Tabelle 4.4 ersichtlich ist, berlicksichtigt werden, denn je seltener ein Isotop ist, desto kieiner
wird auch der zugehdrige Peak sein.

Zur Bestimmung der charakteristischen Peaks wurden die Spektren der Kalibriergase aufgenommen
und ausgewertet (s. Bild 4.1 und 4.2). Die Ionenstrome wurde mit dem Faraday-Detektor gemessen,

£

Gasgemisch

1 | 100%N,

3 99.5% N3, 0.5% Isobutan

4 99.5% N3, 0.3% Argon, 0.2% Xenon
5

6

99.5% N3, 0.5% Ethan
99.8% N3, 0.2% Dimethylether
54 100% Luft

Tabelle 4.2: Zusammensetzungen der Kalibriergase. Xenon und Argon kénnen aufgrund des groBen
Massenunterschiedes in einer gemeinsamen Mischung enthalten sein.

Zusammensetzung von Luft: 78.08 ¥ Stickstoff, 20.95 % Sauerstoff, 0.94 % Argon, 0.03 ¥ Koh-
lendioxid.

Die Inlet-Nummern sind mit den Positionen des RMS- Ventils identisch.
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Gas Ton mfe j
Nt 14
M NS 28
cof 4
cot 28
€0 o} 32
ct 12
Art 40
Ar Artt 20
CyHy 30
C1fle B} 25
(%4 24
[} 32
0s ot 16
(CHy )0t || 46
CH,OCH} || 45
CH;O0CH* | 44
(CH)O | choct | 43
CHy0t 31
CcH} 14
CeHj, 58
CyHyy C\H* 49
C H} 37
Cct 36
Xe Xet 129

Tabelle 4.3: Die wichtigsten lonen der bei ZEUS verwendeten Kammergase; die m/e-Werte, die
aufgrund unterschiedlicher Isotope entstehen, sind nicht beriicksichtigt.
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dabei wurde der MeBbereich von 1.0 - 10~° bis 1.0 - 10~ A verwendet. Deutlich dominieren in allen
Spektren die Peaks von Stickstoff. Teilweise iiberlagern sich auch Peaks anderer Ionen, 5.B. m/e(N;) =
m/e(Cy Hy) = 28. Diese Peaks sind fir die Analyse nicht geeignet.

Durch einen Vergleich der Spektren untereinander findet man unter Zuhilfenahme von Tabelle 4.3
die charakteristischen Peaks, die in Tabelle 4.2 gezeigt sind. Im einfachsten Fall genigt pro Gas ein
Peak (3.B. m/e(Ar) = 20), wenn dieser in keinem anderen Spektrum auftritt. Xenon ist aufgrund
seiner hohen Massenzah) gut zu identifizieren. Bei den organischen Verbindungen benstigt man zwei
oder drej Peaks, deren Intensitatsverhiltnis moglichst charakteristisch fiir das jeweilige Gas ist.

Bei der Auswah! der Peaks muB beriicksichtigt werden, welcher Detektor zum Nachweis der Ionen
benutzt wird. Der SEV sollte nicht Stromen, die groBer als 5- 1077 A sind, ausgesetzt werden.
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Bild 4.1: Die Spektren der Kalibriergase (Teil 1)
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Ordnungszahl | Element | Masse ]| Hiufigkeit {%]
1 H, 1 99.985
12 98.888
s G 13 1.112
14 99.633
7 M 15 0.367
16 99.759
8 (4N 17 0.00374
18 0.2039
32 99.51
8 0 34 0.4068
36 0.337
18 Ar 40 99.600
128 1.919
129 26.44
13¢ 4.08
54 Xe 131 21.18
132 26.89
134 10.44
136 8.87
Tabelle 4.4: Isotopenh&ufigkeiten der wichtigsten Elemente. Hiufigkeiten, die < 6.1 % sind, sind
nicht aufgefiihrt.

4.2 Stabilitit

Mit diesen Peaks wurde das Massenspektrometer, wie in Kapitel 3 beschrieben, kalibriert. Man erhslt
so die in Tabelle 4.5 angegebenen Kalibrationskonstanten.
Die Konzentrationen ¢ von Einzelkomponenten in Gasgemischen knnen dann mit der Besiehung

€= o

s.bt

aus den gemessenen Jonenstrémen /+ bestimmt werden.

Um die Kalibrierung zu @berpriifen, wurden als erster Test Messungen an den Kalibriergasen selbst
vorgenommen. Tabelle 4.2 zeigt ein typisches Beispiel solch einer Messung, Schon zu Beginn weichen
die Mefiwerte von den Konzentrationen in den Kalibriergasen bis su 12 § ab. Auffillig ist das Verhalten
am Ende der Mefidauer von 18 A. Jetst liegen alle Mefiwerte deutlich ilber den richtigen Werten, sie sind
teilweise bis zu einem Faktor 2 su hoch. Diese Abweichung sind fiir den Betrieb eines Sicherheitssystems
viel 2u grofi. Das Problem kann nur von Seiten des Herstellers beseitigt werden. Es ist bisher allerdings
nur gelungen, das Verhalten fiir kurze Zeiten zu verbessern. Nachdem das Gerat mehrere Tage im
Einsatz war, ist das Problem immer wieder aufgetreten.

Trots der erwihnten Probleme konnten einige weitere Tests durchgefihrt werden.

4.3 Analysendauer

Eine wichtige GroBe ist die Dauer einer Analyse. Als das Sicherheitssystem fiir ZEUS konzipiert
wurde, wurde u.a. festgelegt, dafl die Messungen der Gaskonzentrationen in den Sicherheitsvolumina
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Gas [ Saw4] | S
Stickstoff |} 2.4.10-1 1.0
Luft 3.0-10°17 12.8
Argon 5.2-10- 2184.5
CO,; 6.6-10-7 | 27809.9

Ethan 1.3-107% | 5652.2
DME 1.2.10°% | 5021.4
Isobutan [ 1.7-10°7 | 7024.2
Xenon 1.2-107° 4982.7

Tabelle 4.5: Die Konstanten §,5, und S,,;, die eine Kalibrierung mit den Gasgemischen aus Ta-
belle 4.2 ergeben hat. Die absolute Empfindlichkeit $., fiir ein Gas ist der gemessene Ionenstrom
des grifiten Peaks dividiert durch die Konzentration des Gases. Die relative Empfindlichkeit §,.;

bezeichnet das Verhiltnis zwischen der absoluten Empfindlichkeit fiir ein beliebiges Gas und der
fiir Stickstoff.

Inlet | Gas ppm | ppm(to) | E(to)[ %] [ ppm(t1) [ E(t){ %] |
3 | Isobutan || 5000 5456 -8 8772 +61
4 | Argon 3000 2900 -3 5463 +88
4 Xenon 2000 2002 +0.1 3061 +53
5 Ethan 5000 4483 -12 7405 +65

Tabelle 4.6: Stabilitat des Massenspektrometers: Gemessen wurde in der Zeit von ¢, = 0h bis
1 = 18h. Die Werte in der Spalte ppm entsprechen den Konzentrationen in den Kalibriergasen,
die Werte E{to) und E(t,) sind die Abweichungen von diesen Konzentrationen.

mindestens alle 15 min wiederholt werden sollten. Bei einer syklischen Uberwachung von 60 MeBstellen
mufl eine Analyse also nach 15 s beendet sein.
Folgende Faktoren beeinflussen maBgeblich die Analysendauer:

1. Die Zeit, die man warten muf}, bis nach dem Umschalten zur nichsten Mefistelle das Gas im
Meflvolumen vollstindig ausgetauscht ist.

2. Die Messung der Ionenstrdme bei den charakteristischen m/e-Werten,
3. Welcher Detektor — Faraday oder SEV — zur Messung der lonenstrdme verwendet wird.
4. Die Berechnung der Konzentrationen aus den Ionenstrdmen.

Die eigentliche Messung der Ionenstrme hingt nur von der Anzahl der gemessenen Peaks pro Gas
ab, aber nicAt von deren Intensititen. Die mathematische Analyse der Rohdaten zur Bestimmung der
prozentualen Zusammensetzung der Gemische hingt davon ab, wie viele Peaks insgesammt gemessen
werden (s. Kap. 3}. Die Zeit, die man nach dem Umschalten zu einer anderen MeBstelle wartet, wird fest
vorgegeben und betriigt 10s. Damit das Gemisch in dieser Zeit ausgetauscht wird, ist es erforderlich,
daf der Flufi des zu messenden Gasgemisches hinreichend hoch ist. Um eine Mefidauer von hichstens
15 sec zu erreichen, diirfen die Punkte 2, 3 und 4 zusammen also nicht langer als 5 sec dauern.
Tabelle 4.7 zeigt die Meflergebnisse. Man sieht, dafl die Uberwachung aller Gase an 58 MeBstellen
in der geforderten Zeit von 15 min nur unter Verwendung des SEV einzuhalten ist. Diese Zeit 158t sich
noch optimieren, wenn nur die Gase gemessen werden, die in dem jeweiligen Bereich auch vorkommen
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Tabelle 4.7: Mefidauer der Analysen: Die Gase einer Zeile, die mit ¢inem {e) markiert sind, wurden
gleichzeitig gemessen. ty und tp bezeichnen die MeBdauern mit dem Multiplier bzw. Faraday-
Detektor. Die Zeiten wurden ohne Umschalten des RMS- Ventils gemessen.

kénnen, also £.B. Xenon nur im inneren Detektorbereich, da es nur in der TRD verwendet wird. Bei
der Uberwachung des inneren Detektorbereiches miissen aber auf jeden Fall alle Gase aus Tabelle 4.7
gemessen werden.

