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1. Einleitung: Neutrinos und ihre
Eigenschaften

Neutrinos (v), die "kleinen Neutronen” nach Enrico Fermi [Sch97], sind elektrisch
neutrale Leptonen, welche lediglich der schwachen Wechselwirkung unterliegen. Sie
sind Bestandteile des Standardmodells der Teilchenphysik (SM), das die fundamen-
talen Elementarteilchen und Wechselwirkungen beschreibt, mit Ausnahme der Gra-
vitation.

Das Standardmodell unterscheidet Fermionen (halbzahliger Spin) und Bosonen (ganz-
zahliger Spin). Innerhalb der Fermionen unterscheidet es zwischen sechs Quarks und
sechs Leptonen, welche in drei "Familien” angeordnet sind [Ber06].

1. Elektron e~ und Elektron-Neutrino v,
2. Myon p~ und Myon-Neutrino v, und
3. Tauon 7~ und Tauon-Neutrino v;.

Die Neutrinos sind die leichtesten Leptonen innerhalb ihrer Familien und wurden
urspriinglich im SM als masselos betrachtet. Aufgrund der geringen Wirkungsquer-
schnitte der schwachen Wechselwirkung (o ~ 1073 cm?) sind Neutrinos nur sehr
schwer nachweisbar.

In Tabelle sind die Massen fiir die zwolf fundamentalen Fermionen angegeben.
Obwohl Neutrinos zu den héufigsten uns bekannten Elementarteilchen gehéren und
damit entscheidenden Einfluss auf die Entwicklung des Universums haben, sind bis-
her nur Massenobergrenzen bekannt.

Das Neutrino wurde 1930 von Wolfgang Pauli postulierte [Pau30], als Erklarung fiir
das kontinuierliche Energiespektrum des Betazerfalls. Der Betazerfall gab damals
Ritsel auf, da man analog zum Alpha- oder Gammazerfall eine diskrete Energiever-
teilung erwartete aber eine kontinuierliche Energieverteilung experimentell beobach-
tete. Aufgrund des damals nicht nachweisbaren Neutrinos, hielt man den Betazerfall
fiir ein Zweikorperproblem, bei dem sich Energie, Impuls und Drehimpuls des Aus-
gangsnuklids auf den Tochterkern und das Elektron verteilen miissten. Die kinetische



2 1. Einleitung: Neutrinos und ihre Eigenschaften

Tabelle 1.1.: Die fundamentalen Fermionen im Standardmodell der Teilchenphysik

Teilchen Masse 2 elektr. Ladung schwache starke
in GeV/c? in e Ladung Ladung
1. u 0,004 +2/3 +1/2 r,g,b
. Familie d 0,007 -1/3 —1/2 r,g,b
—:ﬁg 2. c 1,5 +2/3 +1/2 r,g,b
S Familie s 0,15 —1/3 —1/2 r,g,b
< 3 t 174.0 1273 172 rtgb
Familie b 4,7 —1/3 —1/2 r,g,b
1. e 0,0005 —1 —1/2
g Familie ve <2-107° 0 +1/2
g 2 p~ 0,1 —1 ~1/2
& Familie v, <0,0002 0 +1/2
=3 - 1,8 1 —1/2
Familie v,  <0,02 0 +1/2

Energie des Elektrons miisste daher eine scharfe Linie im Energiespektrum bilden
und nicht eine kontinuierliche Energieverteilung.

Zur Rettung von Energie-, Impuls- und Drehimpulserhaltung beim Betazerfall kam
Wolfgang Pauli auf "einen verzweifelten Ausweg” und postulierte das Neu-
trino als ein weiteres, am Betazerfall beteiligtes Teilchen. Dieses musste elektrisch
neutral sein, Spin s = 1/2 und eine sehr geringe Masse besitzen. Dieses weitere am
Zerfall beteiligte Teilchen wiirde eine Teil der Zerfallsenergie davon tragen und so
das kontinuierliche Energiespektrum des Elektrons aus dem Betazerfall verursachen.

Der Beweis fiir die Existenz von Neutrinos konnte aber erst 1956 durch Clyde L.
Cowan und Fred Reines mit dem Poltergeist-Experiment erbracht werden ([Cow56],
[Rei59]). Sie nutzten die hohe Antineutrino-Flussdichte des Savannah River Reak-
tors'| (1,2 - 10"® v/cm?) um Neutrinos iiber den inversen Betazerfall nachzuweisen

s)

ve+p — nte'. (1.1)

Das Neutrino wurde lange Zeit als masselos betrachtet. Bruno Pontecorvo postu-
lierte jedoch 1957 die Existenz von Neutrinooszillationen, falls Neutrinos verschie-
dener Neutrinogenerationen unterschiedliche Massen besitzen [Tho08]. Im Rahmen
verschiedener Neutrinooszillationsexperimente, die noch erlautert werden, konnten
Neutrinooszillationen nachgewiesen werden. Daher gilt es heute als gesichert, dass
nicht alle Neutrinogenerationen Masse Null besitzen konnen.

Geht man von Neutrinos mit einer endlichen Ruhemasse aus, so kann man analog
zur CKM-Matrix im Quark-Sektor, welche die Mischung der schwachen und star-
ken Eigenzustdnde beschreibt, eine Mischungsmatrix fiir Neutrinos konstruieren, die
Flavour- und Masseneigenzusténde verkniipft. Die Maki-Nakagawa-Sakata-Matrix

!Savannah River Kernkraftwerk, South Carolina



(MNS-Matrix) ist eine unitéare 3 x 3 Matrix und gegeben durch [ThoO§]:

Ve Uel UeQ UeS 141
i = Uﬂl UN2 ng 1] (12)
Vr UTl UT2 U‘r3 V3

Darin sind v, v, und v3 die Masseneigenzustande der Neutrinos. Diese Matrix kann
in eine faktorisierte Form umgeschrieben werden, die lediglich sechs freie Parameter

enthalt [ThoOg|:

0

C12C13 512€13 S13€
U = —S19C23 — C12593513€™  C1aCo3 — S12503513€™  S23C13 (1.3)
S12€23 — 012023313€i(S —C12523 — 512023813€i5 C23C13
1 0 0
x| 0 e 0 (1.4)
0 0 é7

mit den Mischungswinkeln ¢;; = cos ©;;, s;; = sin©;; und 7, j = 1,2, 3. Eine mogli-
che CP—Verletzun wird iiber die Phase § = [0, 27| parametrisiert und ist im Falle
der CP-Erhaltung gleich Null. Fiir den Fall von Majorana-Neutrinos (v = v) kann
dies iiber die Phasenwinkel «, § parametrisiert werden. Alle experimentell zwingen-
den Hinweise beziiglich Neutrino-Oszillationen, kénnen mithilfe dieser 3-Flavour-
Mischungsmatrix beschrieben werden.

Fiir den vereinfachten Fall eines Zweizustandssystems mit nur jeweils zwei Massen-
und Flavoureigenzustdnden kann man die Ubergangswahrscheinlichkeit angeben mit

Nak10]:

(1.5)

Am?L
Py, = ve) = sin22@sin2( m )

4F

P (v, — v,) gibt die Wahrscheinlichkeit an, dass ein emittierten Myon-Neutrino als
Elektron-Neutrino detektiert wird. Die Ubergangswahrscheinlichkeit ist somit ab-
hiingig vom Massendifferenzquadrat Am? = m? — m?, der Flugstrecke L und der
Neutrinoenergie . Neutrinooszillationen treten also nur im Fall nichtverschwinden-
der Massendifferenzen auf und kénnen zur experimentellen Bestimmung der Amﬁj

benutzt werden.

Die aktuellen Werte fiir die Differenz der Neutrinomassen sind [Nak10]:

Am2, = 7,597917.107°eV? (1.6)
Am?i, = 2,4340,13-10 % eV? (1.7)

Aus diesen Daten folgt, dass mindestens zwei von drei Masseneigenzustinden un-
gleich Null sind und aufgrund der Mischungswinkel auch die Flavoureigenzusténde
Ve, Vy, V- eine von Null verschiedene Masse haben. Diese Nichterhaltung des Flavour-
eigenzustandes durch Neutrinooszillationen und die von Null verschiedene Masse der

2Verletzung der CP-Invarianz also der Gleichwertigkeit von Bezugssystemen, die sich durch La-
dungskonjugation und Raumkoordinatenspiegelung unterscheiden



4 1. Einleitung: Neutrinos und ihre Eigenschaften

Neutrinos sind nicht Bestandteil des urspriinglichen Standardmodells der Teilchen-
physik.

Eine Vielzahl technisch anspruchsvoller Experimente wurden auf dem Gebiet der
Neutrinophysik durchgefithrt und im Jahre 2002 wurde Raymond Davis Jr. und
Masatoshi Koshiba | der Nobelpreis fiir Physik verliechen, fiir ihre Arbeiten auf dem
Gebiet der Neutrinophysik. Dariiber hinaus existieren einer Vielzahl aktuell durch-
gefithrter Neutrinoexperimente und weitere sind in der Aufbau- und Planungsphase.

Neutrinooszillationsexperimente haben gezeigt, dass es zwischen den Masseneigen-
zustanden der Neutrinos Massendifferenzen gibt. In theoretischen Untersuchungen
werden zwei Modelle diskutiert, wie in Abb. gezeigt, wie Neutrinos ihre Masse
erhalten. Beide Mechanismen bevorzugen unterschiedliche Neutrinomassenskalen
([AkhO00],[KATO04]):

e Quasidegenerierte Neutrinomassenskala: Die absoluten Neutrinomassen
sind grofl im Vergleich zu den Massendifferenzen.

mp = Mg =~ M3 (19)

e Hierarchische Neutrinomassenskala: Die absoluten Neutrinomassen sind
klein im Vergleich zu den Massendifferenzen.

mp K mo K ms (110)
]
10" e
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Abbildung 1.1.: Moégliche Neutrinomassen im hierarchischen und quasi-
degenerierten Fall. Dargestellt sind die Masseneigenzustéinde m1, ms und ms als
Funktion des leichtesten Masseneigenzustands mj. Die Massendifferenzen wurden
durch Neutrinooszillationsexperimente bestimmt [KAT04].

3Sie teilten sich den Nobelpreis fiir Physik mit Riccardo Giacconi, dem fiir seine Arbeiten auf
dem Gebiet der Radioastronomie der Nobelpreis fiir Physik verliehen wurde.



Die absolute Neutrinomasse ist somit von groflem teilchenphysikalischem Interesse,
um eine Entscheidung fiir eines der theoretischen Modelle der Massenentstehung
treffen zu konnen.

Obwohl das bisherige Standardmodell mit der Annahme masseloser Neutrinos in
nahezu allen Féllen eine gute ﬂbereinstimmung mit experimentellen Daten liefert,
gibt es eine Reihe von Widerspriichen wie bspw. die CP-Verletzung und die Ba-
ryonenasymmetrid’, die bisher nicht im Rahmen des SM gelost werden konnten. Es
gibt also gute Griinde das SM als "vorldufiges Modell” zu betrachten. Die Neutrino-
massenbestimmung ist immer auch "Physik jenseits des Standardmodells” und liefert
damit wertvolle Hinweise auf zukiinftige Modelle.

Dariiber hinaus ist die Neutrinomasse auch in der Astrophysik von grofier Bedeu-
tung. Neutrinos entstanden in grofler Anzahl in der ersten Phase des Urknalls.
Als das Universum durch Expansion eine Temperatur von 7'(v.) = 1,87 MeV bzw.
T(vu,r) = 3,12MeV hatte (ca. 0,1s nach dem Urknall), entkoppelten die Neutrinos
von Materie und Strahlung und bildeten den kosmischen Neutrinohintergrund. Die
Anzahl dieser primordialen Neutrinos im heutigen Universum betrigt N, = 336 cm ™3
[KAT04]. Damit sind sie nach den Photonen der kosmischen Hintergrundstrahlung

die zweithdufigsten uns bekannten Teilchen im Universum.

Der Dichteparameter €2 ist eine wichtige Grole in der Astrophysik, da er sowohl
die Geometrie (hyperbolisch, euklidisch, sphérisch) als auch die zeitliche Entwick-
lung des Universums beschreibt (beschleunigte, konstante oder gebremste Expan-
sion). Nach bisherigem Kenntnisstand ist die Energiedichte im Universum nahe
der kritischen Dichte Q ~ 1 [Kla97]. Die beobachtbare (leuchtende) Materiedichte
im Universum kann diesen Dichteparameter nicht erkldren. Der Anteil baryonischer
Materie im Universum ist 4, 5% und der Anteil der noch réitselhaften "Dunklen Ener-
gie” ist 73,4%. Ein Anteil von etwa 22% der Energiedichte im Universum [Jarll
muss in Form von sogenannter "Dunkler Materie” (DM) vorliegen, wozu Neutrinos
einen Beitrag in bisher unbekannter Hohe leisten. Simulationen der Strukturbildung
im Universum zeigen, dafl der Anteil der Neutrinos an der DM aber nicht dominant
sein kann. Das freie Stromen von massebehafteten Neutrinos fithrt zur Auswaschung
der filamentartigen, grofiriumigen’®| Dichtestrukturen im Universum, wobei der Ef-
fekt mit steigender Neutrinomasse zunimmt und Experimente wie der Sloan Digital
Sky Survey (SDSS) wiirden dies zeigen.

Die absolute Neutrinomasse ist damit ein wichtiger Eingabeparameter fiir kosmolo-
gische Modelle, welche die Entwicklung des Universums erkliaren[KKAT04]. Mithilfe
astrophysikalische Beobachtungen lassen sich auch Riickschliisse auf die Neutrino-
masse ziehen.

Die kosmologische Bestimmung der Neutrinomasse erfolgt iiber modellabhéingige
Multiparameter-Fits an die astrophysikalischen Messdaten und liefert Obergrenzen
fir die Summe der Neutrinomassen ) v;. Diese ist dabei einer der Fit Parameter
im jeweiligen kosmologischen Modell.

4Missverhiltnis von Materie zu Antimaterie im Universum
5GroBenordnung im Bereich von 100 Mpc



6 1. Einleitung: Neutrinos und ihre Eigenschaften

Es lassen sich unterschiedliche Datenséitze kombinieren und daraus ergeben sich die
folgenden Obergrenzen fiir die Summe der Neutrinomassen:

> m, < 0,33eV  [Vik09 (1.11)
> m, < 0,17V [Fog07] (1.12)
> m, < 0,28¢V  [Ber08 (1.13)

Aufgrund der Vielzahl freier Parameter in kosmologischen Modellen und der damit
einhergehenden Unsicherheiten ist die Bestimmung der absoluten Neutrinomasse im
Labor unabdingbar. Diese Methoden werden im Folgenden néher beschrieben.

e Neutrinoloser Doppelbetazerfall (indirekt):

Unter der Voraussetzung von Majorana-Neutrinos (v = 7), einer Verletzung
der Leptonenzahlerhaltung und Neutrinos mit von Null verschiedener Masse,
kann theoretisch ein neutrinoloser doppelter Betazerfall im Kern stattfinden.
Die Reaktion

72X = 5.,V +2e (1.14)

erzeugt dabei zwei monoenergetische Elektronen, deren Gesamtenergie als scharfe
Linie im Endpunkt des Energiespektrums auftauchen wiirde. Aus der gemes-
senen Ereignisrate fiir diese Reaktion Ry, g, ldsst sich die Halbwertszeit T 01,//;5
und die effektive Majorananeutrinomasse mgg bestimmen[Jul05].

Experimentelle Schwierigkeiten bereitet die Tatsache, dass es sich beim Dop-
pelbetazerfall um einen Prozess zweiter Ordnung der schwachen Wech-
selwirkung handelt. Damit ist die Zerfallswahrscheinlichkeit sehr gering und
die Halbwertszeit liegt im Bereich 10%*? Jahre [Jul05]. Um solche Ereignisse
detektieren zu kénnen, bendtigt man Kerne bei denen der einfache (-Zerfall
energetisch nicht moglich ist, da die Untergrundrate sonst zu hoch wére.

Der Nachteil dieser Methode der Massenbestimmung sind die zu Grunde liegen-
den Modellannahmen, wie z.B. dass Neutrinos Majorana-Teilchen sind und die
systematischen Unsicherheiten aufgrund der Kernmatrixelemente, die fiir die
Berechnung der effektiven Majoranamasse benotigt werden. Dariiber hinaus
kann sich die effektive Majoranamasse (mgg) von den Masseneigenzustinden
erheblich unterscheiden.

3
(mgg) = Y |Uey’me’ (1.15)
=

Aufgrund der Majorana CP-Phasen «a; kénnen sich die Massenzustédnde m;
auch zu Null addieren [Jul05]. Weitere Schwierigkeiten bereitet bei Experi-
menten mit solch niedrigen Ereignisraten die Unterdriickung der durch Myo-
nen und Neutronen induzierten Ereignisse sowie der unerwiinschte Anteil an
Radionukliden im experimentellen Aufbau. Trotz dieser Probleme fanden um-
fangreiche Experimente auf diesem Gebiet statt. Die jeweilig verwendeten
Nuklide sind dabei oftmals gleichzeitig Quelle als auch Detektor und funktio-
nieren je nach Material nach dem Prinzip eines Bolometers, Szintillators oder
Halbleiterdetektors.



Die Heidelberg-Moskau-Kollaboration fithrte Langzeitmessungen mit 10, 96 kg
des Doppel-Betastrahlers "®Ge im LNGS (Laboratori Nazionali del Gran Sasso)
durch. Eine Datenanalyse einer Untergruppe des Experiments erbrachte eine
mogliche Evidenz fiir den Ovfp-Zerfall. Das Ergebnis dieser Analyse war
Kla04]:

To/2s = (0,69 —4,18) - 10%° Jahre (30) (1.16)
(mgs) = (0,24 —0,58)eV (30) (1.17)

Eine Bestétigung dieser Resultate durch andere Experimente steht bis heute
aus.