4.4 EinfluB der Kunststoff-Schliuche

Es wurde untersucht, welchen Einfluf die Kunststoff-Schisuche, mit denen die Gasproben zum Mas-
senspektrometer geleitet werden, auf die Meflergebnisse haben.

Kunststoff-Schiauche, die bei ZEUS verwendet werden, miissen halogenfrei sein, und es diirfen bei
einer Verbrennung keine toxischen Gase (S0;, HCI, NO,, HCN } gebildet werden. Auferdem miissen
sie bestandig gegen Lésungsmittel wie Alkohol, Aceton oder Benzin sein. Um einer vorgeitigen Al-
terung vorzubeugen, diirfen nur Schliuche verwendet werden, die keine Weichmacher enthalten. Sie
sollten maglichst flexibel sein, und der Innendurchmesser sollte sich auch bei kleinen Biegeradien nicht
nennenswert verindern. Schliefilich sollten diese Schliuche eine gute mechanische Bestindigkeit in
einem Temperaturbereich von 0 - 70°C aufweisen.

Alle genannten Anforderungen werden von Polyurethan-Schliuchen (PU) am besten erfilllt. Die
Schliuche, mit denen Gasproben aus dem Detektor entnommen werden, haben einen Innendurchmesser
von 4 mm und sind bis su 50 m lang. Es sind zwei Effekte zu beriicksichtigen, die sich nachteilig auf
die Gasanalysen auswirken kdnnten:

1. Beim Durchflufi der zu analysierenden Gase kdnnten sich von den Innenflichen Molekale abl3sen,
die die Meflergebnisse verfiilachen. Die Massenspektren miiten dann Peaks aufweisen, die nicht
von den Probegasen stammen.

2. Durch den Stromungswiderstand durch die langen Schlauche kénnten sich sehnell &ndernde Kon-
zentrationen nur mit einer zeitlichen Verzogerung erkannt werden. Gasmolekiile konnen sich
durch Adsorption an den Innenflichen festsetzen und erst allmihlich wieder abgegeben werden.

Ein Ausgasen von Fremdmolekiilen aus den Schliuchen konnte durch einen Vergleich sweier Spektren,
von denen das eine direkt mit reinem Stickstoff aus dem Kalibriergas und das zweite durch einen 100 m
langen Schlauch angesogen wurde, nicht nachgewiesen werden.

Das zeitliche Verhalten wurde mit dem in Bild 4.3 gezeigten Versuchsaufbau untersucht. Als Test-
volumen diente ein 1 m langes Stahlrohr, das auf einer Seite gasdicht verachlossen war. Uber swei
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Bild 4.3: Versuchsaufbau zur Untersuchung des Einflusses langer Kunststoffschliuche auf die Ana-
lysen. Mit den Ventilen V; und V; kann abwechselnd reiner Stickstoff und Stickstoff mit einer
Beimischung von 0.2 % DME in das Testvolumen eingeleitet werden.
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beiden Testgasen umgeschaltet wurde.

Bild 4.4: Messung der Konzentration von DME mit dem Versuchsaufbau aus Bild 4.3. Gemessen
wurde 10 min lang. Die gestrichelten Linien begzeichnen die Zeitpunkte, bei denen swischen den
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Kugelhshne V, und V; konnten aus Gasflaschen wahlweise reiner Stickstoff oder Stickstoff mit einer
Beimischung von 0.2 % DME ecingeleitet werden. Aus diesem Volumen wurde mit Hilfe der einge-
bauten Rietschle-Pumpe (FluB = 11/min) Gasproben durch einen 100 m langen PU-Schiauch sum
Massenspektrometer geleitet.

Zuniichst wurde das Testvolumen etwa ! min mit Stickstoff geflutet, um die Luft su verdringen.
Dann wurde mit dem Aufnehmen der Mefiwerte begonnen. Nach 2 min wurde das Ventil V, geschlossen
und gleichzeitig das Ventil V, ge5ffnet. Nachdem sich die MeBwerte fiir die DME-Konsentrationen auf
Werte um 1900 ppm stabilisiert hatten, wurde V; wieder geschlossen und V, gedfinet. Alle 15 sec
wurde eine Analyse durchgefiihrt.

Die Mefiwerte, die in Bild 4.4 dargestellt sind, zeigen folgendes Ergebnis: Bereits 50 sec nach dem
Umschalten wird eine Konzentration von etwa 1900 ppm nachgewiesen. Sobald das Gasgemisch durch
den 100 m langen Schlauch das Massenspektrometer erreicht, erfolgt ein sprunghafter Anstieg inner-
halb zweier Mefizyklen. Nach dem Umschalten auf reinen Stickstoff sinkt die nachgewiesene DME-
Konzentration innerhalb von 50 sec wieder auf den urspriinglichen Wert ab, dieser war kleiner als
10 ppm.

Daraus lassen sich folgende Schliisse siehen: Eine nennenswerte Kontaminierung der Schliuche
durch DME konnte nicht nachgewiesen werden. Es ist daher ausguschliefen, daB sich die Nachweis-
dauer einer sich &ndernden Kongentration durch einen solchen Effekt mafigeblich verlingert wird. Die
Zeit, die es dauert, bis eine Kongentrationsinderung nachgewiesen werden kann, hingt nahezu aus-
schlieBlich von der FlieSgeschwindigkeit des Gasgemisches durch den PU-Schlauch ab. Sie betrug bei
einer Pumpleistung von 1{/min ca. 2m/s.

4.5 Simulation eines Lecks

Das Gasanalysesystem dient in erster Linie der Erkennung von Lecks, die in den Spurkammer auf-
treten konnen. Daher wurde untersucht, wie sich eine geringe Gasmenge im Sicherheitsvolumen des
inneren Detektorbereiches ausbreitet und wie lange es dauert, bis sie von dem Massenspektrometer
nachgewiesen wird.

Das Sicherheitsvolumen, das eine Grofie von 13001 hat, wurde mit einem Flu$ von 12 {/min mit
Stickstoff gespiilt. Wird der Vertexdetektor mit reinem DME betricben, erwartet dann bei einer be-
kannten Leckrate von 7 ml/min eine DME-Konzentration von ungefihr 0.1 %. Dieser Wert kann aber
lokal sehr verschieden sein, da das Sicherheitsvolumen recht verwinkelt ist. Auerdem ist DME schwerer
als Stickstoff, und es kann sich daher in Senken anreichern. Das bedeutet, da das Massenspektrome-
ter in der Lage sein mufi, Konzentrationsschwankungen von einigen 100 ppm im Sicherheitsvolumen
nachzuweisen.

Es wurde in das Sicherheitsvolumen eine Menge von 1.31 DME gegeben. Bild 4.5 seigt, wo das
Gas cingeleitet und wo gemessen wurde. Mit Hilfe der Rietschle-Pumpe wurden Gasproben mit einem
FluB von 1!/min entnommen. Die eingegebene Menge von 1.31 entspriiche einer Konsentration von
1000 ppm, wiirde sich das Gas sofort homogen im gesamten Volumen verteilen. Dies ist aber nicht der
Fall. Da man auf entgegengesetzten Seiten des Volumens das Gas einlifit und die Proben entnimmt,
wird es eine Zeit dauern, bis DME nachgewiesen wird.

Wihrend der Messung wird durch das Spiilen mit Stickstoff DME aus dem Sicherheitsvolumen
herausgespiilt, d.h. die Konzentration wird auch im Maximum deutlich unter 1000 ppm liegen. Bild 4.6
zeigt das Ergebnis der Messung. Zum Zeitpunkt ¢ = 0 wurden 1.3 DME eingeleitet. Nach wenigen
Minuten beginnt die Konzentration stark ansusteigen, und nach 2 Stunden wird das Maximum von
155 ppm erreicht. In diesem Bereich schwanken die Mefiwerte um nicht mehr als +10 ppm. Diese
Abweichungen erreichen bei geringeren Konsentrationen Werte von einigen ppm. Eine Abschitzung
der MefBfehler bei hdheren Konsentrationen ist aus dieser Messung nicht miglich. Nach Erreichen der
maximalen Konzentration dauert es etwa 16 Stunden, bis der urspriingliche Werte wieder erreicht
wird.
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Bild 4.5: Der MeBaufbau (schematische Darstellung}:
Die Gasproben werden mit einer Pumpe iiber Kunststoff-Schliuche (9 = 4 mm) mit einem FluB
von 1{/min gum Analysator geftihrt.

Die zugegebene Menge ruft im Sicherheitsvolumen eine Konzentration hervor, die unter der Kon-
gentration von 1000 ppm liegt, die man beim normalen Betrieb des Vertexdetektors erwartet. Konzen-
trationsunterschiede von 20 ppm kénnen bereits in diesem Bereich gut nachgewiesen werden.

Die untere Ziindgrenze fiir DME liegt bei 5 % = 50000 ppm. Daher wurde als Grenzwert fiir die
Auslésung eines Voralarms eine DME-Konzentration von 5000 ppm festgelegt. Konzentrationen in die-
ser Gréflenordnung kdnnen nachgewiesen werden, die MeSfehler der Einzelmessungen kénnen allerdings
nur grob abgeschitst werden, sie sind kleiner als 50 ppm.
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Bild 4.6: Simulation eines Lecks durch Zugabe von 1.3/ DME in das Sicherheitsvolumen des
inneren Detektorbereiches.




Kapitel 5

Einbindung in das
ZEUS-Hardware-Kontrollsystem

Da das Massenspektrometer einen Teil des Sicherheitssystems darstellt, ist es erforderlich, da die
Mefidaten von dem PC des Analysesystems auf andere Rechner fibertragen werden, so dafi man djese
jederzeit von Terminals, z.B. im ZEUS-Kontrollraum, fiberwachen kann. Dazu wurde das Gasanaly-
sesystem in das ZEUS-Hardware-Kontrollsystem, das auch als Slow Control bezeichnet wird, einge-
bunden. Der Name Slow Control soll andeuten, da mit diesem System nicht die Ereignisdaten von
Kollisionen zwischen Protonen und Elektronen in HERA verarbeitet werden, die im Abstand von
96 ns auftreten, sondern die Groflen, die den Detektor selbst beschreiben und sich vergleichsweise sehr
langsam &ndern. Neben der Datennahme dient dieses System auch zur Steuerung von verschiedenen
Komponenten des Detektors.

Die Aufgaben der Steuerung und Uberwachung der verschiedenen Komponenten sind auf meh-
rere Microcomputer verteilt, die in das DESY-Netzwerk eingebunden sind. Alle MeSdaten werden sur
Auswertung auf einen VAX-Rechner iibertragen, wo sie mit Sollwerten verglichen werden. Sie kdnnen
graphisch dargestellt werden, so daB man sich jederzeit einen Uberblick fiber den Zustand des Detek-
tors verschaffen kann. Zur Archivierung werden die MeBdaten schlieBlich auf einen JBM-Grofirechner
@ibertragen und zusammen mit den Ereignisdaten des Experiments auf Magnetbindern gespeichert.

Das nachfolgend beschriebene Programmpaket wurde eigens fir das ZEUS-Experiment von J. Keh-
res und R. Loveless entwickelt [KL91). Dabei wurde besonderes Gewicht auf grofitmagliche Flexibilitat
im Hinblick auf die Eingliederung unterschiedlicher Hardware-Komponenten gelegt.

Einige der in dieses System eingegliederten Komponenten sind die folgenden:

Yoke Sensoren registrieren die Position des Jochs und die auf bestimmte Punkte wirkenden Driicke.

Crates Zur Verhinderung von (fberhitzungen befinden sich bei den Elektronik-Iberrahmen im Ruck-
sack und im Terminalraum (201) Temperaturfiihler und Léfter. Die gemessenen Temperaturen
und der Zustand der Lifter wird iiberwacht.

BCAL Die Hochspannungen der Photomultiplier im Barrel-Kalotimeter werden iberwacht.
Veto Die Hochspannung fir die Photomultiplier in der Vetowand wird @berwacht und geregelt.
Lumi Auslese des Luminosit&tsmonitors.

CTD Regelung des Gassystems der rentralen Spurkammer und der an den Felddrihten anliegenden
Hochspannungen.

SAMOS * Hierzu gehiren Temperaturfithler in den Kabelschachten, die Gassensoren in der Halle
und das Gasanalysesystem, das die Gaskonzentrationen in den Sicherheitsvolumina tiberwacht.

1Safety Manitor System

54 Kapitel 5. Einbindung in das ZEUS- Hardware-Kontrollsystem

Die Uberwachung der Hardware-Komponenten ist fiir den Betrieb von ZEUS aus swei Griinden sehr
wichtig. Zum einen mul gewihrleistet sein, da$ alle Komponenten jederseit mit den korrekten Para-
metern arbeiten, damit die ausgelesen Signale des Detektors richtig interpretiert werden. Dies ist fiir
die Physik bei ZEUS sehr wichtig.

Der andere wichtige Aspekt ist die Sicherheit des Experiments. Fehlerhafte Komponenten kénnen
groBe Schiden am Detektor hervorrufen oder im schlimmsten Fall Menschenleben gefihrden, Beson-
ders hervorzuheben ist hierbei die Uberwachung der Gaskonzentrationen in den Sicherheitsvolumina.
Ein Brand im Detektor muff unter allen Umstanden durch unabhsingig voneinander arbeitende Siches-
heitssysteme verhindert werden (vergl. Kap 1).

5.1 Rechnerkonfiguration

Fiir das ZEUS-Hardware-Kontrollsystemn werden Rechner verwendet, die nach dem VME-Konszept
aufgebaut sind. VME-Rechner haben eine Reihe von Vorteilen gegenilber anderen Systemen. Sie ver-
wenden ein genormtes Bussystem, das Steckkarten im genormten Evropa-Format aufnehmen kann.
Eine Vielzahl verschiedener Hersteller bietet solche Karten an, so daB man sich einen Mikrocomputer
susammenstellen kann, der genau auf die jeweilige Anwendung tugeschnitten ist. Diese Rechner sind
daher besonders gut fiir die Uberwachung und Steuerung der verschiedenen Hardware-Komponenten
des Detektors geeignet.

An einem VME-Rechner konnen gleichzeitig mehrere Benutser arbeiten und mehrere Programme
laufen. Man bezeichnet solche Systeme als Multiuser/Mxltitasking-Rechner. Es ist daher méglich,
mehrere Hardware-Komponenten mit einem Rechner zu tberwachen. Trotz der positiven Merkmale
sind diese Rechner vergleichsweise billig, eine Einheit kostet rund 10 kDM .

Der VME-Rechner, der das Gasanalysesystem steuert und kontrolliert, ist mit einem Mikroprozes-
sor vom Typ 68030 (32-bit-Architektur, 20 MH: Taktfrequens) von Motorola ausgestattet und ver-
wendet das Betriebssystem 0S-9. Er ist mit einer Rechenleistung von etwa 10 Mips 7 hinreichend lei-
stungsstark. Zur Programmierung der VME-Rechner wird in der ZEUS-Kollaboration standardmisig
die Programmiersprache C benutzt.

Zur Zeit sind 17 VME-Rechner bei ZEUS im Einsatz und speisen Daten in das Hardware-Kontroll-
system ein. Sie sind Gber Ethernetkarten in das DESY-Netzwerk eingebunden. Auf diesem Weg werden
die Daten von den verschiedenen VME-Rechnern auf einen VAX-Rechner weitergeleitet.

Der VAX-Rechner benutst das weitverbreitete Betriebssystem VMS, das sehr gut die Zusammen-
fassung mehrerer Rechner (Knoten) zu sogenannten Clustern und die Kommunikation swischen ihnen
unterstiitst. Die Programme des ZEUS-Hardware-Kontrollsystems auf der VAX wurden in FORTRAN
geschrieben,

Zur Ubertragung der MeBdaten vom PC, der das Massenspektrometer steuert, auf den VME-
Rechner wird eine serielle Verbindung, die mit dem RS5232-Standard arbeitet, verwendet. Diese Art
der Ubertragung hat den Vorteil, da8 sie einfach su realisieren und relativ sicher ist. Man benstigt fir
tine Verbindung nur drej Leitungen: Je eine Datenleitung pro Richtung und eine Erdleitung. Sowoh!
VME-Rechner als auch PCs sind standardmiflig mit solchen Schnittstellen ausgestattet.

Ein Nachteil dieser Methode ist die begrenste Reichweite: RS292 ist nur fiir Datenleitungen bis su
einer Linge von etwa 10 m geeignet. Um Daten vom Massenspektrometer zum ca. 50 m entfernten
VME-Rechner im ZEUS-Kontrollraum zu fibertragen, wurden swei zusitzliche Schnittstellen in die
Obertragungsleitung eingebaut, die den R${22-Standard verwenden, mit dem Entfernungen bis tu
1500 m @berbriickt werden kdnnen. Dasu dienen zwei Module des amerikanischen Herstellers Opto-22,
An die serielle Schnittstelle des PC ist ein programmierbares Interface (ACS1) angeschlossen, das fiber
einen Speicher verfiigt, in dem die ausgelesenen Daten gepuffert werden. Die Daten bleiben solange
in diesem Puffer, bis das Interface vom VME-Rechner den Befehl erhalt, Daten su senden. Liegen

?Million Instructions per Second
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Bild 5.1: Die Datenfibertragung vom Massenspektrometer zum VAME-Rechner

keine Daten vor, wird stattdessen eine Fehlermeldung gesendet. Zur weiteren Ubertragung wird dann
der RS{22-Standard benutzt. AnschlieBend sorgt eine Adapterkarte (AC7) fiir die Anpassung an die
serielle Schnittstelle des VM E-Rechners. Mit dieser in Bild 5.1 dargestellten Verbindung ist es maglich,
vorn VME-Rechner Steuerbefehle an den PC su senden und MeBdaten su empfangen.