Flugzeitmessung (direkt)

Eine Bestimmung der Neutrinomasse ist iiber die relativistische Energie-Impuls-
Beziehung moglich

E* = p*c +m?ch (1.18)

Ein Weg, diese Beziehung zu nutzen, sind Flugzeitmessungen von Neutrinos
aus Supernovae Ereignissen. Dazu wurde die zeitliche Verteilung der detektier-
ten Neutrinos in Beziehung zu den jeweiligen kinetischen Energien gesetzt und
daraus die Flugzeit ermittelt. Bei der Supernova SN1987a wurde diese Me-
thode erstmals angewandt und eine Obergrenze von m;, < 5,7eV (95%C.L.)
fiir das Elektron-Antineutrino ermittelt.

Diese Methode erfordert jedoch die Einbeziehung einer modellabhéngigen Start-
zeitdifferenz At und kann daher zu unterschiedlichen Ergebnissen fithren.

Beschleunigerexperimente (direkt):

Eine andere Methode besteht in der Untersuchung der Kinematik schwacher
Zerfélle in Beschleunigerexperimenten. Dazu werden die Zerfallsprodukte mit
Ausnahme der Neutrinos gemessen und Riickschliisse fiir die Neutrinomasse
gezogen. Folgende Reaktionen wurden genutzt, um Massenobergrenzen fiir

das 7., v, - und v, zu erhalten [Nak10]:

= ut+u, (1.19)
T — 2 47t +v, und 70 =31 +27t +u, (1.20)

Die Massenobergrenze des v,-Neutrinos wurde anhand des 77-Zerfalls am LEP
bestimmt, die des v,-Neutrinos wurde am PSI (Paul-Scherrer-Institut) anhand
des m-Zerfalls bestimmt. Die Ergebnisse sind ([Nak10],[Ass98]):

m,, < 18,2MeV/c?(95%C.L.) (1.21)
< 0,17MeV/c* (90%C.L.) (1.22)

ml,u



1. Einleitung: Neutrinos und ihre Eigenschaften

e Kinematik des schwachen Zerfalls von *H (direkt):

Durch die Kinematik des Betazerfalls kann man die absolute v.-Neutrinomasse
m,, bestimmen. Diese ist gegeben durch:

My, = Z|Ueimi (1.23)

Durch eine bekannte Masse von v,, kann iiber die bekannten Massendifferen-
zen (aus Neutrinooszillationsexperimenten), auch die Massen von v, und v,
bestimmt werden.

Um die v.-Neutrinomasse zu bestimmen, miissen Elektronen aus dem Betazer-
fall, deren kinetische Energie in der Endpunktsregion des Betaspektrums liegt,
mit hoher Prézision spektroskopiert werden. Eine absolute Neutrinomassenbe-
stimmung ist auf diesem Weg bis dato zwar noch nicht gelungen aber mit dieser
Methode wurden, in den Experimenten in Mainz und Troitsk, die momentan
niedrigsten Massenobergrenzen bestimmt. Ermoglicht wurde dies in beiden
Experimenten durch den Einsatz einen Spektrometers vom MAC-E-Typ, wel-
ches auch in einem zukiinftigen Experiment zum Einsatz kommen wird. Es gab
aber auch erhebliche Unterschiede im Aufbau der Experimente von Mainz und
Troitsk. In Mainz wurde eine "quench condensed tritium source” (QCTS) und
in Troitsk eine "windowless gaseous tritium source” (WGTS) als Tritiumquelle
eingesetzt. Beide Tritiumquellen verursachen unterschiedliche systematische
Unsicherheiten.

Das Ergebnis des Experiments in Troitsk ist nach der phdnomenologischen
Korrektur einer Anomalie im Betaspektrum [Lob99]:

mict = (=1,94+3,4+2,2)eV?/c! (1.24)
Daraus resultiert eine Neutrinomassenobergrenze von:
m,.c> < 2.5eV/c? (95%C.L.) (1.25)
Das Ergebnis des Experiments in Mainz ist [Kra05]:
mict = (—0.6+£22+21)eV?/c! (1.26)
Daraus resultiert eine Neutrinomassenobergrenze von:
m,,c? < 2.3eV/c? (95%C.L.) (1.27)

Dies sind die momentan niedrigsten modellunabhéngigen Obergrenzen fiir die
Neutrinomasse. Beide Experimente haben bereits ihre intrinsischen Sensitivi-
tatslimits erreicht. Daher wiirden weitere Messungen keine Verbesserungen der
Massenobergrenze liefern. Aus diesem Grund fiel 2002 die Entscheidung fiir ein
Tritiumzerfallsexperiment der ndchsten Generation. Das Karlsruher Tritium-
Neutrino-Experiment KATRIN wird die Elektronantineutrinomasse mit einer
bisher unerreichten Sensitivitit von 0,2eV/c? (90%C.L.) bestimmen.



Die vorliegende Arbeit entstand im Rahmen des KATRIN-Experiments. Die dort
verwendete "windowless gaseous tritium source” (WGTS) bendtigt eine Uberwa-
chung der Aktivitat in der Quelle.

Dafiir wurde im Rahmen dieser Diplomarbeit das Testexperiment TriReX aufgebaut,
um die Machbarkeit eines Rontgendetektorsystems zur Uberwachung der Aktivitit
in der KATRIN-Tritiumquelle zu zeigen. Dieses Experiment ist das erste BIXS-
System seiner Art, welches die Uberwachung der Aktivitit von gasformigen Tritium
auf dem 0, 1%-Level ermoglichen soll.

Die Gliederung der Arbeit ist wie folgt: In Kapitel |2| wird das KATRIN-Experiment
vorgestellt und die Notwendigkeit einer Aktivitdtsiiberwachung mit einem Rontgen-
detektorsystem erldutert. In Kapitel 3| werden die Grundlagen der g-induzierten
Rontgenspektroskopie erldautert. In Kapitel |4 wird das TriReX-Experiment vorge-
stellt und in Kapitel 5 werden Vorversuche im Zusammenhang mit TriReX erortert.
In Kapitel 6] folgt die Besprechung der mit TriReX durchgefiihrten Tritiummessun-
gen. In Kapitel 7 folgt eine Zusammenfassung der Ergebnisse, ein Ausblick fiir
zukiinftige Messungen mit TriReX und fiir die g-induzierte Rontgenspektroskopie
im Zusammenhang mit dem KATRIN-Experiment.






2. Das KATRIN Experiment

In diesem Kapitel wird das Karlsruher Tritium Neutrinoexperiment (KATRIN)
erlautert. Bevor auf KATRIN eingegangen wird werden in Kap. die Grund-
lagen von Tritiumzerfallsexperimenten diskutiert. In Kap. wird die Bestim-
mung der Elektronantineutrinomasse mithilfe der Kinematik des Tritium-(-Zerfalls
erlautert und in Kap. wird der prinzipielle Aufbau eines Tritiumzerfallsexpe-
riments erldutert. In Kap. wird das MAC-E-Filter Prinzip vorgestellt, das
ein wichtiger Bestandteil des KATRIN-Experiments ist. In Kap. wird dann auf
KATRIN und dessen experimentellen Aufbau eingegangen. Ziel von KATRIN ist
die Bestimmung der Elektronantineutrinomasse mit einer Sensitivitit von m(v.) <
0,2eV/c* (90% C.L.) was einem 50 Entdeckungspotenzial fiir m(7,) = 0,35eV/c?
bei drei Jahren Messzeit entspricht.

2.1. Grundlagen von Tritiumzerfallsexperimenten

Tritiumzerfallsexperimente zur Bestimmung der Elektronantineutrinomasse machen
sich die Kinematik des Tritium-3-Zerfalls zunutze. Deshalb wird dies im Folgenden
kurz erldutert.

2.1.1. Bestimmung der Neutrinomasse aus der Kinematik des
Tritium-(5-Zerfalls

Eine modellunabhéingige Bestimmung der Neutrinomasse ist iiber die Kinematik des
Betazerfalls moglich. Dies wird im Folgenden am Beispiel des Tritiumbetazerfalls
gezeigt (ausfiihrliche Diskussion siehe z.B. [Ott08])

SH — 3He' + e + 7. (2.1)

Der Q-Wert!| betriigt 18.6 keV und die mittlere Energie des Elektrons e~ ist 5.7 keV.

'Bei einer Kernreaktion freiwerdende Energie. Exotherme Reaktionen besitzen einen positiven,
endotherme Reaktionen einen negativen Q-Wert.

11



12 2. Das KATRIN Experiment

Das Energiespektrum ist gegeben durch (analog [Wei03], Lichtgeschwindigkeit wie-
der mit aufgenommen):
d*N
dtdE

=C-F(E,Z+1)p.- (E4+m.) - (Ey— E) (2.2)

X\/(EO—E)2—m12,04-9(E0—E—m1,02).

Dabei ist F(E, Z+1) die Fermifunktion, die die Coulombwechselwirkung des auslau-
fenden Elektrons mit dem Tochterkern beriicksichtigt, E die kinetische Energie des
Elektrons, Ey die Maximalenergie des Elektrons fiir m, = 0 und p. der Impuls des
Elektrons. Die Theta-Funktion 6 (Ey — E — m,c?) sorgt fiir die Energieerhaltung.

Die Konstante C' ist gegeben durch

2

Gr 2 2
= — M. 2.
C 53]7.5 €08 .| M| (2.3)

G ist die Fermikonstante, 6. der Cabibbowinkel und M das Kernmatrixelement.

Die Neutrinoruhemasse geht also quadratisch in die Gleichung fiir das Tritum-3-
Spektrum ein. Die Gleichung gilt allerdings nur fiir unendlich schwere Kerne.
Zerfallt ein Tritiumatom oder Tritiummolekiil, dann muss die mogliche Anregung
des Hiillenelektrons im 3He"-Ion beriicksichtigt werden. Damit erhiilt man dann
eine gewichtete Summe von [-Spektren mit unterschiedlichen Endpunktsenergien:

d*N

= =C F(E.Z+1) p. (B +m.c? ZW —V,—E) (2.4)

X\/(EO—V;—E)2—m§c4-9(Eg—V;—E—m,,cz).

Dabei ist W, die Wahrscheinlichkeit, den elektronischen Endzustand V; des Tochter-
kerns zu besetzen.

Mit ausreichend genauer Kenntnis der Anfangs- und Endzusténde, des Ubergangs-
matrixelements und der jeweiligen Konstanten ist es damit méglich, aus dem Verlauf
des Betaspektrums die Elektronantineutrinomasse zu bestimmen.

Der Einfluss der Neutrinomasse auf den Verlauf des Energiespektrums ist im Bereich
knapp unterhalb des Endpunktes am signifikantesten (siehe Abb. 2.1). Ein Expe-
riment zur Bestimmung der Neutrinomasse muss daher das Tritium-S-Spektrum in
der Nidhe des Endpunktes vermessen, also genau da, wo die Zahlrate sehr gering ist
(weitere Diskussion siehe weiter unten im Text).

Tritium ist in vielerlei Hinsicht die optimale Quelle fiir die Bestimmung der Neutri-
nomasse:

1. Tritium ist ein reiner Betastrahler mit einer kurzen Halbwertszeit von 12,3
Jahren und einer Kernladungszahl von Z = 1. Daher braucht man nur ver-
gleichsweise kleine Tritiummengen, um hohe Aktivitaten zu erzielen. Dadurch
wird die Wahrscheinlichkeit, dass die auslaufenden Zerfallselektronen iiber eine
inelastische Streuung innerhalb der Quelle Energie verlieren, reduziert.

12
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Abbildung 2.1.: Betaspektrum des Tritiumzerfalls und die fiir KATRIN
interessanten Endpunktregion des Spektrums unter dem Einfluss der Neu-
trinomasse.

Tritium und das Zerfallsprodukt Helium haben eine kleine Nukleonenzahl, eine
einfache Hiillenkonfiguration und sind Spiegelkernd?, Theoretische Werte fiir
die Anfangs- und Endzustédnde und inelastische Anregungen sind damit leichter
berechenbar.

Der Betazerfall des Tritiums ist ein sogenannter iibererlaubter Zerfall; daher
ist das Kernmatrixelement nicht energieabhéngig und hat damit auch keinen
Einfluss auf die Form des Betaspektrums.

Nach ist der relative Anteil der Zerfille im Energieintervall AE =
E — Ey gegeben zu (AE/Ey)® . Es ist daher vorteilhaft, einen S-Emitter mit
einem niedrigem Endpunkt zu verwenden. Die Endpunktsenergie von Tritium
ist mit 18, 6 keV die zweitniedrigste iiberhaupt. Trotzdem ist der relative Anteil
der Zerfille in die letzten 10 eV unterhalb vom Endpunkt nur ca. 10719,

2.1.2. Allgemeiner Aufbau von Tritiumzerfallsexperimenten

Tritiumzerfallsexperimente zur Bestimmung der Neutrinomasse besitzen im allge-
meinen den folgenden prinzipiellen Aufbau:

1.
2.

Eine Quelle, in der Elektronen durch den Zerfall von Tritium entstehen.

Eine Transportsektion, welche das Tritium zuriick hilt und die Elektronen
adiabatisch ins Spektrometer fiihrt.

Ein Spektrometer, das die Energie der Elektronen misst.

Ein Detektor, in dem die Elektronen, die das Spektrometer durchlaufen, nach-
gewiesen werden.

2Kerne mit gleicher Massenzahl aber vertauschter Protonen- und Neutronenzahl.

13
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Abbildung 2.2.: Prinzip des MAC-E-Filters. In diesem prinzipiellen Beispiel
starten die Elektronen aus dem Tritium-f3-Zerfall im magnetischen Feldmaximum
(Bmax) und die Analysierebene des Spektrometers befindet sich im Feldminimum
(Bmin). Die Energieanalyse erfolgt durch ein elektrostatisches Gegenfeld, das durch
zylinderformige Elektroden erzeugt wird (eUp). Weitere Erldauterungen siehe Text.

Auch der Aufbau von KATRIN folgt diesem Prinzip. Als Spektrometer verwendet
KATRIN ein sogenanntes MAC-E-Filter, das eine hohe Raumwinkelakzeptanz fiir
die Elektronen mit einer sehr guten Energieauflosung kombiniert. Im Folgenden
wird zuerst das Prinzip des MAC-E-Filters erlautert, bevor dann im anschliefenden
Abschnitt eine detaillierte Beschreibung der Komponenten von KATRIN erfolgt.

2.1.3. Prinzip eines M AC-E-Filter

Das Prinzip der Elektronenspektroskopie basierend auf der sogenannten ”*Magneti-
schen Adiabatischen Kollimation™ mit anschlieBendem elektrostatischen Filter (Re-
tardierung der Elektronen) ist seit langem bekannt (siehe u.a. ). Die Vorteile
der auf diesem Prinzip beruhenden Spektrometer (hohe Energieauflésung bei gleich-
zeitiger grofler Raumwinkelakzeptanz fiir Elektronen) fiithrten dazu, dass ab Mitte
der 80iger Jahre solche Spektrometer auch im Rahmen von Neutrinomassenexperi-

menten eingesetzt wurden (Mainz [Pic92], Troitsk [Lob85]).

Ein MAC-E-Filter besteht aus zwei Spulen, welche ein achsensymmetrisches inho-
mogenes Magnetfeld formen (Abb. [2.2). Elektronen mit beliebiger Winkelverteilung,
welche im Bild von links kommen, besitzen eine Geschwindigkeitskomponente senk-
recht zum Magnetfeld, welche zu einer Zyklotronbewegung der Elektronen fiihrt, und
eine Geschwindigkeitskomponente parallel zum Magnetfeld, welche eine Driftbewe-
gung in axialer Richtung bewirkt. Zusammen ergibt dies eine Schraubenbewegung
entlang der Magnetfeldlinien und damit auch die hohe Raumwinkelakzeptanz von bis
zu 2. Die Elektronen folgen den Magnetfeldlinien in die Mitte des Spektrometers,
wo das Magnetfeld am schwichsten ist (bei KATRIN ist B, &~ 1/20000 Biax)-

Wegen des abnehmenden Magnetfeldes wirkt auf die Elektronen, die aufgrund ihrer
Zyklotronbewegung ein magnetisches Bahnmoment /i besitzen, die Gradientenkraft

Fo=V (ﬁ- 1§> , (2.5)

die die Elektronen in Richtung Spektrometermitte beschleunigt.
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2.1. Grundlagen von Tritiumzerfallsexperimenten 15

Wegen der Energieerhaltung im statischen Magnetfeld erfolgt die Transformation
der Energie von der Transversalkomponente der Elektronbewegung in die Longi-
tudinalkomponente. Es wird demnach Energie aus der Zyklotronbewegung in die
Longitudinalbewegung der Elektronen umgewandelt.

Wenn wihrend dieses Prozesses die relative Magnetfelddnderung pro Zyklotronum-
lauf hinreichend klein ist, dann ist das Produkt aus dem magnetischen Bahnmoment
der Elektronen /i und dem relativistischen Faktor v eine Erhaltungsgrofie ;

2

_ D
T 2m.B
Dabei ist p; der Transversalimpuls der Elektronen. In nichtrelativistischer Ndherung
gilt dann:

= konst. (2.6)

E 2
= ? =konst mit E, = QPI;e' (2.7)

Die Entwicklung der Transversalenergie von einem Anfangswert F; im Magnetfeld
B; bis zu einem Endwert F | im Magnetfeld B; kann damit quantitativ beschrieben
werden als

By

EJ_f—EJ_i‘Ei. (28)
Die Elektronen, die im Feldmaximum (B, siche Abb. starten, haben daher
in der Spektrometermitte, dem Feldminimum (B, ), fast die gesamte urspriinglich
vorhandene Transversalenergie in Longitudinalenergie umgewandelt. Diese Longi-
tudinalenergie kann nun mit Hilfe eines elektrostatischen Gegenfeldes, das — im
Feldmiminum — parallel zum Magnetfeld ausgerichtet ist, analysiert werden: Elek-
tronen, deren Longitudinalenergie grofier ist als |eUp|, kénnen die elektrostatische
Barriere iiberwinden und werden entlang der Magnetfeldlinien auf einen Detektor
gefithrt, wo sie nachgewiesen werden. Damit arbeitet ein MAC-E-Filter als inte-
grierender Energiehochpassfilter. Das integrale Energiespektrum der Elektronen aus
dem Tritium-p3-Zerfall kann durch Variation des angelegten elektrostatischen Gegen-
feldes gemessen werden.