5.2 Struktur der Slow Control Software

Bild 5.2 gibt einen Uberblick iber die Struktur des Hardware-Kontrollsystems. Im folgenden werden
die einzelnen Prozesse kurz beschrieben. Naheres findet man bei [KL91).

Das besondere an diesem System ist die Tatsache, daB die Prozesse auf swei verschiedenen Rechnern
ausgefiihrt werden, die sich grundlegend voneinander unterscheiden und unterschiedliche Betriebs-
systeme verwenden. Die Verwendung spezieller Routinen ermoglicht, da ein Rechner auf dem anderen
Prozesse startet und daf Daten ausgetauscht werden knnen.

Zur ﬁberwuhung einer Hardware-Komponente muff diese zunachst in eindeutiger Weise definiert
werden. Dazu erhilt der zustindige VME-Rechner eine Adresse, {iber die die Kommunikation mit
der VAX ermiglicht wird. Es mufl festgelegt werden, wie viele Kanile ausgelesen werden sollen. Beim
Gasanalysesytem entsprechen diese Kansile den Mefipositionen des RMS-Ventils. Fiir jeden Kanal mu8
auflerdem angegeben werden, wie viele Gase analysiert werden und in welchen Bereichen die Konzen-
trationen liegen sollen. Ein Uber- oder Unterschreiten von Schwellwerten bewirkt Fehlermeldungen.
Diese Informationen werden in einer Datenbank abgelegt, die auf der VAX installiert ist.

Auf dem VME-Rechner befinden sich swei Prozesse, die speziell an das Gasanalysesystem angepafit
werden mufiten. Der eine dient sur Steuerung des Massenspektrometers (setdata) und der andere zur
Auslese der Mefiwerte (getdata). Die anderen Prozesse sind fiir alle Hardware- Komponenten nahezu
identisch.

Bedient wird das Programm mit einer Meniisteuerung. Diese ist so aufgebaut, daB ein Benutzer
keine detaillierten Kenntnisse iiber die einzelnen Progesse bendtigt. Das System kann einfach durch
Auswihlen von Menlipunkten gesteuert werden.

Zur Kommunikation zwischen VME- und VA X-Rechnern wird das Remote Procedure Call-Protokall
{RPC) benutst. Hiermit kdnnen Prozesse, die auf dem VME-Rechner laufen, von dem VAX-Rechner
gestartet werden, und es kinnen Daten ausgetauscht werden. Voraussetzung dafir ist, da beide Rech-
ner in ein gemeinsames Netzwerk eingebunden sind. Bei DESY dienen dazu Ethernet-Verbindungen.

5.2.1 VMS

Im oberen Teil von Bild 5.2 sind die Prozesse und Dateien dargestellt, die sich auf dem VAX-Rechner
befinden. Das hier verwendete Betricbssytem ist VMS.

Als Datenbank zur Verwaltung der Daten, die eine Hardware-Komponente beschreiben, dient
ADAMO 3, Dieses Programmpaket wurde am CERN fiir das Aleph-Experiment entwickelt. ADAMO
ist eine relationale Datenbank, die Daten in Form von Tabellen speichert, swischen denen sich Bezie-
hungen definieren lassen, siehe hierzu [FP90].

?Aleph Data Model
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Bild 5.2: Struktur des ZEUS Hardware-Kontrollsystems

Ovale stehen fiir Prozesse, Dateien werden durch zwei parallele Linien reprisentiert. Pfeile kenn-
zeichnen die Kommunikation und den Datenfluf {named pipe) swischen Prozessen bzw. Dateien,
Das Erzeugen von Prozessen auf dem 0S-9-Knoten ist ebenfalls durch Pfeile (fork) dargestellt.
Oberhalb der gestrichelten Linie sind die Prozesse und Dateien auf dem VMS-Knoten, unterhalb
die auf dem 0S-9-Knoten dargestellt.

Nur die mit einem () gekennzeichneten Prozesse und Dateien unterscheiden sich fir die verschie-
denen Hardwarekomponenten. {Quelle: {KL91])
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Zur Bedienung des Kontrollsystems dient das MODEL Human Interface (MHI), das ebenfalls am
CERN entwickelt wurde. Mit diesemn Programmpaket lassen sich Meniisysteme mit primitiver graphi-
scher Ausgabe erstellen, die den Vorteil haben, da8 sie sowohl auf Workstations als auch auf einfachen
VT100-Terminals zu verwenden sind. Der Benutzer kann mit den Cursortasten die einzelnen Punkte
auswihlen und ausfiihren.

Die MeBiwerte, die vom Massenspektrometer iiber den VME-Rechner auf die VAX gelangen, werden
dort in Dateien ( Hardware History) zur spiteren Auswertung gespeichert.

Zum Starten des Systems wird auf der VAX der Prosef hwe_vms gestartet. Dieser erfilllt mehrere
Aufgaben. Er startet das Mentl zur Steuerung des Kontrollsystems und initialisiert die Datenbank,
damit die darin enthaltenen Daten dem System gur Verfgung stehen. Diese werden dann auf den
VME-Rechner iberspielt {hardware files). Nach dem Starten des RPC-Protokollsist das System bereit,
Eingaben ber das Menii entgegenzunehmen und diese an den VME-Rechner zu @ibergeben.

Werden MeBwerte empfangen, so werden diese mit den Sollwerten verglichen, und es wird ent-
schieden, ob die Komponente richtig arbeitet oder nicht. Danach wird eine entsprechende Meldung an
den Slow Control Manager (SCM) geschickt. Dieses Programumn erhilt Meldungen von allen Hardware-
Komponenten. Auf einem Terminal im ZEUS-Kontrollraum wird der Zustand aller Komponenten
angeseigt.

5.2.2 0S-9

Der untere Teil von Bild 5.2 zeigt die Prozesse, die auf dem VME-Rechner vorhanden sind. Der Proge
hwe_os9 ist dafiir zustandig, Kommandos von der VAX zu empfangen. Zur Ausfihrung werden diese
Kommandos an andere Prozesse weitergereicht.

Gibt ein Benutzer diber das Mendi auf der VAX die Anweisung, eine Analyse su starten, bewirkt
dieser Befehl, daf auf dem VME-Rechner ein Proze$ setdata gestartet wird. Dieser kann Steueran-
weisungen an die Hardware-Komponente Gbergeben, aber keine Daten ausiesen. Ist dies geschehen
terrainiert der ProzeB. Wurde die Analyse gestartet, muf der Benutzer mit dem Mend einen Monitor-
prozes starten. Dadurch wird der Prozef hwe_os9 veranlafit, den Prozeff monitor su starten. Dieser
liest zun&chst die Informationen Gber die Hardware-Komponente aus den Aardware files. monitor
hat die Aufgabe, zyklisch alle Kanile aussulesen. Dazu witd fir jeden Kanal ein Prozeff getdata
gestartet, der diese Aufgabe erledigt und die Ergebnisse an monitor bergibt. Danach terminiert der
Prozef getdata. Sie werden dann {iber den Prozef status, der Daten zur VAX senden kann, dber-
geben. Dort werden die Mewerte schlieSlich analysiert, und es wird eine Meldung zum Slow Control
Manager geschickt.

5.3 Einbindung des Gasanalysesystems

Um das Gasanalysesystem in das ZEUS-Hardwaresystem einzubinden, mufiten im wesentlichen die
folgenden Aufgaben erledigt werden:

¢ Entwerfen des Prozesses getdata_gas. Dieser Prozef hat die Aufgabe, Meflergebnisse des Gas-
analysesystems abzufragen. Dazu wurden die Kommandos, die von der Software des PC bereit-
gestellt werden, in entsprechende Routinen integriert. Die MeBwerte werden @ber den Proze
status in Dateien auf dem VAX-Rechner gespeichert.

¢ Entwerfen des Prozesses setdata_gas. Mit diesem Proze wird das Gasanalysesystem gesteuert.
Es kann £.B. das Programm Process_Soft gestartet und gestoppt werden.

¢ In ADAMO-Tabellen werden alle Informationen eingetragen, die das Gasanalysesystem beschrei-
ben. Dazu gehdren die Telnet-Adresse des 085-9-Rechners, der das System steuert, die Anzahl
der zu iberwachenden Kanile, welche Gase gemessen werden sollen und die zugehdrigen Alarm-
schwellen.
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* Aufbau eines Meniisystems sur Bedienung des Hardware-Kontrollsystems.

Das Gasanalysesystem unterscheidet sich von anderen Hardware-Komponenten grunds&tslich dadurch,
daB die einzelnen Kanéle nicht beliebig abgefragt werden kdnnen. Die Reihenfolge dieser Abfragen wird
nimlich auf dem PC einmal fest vorgewshlt. Das Programm Process Soft fihrt dann automatisch
zyklisch Messungen an diesen Kanklen durch. Diese Reihenfolge mufl von dem Proze getdata_gas
entsprechend durchgefihrt werden, damit die Kanale auf dem PC und dem OS-9-Rechner sueinander
passen und die Mefidaten korrekt interpretiert werden.

Die Grenzwerte der Gaskonzentrationen wurden folgendermaflen festgelegt: Ubersteigt die Kongen-
tration einer brennbaren Komponente an irgendeinem Mefipunkt einen Wert von 5000 ppm, wird eine
Meldung sum Slow Control Manager geschickt und der Voralarm ausgeldst. Dieser Wert entspricht
10 % der unteren Zindgrenze. Er wurde bewufit so niedrig angesetzt, da im normalen Betrieb eine
wesentlich geringere Konzentration zu erwarten ist. Erreicht dje Konzentration eines brennbaren Gases
einen Wert von 10000 ppm, wird der Hauptalarm ausgeldst. Der Slow Control Manager seigt dann an,
da8 eine 2u hohe Konzentration gemessen wurde und nm welches Gas es sich dabei handelt.

5.4 Der ZEUS Histogram Presenter

Fir die Online-Darstellung von Daten in Form von Histogrammen wurde von P. Erhard und M. Na-
kahata ein sehr komfortabel su bedienendes Programm entwickelt, der ZEUS Histogram Presenter. Es
eignet sich sehr gut dazu, auch die MeBdaten der Hardware-Komponenten graphisch darzustellen.

Dieses Programm l&uft auf dem VAX-Knoten ZEUS02 und kann von Terminals oder Workstations
bedient werden, die iber eine sogenannte X- Window Oberfiiche verfiigen.

Zur Darstellung werden die Daten in Histogramme gefiillt. Die eingelnen bing entsprechen ver-
schiedenen Zeitpunkten. Die Hohe der Balken entspricht der Gréfie des Mefiwertes. Man erhilt so
Histogramme, die den zeitlichen Verlauf der Daten darstellen.

Die Histogramme werden von Routinen, die den HBOOK-Routinen der CERN-Library entsprechen,
auf den VME-Rechnern erstellt. Die Histogramme werden dann in einem sogenannten Datenmodul
abgelegt. Datenmodule sind spesielle Speicherbereiche, auf die mehrere Prozesse gleichzeitig zugreifen
kdnnen. Normalerweise kann immer nur ein ProgeB zur Zeit auf einen Speicherbereich sugreifen.

Auch das Betriebssystem der VAX stellt Speicherbereiche bereit, die den Datenmodulen von VME-
Rechnern sehr dhalich sind, die sog. global sections.

Die Histogramme werden von einer Routine im ProzeB monitor auf dem VME-Rechner gefallt
und auf eine global section der VAX ibertragen. Der Histogram Presenter liest diese Histogramme ein
und stellt sie auf dem Bildschirm dar.

§5.4.1 Darstellung der Gaskonzentrationen

Die Mefiwerte des Gasanalysesystems werden so dargestellt, daB nicht nur die momentanen Werte,
sondern auch die vorhergehenden angezeigt werden. Dies ist besonders wichtig, um Schwankungen,
inbesondere Zunahmen der Konzentration von brennbaren Gasen, schnell zu erkennen. Die Darstellung
in Form von Histogrammen bietet sich daher an.

Fiir jede Gasart wurde fiir jede MeBstelle ein eigenes Histogramm gebucht, in das die entsprechenden
MeBwerte gefiillt werden. Ein bin faBt dabei Jeweils einen MeBwert, die Hohe des eingetragenen Balkens
ist proportional zur Hohe der Gaskonzentration.

Die Histogramme verfilgen jeweils fiber 100 bins. Die zeitliche Differenz zweier Messungen hingt von
der Gesamtzahl N der ilberwachten MeSistellen ab, da diese syklisch gemessen werden. Dije Zeitachse
eines Histogrammes ist also ebenfalls von dieser Anzah! N abhéngig. Legt man eine Mefidauer von
15 sec pro Analyse zugrunde, erhilt man fiir die Lénge der Zeitachse:

T=100-N -15 sec.
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Bild 5.3: Ein Beispielausdruck, der mit dem ZEUS-Histogram-Presenter erzeugt wurde. Die Linge
der Zeitskala entspricht etwa 100 min. Die angegebene Uhrzeit gibt jeweils den Zeitpunkt der
Messung in bin 75 an.
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Werden vier Mefistellen tiberwacht entspricht die Zeitskala der Histogramme 100 min.
Bild 5.3 zeigt ein Beispiel solcher Histogramme. Der Histogram Presenter verfiigt fiber eine print-

Option, so dafl die dargesteliten Histogramme jederzeit ausgedruckt werden konnen (s. Anhang B}




Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Gasanalysesystem fiir das ZEUS-Experiment aufgebaut. Dazu
wurde ¢in Quadrupol-Massenspektrometer des britischen Herstellers VG Gas Analysis Systems Ltd.
getestet und zur Messung der Gase konfiguriert, die in den Spurkammern des Detektors verwendet
werden.

Es wurden Testmessungen durchgefithrt, um die Zuverlissigkeit des Systems zu iberpriifen. Dabei
hat es sich gezeigt, dafl grofie Probleme mit der Langzeit-Stabilitit des Massenspektrometers bestehen,
die vom Hersteller noch beseitigt werden missen. Davon abgeschen wurde geszeigt, daB sich die in den
Sicherheitsvolumina zu erwartenden Konsentrationen der brennbaren Kammergase gut nachweisen
lassen,

Es wurde weiter dafiir gesorgt, daBl die Meflergebnisse von dem Gasanalysesystem in das ZEUS-
Datennahmesystem eingebunden werden kannen. Dasu wurde eine Hardware- Verbindung swischen
dem PC des Massenspektrometers und einem VME-Rechner im ZEUS-Kontrollraum hergestellt. Zu-
niichst wurde mit Testprogrammen die Kommunikation swischen dem Gasanalysesystem und einem
externen Computer getestet, wobei Fehler in dem Steuerprogramm entdeckt wurden, die nur vom
Hersteller des Systems beseitigt werden konnten, da der Quellcode des Programmes nicht vorlag.

Zur Verarbeitung der Daten wurden Programme entwickelt, mit denen das Gasanalysesystem in
das ZEUS-Hardware-Kontrollsystem eingebunden werden konnte. Die aktuellen Meflergebnisse konnen
auf einem beliebigen X-Window-Terminal in Form von Histogrammen angezeigt werden, so dafl man
den seitlichen Verlauf der Gaskonzentrationen beurteilen kann. Die Mefiwerte werden innerhalb des
Hardware-Kontrollsystems mit Schwellwerten verglichen, bei deren Uberschreiten eine Alarmmeldung
zum Slow Control Manager gesendet wird. Der Zustand des Gassicherheitssystems kann so jederseit
auf einem Bildschirm im ZEUS-Kontrollraum abgelesen werden.




Anhang A

Bedienungsanleitung fiir das
Quadrupol-Massenspektrometer

Im folgenden wird beschrieben, wie die beiden Programme bedient werden, die das Quadrupol-
Massenspektrometer steuern. Es soll dabei nur auf die wichtigsten Kommandos eingegangen werden.
Eine komplette Dokumentation beider Programme findet man im Benutzerhandbuch [VG90).

Zur Aufnahme von Massenspektren dient das Programm SpectraScan. Der abgetastete Massen-
bereich kann variiert werden, und die Verstirkerbereiche kénnen den jeweiligen Intensitiiten der Io-
nenstréme angepafit werden. Man kann so z.B. die Form einzelner Massenpeaks beurteilen, die Riick-
schliisse auf den Zustand des GerAtes zulaBt.

Mit dem Programm Process Soft konnen quantitative Analysen von Gasgemischen durchgefiihrt
werden. Dabei werden die Ionenstrdme der charakteristischen Massen fiir die einzelnen Komponenten
bestimmt. Als Ergebnis einer Auswertung dieser MeBdaten erhalt man die prozentuale Zusammenset-
sung des Gemisches. Dazu ist es erforderlich, da# das System mit geeigneten Gasgemischen bekannter
Zusammensetzung in regelmifigen Abstanden kalibriert wird.

Das Programm SpectraScan

Nach dem Einschalten des Rechners wird automatisch das Programm SpectraScan gestartet. Dies
kann auch durch einen sogenannten Warmstart erreichen werden, der durch das gleichzeitige Drlicken
der Tasten ALT, CTRL und DeL durchgefiihrt wird.

In beiden Fallen erscheint nach einigen Sekunden die sog. Kommandoseite. Am unteren Bildrand
befinden sich drei Kontrollkisten. Diese konnen mit den Pfeiltasten < und = angesteuert werden.
Sie funktionieren wie Ein-/Aus-Schalter, die durch Driicken der SpAcE-Taste betétigt werden kdnnen.
Diese Art der Steuerung findet sich auch auf anderen Menfiseiten. Variable Parameter in den Kon-
trollkEsten kdnnen mit den Pfeiltasten § und # verindert werden.

Um Massenspektren aufsunehmen, muB zunichst das Filament der Ionenquelle mit dem Kontroll-
kasten ENISSION cingeschaltet werden. Ist dies geschehen, erscheint nach einigen Sekunden an oberen
linken Bildrand die Meldung SPECTRASCAR PC OK und im Kontrollkasten ENISSION OX.