Fiir die Auflésung eines solchen MAC-E-Filters gilt

Bmin

AE =E ;= E,- .

(2.9)

mit Fy = maximale Startenergie (hier "ungiinstigster” Fall: Ey = F;).

15



16 2. Das KATRIN Experiment

2.2. Beschreibung der Hauptkomponenten von
KATRIN

Eine internationale Kollaboration baut das Karlsruher Tritium Neutrino Experi-
ment (KATRIN) am Karlsruher Institut fiir Technologie (KIT), Campus Nord auf.

Bevor auf die einzelnen Hauptkomponenten eingegangen wird, werden die physika-
lischen Anforderungen erlautert, welche den experimentellen Aufbau von KATRIN
bestimmen.

2.2.1. Physikalische Anforderungen an KATRIN und Uber-
blick iiber das Experiment

Die Experimente in Mainz und Troitsk haben ihre intrinsischen Sensitivitédtsgren-
zen erreicht. Um zukiinftig eine Sensitivitdt im sub-eV-Bereich zu erhalten, muss
eine Reihe von Anforderungen erfiillt werden, welche die Entwicklung eines neuen
Experiments notwendig machen. Diese Anforderungen sind gegeniiber den Tritium-
zerfallsexperimenten in Mainz und Troitsk:

1. eine hohere Signalrate im Bereich des Endpunktes des Betaspektrums.
Wie in Abschnitt gezeigt wurde, ist die Zéhlrate in der Ndhe des End-
punktes proportional 1/(Ey— F)3. Um eine Sensitivitit auf die Neutrinomasse
im sub-eV Bereich in 3 Jahren Messzeit zu erreichen, muss die Signalstéarke
der Tritiumquelle gegeniiber der Quellen in Mainz und Troitsk deutlich erhoht
werden (ca. ein Faktor 100).

2. eine hohere Energieauflosung AE/E.
Verglichen mit Troitsk und Mainz muss die Energieauflosung von KATRIN
kleiner als 1 eV sein, um eine Sensitivitat auf die Neutrinomasse von 0,2 eV
zu ermoglichen.

3. eine geringe Untergrundzihlrate im interessanten Energiebereich um 18,6 keV.
Abschéatzungen iiber die systematischen und statistischen Fehler von KATRIN
haben gezeigt, dass die Untergrundzéhlrate unter 0,01 s~ sein sollte [KAT04].

4. geringere systematische Fehler.
Verglichen mit den Experimenten in Troitsk und Mainz miissen die systema-
tischen Fehler auf m2 ¢! etwa um den Faktor 100 reduziert werden.

Aus den o.g. Anforderungen ergibt sich zwingend die Verwendung einer fensterlosen
gasformigen Tritiumquelle WGTS, da nur mit solch einer Quelle eine hohe Lumino-
sitdt bei gleichzeitigem niedrigem systematischen Fahler erreicht werden kann. Auf
den folgenden Seiten werden die Hauptkomponenten des KATRIN Experiments vor-
gestellt. Die in diesem Kapitel préasentierten Daten stammen, sofern nicht anders
angegeben, aus dem KATRIN Design Report [KAT04].
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Abbildung 2.3.: Der Aufbau von KATRIN von links nach rechts.
Kalibrations- und Monitoringsystem (gelb), WGTS (blau), Transport Sektion (rot),
Vorspektrometer (griin), Hauptspektrometer und Luftspulen (grau), sowie der Detek-
tor (griin) [KAT04]. Das gesamte Experiment ist etwa 70 m lang.

Abb. zeigt die 5 grofien Hauptkomponenten des KATRIN-Experiments.

e Das Riickwirtige System (CMS) befindet sich auf der Riickseite der Tritium-
quelle und wird fiir wichtige Kalibrierungs- und Quelliiberwachungsaufgaben
benotigt.

e Die fensterlose gasformige Tritiumquelle (WGTS) liefert die Elektronen aus
dem Tritium-f3-zerfall. Sie besteht aus einem sog. Tritiumquellrohr, das sich in
einem Magnetkryostaten befindet, und den dazugehorenden Tritiumkreislaufen
fiir die stabile Tritiumgaseinspeisung.

e Das Transportsystem leitet die Elektronen aus der Tritiumquelle adiabatisch in
das Spektrometersystem. Gleichzeitig hat es die Aufgabe, den Tritiumgasfluss
in Richtung Spektrometer um mehr als 12 Gréflenordnungen zu reduzieren.
Das Transportsystem besteht aus der differentiellen Pumpstrecke DPS2-F und
der kryogenen Pumpstrecke CPS.

e Das Spektrometersystem von KATRIN besteht aus dem Hauptspektrometer,
das die eigentliche Energieanalyse der Elektronen durchfithrt und dem Vor-
spektrometer, das als Vorfilter dient, um die Anzahl der Elektronen, die in das
Hauptspektrometer geleitet werden zu minimieren. Beide Spektrometer sind
vom MAC-E-Filter Typ.

e Das Detektorsystem weist alle Elektronen nach, die den energetischen Hoch-
passfilter des Hauptspektrometers iiberwunden haben.

Die tritiumfiihrenden Sektionen des etwa 70 m langen Aufbaus (CMS, WGTS-Magnet-
kryostat, Tritiumkreislaufe, DPS2-F und CPS) befinden sich innerhalb des Uberwa-
chungsbereiches des Tritiumlabors Karlsruhe (TLK), der Rest des Experimentes in
der angrenzenden neuen Spektrometerhalle. Das TLK besitzt eine Umgangsgeneh-
migung von 40 g Tritium (=~ 1,5 - 10'® Bq) und ist das einzige wissenschaftliche
Labor auf der Welt, das sowohl die notwendige Infrastruktur als auch die Erfahrung
in der Tritiumhandhabung besitzt, um die fiir KATRIN geforderte hochreine und
stabile Tritiumgasquelle aufbauen und sicher betreiben zu kénnen. Dies umschlief3t
auch die Wasserstoffisotopentrennung und die Tritiumanalytik.

Im folgenden werden die einzelnen Komponenten von KATRIN kurz beschrieben.

17



18 2. Das KATRIN Experiment

2.2.2. Die fensterlose gasférmige Tritiumquelle WGTS

longitudinal source profile (approx.)
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Abbildung 2.4.: Prinzip der der WGTS (nach [KATO04]). Unten im Bild ist
ein Schnitt durch das Strahlrohr zu sehen (Blick von oben). Das Tritiumgas wird in
die Mitte des Rohres eingespeist und diffundiert dann frei in beide Richtungen bis es
an den Pumpkammern von Turbomolekularpumpen abgepumpt wird. Die Elektronen
aus dem Tritium-(-Zerfall werden von dem angelegten Magnetfeld (dargestellt durch
die gekreuzten Rechtecke, maximale Flussdichte 3,6 T) gefiihrt: die eine Hilfte in
Richtung Spektrometer, die andere in Richtung CMS. Durch gleichzeitiges Einspeisen
und Abpumpen von Tritium entsteht im inneren des Rohres ein stabile Tritiumgas-
séule, deren Dichteprofil im oben Teil der Abbildung ebenfalls schematisch dargestellt
ist. Die Tritiumgasséiule ist die physikalische KATRIN Tritiumquelle.

Physikalisch gesehen ist die fensterlose gasférmige Tritiumquelle eine stabile Gas-
sdule aus Tritiummolekiilen, die sich im Inneren eines 10 m langen und 9 cm durch-

messenden Rohres befindet. Abbildung 2.4 zeigt das Prinzip. Die Anzahl der Triti-
ummolekiile in der WGTS ist gegeben durch

N(Ty) = od - A - e, (2.10)

dabei ist p die Teilchendichte, od die sog. Saulendichte, A die Querschnittsfliche des
Strahlrohrs und e der Tritiumanteil des Gases (= Tritiumreinheit). Die fiir KATRIN
optimale Siulendichte betrigt od = 5-10'7 cm?. Eine hohere Siulendichte
wiirde zwar die Quellstarke erhchen, aber gleichzeitig auch den systematischen Feh-
ler, der durch die inelastische Streuung der Elektronen an den Tritiumgasmolekiilen
entsteht, vergroffern. Um die gewiinschte Sdulendichte in dem Strahlrohr zu errei-
chen, muss der Gasleitwert des Rohres durch Abkiihlen so weit wie moglich verringert
werden. Untersuchen haben gezeigt [KAT04], dass eine Temperatur von 30 K ein
guter Kompromiss ist; eine noch weitere Abkiihlung wiirde zu einer hoheren Adsorp-
tion von Tritium auf der Rohrwand fithren und zur Clusterbildung im Rohr. Beide
Effekte sind bei KATRIN unerwiinscht, da sie den systematischen Fehler erhéhen.
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Damit das KATRIN Experiment eine Sensitivitit von 0,2 eV/c? erreichen kann,
muss die Tritiumgassiulendichte auf 1073 stabilisiert werden. Diese sehr schwierige
Vorgabe soll durch folgende Mafinahmen erreicht werden:

e Realisierung einer konstanten Tritiumgaseinspeiserate von 1,85 mbar 1/s. Dies
wird durch den Aufbau eines speziell fiir KATRIN entwickelten sog. inneren
Tritiumkreislauf erreicht :

e Verwendung von Tritium mit konstanter hoher (> 95%) Tritiumreinheit. Diese
technisch sehr schwierige Anforderung wird durch die Infrastruktur des TLK
realisiert, dem sog. dufleren Tritiumkreislauf, und beinhaltet neben einer Tri-
tiumgasreinigung auch eine Wasserstoffisotopentrennung.

e Realisierung einer Quellrohrtemperaturstabilisierung von £30 mK durch eine
Kiihlung mit zweiphasigem Neon [Gro09]. Durch Stabilisierung des Neon-
dampfdrucks kann hier die Temperatur des Neons und damit auch die Tempe-
ratur des Quellrohrs zeitlich konstant gehalten werden.

e Realisierung einer konstanten Tritiumpumprate an den Enden des Quellrohrs.

Die Notwendigkeit, die Tritiumquelle mit Hilfe des riickwértigen Systems zu iiber-
wachen, wird in Abschnitt diskutiert.

In Abbildung 2.5|ist der innere Tritiumkreislauf von KATRIN anhand eines verein-
fachtes FlieBbilds erklart. Als integraler Bestandteil der WGTS sorgt dieser Kreislauf
fiir die konstante Tritiumgaseinspeiserate von 1,85 mbar 1/s und fiir ein Abpumpen
des Gases mit einem konstanten Saugvermdogen, das von 12 Turbomolekularpumpen
vom Typ MAG2800 bereitgestellt wird. Bei einem Quellrohrdurchmesser von 9 cm
und einer gewiinschten Siulendichte von 5- 10" cm~2 befinden sich im Quellrohr im
Mittel 3,2 - 10 Molekiile, was einer Aktivitit von 3 Ci (= 1,1-10" Bq) entspricht.
Der fiir die Stabilisierung der Gasséule notwendige innere Tritiumkreislauf inklusive
der daran angeschlossenen Tritiumgasvorratsbehélter hat dagegen ein Tritiuminven-
tar von bis zu 10 g, was einer Aktivitdt von 100 kCi entspricht. Nur das TLK ist
in der Lage, eine solch hohe Tritiumaktivitdt fiir ein Forschungsprojekt iiber Jahre
hinweg mit einer Reinheit von >95% zur Verfiigung zu stellen.

Die absolute Temperatur und die Temperaturstabilitit wird durch ein 2-Phasen-
Neon-Kiihlsystem erreicht. Am Quellrohr befestigt sind zwei Kiihlrohre, die fliis-
siges (LNe) und gasfémiges Neon enthalten. Uber eine Druckregelung des LNe
kann die Temperatur zwischen T,,, = 27 — 30 K auf 1 Promille stabil gehalten wer-
den. Die Temperatur wird iiber 42 am Quellrohr verteilte Temperaturmessstellen
(PT500) iiberwacht. Ein Strahlungsschild trennt das Quellrohr und das 2-Phasen-
Neon-Kiihlsystem vom umgebenden fliissig Helium LHe-Kiihlsystem und vom &dufe-
ren fliissig Stickstoff LN-Kiihlsystem. Das duflere LHe-System dient der Kiihlung
der supraleitenden Magnete. Das duflere LN,-Kiihlsystem dient als Strahlungsschild
und tragt die Warmelast der TMPs am Kryostaten. Die Temperaturstabilisierung
des Quellrohres auf 0,1% (= 30 mK) wird aktuell im Rahmen des sog. Demonstra-
tortests im TLK verifiziert; erste Ergebnisse zeigen, dass die geforderte Stabilitét
erreicht werden kann. Néhere Informationen sind in [Groll] und [Bod11] zu finden.
Abb. 2.6/ zeigt den WGTS-Demonstrator im TLK.
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Abbildung 2.5.: Vereinfachtes Flie3bild des inneren Tritiumkreislaufs von
KATRIN. Das Tritiumgas wird von einem druckgeregeltem Pufferbehélter (ca. 10
mbar) iiber eine Kapillare mit bekanntem und konstantem Leitwert in das Quell-
rohr geleitet (Eingangsdruck ca 1073 mbar). Wird der Druck in dem Behiilter kon-
stant gehalten, ist analog zum Ohmschen Gesetz auch der Gasfluss in das Quell-
rohr konstant. Das Tritiumgas diffundiert zu beiden Enden des Quellrohrs und wird
dort iiber die angeschlossenen Turbopumpen abgepumpt und iiber einen Palladium-
Membranfilter und einem Vorbehilter wieder dem druckstabilisierten Pufferbehélter
zugefithrt. Der Palladium-Membranfilter kann nur von den Wasserstoffisotopologen
Hs, Do, To, HD, HT, DT passiert werden. Die Reinheit des Tritiums wird mit Hilfe
der Laser-Ramanspektroskopie {iberwacht. Weitere Einzelheiten sind in zZu
finden.

Aktueller Status der WGTS: Die stabilisierte Tritiumgaseinspeisung ist komplett
aufgebaut und getestet, es miissen nur noch die Verbindungsleitungen zum WGTS-
Magnetkryostaten konstruiert und gebaut werden. Die Demonstratortests sind fast
beendet. Nach den Tests muss der Demonstrator zuriick zum industriellen Partner,
damit die noch fehlenden supraleitenden Magnetspulen installiert werden kénnen.
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Abbildung 2.6.: Blick auf den Demonstrator im TLK. Der Demonstrator ist
eine verkiirzte Version des WGTS Magnetkryostaten, der die wesentlichen Bestand-
teile des Ne-Kiihlsystems enthélt aber nicht die supraleitenden Magnete. Mit Hilfe
des Demonstrators soll nachgewiesen werden, dass die hohen Anforderungen an die
Temperaturstabilitdt des Quellstrahlrohrs erfiillt werden kénnen.
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2.2.3. Tritiumriickhaltung und Transport der Elektronen

Das Transportsystem hat die Aufgabe die Elektronen aus dem Zerfall des Tritiums
in der WGTS adiabatisch zum Spektrometersystem zu fithren und dabei gleichzei-
tig den Tritiumgasstrom aus der WGTS in Richtung Spektrometer um mehr als 12
GrofBenordnungen auf kleiner als 107! mbar 1/s zu reduzieren. Da Tritium, das im
Spektrometer zerfillt, Untergrundereignisse im Detektor produziert, die nicht von
den "richtigen” Ereignissen unterschieden werden kénnen, soll das Hauptspektrome-
ter “tritiumfrei” bleiben (Tritiumpartialdruck <107%2 mbar). Eine Kontamination
des Spektrometers bis zur erlaubten Freigrenze von 10° Bq wire fiir KATRIN auf
keinen Fall tolerabel.

Das Transportsystem besteht aus den differentiellen Pumpstrecke DPS2-F und der
Kryopumpstrecke CPS. Beides sind sehr komplexe Magnetkryostatsysteme, die bei
einem industriellen Partner gefertigt und dann an die KATRIN eigene Kryoinfra-
struktur angeschlossen werden. Das Transportsystem wird vollstindig im TLK auf-
gebaut - nur die Elektronen aus dem Tritiumzerfall sollen das TLK verlassen. Die
Sektionen sind untereinander und zum Vorspektrometer und der Quelle durch Ven-
tile getrennt, welche im Fehlerfall die Tritiumriickhaltung und im Leckfall eine unge-
wollte Beliiftung des Gesamtsystems verhindern. Auflerdem erlaubt dieser Aufbau
getrennte Reinigungs- und Regenerationszyklen fiir die einzelnen Strahlrohrberei-
che. Die Transportsektionen sind umgeben von supraleitenden Magneten, welche
das magnetische Fiihrungsfeld von bis zu 5,6 T erzeugen.
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Abbildung 2.7.: 3D-Grafik der DPS2-f (links) und aktuelles Bild des fertig
montierten Systems mit Blick von schrig oben (rechts). Auf dem linken Bild
sind die 4 20° Biegungen des Strahlrohrs und die Pumpkammern zu sehen.