Kalibrierung des Sekundirelektronenvervielfachers

Zur Aufnahme der Spektren kann ein Faraday-Detektor oder ein Sekundarelektronenvervielfacher
(SEM !) benutzt werden. Dieser sollte nur zur Messung kleiner Ionenstrome benutzt werden, die
mit dem Faraday-Detektor nicht gut genug bestitnmt werden kdnnen. Dies ist i.a. fiir lonenstrome,
die kleiner als 1. 10-® 4 sind, der Fal!.

'vonen‘l.s dary Emission Multipli
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Der SEM liefert ein Ausgangssignal, das neben dem zu messenden lonenstrom auch von der anlie-
genden Hochspannung und seinem Alter abhingt. Er muB daher vor der Benutzung kalibriert werden,
damit das Signal korrekt interpretiert werden kann. Dazu wird bej einer bestimmten Masse das Signal
mit dem Faraday-Detektor gemessen. Dann wird auf den SEM umgeschaltet, und die Hochspannung
wird so geregelt, daB man das gleiche Ausgangssignal erhilt.

Zur automatischen Kalibrierung dient der Kontrollkasten SEM. Wird dieser durch Betitigen von
ENTER aktiviert, erscheint die Seite SEM Calibration Edit Page. Hier kann die Hochspannung fiir
den SEM vorgegeben werden. In das Feld SEN Calibration Nass wird die Masse eingetragen, bei
der der SEM relativ zum Faraday-Detektor kalibriert wird. Es muS eine Masse gewihit werden, deren
Intensitit in einem mittleren Bereich liegt. Wird mit Luft kalibriert, eignet sich die Masse 34 besonders
gut. Es kann auflerdem ein Verstarkungsfaktor (10°, 10" oder 10%) gewshit werden, der das Verh&ltnis
twischen dem Signal des Faraday-Detektors und dem des SEM angibt. Gestartet wird die Kalibrierung
mit der Taste F10.

Ist die Kalibrierung beendet, zeigt der Kontrollkasten auf der Kommandoseite SEN OF, und der
SEM kann fir die Analysen verwendet werden. Abgeschaltet werden kann der SEM durch ein erneutes
Betatigen von ENTER beim Kontrollkasten SEM. Die Kommandoseite kann durch Driicken der Esc-
Taste wieder verlassen werden.

Aufnahme von Massenspekiren

Es erscheint dann die Seite Nain Nenu. Die einzelnen Punkte werden hier und auch auf den anderen
Seiten durch Eingeben der entsprechenden Nummer ausgewihit. Zum Abtasten von Massenbereichen
und zur Darstellung von Spektren dient der Punkt Analogue Scan.

Auf der Seite Analogue Scan Nenu wird der Punkt Run Mass Scan ausgewdhit. Es erscheint eine
Graphik, in der die Intensititen der Ionenstrome iiber einem wihlbaren Massenbereich aufgetragen
werden (s. Bild A.1). Die angezeigten Intensititen sind mit den gemessenen lonenstrdmen identisch,
2.B. bezeichnet eine Intensitht von 1.0 F-10 einen Strom von 1.0- 10-1° 4.

Die Massen werden in atomaren Masseneinheiten { ams) dividiert durch die Ladung des Ions in
Vielfachen der Elementarladung angegeben. Ein einfach positiv geladenes Ion der Masse 14 liefert
daher an der gleichen Position im Spektrum einen Beitrag wie ein sweifach geladenes Ion der Masse
28.

Die Anzah! der Bildpunkte vom linken sum rechten Bildrand betragt 500, d.h. bei einer Skala Giber
10 amu erhilt man eine Aufldsung in Intervalle von 0.02 sms. Sobald der Punkt Run Ness Scan gestar-
tet wird, wird der dargestellte Massenbereich kontinuierlich von kleinen zu grofien Massen abgetastet.
Ist das obere Ende der Skala erreicht, beginnt ein neuer Lauf bei der kleinsten Masse.

Am unteren Bildrand befinden sich Kontrollkiisten sur Steuerung des Programma. Sie haben die
folgenden Funktjonen:

RANGE zeigt den verwendeten Detektor und den Verstirkerbereich (Gain) an. Dabei steht P fiir den
Faraday-Detektor und X fiir den Multiplier. Die angezeigte Zahl gibt den Verst&rkerbereich an.
Die Anzeige F-10 bedeutet, daB ein MeBbereich von 1.0-10-1° A bis 1.0-10-® 4 sur Verfigung
steht.

Der Verstarkerbereich mufl an die Intensititen der Peaks im ausgewhhlten Massenbereich ange-

paBt werden. Wird der SEM verwendet, ist darauf zu achten, da8 er nur IonenstrSmen ausgesetst
wird, die kleiner als § - 10~® 4 sind, um einer vorseitigen Alterung vorsubeugen.

MAGNIFY Die Spektren kénnen vergrofiert dargestellt werden. Die Hohe der Peaks kann 50 an den
tur Verfligung stehenden Bildschirmbereich angepaBt werden. Der jeweilige Verstirkerbereich
wird dadurch nicht verindert.

AVERAGE Um die besonders bei kleinen Signalen auftretenden Starsignale su unterdréicken, kann
mit dieser Option vorgegeben werden, wie oft an einem Meflpunkt gemessen wird. Es wird dann
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Bild A.1: SpectraScan — Mit der Option Analogue Scan werden Spektren aufgenommen. Die
Kontrollboxen am unteren Bildrand dienen zur Steuerung des Programms.

66 Anbkang A. Bedienungsanieitung fiir das Quadrupol-Massenspektrometer

jeweils der Mittelwert dieser Mefiwerte angezeigt, so dad sich statistisch auftretende Stdrsignale
gegenseitig aufheben,

START/SPAN Hiermit kann die niedrigste Masse und der Bereich ausgewhhlt werden, der ab-
getastet werden soll. Betitigt man danach RETURN, wird die Graphik mit dem verénderten
Massenbereich nen aufgebaut. Es steht e¢in Mefibereich von 1-300 ams zur Verfligung.

STORE Zur spiteren Analyse kdnnen die aufgenommenen Spektren entweder auf der Festplatte des
Rechners oder auf Disketten gespeichert werden.

CURSOR Im Spektrum kann eine Marke gesetst werden. Der genaue Mefiwert dieser Position wird
in dem Feld AT CURSOR angeseigt. So kdnnen die einzelnen Peakhdhen genauer ermittelt werden.
Die Marke kann mit den Cursortasten < und => verschoben werden.

Durch Betitigen der Esc-Taste wird die Messung abgebrochen.

Das Programm Process_Soft

Dieses Programm wird gestartet, indem auf der Seite Nain Nenu die Option Run Process.Soft aus-
gefihrt wird. Der Benutzer wird daraufhin aufgefordert, eine Nummer einzugeben (Recipe Number).
Es konnen bis zu neun Vorschriften definiert werden, die festlegen, welche Massen an welchen Mef-
stellen gemessen werden sollen und wie oft eine Kalibrierung des Systems erfolgen soll.

Konfigurierung des Systems sur Analyse von Gasgemischen

Wird das Programm gestartet, wird die Seite Main Menu angezeigt. Mit dem Punkt Set System
Configuration kann das System sur Messung von Gasgemischen konfiguriert werden. Die charakteri-
stischen Massen von bis zu 400 Gasen werden mit dem Punkt Gas Database in eine Tabelle eingetragen
(s. Bild A.2).

Es ist wichtig, daB die sugehbrigen Werte Intensity auf einen von Null verschiedenen Wert gesetst
werden. Der genaue Wert wird anschlieBend durch eine Kalibrierung ermittelt und vom System in
diese Tabelle eingetragen. Es muB auflerdem angegeben werden, welcher Detektor verwendet werden
soll (Faraday oder Multiplier). Die Werte CB Coefficient, CS Coefficientund Rel. Sensitivity
sollten nicht verindert werden, da sie ebenfalls durch die Kalibrierung des Systems ermittelt werden.
In das Feld Name sollte der Name des Gases eingetragen werden; er wird bei den sp&teren Analysen
angezeigt. Durch zweimaliges Betatigen der Esc-Taste kann diese Seite wieder verlassen werden.

Der nichste wichtige Punkt auf der Seite Set System Configuration ist System Analysis. Hier
werden aus den Gasen der Gas Database bis zu 16 Gase ausgewkhit, die gemessen werden sollen.
Dieser Punkt mufl ausgefiihrt werden, wenn Eintréige in der Gas Database verindert wurden.

Zuerst erfolgt eine Aufforderung, die Anzahl der su messenden Gase einsugeben. Eintrige von 1
bis 16 sind zuldssig. Darauf erscheint eine Liste, deren Elemente verindert werden kdnnen. In drei
Spalten werden die Namen der Gase, der verwendete Detektortyp und die MaBeinheit (%R, ppm
oder ppb) eingetragen. Die verwendeten Namen milssen mit den in der Gas Database eingetragenen
@ibereinstimmen. Durch Bet&tigen der Taste F10 wird dieser Schritt abgeschlossen. Das Programm
@iberpriift daraufhin die Korrektheit der Eingaben und gibt gegebenenfalls eine Fehlermeldung aus.

Um festzulegen, an welchen Mefistellen des RMS-Ventils Messungen durchgefihrt werden sollen,
wird von der Seite Nain Nenu der Punkt Run-tims Parameters ausgewiihlt. Es ist nicht immer erfor-
derlich und wiirde den MefiprozeB unnétig verlangsamen, alle Gase an allen MeBstellen su analysieren.
Daher konnen mit dem Punkt Analysis Types bestimmte Gase ausgewihlt werden. In einer Liste
wird jedes Gas mit einem Yes/No versehen, je nachdem, ob es analysiert werden soll oder nicht. Auf
diese Weise kdnnen bis zu acht verschiedene Gruppen zusammengestellt werden. Jeder MeBatelle wird
spiiter eine dieser Gruppen zugeordnet.
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Bild A.2: Process_Soft — Eintrag der drei charakteristischen Massen fiir die Analyse von Isobu-
tan. Zum Nachweis dient hier der Sekundarelektronenvervielfacher.
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Kalibrierung des Systems

Damit die gemessenen Ionenstrdme in Konzentrationen umgerechnet werden kénnen, iat es erforderlich,
das System mit Gasgemischen bekannter Zusammensetzung su kalibrieren. Die Mefistellen 1 bis 6 des
RMS-Ventils sind fiir den Anschlufl dieser Kalibriergase ausgewihit worden.

Mit der Option Calibration Sequence kinnen bis zu 16 Gasgemische, die zur Kalibrierung die-
nen, in eine Tabelle eingetragen werden. Zunédchst muf mit dem Feld Calibration Process ange-
geben werden, wie oft das System kalibriert werden soll. Dazu dienen die beiden Felder Automatic
Calibration [Y/N]: und Calibration Interval (hours).

Jede Komponente der Gemische erhilt einen Namen, der mit dem entsprechenden Eintrag in der
Gas Databage flbereinstimmen mufl, und die zugehdrigen Konzentrationen werden in die Tabelle ein-
getragen (s. Bild A.3). Drei weitere Variablen, die mit Yes/No belegt werden, entscheiden, welche
Groflen durch die Kalibrierung verindert werden:

Pattern Diese Variable ist nur dann von Bedeutung, wenn fiir eine Komponente mehr als ein cha-
rakteristischer Peak in die Gas Database eingetragen wurde. Ist sie auf Tes gesetst, wird das
Verhiltnis der PeakhShen zueinander neu bestimmt.

Sensitivity Diese Variable gibt an, ob die Empfindlichkeit des Instruments auf eine Gasart neu
bestimmt werden soll. Ist ein Gas in mehr als einem Kalibriergemisch enthalten, sollte sie nur
bei einem Gemisch auf Yes gesetzt werden.

Calibrate Wird diese Variable auf Yes gesetzt, werden zwei zusitzliche Gréflen, CB und CS, be-
stimmt. Diese bericksichtigen, dafi sich die Empfindlichkeit des Instruments fir ein Gas bei
groBen Anderungen der Konzentration ebenfalls indern kann. Es ist daher nur dann sinnvoll,
diese Gréfle auf Yes zu setzen, falls ein Gas in mehr als einem Kalibriergemisch enthalten ist,
wobei die Konzentrationen sehr stark unterschiedlich sind. Ist dies nicht der Fall, oder wird die
Gréfle auf No gesetzt, erhalten die GréSlen den Wert C, = 1 und C}, = 0.

Mit den beschriebenen Schritten ist es méglich, das Gasanalysesystem zur Messung bestimmter Gas-
gemische zu konfigurieren.

Der Mefizyklus

Es mufl festgelegt werden, an welchen Mefistellen des RMS-Ventils Analysen durchgefiihrt werden
sollen. Dazu dient auf der Seite Set Run-time Parameters der Punkt Multi-point Seqguence. Auf
einer neuen Seite werden die 64 Mefistellen (Inlets) in verschiedenen Farben dargestellt (s. Bild A.4).
Diese haben folgende Bedeutung:

Rot Diese Mefistelle wird nicht analysiert und nicht fiir die Kalibrierung verwendet.

Griin An dieser Mefistelle werden Analysen durchgefiihrt. Sie ist aber fiir die Kalibrierung ebenfalls
nicht von Bedeutung.

Blau Diese Mefstelle ist mit einem Kalibriergasgemisch verbunden. Sie wird nur wihrend der Kali-
brierung verwendet, aber nicht wihrend der eigentlichen Analyse.

Pink Diese MeBstelle dient zur Kalibrierung und sur Analyse. Man hat dadurch die Maglichkeit, die
Kalibriergase, deren Zusammensetzung bekannt ist, selber zu analysieren. Dadurch erhilt man
Informationen, die AufschluB iiber den Zustand des Gerites geben.

Wihrend der Analyse fiihrt das System Schleifen Gber alle blau und pink dargestellten MeBstellen
aus, wobei mit der niedrigsten Nummer begonnen wird.

Mit den Cursor-Tasten kann eine Meflstelle ausgewihlt werden. Betiitigt man die Taste F10, 5ffnet
sich ein kleines Fenster, in dem die folgenden Eintrige vorgenommen werden kénnen:
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Bild A.3: Process_Soft — Dieses Beispiel zeigt den Eintrag eines Kalibriergasgemisches aus
99.6 X Stickstoff und 0.5 ¥ Isobutan.
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Inlet Name Die Mefistelle kann mit einem Namen versehen werden, der bei der sp&teren Darstellung
der Mefiwerte verwendet wird.

Settling Time Diese GroBe gibt an, wie lange gewartet wird, wenn das RMS-Ventil eine neue Position
anfihrt, bis das Gas im Totvolumen vollstindig ausgetauscht wurde. Diese Zeit sollte nicht kilrger
als 10 sec sein, um die MeBergebnisse nicht zu verf&lschen.

Inlet Frequency Wird diese Grafie auf 1 gesetzt, wird die Meflatelle bei jedem Durchlauf analysiert,
wird sie auf 2 gesetst, nur jedes sweite Mal, u.s.w.

Analysis Type Hier wird festgelegt, welche der oben definierten Gruppen von Gasen an dieser Me8-
stelle analysiert werden soll.

Nach Ausfithren dieser Schritte ist der eigentliche MeSablauf festgelegt.

Starten der Analysen

Es stehen swei Betriebsarten sur Verfligung: Entweder wird das System manuell iber die Tastatur des
PC bedient, oder es wird von einem OS-9-Rechner gesteuert.

Im manuellen Modus wird wird eine Messung an den ausgewkhiten Mefistellen mit dem Punkt
Bulti-Point Analysis des Nain Menu gestartet. Zunkchst muft der Benutzer entscheiden, ob eine
Kalibrierung durchgefiihrt werden soll oder nicht. Sie ist immer dann erforderlich, wenn das System
sur Analyse neuer Gasgemische konfiguriert wurde. Bei Messungen fiber lingere Zeitziume sollte
auflerdem alle 12 Stunden eine Kalibrierung erfolgen.

Die Meflergebnisse kdnnen entweder alphanumerisch oder graphisch dargestellt werden, sum Um-
schalten swischen diesen Darstellungen dient die Taste F3.

Die Analyse wird beendet, sobald die Esc-Taste betiitigt wird.

Soll das Systemn vom OS-9-Rechner gesteuert werden, mufl durch Eingeben von SHIPT R auf diesen

Modus umgeschaltet werden. Der PC seigt dann die Meldung:

Remote Contrel Node
Keyboard Disabled
Pleass Wait

Es kénnen dann keine Befehle mehr Gber die Tastatur des PC eingegeben werden. Die Analysen
kdnnen nun 3.B. mit dem ZEUS-Hardware-Kontrollsystem durchgefiihrt werden (s. Anhang B).
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Anhang B

Bedienungsanleitung fiir das
Hardware-Kontrollsystem

Diese Anleitung beschreibt, welche Schritte natig sind, um das Slow Control System fiir die Oberwa-
chung des Gassicherheitssystems zu bedienen. Es wird vorausgesetst, daff die bendtigten Programme
auf dem VAX-Knoten ZEUSO2 einerseits und dem 0S-9-Knoten os9slow andererseits installiert sind.

Achtung: Die beschriebene Konfiguration wird sich in Zukunft sicher noch &ndern.
Es wird beschrieben, wie man

® sich unter dem Benutsernamen SLOWCH in die ZEUSO2 einloggt.

¢ das System auf dem 0$-9-Knoten os9slow startet.

¢ das System auf dem VMS-Knoten ZEUSO2 startet und bedient.

¢ den ZEUS Histogram Presenter startet und benutst.

Es wird ferner beschrieben, was 2u tun ist, wenn Fehler auftreten.

Einloggen in die ZEUS02 mit dem Benutzernamen SLOWCM

Da man swei Prozesse auf verschiedenen Rechnern starten muB, bietet es sich an, ein X-Window-
fahiges Terminal zu benutsen. Es ist aber auch mdglich, falls ein solches Terminal nicht gur Verfligung
stehen sollte, ein Falco- oder WYSE-Terminal zu benutzen, notfalls erfallt auch jedes beliebige andere
VT100-Terminal den Zweck.