2.2.3.1. Die differentielle Pumpstrecke DPS2-F

Die differentielle Pumpstrecke DPS2-F (sieche Abb. wird den Tritiumgasstrom
in Richtung Spektrometer um 5 Groflenordnungen reduzieren. Dies geschieht durch
differentielles Pumpen in einer Abfolge aus 5 Strahlrohrelementen und 4 dazwischen
geschalteten Pumpkammern mit angeschlossenen Turbomolekularpumpen vom Typ
MAG2800. Die einzelnen Strahlrohre sind jeweils 1 m lang und haben einen Durch-
messer von 90 mm. Jeweils zwei aufeinander folgende Strahlrohre sind unter einem
Winkel von 20 Grad angeordnet, um eine direkte Sichtverbindung von der Quelle in
das Spektrometer zu verhindern. Tritium kann also nicht auf gerader Linie in das
Hauptspektrometer eindringen, sondern nur durch Kollision an den Winden. Die
Strahlrohrtemperatur betrigt 80 K, dadurch wird der Leitwert des Systems reduziert
und die Pumpeffizienz vergroflert.

In das Strahlrohr der DPS2-F werglen spéter noch elektrische Dipole eingebaut,
die Tonen aus der Quelle iiber die E x B-Drift so ablenken sollen, dass diese das
Spektrometersystem nicht erreichen. Die Konzentration an Ionen soll mit speziell

dafiir entwickelten FT-ICR Detektoren gemessen werden [Dia09].

Aktueller Status der DPS2-F: Die DPS2-F wurde im Juli 2009 an das KIT
geliefert. Die Erstinbetriebnahme erfolgte Ende 2010. Fiir das Jahr 2011 sind die
Messungen zur Verifizierung der differentiellen Pumpleistung vorgesehen. Dazu wer-
den Testmessungen mit Wasserstoff und Deuterium durchgefiihrt [Luk11].
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24 2. Das KATRIN Experiment

2.2.3.2. Die kryogene Pumpstrecke CPS

Abbildung 2.8.: CAD-Schnittmodell der KATRIN-Kryopumpstrecke
GBB10]. In der Detailansicht sieht man eine Rippenstruktur innerhalb des Strahl-
rohrs, welche zur Vergroflerung der Oberfliche dient.

Nach der differentiellen Pumpstrecke soll der Tritiumgasstrom in Richtung Spektro-
metersystem mit Hilfe der kryogenen Pumpstrecke CPS um weitere 7 Groflenord-
nungen reduziert werden (von 1077 mbar 1/s auf 107** mbar 1/s). Die CPS beruht
auf dem Prinzip der Kryosorption von Tritium auf einer Argonfrostschicht, die auf
3 bis 3,5 K gehalten wird. Das mit LHe gekiihlte Strahlrohr wird zu diesem Zweck
innen vor Anfang einer Messung mit einer Argonfrostschicht versehen und dann bei
den genannten Temperaturen betrieben. Am Ende einer Messphase wird die Argon-
frostschicht zusammen mit dem Tritium durch Aufwérmen auf ca. 100 K, He-Spiilen
mit gleichzeitigem Abpumpen des Gases entfernt. Das Konzept einer solchen "Ar-
gonfrostpumpe” war im Vorfeld erfolgreich mit dem Testexperiment TRAP im TLK
verifiziert worden ([Stu07], [Eic08], [Eic09]).

Abbildung zeigt ein CAD-Schnittmodell des CPS Magnetkryostatsystems. Um
den adiabatischen Transport der Elektronen aus der Tritiumquelle in das Spektro-
meter sicherzustellen, befindet sich das Strahlrohrsystem, das hier gleichzeitig eine
Kryopumpe ist, im Inneren von supraleitenden Magnetspulen, die ein Feld von bis
zu 5,6 T erzeugen. Die CPS ist etwa 7m lang und drei der Sektionen (Abb. sind
dghnlich wie bei der DPS2-F im Winkel von 15 Grad zueinander ausgerichtet, um die
direkte Sichtlinie zum Spektrometer zu verhindern und Kollisionen des Tritiums mit
der Argonfrostschicht zu erzwingen.

Aktueller Status der CPS: Die CPS wurde im Mai 2008 bei einem industriellen
Partner in Auftrag gegeben und wird voraussichtlich im Sommer 2012 geliefert.
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2.2.4. Energieanalyse und Elektronennachweis

Die Energieanalyse der Zerfallselektronen geschieht mittels eines Tandemspektrometer-
Systems. Beide Spektrometer funktionieren nach dem Prinzip eines MAC-E-Filters
und haben ein inneres Elektrodensystem. Die Energicanalyse der hochenergetischen
Elektronen aus dem Tritiumfg-Zerfall wird vom Hauptspektrometer iibernommen,
das eine Energieauflosung AFE von 0,93 eV fiir 18,6 keV Elektronen besitzt. Das
deutlich kleinere Vorspektrometer (AE =~ 100eV) dient nur der Vorfilterung und
hélt alle Elektronen aus der Quelle zuriick, die weniger als 18,3 keV Energie haben
und damit fiir die weitere Datenauswertung uninteressant sind. Dadurch kann der
Anteil der Elektronen, der das Hauptspektrometer erreicht um 6 Groflenordnungen
reduziert werden (auf 10* s71). Durch diese Reduktion soll die Anzahl der Wechsel-
wirkungen zwischen Elektronen und Restgasmolekiile im Hauptspektrometer redu-
ziert werden. Unterstiitzt wird diese Mafinahme durch das angestrebte XUHV im
Hauptspektrometer von <10~ mbar, das durch eine installierte Pumpleistung von
500000 1/s (SAES Getterstreifen) erreicht werden soll.

Der Detektor weist die Elektronen nach, die ausreichend Energie haben, um das

Retardierungspotential des Hauptspektrometers zu durchlaufen. Er ist axial am
Ende des Hauptspektrometers (Abb. montiert.

2.2.4.1. Das Vorspektrometer

Da Vor- und Hauptspektrometer nach dem gleichen Prinzip funktionieren und z.T.
dhnliche Anforderungen (z.B. UHV Tauglichkeit) gestellt werden, diente das Vor-
spektrometer in den letzten Jahren als Testumgebung fiir Technologien, die auch
am Hauptspektrometer zum Einsatz kommen. Dazu zdhlt das innere Elektroden-
system, die Untersuchung unerwiinschter Penning-Fallen im Spektrometervolumen
und der Einsatz von NEG-Pumpen (Getterpumpen) zur Erreichung eines Enddrucks
VON Peng < 1071 mbar. Aktuelle Ergebnisse sind in [Frall] aufgefiihrt.

Das Vorspektrometer ist 3,4 m lang, 1, 7m im Durchmesser, zylinderféormig und liegt
auf —18,3kV. Das innere Elektrodensystem formt das Retardierungspotential und
liegt auf einem etwas hoheren negativen Potential, um die Elektronen, die durch
Myoneneinstrahlung aus der Tankwand emittiert werden, daran zu hindern, in das
Spektrometerinnere zu kommen.

Aktueller Status des Vorspektrometers: Die Testmessungen mit dem Vorspek-
trometer als ”"Stand-Alone-System” wurden im Friithjahr 2011 abgeschlossen. Der
néchste Schritt ist die Integration des Vorspektrometers in die KATRIN-Beamline.
Dazu muss das Vorspektrometer, das in der Halle 245 des Campus Nord installiert
ist, komplett abgebaut, in die Halle 460 gebracht und dort wieder aufgebaut werden.
Bis Ende 2011 soll der Umzug abgeschlossen sein.
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2.2.4.2. Das Hauptspektrometer

Abbildung 2.9.: Der Hauptspektrometertank von KATRIN. Blick aus Rich-
tung WGTS. Die metallische Gitterstruktur tragt die Erdfeldkompensationsspulen
und die Korrekturspulen fiir die Magnetfeldkorrektur in der Analyseebene des Spek-

trometers.

Das Hauptspektrometer ist die Schliisselkomponente fiir die Energieanalyse von KA-
TRIN. Es besteht im Wesentlichen aus

dem grofien XHV [|Spektrometertank mit dem angeschlossenen Vakuumsystem

(siche Abb. 2.9),

dem inneren Elektrodensystem mit der hoch stabilen Hochspannungsversor-
gung fiir die Formung des elektrostatischen Retardierungspotentials,

zwei supraleitende Magnete (4,5 T und 6 T) an beiden Enden des Spektrome-
tertanks zur magnetischen Fithrung der Elektronen aus der Quelle und

zwei zusétzliche Luftspulensysteme zur Korrektur des magnetischen Flusses in
der Analysierebene des Detektors.

Der XHV Spektrometertank hat einen Durchmesser von 9,9 m, eine Lange von 24 m
und eine Wanddicke von 25 — 32mm. Zum Evakuieren des Hauptspektrometers
stehen an 3 Pumpkammern insgesamt 6 TMPs des Typs MAG2800 der Firma Oer-
likon Leybold zur Verfiigung und zusétzlich 3km NEG-Getterstreifen, welche vor
allem den restlichen Wasserstoff pumpen. Die XHV-Tauglichkeit des Spektrometer-
tanks wurde durch Elektropolieren der inneren Oberflachen, der Sicherstellung einer
Gesamtleckrate von <107 mbar 1/s und ein mehrwéchiges Ausheizen des Haupt-
spektrometerstanks auf 350° C erreicht.

3Extremes Hochvakuum, <1071 mbar
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Abbildung 2.10.: Inneres Elektrodensystem vom Haupspektrometer. Links
ist ein Teil der im Spektrometertank installierten Rahmenmodule zu sehen, von denen
knapp 250 im Spektrometertank montiert werden. Rechts ist schematisch das Prinzip
der zweilagigen Drahtelektroden dargestellt, deren elektrische Potentialbelegung so
gewéhlt wird, dass sowohl das elektrische Retardierungspotential in der Analysiere-
bene des Spektrometers optimiert wird als auch die Unterdriickung durch Elektronen
aus den Wénden des Spektrometertanks.

Das innere Elektrodensystem (siche Abb. dient der Feinabstimmung des elek-
trischen Feldes im Spektrometer, der Reduzierung des Untergrunds und zur Unter-
driickung von Rauschsignalen auf dem Retadierungspotential des Tanks. Das Elek-
trodensystem mit 25.000 Einzeldréhten, welche in Modulbauweise in einem Schie-
nensystem im Hauptspektrometer montiert sind, liegt auf einem etwa 100V hohe-
ren Potential als die Behélterwand. Dadurch werden niederenergetische Elektronen,
die myoneninduziert aus der Behélterwand austreten, vom elektrischen Gegenpo-
tential reflektiert und tragen nicht zum Untergrund bei. Die Feinabstimmung des
elektrischen Feldes vermeidet unerwiinschte Penning-Fallen [Mer10| innerhalb des
Spektrometers und reduziert dadurch ebenfalls den Untergrund.

In Zusammenarbeit mit der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt (PTB) wurde
ein Prézisions-Hochspannungsteiler entwickelt, der zusammen mit einer sta-
bilen Hochspannungsversorgung das variable Spektrometerpotential erzeugt (-18,5 kV
bis -18,7 kV).

Die zwei supraleitenden Magnetsystem an den beiden Enden des Hauptspektrome-
tertanks formen das inhomogene Magnetfeld. Der Flussschlauch von 191 Tem? re-
sultiert in der Analysierebene in einer Magnetfeldstéirke von B,,;, = 0,3mT. Nach
Formel ergibt sich mit B,,,, = 6 T und E = 18,6 keV die geforderte Energieauf-
16sung des Spektrometers von 0,93 eV.
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Zwei unabhéngige Luftspulensysteme, welche konzentrisch und parallel zu Haupt-
spektrometerachse angeordnet sind, dienen der Formung des von den supraleiten-
den Spulen erzeugten Feldes (LFCS Low Field Coil System) und der Kompensa-
tion des Erdmagnetfeldes (EMCS Earth Magnetic Field Compensation). Der Ein-
fluss des Erdmagnetfelds mit einer Magnetfeldstiarke von etwa 48 uT oder 16% von
Bin = Ba kann in der Analysierebene nicht ignoriert werden und wird mit den
EMCS-Luftspulen korrigiert. Um dem Flussschlauch im Spektrometer eine exakte
Form zu geben und um zu verhindern, dass -Elektronen in der Behélterwand ver-
loren gehen, sind weitere dariiber hinausgehende Korrekturen mit LEFCS-Luftspulen
notwendig. Jede der Luftspulen wird von einem eigenen Netzteil versorgt und so
konnen unterschiedliche magnetische Profile im Hauptspektrometer erzeugt werden.

Aktueller Status des Hauptspektrometers: Die Montage des inneren Elek-
trodensystems ist zu mehr als 95% vollendet. Aktuell werden die Stickstoffschilde
eingebaut, die spéter das von den SAES Gettern abgesonderte Ra-219 auffangen
sollen. Der weitere Zeitplan sieht vor, dass der Spektrometertank bis Ende 2011 ge-
schlossen und angepumpt wird. Parallel dazu wird das Hochspannungssystem aufge-
baut. Nach einer mehrwochigen Ausheizphase zu Beginn des Jahres 2012 werden im
Frithjahr 2012 die ersten Messungen zum Untergrundverhalten des Spektrometers
stattfinden.

2.2.4.3. Der Detektor

Die Elektronen, die das Retadierungspotential im Hauptspektrometer durchlaufen
haben, werden magnetisch auf den Detektor gefithrt und dort nachgewiesen. Der
KATRIN-Detektor benotigt

1. eine Detektoreffizienz von € > 0,9 fiir S-Elektronen bis 18, 6 keV und Konver-
sionselektronen der #3™Kr-Kalibrationsquelle mit Energien von 17, 8keV bis zu
32keV,

2. eine Energieauflosung AE < 1keV (FWHM) fiir 18,6 keV Elektronen zur Un-
tergrunddiskriminierung,

3. eine aktive und eine passive Untergrundunterdriickung durch Schilde und

4. die Fahigkeit, Elektronen mit einer Zahlrate von bis zu 100 kHz zu detektieren,
um im Rahmen systematischer Messungen die hohen Signalraten der geplanten
Elektronenkanone aufnehmen zu kénnen.

Zu diesem Zweck kommt ein Multipixel-Silizium-Halbleiterdetektor zum Einsatz,
der als PIN-Diode aufgebaut ist. Der Halbleiterdetektor besitzt 148 Segmente, die
in konzentrischen Kreisen angeordnet sind und je 42mm? Fliche besitzen. Damit
ist ein (x,y)-Positions-Monitoring der S-Elektronen im Flussschlauch moglich. In-
homogenitédten im Retadierungspotential und Untergrundsignale, die von auflerhalb
des Flussschlauches kommen, werden damit in der Datenanalyse sichtbar.

Detektor und Hauptspektrometer sind durch ein Ventil voneinander getrennt, das
sich zwischen dem supraleitenden Spektrometermagneten (Pinchmagnet, 6 T) und
dem eigentlichen Detektormagneten (bis 6 T) befindet (siehe Abb.[2.11).

Eine verbesserte Untergrunddiskriminierung kann durch eine Nachbeschleunigung
der p-Elektronen auf bis zu 30kV erreicht werden. Dadurch verschiebt man das
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Abbildung 2.11.: Detektorsystem von KATRIN. Links die segmentierte PIN-
Diode des Detektors. Rechts das CAD-Schnittmodell des Detektorsystems. [Std08

Nutzsignal energetisch in einen Bereich mit niedrigem intrinsischem Detektorunter-
grund.

Aktueller Status des Detektors: Das Detektorsystem wurde zum gréfiten Teil
von den US-amerikanischen Kollaborationspartnern entwickelt und aufgebaut. Die
Lieferung erfolgte im Juli 2011 (siche auch Abb. [2.12). Zur Zeit wird das System
in der Spektrometerhalle aufgebaut und in Betrieb genommen. Bis Ende des Jahres
soll das System vollstandig einsatzbereit sein.
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Abbildung 2.12.: Bilder vom Detektorsystem. Links ist das in den USA zu-
sammengebaute Detektorsystem zu sehen, bevor es zum KIT geschickt wurde. Der
supraleitende Magnet (blau) auf der linken Seite ist der sog. Pinch-Magnet und ge-
hort physikalisch zum Hauptspektrometer. Auf dem rechten Bild ist die Einbringung
eines der beiden supraleitenden Magnete in die Spektrometerhalle dargestellt.

2.2.5. Kalibrierung und Uberwachung von KATRIN mithilfe
des CMS

Das Kalibrierungs- und Uberwachungssystem (CMS, calibration and monitoring
system) schliefit sich an die riickwértige Seite der WGTS an. Das CMS hat die
folgenden physikalischen Anforderungen:

e Periodische Uberwachung der totalen Siulendichte in der WGTS:
Die Anzahl der Elektronen, die innerhalb der WGT'S inelastisch streuen, hingt
von der totalen Saulendichte innerhalb der WGTS ab. Diese inelastischen
Streuprozesse sind eine Quelle fiir systematische Fehler. Um die KATRIN-
Anforderungen an die Sensitivitdt zu erfiillen, muss die totale Séulendichte auf
dem 0, 1%-Level stabil gehalten und iiberwacht werden.

e Messung der Transmissions- und Antwortfunktion des Hauptspektrometers:
Die genaue Kenntnis der systematischen Eigenschaften des KATRIN-Haupt-
spektrometers, in unterschiedlichen Punkten der Analysierebene, ist eine not-
wendige Voraussetzung um die KATRIN-Anforderungen an die Sensitivitat zu
erreichen. Mithilfe des CMS sollen die Eigenschaften des Hauptspektrometers
gemessen werden.

e Untersuchung von Hysterese- und Trappingeffekten:

In inhomogenen elektromagnetischen Feldern, wie im Tandem-Spektrometer-
system von KATRIN, kénnen sogenannte "Penning-Fallen” entstehen. Darin
konnen Elektronen gefangen und gespeichert werden. Im KATRIN-Experiment
ist dies ein unerwiinschter Effekt, da die gespeicherten Elektronen durch Kol-
lisionen mit dem Restgas eine Quelle fiir Untergrundsignale sind. Mithilfe des
CMS sollen unerwiinschte "Penning-Fallen” im Spektrometersystem gefunden
und untersucht werden.
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e Definition des WGTS-Plasmapotentials und Uberwachung der Parameter:
Die Elektronen aus dem Betazerfall werden im elektrostatischen Filtersystem
einer Energieanalyse unterzogen, die auf der Differenz der elektrischen Po-
tentiale von Quelle und Analysierebene im Spektrometer beruht. Die Defi-
nition des elektrischen Potentials des Gases in der WGTS erfolgt durch
die sogenannte "rear wall”, die Bestandteil des CMS ist und am Ubergang
zum WGTS-Magnetkryostaten montiert werden wird. Um inakzeptable sy-
stematische Unsicherheiten im Plasmapotential zu vermeiden, muss die "rear
wall” wohldefinierte elektrische Eigenschaften haben: die Austrittsarbeit, der
elektrische Widerstand und die Oberflachenleitfahigkeit miissen bekannt sein.
Dariiber hinaus miissen diese Eigenschaften wihrend des Tritiumbetriebs von
KATRIN stabil bleiben. Adsorption von Tritium auf der Oberfliche der "rear
wall” kann den Wert fiir die Austrittsarbeit und damit das Plasmapotential
verdndern.

e Kontinuierliche Uberwachung der Aktivitit in der WGTS:
Um die KATRIN-Anforderungen an die Sensitivitédt zu erfiillen, muss die Ak-
tivitdt in der WGTS kontinuierlich iiberwacht werden. Das soll mit Hilfe der
oben genannten "rear wall”’ geschehen, die dann Aktivitdtsénderungen in der
WGTS auf dem 0, 1%-Level nachweisen muss.