Zuerst muf man sich von dem Rechner, auf dem man normalerweise arbeitet, diber TCP/IP in
die ZEUSO2 einloggen. Dazu benutzt man das Kommando telnet zeus02 und loggt sich unter dem
Benutzernamen SLOVCN ein. Dann wechselt man das Verseichnis mit SET DEF [.HWC_VMS] und gibt
das Kommando €SLOWCK ein, um den verfligbaren Speicherbereich anzuzeigen. Das Prompt erscheint
dann als >slowcm.

Starten des Systems auf dem OS-9-Knoten 0s9slow

Bevor auf der ZEUS02 der Prozefi hwec_vms_gas.exe gestartet wird, muB auf dem 0S-9-Knoten der
Prozefl hwe_os9 gestartet werden. Dazu geht man wie folgt vor:

o Zuerst loggt man sich diber TCP/IP in den 0S-9-Knoten os9slow ein, indem man telnet
os9s1ow eingibt und den Benutzernamen super mit dem korrekten Password verwendet.
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o Es erscheint nach dem Einloggen das Prompt {1/h0$>. Nun mu8 man mit dem Kommando
procs -e die zur Zeit aktiven Progzesse auflisten. Wenn Prozesse mit den Namen hwe_os9,
status, getdata_gas, setdata_gas oder monitor in der Liste erscheinen, ist Vorsicht geboten.

Wenn hwe_os® erscheint, braucht er nicht noch einmal gestartet zu werden. Noch existierende
getdata_gas- und setdata_gas-Progesse deuten darauf hin, da8l der vorangegangene Run nicht
ordnungsgemAB beendet wurde.

e Wenn hwe_oa9 nicht erscheint, aber status, getdata_gas, setdata_gas oder monitor, so
missen diese Prozesse mit dem Kommando kill Id gestoppt werden. Dabei ist Id durch die
entsprechende ProzeBnummer aus der ersten Spalte der Liste zu ersetzen.

¢ Falls procs -e ergibt, dafi keiner der Prozesse hwc_os9, getdata_gas, setdata_gas oder mo-
nitor existiert, kann das System mit dem Kommando

run_hwc_from_zeus02>>>/nil &

gestartet werden. Durch die Eingabe des & wird der Proze8 hwe_os® im Hintergrund gestartet,
und durch >>>/nil wird die Ausgabe nicht auf dem Bildschirm angezeigt. Zu Testswecken kann
man auch run_hwe_from seus02 verwenden, um die Ergebnisse sofort beurteilen su kénnen.
Man darf sich aber dann nicht ausloggen, da dadurch hwe_os® sofort abgebrochen wiirde.

¢ procs -e sollte jetzt einen aktiven Prozefl hwe_os9 anseigen.

¢ Wenn hwe_os8 im Hintergrund liuft, kann man sich mit logout wieder ausloggen.

Starten des Systems auf dem VMS-Knoten ZEUS02

Nachdem das System auf dem OS-9-Knoten os9slow erfolgreich gestartet wurde, kehrt man wieder
auf die 2EUS02 in das Verzeichnis [slowcm.hwc_vms] suriick. Jetst sind folgende Schritte notwendig:

¢ Eingabe des Kommandos 6RUN_GAS

¢ Wenn man auf dem 0S-9-Knoten alle Schritte korrekt ausgefithrt hat, kann man bei dem Prompt
Y eingeben.

¢ Es erscheint ein Menii. Mit den Cursor-Tasten { und § kann man die Kommandos auswihlen
und mit RETURN ausfihren.

¢ Als erstes withit man Select ADANO GAF und gibt den Namen gas.gaf ein.

¢ Dadurch wird eine ADAMO-Tabelle aus dem GAF-file extrahiert. Auf dem 0S5-9-Knoten wird
der Prozefl status gestartet.

o Nun wihlt man Open Control Menu und auf dem dann erscheinenden Menfi Control Gas
Analysis System.

e Nun startet man das Gasanalysesystem, indem man RESET multi-point analysis aktiviert.
Dazu ist es unbedingt erforderlich, daB sich der PC im richtigen Recipe im Remote Control
Modus befindet.

o Nach ca. 45 sec wihlt man zweimal hintereinander return to main menu und kehrt so in die
oberste Ebene zuriick.

o Schlieflich wihit man Dpen Nonitor Menu und startet monitor.
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¢ Das System wird gestoppt, indem man Stop Monitor Process ausfiihrt. Es kann mehrere Mi-
nuten dauern, bis das Programm auf dem 0S-9-Knoten abbricht, da monitor erst eine Schleife
iber alle Inlets beenden mus8.

Starten des Histogram Presenters

Der ZEUS Histogram Presenter dient zur graphischen Darstellung von Meflergebnissen in der Form von
Histogrammen. Auch die Ergebnisse der Gasanalysen kdnnen so sehr komfortabel dargestellt werden.
Bedient wird das Programm durch Anklicken von Kndpfen mit einer Maus. Der Benutzer benétigt
keinerlei Kenntnisse iber die zugrundeliegenden Programmstrukturen.

Dieses Programm mufl von einem Terminal oder einer Workstation gestartet werden, die fiber
eine X-Window Oberfliche verfigt. Das Programm selbst l&uft auf dem VMS-Knoten ZEUS02. Der
Benutzer des Histogram Presenters mufi sich daher zun&chst auf diesen Rechner einloggen. Damit
die Graphik auf das gewilnschte Terminal geleitet wird, muB dieses mit folgendem Befehl initialisiert
werden:

set display/create/node=icpip-addr./transport=tcpip
wobei cpip-addr. durch die Telnet- Adresse des Terminals gu ersetzen ist.

Um das Programm zu starten, muf sich der Benutzer auf dem VMS-Knoten ZEUS02 einloggen. Mit
der Zeile

€disk$online: [online.dqmlpres setup
wird das Programm initialisiert. Gestartet wird der Histogram Presenter mit dem Befehl pres.

Darauf 6ffnen sich zwei Fenster. Das nebenste-
hende Bild zeigt das Fenster, das zur Bedienung des
Histogram Presenters dient. In dem zweiten Fenster
werden die Histogramme dargestellt,

Um die Histogramme des Gasanalysesystems an-
zuzeigen, geht man wie folgt vor: Mit der Maus wird
in der Mentileiste File angeklickt. In dem dann er-
scheinenden Menil wird Nap -> Panel ausgewihlt.
Das Panel fiir die Gasanalysen trigt die Bezeich-
nung 0S9SLOW: :GASHIST. Darauf erscheint ein Be-
dienfeld, mit dem verschiedene Gruppen von Histo-
gramme ausgewihlt werden kdnnen. Mit der Op-
tion select konnen einzelne Histogramme dann ver-
grofert dargestellt werden. zoom dient zum Erstellen
von Ausschnittsvergréfierungen auf der Zeit-Achse.
Werden vier Inlets diberwacht, entspricht die Zeits-
kala der Histogramme 100 min. Die Anzahl der In-
lets, die iberwacht werden, ist in einem Hardwarefile
auf der VAX abgelegt. Aufierdem kann sie am PC
des Massenspektrometers abgefragt werden.

Wird der Knopf print betatigt, werden die au-
genblicklich angezeigten Histogramme z.B. auf dem
Postscript-Drucker im ZEUS-Kontrollraum (Raum
101) ausgedruckt. Bild 5.3 zeigt so einen Ausdruck.

Die Option close schliefit das Pane! wieder. Man
hat nun die Méglichkeit, sich andere Hardware-Kom-
ponenten anzusehen oder mit exit im Mentipunkt
File das Programm zu beenden.

Das Fenster fiir die Bedienung
des ZEUS Histogram Presenters
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Fehlermeldungen

Probleme kinnen auftreten, wenn versucht wird, hwc_os® zu starten, obwohl dieser Prozefl bereits
lauft. Wenn die Ausgabe nicht wie oben beschrieben durch >>>/nil unterdriickt wurde, wird in diesem
Fall die Fehlermeldung

Unknown error code: hex 855b86a

ausgegeben. Sollte man sich nicht sicher ist, ob hwc_os® bereits gestartet wurde, kann man das
Kommando run_hwc from zeus02 eingeben und auf diese Fehlermeldung achten. Mit procs -e listet
man dann die laufenden Prozesse auf und stoppt mit kill alle alten hwe_os8-Progesse. Dann milasen
auch alle status, getdata_gas, setdata_gas und monitor-Prozesse gestoppt werden.

Wenn hwe_os® nicht vor hwe_vms_gas.exe gestartet wurde, bricht das Programm mit folgender
Fehlermeldung ab:

YXINET-E-CONNRESET, Connection reset by peer.

Nach einem nicht ordnungsgemiifien Abbruch des Systems, kann es vorkommen, daB hwe_os9 sich
nicht starten 1aft. In diesem Fall wird ebenfalls die Fehlermeldung

Unknown error code: hex 8565b86a

ausgegeben, obwohl kein weijterer Prozel hwe_os8 existiert. Die Ursache dafiir ist eine vom vorherigen
Prozef nicht freigegebene socket, das sind Verbindungen, die das Betriehssystem bereitstellt, und fiber
die Rechner, die durch ein Netzwerk verbunden sind, kommunizieren kénnen. Der Fehler wird behoben,
indem man auf dem VMS-Knoten das Kommando EXIT eingibt und etwa 2.5 min wartet, bis man auf
dem 08-9-Knoten den Prozefi hwc_os® erneut startet.
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