In Abb. ist ein aktuelles CAD-Modell des CMS dargestellt. Fiir die Unter-
suchung der systematischen Eigenschaften von KATRIN und zur Kalibrierung des
Detektors dient eine Elektronenkanone (“e-gun”). Die Elektronen werden mithilfe
des Magnetfeldes eines Luftspulensystems im CMS bis zur WGTS gefiihrt. Dabei
passieren sie eine Blende, welche der Reduktion des Tritiumflusses aus der WGTS
in das CMS dient. Von der WGTS aus werden die Elektronen aus der Elektronen-
kanone analog zu den Elektronen aus dem Betazerfall von Tritium weiter Richtung
Hauptspektrometer gefiihrt.

™ P—schluss

Schieber-
Luftspulensystem ventil

Elektronen- :
kanone

"rear wall"

l—;—-

TMP-Anschluss

TMP-Anschluss
Abbildung 2.13.: CAD-Modell des gesamten CMS.

4 Der Betazerfall von Tritium erzeugt in der WGTS ein Plasma, d.h. ein Gas, das teilweise oder
vollstandig ionisiert ist.
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Im Folgenden wird die "rear wall” ndher beschrieben. Die "rear wall” ist eine Scheibe
mit einer Dicke von < 1mm, einem Durchmesser von 9cm — 23,6 cm, abhéngig
von der endgiiltigen Position im magnetischen Flussschlauch. Sie wird in der Mitte
ein Loch von 0,5cm haben, um den Elektronenstrahl der Elektronenkanone in die
WGTS eintreten zu lassen. Der Schichtenaufbau der "rear wall” ist bisher noch nicht
festgelegt. Es ist jedoch sicher, dass sie aus mindestens 3 Schichten bestehen wird.
Vorder- und Riickseite werden mit einem leitfihigen Material, das wohldefinierte
elektrische Eigenschaften hat, beschichtet sein (Dicke 10 nm — 100 nm).

Um die Anforderungen an die Stabilitdt des Plasmapotentials zu erfiillen, werden
von der CMS-Arbeitsgruppe folgende maximalen Werte fiir molekulare und atomare
Tritiumadsorption auf der "rear wall’-Oberflache als notwendig erachtet:

10" em ™2 (2.11)

NTg,adsorb S
< 5-10"cm™? (2.12)

NT,adsorb

Dariiber hinaus sollte die Adsorption, wenn sie stattfindet, moglichst homogen iiber
die Oberflédche der "rear wall” verteilt sein.

Der Schichtenautbau und die Dicke des Substrats hingen nun davon ab, mit welcher
Methode die Aktivitdt in der WGTS iiberwacht werden soll.

2.2.5.1. Potentialdefinition der Tritiumquelle mit der Rearwall

Die Definition des elektrischen Potentials fiir die Elektronen aus dem Tritiumzerfall
geschieht mithilfe der an die "rear wall” angelegten elektrischen Spannung. Um
systematische Unsicherheiten des elektrischen Potentials gering zu halten, miissen die
elektrischen Parameter des "rear wall” Materials, wie z.B. die elektrische Leitfahigkeit
und die Austrittsarbeit, sehr genau bekannt sein. Die Austrittsarbeit definiert dabei
den Unterschied zwischen dem Potential direkt vor der "rear wall” und der angelegten
Spannung. Dariiber hinaus muss die Austrittsarbeit iiber die gesamte Fliache der
"rear wall” homogen sein. Die an die "rear wall” angelegte Spannung wird zum
Studium von Plasmaeffekten in der WGTS um 4+10V variierbar sein.

Adsorption von Tritium auf der Oberfliche der "rear wall” kann das elektrische Po-
tential um +1eV verschieben [RSD11], was ein inakzeptaber Beitrag zur systema-
tischen Unsicherheit in KATRIN wire. Um die "rear wall’-Anforderungen an die
maximale Tritiumadsorption zu erfiillen, wird die "rear wall” auf Vorder- und Riick-
seite voraussichtlich mit Gold beschichtet sein. Die Menge an Tritium, die auf Gold
bei einem bestimmten Tritiumpartialdruck und einer bestimmten Temperatur ad-
sorbiert, ist Gegenstand aktueller Forschungen.

2.2.5.2. Uberwachung der Aktivitit in der WGTS mithilfe der "rear wall”

Es stehen zwei grundsétzlich verschiedene Verfahren zur Verfiigung, um die Aktivitét
in der WGTS mithilfe der "rear wall” zu {iberwachen. Beide Verfahren nutzen die
Elektronen aus dem Betazerfall von Tritum, welche magnetisch auf die "rear wall”
gefithrt werden . Beide Verfahren haben aber auch unterschiedliche Anforderungen
an den Aufbau der "rear wall”.

5Alle Elektronen, die nicht das Hauptspektrometer passieren koénnen, gelangen letztendlich auf
die "rear wall”
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Das Prinzip des Faradayschen-Bechers nutzt den Fluss der Elektronen aus dem Beta-
zerfall, die in der "rear wall” absorbiert werden. Bei einer geeigneten Kontaktierung
kann mithilfe eines Prézisionsamperemeters der elektrische Strom gemessen werden,
der bei einer Aktivitit von 1,1 - 10 Bq im Bereich von einigen nA liegt. Dafiir ist
ein Aufbau der "rear wall” aus fiinf Schichten notwendig. Das Tragersubstrat muss
auf Vorder- und Riickseite mit einer isolierenden Schicht bedeckt sein und darauf
muss wiederum eine leitende Schicht aufgebracht sein.

Die Herstellung eines solchen Schichtenaufbaus, mit moglichst homogener Dicke und
ohne Durchkontaktierungen zwischen den Schichten, ist Gegenstand aktueller Un-
tersuchungen und eine bisher ungeloste Frage [RSD11]. Dariiber hinaus ist der
Einfluss von Elektronen aus dem Tritium-3-Zerfall, die erst in der Isolatorschicht
absorbiert werden, unbekannt. Eine Aufladung der Isolatorschicht im Laufe einer
KATRIN-Messphase wéire moglich und damit letztendlich auch ein Durchschlagen
der Isolatorschicht.

Eine viel versprechende Alternative zum Faraday-Becher ist die Uberwachung der
Aktivitit in der Tritiumquelle mithilfe eines Rontgendetektors. Elektronen, die in
der "rear wall” absorbiert werden, erzeugen Bremsstrahlung und charakteristische
Rontgenstrahlung, die mit einem Rontgendetektor nachgewiesen werden kann. Die
Intensitdt der Rontgenstrahlung ist dabei ein Maf fiir die Menge der in der "rear
wall” absorbierten Elektronen. Diese Methode der Uberwachung wird auch BIXS-
Methode genannt (BIXS = Beta Induced X-Ray Spectroscopy).

ruckwertiger Bereich Schieberventil

des CMS _ ) / =

Y "rear wall"

Rontgenstrahlungs-
detektor

SDD hinter
Be-Fenster
Abbildung 2.14.: CAD-Modell des ”rear wall”’-Bereiches.
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Der Rontgendetektor muss dafiir in das KATRIN-Strahlrohr hineinragen und hin-
ter der "rear wall” montiert werden (siehe Abb. [2.14). Diese benétigt dafiir einen
dreischichtigen Aufbau: eine diinne Schicht auf Vorder- und Riickseite, in der Ront-
genstrahlung mit moglichst hoher Intensitéit erzeugt wird, und ein Tréagersubstrat,
welches moglichst transparent fiir Rontgenstrahlung ist, um die erzeugte Rontgen-
strahlung nicht zu absorbieren, bevor sie den Rontgendetektor erreichen kann. Die
Schicht auf der Vorderseite (Richtung WGTS) dient gleichzeitig der Potentialdefini-
tion in der WGTS.

Beide beschriebene Verfahren miissen sich an der KATRIN-Anforderung, die Akti-
vitat in der WGTS mit einer Sensitivitidt von 0, 1 % iiberwachen zu kénnen, messen
lassen. Eine ebenso wichtige Frage ist die technische Machbarkeit eines solchen Sy-
stems. Bisher hat noch niemand jemals versucht, ein solches System aufzubauen und
mit Tritium zu betreiben. Um hier die Datenlage zu verbessern, wurde vom TLK ein
Testexperiment mit Tritium initiiert und im Rahmen der vorliegenden Diplomarbeit
aufgebaut und in Betrieb genommen.

Im folgenden Kapitel werden die Grundlagen von BIXS-Systemen erldautert und
daran anschlieend die offenen Fragestellungen diskutiert und die Notwendigkeit
eines solchen BIXS Testexperiments mit Tritium aufgezeigt.
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3. Die #-induzierte
Rontgenspektroskopie (BIXS)
mit Tritium

Die BIXS-Methode (Beta Induced X-Ray Spectroscopy) ist ein nicht invasives Ver-
fahren zur Bestimmung der Aktivitéit in Gasen oder Fliissigkeiten. Die Anwendung
der BIXS-Methode in tritiumfithrenden Anlagen wie der KATRIN-Tritiumquelle hat
spezielle Erfordernisse. Bevor auf diese eingegangen werden kann, wird in Kap. 3.1
zunachst die grundlegende Idee der BIXS-Methode und die allgemeinen Anforderun-
gen an ein BIXS-System zur Uberwachung der Aktivitit tritiumfithrender Anlagen
geschildert. Anschliefend werden in Kap. die relevanten physikalischen Wechel-
wirkungsprozesse erldutert, da diese entscheidenden Einfluss auf die Auswahl der
Komponenten eines BIXS-Systems haben und in der spéteren Auswertung der Spek-
tren Anwendung finden. In Kap. werden vorangegangene BIXS-Experimente im
Zusammenhang mit Tritium beschrieben und in Kap. werden die Voraussetzun-
gen fiir ein BIXS-Experiment erldutert, welches die KATRIN-Anforderungen an die
Sensitvitéat erfiillen kann.

3.1. Grundlagen der BIXS-Methode und Anforde-
rungen an ein BIXS-System zur Uberwachung
von tritiumfithrenden Anlagen

In Abb. ist das Prinzip der BIXS-Methode dargestellt. Elektronen aus dem (-
Zerfall wechselwirken mit Materie und erzeugen gegebenenfalls Rontgenstrahlung.
Der Vorteil dieser Methode liegt in dem nicht invasiven Charakter. Der Rontgende-
tektor kommt nicht mit dem radioaktiven Medium in Beriihrung und die nachgewie-
sene Rontgenstrahlung erlaubt Riickschliisse auf die Art und Aktivitéit der S-Quelle.
Dariiber hinaus erhélt man Informationen iiber die Art und Zusammensetzung der
Materialien, welche mit den Zerfallselektronen oder der Réntgenstrahlung wechsel-
wirken.
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3. Die B-induzierte Réntgenspektroskopie (BIXS) mit Tritium

Rezipient mit Betastrahler

\\ /"::/ ) Réntgendetektor
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Abbildung 3.1.: BIXS-Methode am Beispiel von Tritium: In einem Rezipien-
ten, der tritiumhaltiges Gas oder Fliissigkeit enthélt, finden Betazerfiille statt. Elek-
tronen aus dem Tritiumzerfall erzeugen bei Absorption in einem Festkorper Brems-
strahlung und Fluoreszenzen und damit Réntgenphotonen. Die Roéntgenstrahlung
kann mit einem Detektor nachgewiesen werden.

Die Anforderungen an die verschiedenen Komponenten eines BIXS-Systems zur
Uberwachung tritiumfiihrender Systeme sind:

1. Rezipienten, der das tritiierte Medium enthélt:

Der Rezipient muss die Anforderungen erfiillen, welche an tritiumfithrende Sy-
steme gestellt werden. Das betrifft vor allem die Auswahl der Materialien,
welche mit dem tritiierten Medium in Kontakt kommen und eine Reihe von
Sicherheitsvorkehrungen wie z.B. mehrere Sicherheitshiillen und ein geschlosse-
ner Tritiumkreislauf. Diese Vorschriften sind fiir das TLK in den Technischen
Liefer- und Abnahmebedingungen (TLA) festgeschrieben. Im Regelfall han-
delt es sich beim Rezipienten um einen zertifizierte Edelstahlbehélter mit CF-
oder VCR~Flanschen.

. Rontgenstrahlung erzeugendes Element:

Es muss eine méglichst effektive Umwandlung der Elektronen in Rontgenstrah-
lung stattfinden und eine hohe Transparenz fiir Rontgenstrahlung vorhanden
sein, um Selbstabsorption zu vermeiden. Dariiber hinaus muss diese Kompo-
nente das tritiierte Medium wirkungsvoll im Rezipienten einschlieen. Daher
muss sie ebenfalls die in den TLA festgeschrieben Anforderungen erfiillen, wel-
che an tritiumfithrende Anlagen gestellt werden.

. Detektor fiir Rontgenstrahlung:

Der Detektor fiir Rontgenstrahlung muss eine hohe Absorptionswahrschein-
lichkeit fiir Photonen mit Energien F < 18,6 keV aufweisen, rauscharm sein
und hohe Zahlraten ermdéglichen, um in kurzer Messzeit eine hohe Sensitivitéat
zu erreichen.

Die Auswahl der Materialien fiir diese Komponenten ist abhéngig von den physika-
lischen Prozessen denen die Elektronen und Photonen auf ihrem Weg zum und im
Detektor unterliegen.
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Abbildung 3.2.: Energiespektrum des Elektrons beim 3~ -Zerfall von Tri-
tium. Die Maximalenergie Fy, .« des Elektrons ist zusétzlich markiert.

3.2. Physikalische Grundlagen der BIXS-Methode
im Zusammenhang mit Tritium

Die drei Prozesse, die nacheinander in einem BIXS-System stattfinden sind:
1. Entstehung von Elektronen im Betazerfall
2. Wechselwirkung von Elektronen mit Materie
3. Wechselwirkung von Photonen mit Materie

Im Folgenden werden diese physikalischen Prozesse im Zusammenhang mit Tritium
erlautert, um Auswahlkriterien fiir die Auswahl der BIXS-Komponenten zu finden.
Dariiber hinaus wird spéter ein Teil der Theorie in der Auswertung der Tritiumspek-
tren (Kap. 6.3) verwendet.

3.2.1. Entstehung von Elektronen im Betazerfall: Das Beta-
spektrum

Die kinetische Energie der Elektronen aus dem Tritiumbetazerfall gibt die Energie
vor, welche fiir die Entstehung von Rontgenstrahlung zur Verfiigung steht. Dadurch
hat der Verlauf des Betaspektrums Einfluss auf das spéter detektierbare Rontgen-
spektrum.

Der Betazerfall wurde bereits in Kap. besprochen. Das in Abb. gezeigte
Energiespektrum des Elektrons ergibt sich im Falle des S7-Zerfalls aus der Ener-
gieverteilung zwischen Elektron e~ und Elektron-Antineutrino 7, und wird durch

Gleichung 2.3 beschrieben.
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38 3. Die B-induzierte Réntgenspektroskopie (BIXS) mit Tritium

Die maximale kinetische Energie des Elektrons aus Tritiumbetazerfall ist 18,6 keV
Fir99]. Dies ist die maximale Energie, die fiir Wechselwirkungsprozesse der Elek-
tronen mit Materie und fiir die Erzeugung von Photonen zu Verfiigung.

3.2.2. Wechselwirkung von Elektronen mit Materie

Bei der Wechselwirkung (WW) von Elektronen mit Materie ist die elektromagneti-
sche WW dominant. Im Falle der WW von zwei geladenen Teilchen wird sie durch
das Coulomb-Gesetz beschrieben. Vier Arten von Prozessen konnen bei der WW
von geladenen Teilchen mit Materie vorkommen.

1. Elastische Streuung an Hiillenelektronen
2. Inelastische Streuung an Hiillenelektronen
3. Elastische Kernstreuung

4. Inelastische Kernstreuung

Bei der elastischen Streuung der Elektronen in Materie findet keine Erzeugung von
Photonen statt und darum wird auf diese Prozesse hier nicht weiter eingegangen.

Die inelastische Streuung der Elektronen an Hiillenelektronen geschieht durch To-
nisation der Atombhiille des jeweiligen Mediums. Das Elektron verliert in diesem
Ionisationsprozess einen Teil seiner Energie und wird gestreut. Der Energieverlust
pro Wegstrecke wird beschrieben durch [Dem10]:

dE Z2e*n, Mmev?
— = n
dx A7 - e2mev?  2(Ey)

(3.1)

(Ey) mittlere Bindungsenergie der Hiillenelektronen, Z Kernladungszahl des Medi-
ums, n, Elektronendichte im Medium, v Geschwindigkeit des Elektrons, e Elemen-
tarladung, m. Masse des Elektrons, ¢, elektrische Feldkonstante

Freie Elektronen oder Hiillenelektronen aus hoheren Energieniveaus, die mit den
durch die Ionisation verursachten Lochern in der Atombhiille rekombinieren, erzeugen
charakteristische Rontgenstrahlung.

Eine weitere Moglichkeit des Energieverlustes besteht in der inelastischen Kernstreu-
ung. Die Elektronen werden im Coulomb-Feld der Kerne Beschleunigungskriften
ausgesetzt und strahlen beim Streuvorgang Energie ab. Diese Form des Strahlungs-

energieverlustes nennt man Bremsstrahlung. Der Strahlungsenergieverlust pro Weg-
linge wird beschrieben durch :

g UE)

m2ct Z1/3

(dEe> _ 4naZ%0(he)’E. (3.2)

dx

E, kinestische Energie des Elektrons, Z Kernladungszahl des Mediums, n, Atom-
dichte im Medium, « Feinstrukturkonstante, m, Masse des Elektrons, ¢ Vakuum-
lichtgeschwindigkeit, a(F) energieabhéngiger Stofiparameter des Elektrons
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Abbildung 3.3.: Bremsstrahlungsspektrum nach der Kramerschen Regel.
Links der Intensitdtsverlauf iiber der +-Energie und rechts iiber der y-Wellenldnge
aufgetragen. Die Energie der Elektronen ist 18,6 keV und die Kernladungszahl Z des
Targets wurde variiert.

Der Energieverlust von Elektronen in Materie ist damit im Wesentlichen gegeben

durch:
dFE dE dFE
(%>e B (%>ionis. " (%)brems (33)

Beide Energieverlustmechanismen zeigen eine starke Abhéangigkeit von der Kernla-
dungszahl Z und iiber n, und n, eine lineare Abhéngigkeit von der Massendichte p
des Mediums. Diese Abhéangigkeiten sind wichtige Kenngrofien fiir die Auswahl der
Materialien der Komponenten eines BIXS-Systems.

Beide WW-Prozesse erzeugen Rontgenstrahlung mit stark unterschiedlichem Inten-
sitdtsverlauf und werden im Folgenden kurz erldutert.

Bremsstrahlung

Elektronen, die in ein Material eindringen und inelastisch an Kernen streuen erzeu-
gen ein kontinuierliches Bremsstrahlungsspektrum, das durch die Kramersche Regel|
beschrieben werden kann [Kra23]. Die Intensititsverteilung der Bremsstrahlung fiir
monoenergetische Elektronen ist proportional zu:

dl E

— 17| == 1 4
dE < E > (3:4)
E Energie der Bremsstrahlung, I Elektronenstrom, Z Kernladungszahl des Medi-
ums, F,,.. kinetische Energie des einfallenden Elektrons und maximale Energie eines

einzelnen Photons

1Ublichere Schreibweise der Kramerschen Regel: dI/d\ = kIZ(\/Amin — 1) - 1/(A?)
mit A Wellenlédnge der Bremsstrahlung, I Elektronenstrom, Z Ladungszahl des Materials, k
Kramersche Konstante, \.,;, minimale Wellenléinge falls Elektronenenergie F, in ein einzelnes
Photon geht.
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40 3. Die B-induzierte Réntgenspektroskopie (BIXS) mit Tritium
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Abbildung 3.4.: Winkelverteilung der Bremsstrahlung. Links die Winkelver-
teilung fiir ein diinnes Target und rechts fiir ein dickes Target bei jeweils verschiedene
Elektronenenergien.

Daraus ergibt sich der in Abb. gezeigte Intensititsverlauf der Bremsstrahlung.

Fiir die Beschreibung von Bremsstrahlung stehen auch fortschrittlichere Ansétze zur
Verfiigung [Cas04], jedoch fiir die Auswertung in dieser Arbeit nicht notwendig sind.
Dariiber hinaus zeigt Bremsstrahlung eine starke Richtungsabhéngigkeit (Abb.[3.4)),
die durch Gleichung nicht beriicksichtigt wird.

Charakteristische Rontgenstrahlung

Wechselwirken Elektronen {iber Stoflionisation mit einem Targetatom, dann ent-
steht durch diskrete Elektroneniibergéinge in der Atomhiille charakteristische Ront-
genstrahlung. Die Hiillenkonfiguration des Targetatoms ist elementspezifisch und
damit auch die entstehende Rontgenstrahlung.

Die einfallenden, freien Elektronen ionisieren die Atome des Targetmaterials. Hiil-
lenelektronen aus hoheren Energieniveaus besetzen anschliefend die freien Pléitze.
Bei diesen Ubergiingen werden Photonen mit diskreter Energie emittiert. Die Photo-
nenenergie entspricht der Differenz der Energieniveaus zwischen denen der Ubergang
stattfindet. Da die Energieniveaus der Hiillenelektronen atomspezifisch sind, lassen
sich die emittierten Photonen zur Identifikation des jeweiligen Elemtents nutzen.

Die in der Hiille stattfindenden Ubergiinge folgen bestimmten Auswahlregeln, die
durch Anderungen der Quantenzahle repréasentiert werden. Die erlaubten Uber-

giange sind :

1. An#0
2. Al ==+1
3. Aj ==+1,0

2Hauptquantenzahl n € N, Drehimpulsquantenzahl [ € {0;1;2;---;n — 1}, magnetische Quanten-
zahl m € {=l; =1+ 1;---;0;---;1 — 1;1}, Spinquantenzahl s = £1/2, Gesamtdrehimpulsquan-
tenzahl j =1+ s
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3.2. Physikalische Grundlagen der BIXS-Methode im Zusammenhang mit Tritiu#i

Im Folgenden wird zur Beschreibung der Ubergéinge die in der Réntgenphysik héu-
fig verwendete "Siegbahn-Notation’?| eingesetzt. So bezeichnet die Ka;-Linie den
Ubergqng E7 = Ebind,(n:2,l:l,j:3/2) - Ebind,(n:l,l:O,j:1/2)- Tabelle im Anhang glbt
einen Uberblick iiber ausgewéhlte Ubergéinge in der Siegbahn-Notation mit Angabe
der Ursprungs- und Zielniveaus.

Die monoenergetischen Linien der charakteristischen Rontgenstrahlung iiberlagern
mit der kontinuierlichen Bremsstrahlung. Die charakteristischen Linien werden als
gauBiformige Kurven im Gesamtenergiespektrum sichtbar, deren Halbwertsbreite
(FWHM, Full Width at Half Maximum) von der Energieauflosung des Detektors
abhéangt.

3.2.3. Wechselwirkung von Photonen mit Materie

Die Wechselwirkung von Photonen mit Materie kann {iber fiinf Prozesse erfolgen:
1. Photoeffekt
2. Kern-Photoeffekt
3. Compton- oder Ramannstreuung (inelastische Streuung)
4. Rayleigh- oder Thomsonstreuung (elastische Streuung)
5. Paarbildung

Die dominanten Wechselwirkungen von Photonen mit Materie (in metallischen Fest-
korpern) bei Energien £ < 100keV sind der Photoeffekt und der Comptoneffekt
[Dem10]. Da es in dieser Darstellung um die BIXS-Methode im Zusammenhang mit
Tritium geht werden nur diese beiden Wechselwirkungen erldutert.

Der Photoeffekt bezeichnet die Absorption eines Photons bei gleichzeitiger Emission
eines Hiillenelektrons. Das Hiillenelektron trégt die Energie £, = hv — Ey;nq davon.
Fiir Energien E, < 0,5MeV ist der Wirkungsquerschnitt

E

~

8 o o (me\?
Oph X 5717“6-2- —_— Dem10 (3.5)

r. klassischer Elektronenradius, Z Kernladungszahl des Mediums, m,. Masse des
Elektrons, ¢ Vakuumlichtgeschwindigkeit, £, Energie des Photons

Der Photoeffekt ist stark von der Kernladungszahl Z abhéngig, sowie vom Kehrwert
der Energie des Photons E,. Fiir niedrige Photonenenergien wird der Photoeffekt
dadurch dominant.

Comptonstreuung ist die inelastische Streuung eines Photons an den quasi-freien
Hiillenelektronen. Fiir mittlere Energien Eying < By < mec? kann der Wirkungs-
querschnitt durch eine Taylor-Entwicklung beschrieben werden [Dem10].

8 2B, 26 ( E, \°
= otz |1- T 2 2 .
o 377 ( 2 ++ (mGCQ) + ) (3.6)

3nach Karl Manne Georg Siegbahn (x3. Dezember 1886 in Orebro, Schweden; +26. September
1978 in Stockholm) schwedischer Physiker und Nobelpreistriger
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42 3. Die B-induzierte Réntgenspektroskopie (BIXS) mit Tritium

Hierbei ist r, der klassischer Elektronenradius, Z die Kernladungszahl des Mediums,
m. die Masse des Elektrons, ¢ die Vakuumlichtgeschwindigkeit und £, Energie des
Photons.

Fiir mittlere Photonenenergien > 0,1 MeV wird der Comptoneffekt dominant. Die
Wirkungsquerschnitte bestimmen die WW Wahrscheinlichkeit und damit auch die
Absorption und Transmission von Rontgenstrahlung in Materie.

Absorption und Transmission von Roéntgenstrahlung in Ma-
terie

Die Absorption und Transmission von Rontgenstrahlung in Materie wird durch
einen ortsverénderlichen und materialspezifischen linearen Schwichungskoeffizienten
p ausgedriickt. Die Intensitét I(x) der Rontgenstrahlung die ein Medium durchléuft
ist dann gegeben durch [Dem10]:

I(z) = I-eln@de (3.7)

[ = no
mit n Teilchen/m?® im Medium, o Wirkungsquerschnitt, x Wegstrecke im Medium

Aus praktischen Griinden wird in der Literatur nicht der lineare Schwéchungskoeffi-
zient angegeben, sondern der auf die Dichte des Materials normierte Massenschwé-
chungskoeffizient 11/p. Bei Energien unterhalb von E < 100keV wird p/p vom Pho-
toeffekt dominiert [Dem10], der stark Z und E., abhingig ist. (opneto X Z° - E5 "/ %)
In Abb. ist der Schwéchungskoeffizient, sowie Transmission und Absorption in
einem 450 pym dicken Silizium-Target dargestellt.

Mit den geschilderten physikalischen Zusammenhéngen kann man Konsequenzen fiir
den Aufbau eines BIXS-Systems ziehen.

Kehale 7=14 Silizium Z=14 Silizium, 450 ym

] 104 - ---+ -

—— Transmission p
- = Absorption p

wp [em?/g]
=)

10°4 E
10-1 i 4 00 — Tt e e e e oo - R
102 4+ ; ; ; ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
10° 107 10" 10° 10 107 10° 10" 10° 10"
Energie [MeV] Energie [MeV]

Abbildung 3.5.: Massenschwichungskoeffizient von Silizium (links), so-
wie energieabhiingigie Transmission und Absorption in einem Si-Target
(rechts) in Abhéingigkeit der Photonenenergie. (Berechnung nach [NISTO04]-
Daten, FFAST-Datenbank)
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3.3. Vorangegangene BIXS-Experimente im Zusammenhang mit Tritium 43

Aufbau eines BIXS-Systems fiir die Messung der Aktivitéit
von Tritium

Im Folgenden werden aus den physikalischen Grundlagen Schlussfolgerungen fiir die
Hauptkomponenten eines BIXS-Systems fiir tritiumfiihrende Anlagen gezogen.

1. Rezipient, der das tritiierte Medium enthélt:
Im Falle eines gasformigen Mediums miissen Elektronen aus dem Tritium-
zerfall das Rontgenstrahlung erzeugende Element erreichen kénnen und nicht
bereits vorher ihre Energie im gasformigen Medium deponieren. Das bedeu-
tet der Druck im Rezipienten sollte niedrig genug sein, damit die mittlere
freie Weglédnge der Elektronen grofi genug ist den Rezipienten zu durchqueren
(Ae > lRe2).

2. Rontgenstrahlung erzeugendes Element:

Das Rontgenstrahlung erzeugende Element sollte geméf Gleichung[3.2/und [3.3
eine hohe Kernladungszahl und eine hohe Atom- und Elektronendichte haben
um Bremsstrahlung und charakteristische Rontgenstrahlung mit moglichst ho-
her Intensitdt zu erzeugen. Gleichzeitig bedeutet eine hohe Kernladungszahl
aber nach Gleichung und eine reduzierte Transmissionwahrscheinlich-
keit fiir die erzeugte Rontgenstrahlung aufgrund von Selbstabsorption im Me-
dium. Da die mittlere freie Weglénge fiir Elektronen in einem Medium sehr
viel kleiner ist als fiir Photonen, lésst sich mit einer diinnen Schicht aus einem
Material mit hoher Kernladungszahl das Problem der Selbstabsorption mini-
mieren. In dieser diinnen Schicht werden die Photonen erzeugt und sollten
auf dem Weg zum Detektor eine moglichst kurze Wegstrecke in einem Medium
mit niedriger Kernladungszahl zuriicklegen. Die Dicke der Schicht mit hoher
Kernladungszahl ist dabei ein Kompromiss aus moglichst intensiver Rontgen-
strahlungserzeugung und moglichst geringer Selbstabsorption.

3. Detektor fiir Rontgenstrahlung:
Der Detektor sollte aus einem Material mit moglichst hoher Kernladungszahl
und ausreichender Dicke bestehen um eine maximale Absorptionswahrschein-
lichkeit bei den auftretenden Energien zu erzielen. Im Falle von Tritium reicht
bereits eine Dicke von 450 ym Silizium um eine hohe Absorptionswahrschein-
lichkeit fiir Energien 0keV < E < 18,6keV zu erzielen (Abb. 3.5).

3.3. Vorangegangene BIXS-Experimente im Zusam-
menhang mit Tritium

Es gibt bereits seit den 60er Jahren Untersuchungen zur Bestimmung des Tritiuman-
teils in Gasen, Festkorpern und Fliissigkeiten [Wes60] mithilfe der BIXS-Methode.
Diese Methode ist nicht nur im Rahmen des KATRIN-Experiments von Interesse,
sondern ist auch ein Kandidat fiir die Uberwachung des geschlossenen Tritiumkreis-
laufs von Fusionskraftwerken [Mat08] und der Analyse tritiierter Festkorper .
Im Folgenden wird auf die Besonderheiten von festen, fliissigen und gasférmigen
tritilerten Medien eingegangen.
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44 3. Die B-induzierte Réntgenspektroskopie (BIXS) mit Tritium

3.3.1. Die BIXS-Methode zur Bestimmung des Tritiuman-
teils in Festkorpern und in tritiiertem Wasser

In Festkorpern und Fliissigkeiten ist das tritiierte Medium gleichzeitig das Element,
das die Bremstrahlung und die Fluoreszenzen erzeugt.

Im Festkorper bieten die Fluoreszenzen eine Moglichkeit die im Material enthalte-
nen Elemente zu identifizieren. Der Verlauf der kontinuierlichen Bremsstrahlung
gibt Hinweise auf die Tritiumverteilung in oberflichennahen Schichten. Dies ist fiir
Bauteile interessant, die einer Tritiumatmosphére ausgesetzt waren wie bspw. die
Kacheln in der Brennkammer von Fusionsversuchsanlagen. Der nicht-invasive Cha-
rakter der BIXS-Methode bietet dabei den Vorteil die Proben nicht zerstéren zu
miissen. Solche Untersuchungen fanden fiir die TEXTORY und die JET-
Anlage?| statt [Mat03], [Tor05] und werden auch fiir die Analyse von PFM (Plasma
Facing Materials) fiir ITERY eingesetzt [Wul(]. Die Analyse der Jet-Kacheln fand
am TLK statt.

Auch fiir Edelstahl wurden solche Untersuchungen mithilfe der BIXS-Methode durch-
gefiihrt .

Beim Vergleich von Monte-Carlo-Simulationen und Messdaten konnte der Einfluss
der Tiefenverteilung von Tritium auf das Bremsstrahlungsspektrum gezeigt werden

[Wuld], [Jin09].

In tritiiertem Wasser wird nur wenig charakteristische Rontgenstrahlung erzeugt
Wes60] und die Auswertung der Aktivitdt stiitzt sich im Wesentlichen auf den
Bremsstrahlungsanteil, der analog zum Festkorper direkt im Medium erzeugt wird.
Die Intensitat der Bremsstrahlung ist wegen der relativ geringen Kernladungszahlen
der im Wasser enthaltenen Elemente (nach Gleichung deutlich geringer als in
Metallen wie bspw. Gold. Das resultiert in niedrigeren Zahlraten und schlechteren
Signal-zu-Untergrund-Verhé&ltnissen.

Es wurden bereits frith Versuche unternommen mit Nal(T1)- und CsI(T1)-Szintillatoren
[Ros67],[Cur6g],[Nis77] die Tritiumkonzentration in Fliissigkeiten zu bestimmen. Dem
Problem des schlechten Signal-zu-Untergrund-Verhéltnisses wurde in neueren Ver-
suchen durch eine Bleiabschirmung begegnet, welche den Untergrund redu-
zierte. Es wurde ein linearer Zusammenhang zwischen Tritiumkonzentration und
Zahlrate nachgewiesen. Der Versuch den Untergrund durch Koinzidenzschaltun-
gen von zwei gegeniiberliegenden Detektoren zu reduzieren [Mat08| zeigte ein un-
erwiinscht starkes Absinken der Zahlrate aufgrund der starken Richtungsabhéngig-
keit der Bremsstrahlung (Abb. [3.4). Neuere Versuche am TLK [Sch08] mit einem
Can(Eu)—Szintillato die Tritumkonzentration in Wasser zu bestimmen zeigten
dhnliche Ergebnisse wie die zuvor geschilderten Experimente.

4Tokamak EXperiment for Technology Oriented Research, Forschungszentrum Jiilich

5Joint European Torus, Culham, GroBbritannien

International Thermonuclear Experimental Reactor, Cadarache, Frankreich

"CaFq(Eu)-Szintillator bieten im Gegensatz zu Nal(T1)-Szintillatoren den Vorteil nicht hygrosko-
pisch zu sein und damit keine tritiierte Fliissigkeit aufzunehmen
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3.4. Motivation eines BIXS-Tritium-Testexperiments mit erhchter Sensitivtat fiir
KATRIN 45

3.3.2. Die BIXS-Methode zur Bestimmung des Tritiuman-
teils in gasformigen Medien

Zur Echtzeitiiberwachung des Brennstoftkreislaufs von Fusionsanlagen wurden Ver-
suche zur Bestimmung der Tritiumkonzentration in Gasen mithilfe der BIXS-Methode
durchgefiihrt. Dafiir wurde ein (He,H,D,T)-Gasgemisch in eine Probenkammer ge-
fiillt. Die Oberflache der Probenkammer war mit Gold beschichtet. Ein Beryllium-
fenster als Strahlausgang und ein angeschlossener Nal(T1)-Szintillator dienten dem
Nachweis der Strahlung, die in der Goldschicht entstand. Es wurde bei einem Total-
druck von 0, 1 mbar < pi < 1000 mbar und einer Tritiumkonzentration von 1% ein
anniherend linearer Zusammenhang zwischen Ziahlrate und Totaldruck gefunden.
Ab einem Totaldruck von etwa 100 mbar war ein leichtes Abflachen der Kurve zu
sehen, was vermutlich auf die Selbstabsorption im Gas zuriickzufiihren ist.

Im Rahmen des KATRIN-Experiments soll ein BIXS-System mit erhéhter Sensiti-
vitit zur Uberwachung der gasformigen KATRIN-Tritiumquelle zum Einsatz kom-
men (Kap. [2.2.5). Dafiir wurden im Rahmen einer Diplomarbeit Studien mit einem
rauscharmen Siliziumdriftdetektor durchgefiihrt. Der Vorteil dieses Detektors ge-
geniiber Szintillatoren ist in Abb. dargestellt. Aufgrund des wesentlich kleineren
Rauschpeaks und der hohen Energieauflosung kann ein wesentlich grofierer Anteil des
Betaspektrums einen Beitrag zum Nutzsignal leisten. Als Elektronenquelle diente
bei den Experimenten eine Elektronenkanone und als Rontgenstrahlung erzeugen-
des Element goldbeschichtete Kaptonfolien [Mau09]. Die Ergebnisse der Experi-
mente zeigten, dass mit goldbeschichteten Kaptonfolien die von KATRIN geforderte
Sensitivitit erreicht werden kann. Die Simulationen zeigten, dass die optimale Gold-
schichtdicke fiir die Bremsstrahlungserzeugung 120 nm betragt.

3.4. Motivation eines BIXS-Tritium-Testexperiments
mit erhdhter Sensitivtit fiir KATRIN

Wie in Kap. 2| beschrieben, muss die Sdulendichte der KATRIN-Tritiumquelle auf
dem 0, 1%-Level stabil sein. Dies erfordert eine Sensitivitit von < 0,1% in der
Uberwachung der Aktivitdt der Tritiumquelle. Diese Sensitivitét sollte innerhalb
einer moglichst kurzen Zeitspanne (hochstens jedoch 1000s) erreicht werden, um
auch kurzzeitige Schwankungen der Aktivitdat zu entdecken.

Fiir die Uberwachung der Aktivitdt der KATRIN-Tritiumquelle soll die BIXS-Methode
zum Einsatz kommen. KATRIN ist ein hochspezialisiertes Groflexperiment mit um-
fangreichen physikalischen und technischen Anforderungen, die Einfluss auf die An-
forderungen und den Aufbau eines BIXS-Systems haben.

Ein BIXS-System fiir KATRIN muss innerhalb des Strahlrohrs platziert werden, um
auf das Rontgenstrahlung erzeugende Element - die "rear wall” - gerichtet werden zu
konnen. Das bedeutet, dass das BIXS-System einer Tritiumatmosphére ausgesetzt
sein wird und es muss die geforderte Sensitivitdt mit der "rear wall” erreichen. Die
"rear wall” unterliegt jedoch aufgrund der Anforderungen in Kap. einer ganzen
Reihe von Restriktionen. Das betrifft den Einbauort, die Gréfle, den Schichtenaufbau
und die Auswahl der verwendbaren Materialien.
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Abbildung 3.6.: Einfluss des Detektorrauschens auf die Sensitivitéit eines
BIXS-Systems. Je hoher der Rauschanteil eines Detektors (stark rauschender De-
tektor in rot, schwach rauschender Detektor in blau) desto geringer der Anteil des
Betaspektrums, welches zur Aktivitdtsbestimmung genutzt werden kann.

Der Aufbau eines BIXS-Systems innerhalb einer Tritiumatmosphére erfordert nicht
nur die Beachtung der einschldgigen Vorschriften (TLA) fiir tritiumfithrende Anla-
gen, sondern zieht auch physikalische und technische Fragestellungen nach sich.

Tritium adsorbiert auf Edelstahl, Gold und anderen Materialien. Es permiert durch
eine Vielzahl von Stoffen und Dichtungen, unter anderem alle Arten von Elastome-
ren. Tritium kann Austauschreaktionen verursachen, die bspw. bei Edelstahl zum
Ausgasen von Methan und bei Elastomeren zum Ausgasen von Fluor-Verbindungen
fithren konnen. Dies bereitet nicht nur besondere Schwierigkeiten im Umgang mit
Tritium, sondern fiihrt auch zu einer z.T. sehr schwachen Datenlage betreffend der
exakten Eigenschaften von Tritium (Permeations-, Adsorptionsverhalten).

Das fiihrt zu einer Reihe drangender Fragestellungen im Rahmen eines BIXS-Systems
fiir KATRIN:

e Adsorptionsverhalten
Tritiumadsorption auf der "rear wall” oder dem BIXS-Detektor kann das Sy-
stem "blind” machen fiir Aktivitdtsdnderungen im Volumen, wenn dadurch ein
zu hohes Untergrundsignal entsteht. Es ist moglich, dass eine Art Memoryef-
fekt auftritt, welche das Untergrundsignal stetig ansteigen lasst und dadurch
die Sensitivitdt des BIXS-Detektors reduziert.
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e Permeationsverhalten

Um den BIXS-Detektor vor Kontamination zu bewahren, Tritiumadsorption
auf dem Detektor zu vermeiden und die Vorschriften (TLA) fiir tritiumfiih-
rende Systeme zu erfiillen, muss der Detektor vakuumtechnisch von der Tri-
tiumatmosphére getrennt werden. Ein fiir Rontgenstrahlung moglichst trans-
parentes Fenster muss jedoch die Rontgenstrahlung hindurch lassen. Sollten
zu grofle Mengen von Tritium durch dieses Fenster permeieren, iiberlagert das
Betaspektrum der Elektronen mit dem Bremsstrahlungsspektrum. Das Unter-
grundsignal steigt dadurch und die Sensitivitdt des BIXS-Systems verschlech-
tert sich.

o Aktivitatsiiberwachung
Die intrinsische Untergrundrate des BIXS-Detektors muss niedrig genug sein,
um die geforderte Sensitivitéit zu erreichen.
Mit einem potentiellen "rear wall’-Kandidat miissen sich Zahlraten erreichen
lassen, welche eine statistische Unsicherheit von < 0,1% innerhalb von 1000 s
bei einer Aktivitit von 10'! Bq zulassen.
Der Verlauf der Zihlrate bei Anderungen der Aktivitit im Volumen muss be-
kannt sein.

Die vielverspechenden Ergebnisse mit dem Siliziumdriftdetektor in vorangegange-
nen Experimenten [Mau09], machen diesen zum aussichtsreichen Kandidaten fiir ein
BIXS-System fiir KATRIN. Dafiir miissen jedoch die technischen Voraussetzungen
gepriift werden, welche fiir den Betrieb dieses Detektors als Bestandteil eines triti-
umfiihrenden Systems notwendig sind.

Diese unbeantworteten Fragestellungen machten den Aufbau eines Testexperiments
mit Tritium unter KATRIN-nahen Bedingungen notwendig. Im Rahmen dieser Di-
plomarbeit wurde das Testexperiment TriReX (Tritium Rerwall Experiment) am
TLK aufgebaut und erste Messungen mit Tritium durchgefiihrt. Im Folgenden Ka-
pitel wird das Konzept, der experimentelle Aufbau und der Siliziumdriftdetektor von
TriReX vorgestellt.
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4. Das Tritium Rearwall
Experiment (TriReX)

Im Folgenden wird das Tritium Rearwall Experiment (TriReX) vorgestellt. Ziel
von TriReX ist die Machbarkeitsstudie eines BIXS-System zur Uberwachung der
Aktivitdat der Tritiumquelle von KATRIN. Es muss dafiir eine Sensitivitiat von 0, 1%
innerhalb einer Messzyklusszeit von t,,.s < 1000 s erreichen.

Das Konzept und der experimentelle Aufbau von TriReX wird stark durch den Auf-
bau und die Funktion des Siliziumdriftdetektors beeinflusst. Deshalb wird zunéchst
in Kap. der Siliziumdriftdetektor vorgestellt. In Kap. wird das Konzept
und in Kap. die physikalischen und technischen Anforderungen des Experiments
erlautert. AnschlieBend wird der experimentelle Aufbau in Kap. vorgestellt.

4.1. Der Siliziumdriftdetektor (SDD)

Zum Nachweis der Rontgenstrahlung wird in TriReX ein Siliziumdriftdetektor (SDD)
eingesetzt. Dieser spezielle Halbleiterdetektor zeichnet sich durch eine Energieauf-
l6sung < 200eV bei gleichzeitig grofem aktiven Volumen Agpp = 80 mm?, dgpp =
450 pm aus und ermdglicht Zihlraten von bis zu 2 - 105s™!. Er ist sehr rauscharm
(siehe Kap. und aufgrund der Kiihlung mit einem Peltierelement vergleichs-
weise einfach in der Handhabung. Sonst iibliche Halbleiterdetektoren bend&tigen
héufig aufwéndige Kiihlsysteme mit fliissigem Stickstoff.

Im Folgenden wird zuerst das allgemeine SDD-Prinzip erldutert und anschliefend
auf das in TriReX verwendete Rontgendetektorsystem eingegangen.
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Abbildung 4.1.: Schematische Darstellung eines Siliziumdriftdetektors
(nach [Pns11]). Die ringférmigen Elektroden (in rot) sind p*-dotiert und dienen der
Erzeugung eines Driftfeldes. Das sensitive Detektorvolumen ist n~-dotiert. Ionisie-
rende Strahlung erzeugt Elektron-Loch-Paare. Die Locher driften zum riickwértigen
Kontakt (in rot) und die Elektronen zur Anode (in weif). Die Anode ist n*-dotiert
und mit dem Gate eines integrierten JFET verbunden, der als Impedanzwandler ge-
schaltet ist.

4.1.1. Prinzip eines Siliziumdriftdetektors

In Abb. ist die Prinzipskizze eines SDD dargestellt. Der grofiflichige, riickwer-
tige Kontakt liegt auf etwa —60 V und die ringférmigen Elektroden liegen von innen
nach auflen auf —20V < U < —130V [Ketll]. Durch die Potentialdifferenz zwi-
schen Anode, riickwertigem Kontakt und ringférmigen Elektroden wird das aktive
Volumen depletiert. Es bildet sich eine ladungstréigerfreie Zone aus und ionisierende
Strahlung kann im aktiven Volumen Elektron-Loch-Paare erzeugen. Durch die ring-
formige Elektrodenstruktur, die negativer werdende Spannung von innen nach aussen
und den riickwertigen Kontakt wird ein inhomogenes Driftfeld erzeugt, welches fiir
Elektronen sein Potentialminimum bei der Anode hat. Die positiv geladenen Locher
driften zum riickwertigen Kontakt. Dadurch ist trotz grolem aktiven Volumen eine
kleine Anodenfliche mdoglich.

Die dominante Rauschquelle in Halbleiter-Rontgendetektoren ist das Spannungsrau-
schen, welches proportional zur Kapazitit des SDD’s ist und damit zur Fldche der
Anode. Die kleine Anode ermdglicht somit einen besonders rauscharmen Detektor.
Ein zweites konstruktives Merkmal verbessert das Signal-zu-Untergrund-Verhéltnis
weiter. Die Anode ist mit einem N-Kanal JFET verbunden, der direkt auf den
SDD aufgebracht ist. Er dient als Transimpedanzwandler (Sourceschaltung) und
damit als erste Verstédrkerstufe fiir den Detektor. Dadurch kann der Einfluss von
parasitdren Kapazititen, aufgrund der Leitungsfithrung von der Anode zum ersten
Vorverstarker, minimiert werden.

Finden mehrere Ereignisse im aktiven Volumen statt, so entsteht das in Abb. 4.2 dar-
gestellte Rampensignal. Sobald ein gewisse Menge an Ladungstréagern an der Anode
gesammelt wurde, durch Signale im Detektor oder Leckstrome, muss der SDD zu-
riickgesetzt werden (wenn Zeit oder Spannung einen Schwellwert iiberschreitet), da
das Gate des JFET nur eine begrenzte Menge an Ladungstrédgern aufnehmen kann.
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Abbildung 4.2.: Schematisches Ausgangssignal eines Siliziumdriftdetektors
(nach [Ketl1]). Ereignisse und Leckstrome im SDD verursachen ein allmihlich
ansteigendes Rampensignal. Die Hohe des Spannungssprungs ist ein Maf} fiir die
deponierte Energie. Die Driftzeit tpys hdngt ab vom Abstand des Ortes der Primér-
wechselwirkung von der Anode und vom Zeitpunkt der Wechselwirkung. Die Zeit T}
ist ein Maf fiir die Ausdehnung der Ladungstragerwolke, welche vom Abstand des
Ortes der Primdrwechselwirkung von der Anode abhéingt, da die Ladungstriagerwolke
auf ihrem Weg zur Anode auseinander driftet.

Dafiir wird der Loschkontakt kurzfristig auf eine positive Spannung gelegt, die Elek-
tronen wandern zum Loschkontakt und das Verstarkersystem wird zuriickgesetzt.
Dies wird durch einen externen Pulse-Reset-Verstarker durchgefiihrt.

4.1.2. Rontgendetektorsystem des TriReX-Aufbaus

In Abb. ist das in TriReX verwendete Rontgendetektorsystem KETEK AXAS-
M dargestellt. Es besteht aus der Detektoreinheit Ketek AXAS-M1 und
der Versorgungs- und Signalverarbeitungseinheit Ketek AXAS-M2. Im Folgenden
wird die Ketek AXAS-M1 Einheit als Detektor, der Detektorchip als SDD und die
KETEK AXAS-M2 Einheit als DAQ (Data Acquisition Unit) bezeichnet.

Der Detektor besteht aus einem 145 mm langen Geh&use und einem 200 mm langen
Kiihlfinger (Geometrie des Detektors in Abb. [F.10). Das Gehéuse enthélt den in
Kap. erwdhnten Pulse-Reset-Verstérker. Ein Peltierelement dient der Kiihlung
des SDD und stabilisiert die SDD-Temperatur auf —33° C. Dadurch wird thermi-
sches Rauschen im Detektor reduziert. An der Spitze des Kiihlfingers ist der SDD
(VITUS H80 [Ket11]) innerhalb eines Detektorkopfes montiert.

Der nach vorn offene Detektorkopf (Abb. besteht aus Edelstahl. Ein Zirkoni-
umkollimator, der die aktive Chipfliche des SDD auf 80 mm? (SDD Substratfliiche
100 mm?) begrenzt, ist oberhalb des SDD angebracht. In der Standardvariante die-
ses Detektorkopfes ist noch ein Schutzfenster aus Beryllium mit einer Dicke von
25 pm montiert. Dieses fehlt im TriReX-Detektor, um die Rontgenstrahlung nicht
unnoétig abzuschwiachen.
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Abbildung 4.3.: KETEK AXAS-M1 Detektor (links) und KETEK AXAS-
M2 DAQ (rechts). Fiir den TriReX-Aufbau wurde am Kiihlfinger des Detektors
ein CF40-Vakuumflansch angeschweift, der im Bild nicht dargestellt ist.

Die DAQ enthélt neben der reinen Datenerfassung noch die Spannungsversorgung
und die Pulsformung. Das vom Detektor kommende verstiarkte Rampensignal (Abb.
wird erst differenziert und anschliefend integriert. Dabei werden die Spannungs-
spriinge im Rampensignal, bei einem Ereignis im Detektor, in annéhernd gauf3for-
mige Impulse umgewandelt. Ein ADU (Analog-Digital-Umsetzer) digitalisiert das
differenzierte Rampensignal und die weitere Pulsformung geschieht rechnergestiitzt.

Die DAQ wird per USB (Universal Serial Bus) mit einem Messcomputer verbun-
den. Die mitgelieferte KETEK-Software dient der Aufnahme von Spektren und der
Einstellung der Parameter der Detektorelektronik (Kap. |5.2.3).
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Abbildung 4.4.: Schematische Darstellung des Aufbaus von TriReX. Das
Primérsystem ist in drei Volumina unterteilt. Das Detektorvolumen Vpe (links) bein-
haltet die Detektorelektronik. Das Zwischenvolumen Vyz, (mitte) enthélt den SDD, der
auf das goldbeschichtete Berylliumfenster gerichtet ist. Das Rezipientenvolumen Vye,
enthilt die beiden goldbeschichten Berylliumfenster und die (H,D,T)-Gasmischung.
Zerfallendes Tritium (Punkte in schwarz) emittiert Elektronen, welche sich unter dem
FEinfluss des Magnetfeldes in axialer Richtung bewegen und in der Goldschicht Ront-
genstrahlung verursachen.
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4.2. Konzept des Experiments

Im Folgenden wird kurz der schematische Aufbau von TriReX beschrieben, um an-
schlieffend erldutern zu kénnen, wie die in Kap. aufgeworfenen Fragestellungen
mit diesem Aufbau gemessen werden.

In Abb. ist eine schematische Zeichnung des Priméirsystem von TriReX darge-
stellt. Das Primérsystem ist in drei voneinander getrennte Volumina unterteilt.

1. Detektorvolumen:
Das Detektorvolumen enthélt die Detektorelektronik und steht unter einem
Druck ppet &= 1013 mbar, da die Detektorelektronik nicht vakuumtauglich ist.

2. Zwischenvolumen:

Im Zwischenvolumen befindet sich der SDD (Kap. unter einem Druck
pzy < 0,1mbar. Der SDD dient dem Nachweis der Bremsstrahlung und der
charakteristischen Strahlung, welche in den goldbeschichteten Berylliumfen-
stern entsteht. Das Berylliumfenster direkt vor dem SDD ist in TriReX das
Analogon zur KATRIN-"rear wall” und das Rontgenstrahlung erzeugende Ele-
ment (nach Kap. in diesem BIXS-System. Dariiber hinaus muss es den
SDD vor einer Kontamination mit Tritium bewahren (nach Kap. [3.4).

3. Tritiumrezipient:
Das Rezipientenvolumen wird im Versuchsverlauf mit Tritium beaufschlagt.
Es enthélt neben dem bereits erwéhnten Berylliumfenster ein zweites, gegen-
iiberliegendes Berylliumfenster. Elektronen im magnetischen Flussschlauch
(Abb. griin gestrichelte Linie) konnen dadurch nur Réntgenstrahlung in
der Goldoberflidche einer der beiden Berylliumfenster erzeugen.

Eine wassergekiihlte Luftspule dient der Erzeugung eines Magnetfeldes im Rezipien-
ten. Dadurch sollen die beim Tritiumzerfall ausgesendeten Elektronen, analog zur
WGTS, in axialer Richtung magnetisch auf die goldbeschichteten Berylliumfenster
gefithrt werden. Dies dient der Steigerung der Nachweiseffizienz des TriReX-Aufbaus
und unterdriickt die Rontgenstrahlungserzeugung in der seitlichen Behélterwand
(Mantelfliche des Zylinders) des Rezipienten.

Wie die in Kap. aufgeworfenen Fragestellungen beziiglich Permeationsverhalten,
Adsorptionsverhalten und der Aktivitdtsiiberwachung mit diesem Aufbau gemessen
werden konnen, wird nun néher beschrieben.

e Permeationsverhalten:

Im Vorfeld der Messungen mit Tritium kann mit dem nicht-kontaminierten
Versuchsaufbau im Rahmen einer Dichtheitspriifung die Heliumleckrate durch
das goldbeschichtete Berylliumfenster bestimmt werden. Der Rezipient kann
mit einem Testgas gefiillt werden und ein Lecksuchgerét, das mit dem Zwi-
schenvolumen verbunden ist, bestimmt die Leckrate (siche Kap. durch
das Berylliumfenster. Dadurch konnen Materialfehler oder eine fehlerhafte
Dichtung ausgeschlossen werden.

IBereich, der per Definition mit Tritium kontaminiert wird.
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Eine Tritiumpermeation durch das Berylliumfenster kann auf zwei Arten fest-
gestellt werden. Das Berylliumfenster ist aufgrund der Absorptionseigenschaf-
ten ein Filter fiir Rontgenstrahlung mit Energien £, < 2keV. Sollte bei den
Tritiummessungen der Verlauf eines Betaspektrums bei diesen Energien zu se-
hen sein, so muss eine signifikante Menge Tritium in das Zwischenvolumen
permeiert sein.

Dariiber hinaus kann im Nachhinein das Experiment zerlegt werden und mit-
hilfe eines Wischtests eine eventuelle Kontamination im Zwischenvolumen fest-
gestellt werden.

e Adsorptionsmessungen:

Die Adsorptionsmessungen werden in zwei Schritten durchgefiihrt. Zuerst
wird der Rezipient mit einer definierten (H,D,T)-Gasmischung beaufschlagt.
Anschlielend wird das System evakuiert und sowohl mit als auch ohne Ma-
gnetfeld ein Energiespektrum aufgezeichnet. Sollte das Untergrundsignal nach
dem Evakuieren signifikant {iber dem intrinsischen Detektoruntergrund liegen
(unter Beriicksichtigung des Restgases im Volumen), dann kann dies auf Tri-
tiumadsorption zuriickgefiihrt werden.

e Aktivitdtsmessungen:
Aktivitdtsmessungen werden durchgefiihrt, indem der Rezipient mit einer de-
finierten (H,D,T)-Gasmischung unter einem definierten Druck beaufschlagt
wird. Innerhalb einer gewissen Messzyklusszeit ¢ wird ein Impulshohen-
spektrum aufgezeichnet und anschlieBend die Zihlrate N bestimmt.

Eine detaillierte Beschreibung der Messungen folgt in Kap. 6l Bevor der experimen-
telle Aufbau in Kap. im Detail erlautert wird, miissen erst die physikalischen
und technischen Anforderungen an TriReX geklart werden, die zu diesem Aufbau
fithrten.
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4.3. Physikalische und technische Anforderungen
an TriReX

Die Forderung nach einer Uberwachung der Aktivitdt mit einer Sensitivitit von
0, 1% innerhalb einer Messzeit von 1000s in KATRIN geht mit einer Reihe physika-
lischer und technischer Anforderungen fiir TriReX einher, die im Folgenden erlautert
werden.

e Der TriReX-Aufbau soll moglichst KATRIN-nahe Bedingungen nachstellen.
Das betrifft unter anderem den Druckbereich und die Aktivitat in der WGTS.
Der Tritiumpartialdruck in der WGTS variiert zwischen 1072 mbar < pp <
10~ mbar und die Aktivitdt in der WGTS ist 1,1 - 10! Bq [KAT04]. Beide
Bedingungen kénnen nicht gleichzeitig in TriReX erreicht werden, sie miissen
aber einzeln in TriReX nachstellbar sein. Das TriReX Analogon zur "rear
wall” sollte ein moglichst realistischer Kandidat fiir eine KATRIN-"rear wall”
sein. Das betrifft vor allem die verwendeten Materialien. Die Fiihrung der
Zerfallselektronen sollte analog zur WGTS mithilfe eines B-Feldes erfolgen.

e Betazerfille sind Zufallsprozesse die der Poisson-Verteilung folgen. Die Stan-
dardabweichung ist damit die Wurzel der detektierten Ereignisse [Kal05| und
die statistische Unsicherheit innerhalb eines Messzyklus t,,css > 1000 s ist

o = V100051 - 1000s = 1000 = 0, 1% - Ncesamt-

Die Detektorzihlrate dN/dt bei einer Akpivitéit von 1, 1-10" Bq im Rezipienten
muss daher > 1000s~! sein, um eine Uberwachung der Aktivitit auf dem
0, 1%-Level zu ermoglichen.

e Die Zeitauflosung des Systems muss At/tpess < 0,1% sein. Zur Bestimmung
der Z#hlrate wird die exakte Messzeit bendtigt. Bei einer Zihlrate von 1000s™*
und einer Messzeit von 1000 s muss die Unsicherheit in der Messzeit < 1s sein
um eine Sensitivitat von 0, 1% zu erreichen.

e Die Untergrundrate, bestehend aus dem intrinsischen Detektorrauschen und
der von adsorbiertem Tritium verursachten Zerfille, muss kleiner 0,1% der
Ziéhlrate dN/dt sein, welche bei einer Aktivitit von 1,110 Bq erreicht wird.

Die technischen Anforderungen an das System sind:

e Die Auswahl der Komponenten und der Versuchsaufbau muss geméafl den Tech-
nischen Liefer- und Abnahmebedingung (TLA) fiir Primérsysteme des TLK
durchgefiihrt werden. In den TLA des TLK sind die Anforderungen an triti-
umfiihrende Primérsysteme und die Umgangsvorschriften mit Tritium geregelt.
Unter anderem sind mehrere Sicherheitshiillen fiir tritiumfithrende Anlagen
vorgeschrieben. TriReX wurde deshalb innerhalb der ALTEX-Handschuhbox
des TLK aufgebaut. Da die TLA auch Mindestanforderungen an das Pri-
mérsystem eines tritiumfithrenden Systems stellen, wurde fiir TriReX das in
Abb. gezeigte dreivolumige Konzept gewahlt. Der Detektor hat eine Leck-
rate > 10~ mbar1/s und ist aus diesem Grund noch einmal separat gekapselt.
Das Berylliumfenster erfiillt nicht die Voraussetzungen an die mechanische
Stabilitat, die fiir Hiillen von Primérsystemen gelten.
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e Die Voraussetzungen zum Betrieb des SDD miissen erfiillt sein. Der SDD ist
ein Peltier-gekiihlter Halbleiterdetektor. Damit sich kein Eis auf der Silizium-
Chipoberflache bildet und nicht ein zu hoher Wéarmeeintrag durch Restgas im
Zwischenvolumen das Peltierelement iiberlastet, muss der Druck innerhalb des
Zwischenvolumens p,¢ < 0, 1 mbar sein. Der Detektor selbst besitzt eine nicht
zu vernachlissigende Leckrate (Qger & 107" mbar1/s), sodass eine Scrollpumpe
mit einem Enddruck pe,q < 0,05 mbar das Zwischenvolumen regelméflig eva-
kuieren muss.

e Die Voraussetzungen zum Betrieb der wassergekiihlten Luftspule miissen er-
fiillt sein und diese muss B-Feldstarken von 20mT < B < 84 mT innerhalb des
Tritiumrezipienten erméglichen. Um mithilfe einer Luftspule Feldstidrken von
bis zu 84 mT in einem Volumen von etwa 21 zu erzeugen sind entweder sehr
hohe Windungszahlen oder sehr hohe Strome notwendig. Die in Kap. be-
sprochene Spule erméglicht diese Feldstiarken durch Stréome bis etwa 100 A bei
einer Spannung von etwa 20 V. Dafiir wird ein Hochleistungsnetzteil und eine
hochstromfiahige Verkabelung benttigt. Weiterhin muss ein Wasserkiihlkreis-
lauf die bis zu 2 kW Wirmeleistung der Spule bewéltigen kénnen. Da der Was-
serkreislauf von auflerhalb der Handschuhbox die Spule innerhalb der Hand-
schuhbox kithlen muss, sind besondere Voraussetzungen zu erfiillen (TLA).

e Das Vakuumsystem muss das Befiillen und Evakuieren des Rezipienten mit
einem Tritiumpartialdruck von 107° mbar < pp < 10° mbar erméglichen. Das
Restgas muss iiber eine Verbindung zur TLK-Infrastruktur abgegeben werden
kénnen. Das verlangt die Anbindung von TriReX an die TLK-Infrastruktur
und eine Turbomolekularpumpe im Vakuumkreislauf.

e Das goldbeschichtete Berylliumfenster, welches das Zwischenvolumen vom Re-
zipienten trennt, muss fiir Druckdifferenzen von Ap = 1bar spezifiziert sein.
Das Berylliumfenster muss das Zwischenvolumen vom Rezipienten trennen.
Dafiir ist es vorteilhaft, wenn es in einem Standardflansch (C montiert ist
oder leicht an einen solchen adaptiert werden kann. Zur Bremsstrahlungser-
zeugung muss es mit einer Goldschicht definierter Stirke (120 nm) beschichtet
sein.

e Ein zweites goldbeschichtetes Berylliumfenster, welches auf der entgegenge-
setzten Seite des ersten angebracht ist, muss der Tatsache Rechnung tragen,
dass TriReX im Gegensatz zur WGTS kein "quasi-offenes” System ist. In der
WGTS werden die Elektronen magnetisch Richtung Hauptspektrometer ge-
fiihrt und werden nicht am ersten Knick (Kap. des Strahlrohrs in der
DPS2-F in der Edelstahlwand absorbiert. Dies wird in TriReX durch ein zwei-
tes goldbeschichtetes Berylliumfenster beriicksichtigt, welches so eine definierte
Oberfliche schafft, die in der Datenauswertung beriicksichtigt werden kann.

2Zum CONFLAT(C)(Varian, Inc.UHV) Standard kompatible UHV (Ultra High Vacuum) taugliche
Dichtungen. Die Flansche sind meist aus Edelstahl und der Dichtring aus Kupfer.
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4. Das Tritium Rearwall Experiment (‘ItiReX)

goldbeschichtete
Berylliumfenster

Zwischenflansch-
volumen

Abbildung 4.5.: Schnittmodell des dreivolumigen Priméirsystems von
TriReX. Das Detektorvolumen (links), das Zwischenvolumen und das Rezipienten-
volumen (rechts). Der SDD "blickt” auf die goldbeschichteten Berylliumfenster. Va-
kuumdurchfithrungen an jedem Volumen dienen dem Evakuieren und Befiillen des
jeweiligen Volumens.

4.4. Experimenteller Aufbau

TriReX wurde im Rahmen dieser Diplomarbeit, als tritiumfithrende Anlage des TLK,
entwickelt und aufgebaut und wird im Folgenden néher erldutert.

4.4.1. Der Haupkomponenten von TriReX

Abbildung zeigt das Schnittmodell der zentralen TriReX-Komponenten, deren
technische Details nun erldutert werden.

1. Detektorvolumen:

Ein Standard CF100 Rohr mit 400 mm Lénge und 101, 7 mm Innendurchmes-
ser umgibt den KETEK?| AXAS-M1 Detektor. Auf der linken Seite ist ein
Blindflansch montiert, in dem elektrische Durchfiihrungen und eine 1/2 Zoll
Gasdurchfithrung eingeschweifit sind. Auf der rechten Seite ist das Rohr am
CF100 Lochkreis des Zwischenflansches befestigt. An dem 100 mm langen
Kiihlfinger der Detektroelektronik ist ein CF40 Flansch angeschweifit, der am
CF40 Lochkreis des Zwischenflansches befestigt ist.

. Zwischenvolumen:

Der Zwischenflansch ist 42 mm lang, hat einen Innendurchmesser von 37 mm
und hat auf jeder Seite zwei Lochkreise fiir CF100 und CF40 Vakuumflan-
sche. Dariiber hinaus besitzt er eine 1/2 Zoll Gasdurchfithrung die aulenseitig
einen VCR Anschluss besitzt. Damit ist ein Evakuieren des Zwischenvolumens
moglich. Der SDD ist vom Berylliumfenster 1,5 cm entfernt montiert.

SKETEK GmbH, Hofer Str. 3, 81737 Miinchen, GERMANY, www.ketek.net, info@ketek.net
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4.4. Experimenteller Aufbau 59

3. Rezipientenvolumen:

Der Rezipient ist ein Standard CF100 Rohr mit 270 mm Léange und 101, 7 mm
Innendurchmesser. Auf der linken Seite ist er mit dem CF100 Lochkreis des
Zwischenflansches verbunden. Auf der rechten Seite bildet ein CF100 Blind-
flansch mit 1/2 Zoll Gasdurchfithrung und zusétzlichem CF50 Lochkreis den
Abschluss. Uber die Gasdurchfithrung wird der Rezipient mit Tritium befiillt
und auch dariiber evakuiert.

Ein goldbeschichtetes CF40 Berylliumfenster schlieft den Rezipienten UHV-
tauglich (Heliumstandardleckrate laut Hersteller Qp, < 1072 mbar) gegen das
Zwischenvolumen ab. Fin zweites goldbeschichtetes CF50 Berylliumfenster
ist auf der gegeniiberliegenden Seite mit 10 mm langen Abstandshaltern am
Blindflansch montiert.

Diese System aus drei Volumina ist innerhalb der ALTEX-Handschuhbox mit wei-
teren TriReX-Komponenten montiert, die in Abb. dargestellt sind und nun er-
lautert werden.

wassergekuhlte

Luftspule
¥ Rezipienten-

/volumen

Zwischen-
volumen
Detektor-

volumen \ ‘
.

Abbildung 4.6.: CAD-Modell des TriReX-Aufbaus. Das zentrale, dreivolumige
Primérsystem ist nur teilweise sichtbar, da das Rezipientenvolumen innerhalb der
wassergekiihlten Luftspule montiert ist. Die Turbomolekularpumpe (TMP, orange),
dient dem Evakuieren des Rezipienten. Diverse Handventile (griin) und Drucksensoren
(blau) dienen der Druckiiberwachung, dem Anschluss an die Infrastruktur und dem
Anschluss von Probenahmezylindern (PNZ), welche das Tritium enthalten.
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60 4. Das Tritium Rearwall Experiment (IriReX)

Der Tritiumrezipient ist umgeben von einer wassergekiihlten Luftspule, welche bei
ausreichender Anschlussleistung und Kiihlung Feldstéirken von bis zu 83,3 mT er-
reicht.

Zur Evakuierung des Tritiumrezipienten dient eine Turbomolekularpumpd?, welche
bei ausreichend geringem Vordruck py,, < 1072mbar einen Enddruck DRezend <
1075 mbar im Tritiumrezipienten erreicht. Den notwendigen Vordruck liefert die In-
frastruktur des TLK (CAPER), welche iiber eine Rohrleitung mit TriReX verbunden
ist.

Eine Reihe weiterer Vakuumkomponenten (Handventile, Verrohrung) dienen dem
Anschluss von Probenahmezylindern (PNZ), in welchen das Tritium fiir TriReX
von der TLK-Infrastruktur bereitgestellt wird, und der Verbindung mit der TLK
Infrastruktur, an welche das Tritium nach erfolgter Messung wieder abgegeben wird.

Fiinf Drucksensoren iiberwachen den Druck an zentralen Punkten des Vakuumsys-
tems. Drei Temperatursensoren dienen der Uberwachung der Spulentemperatur, der
Temperatur des Tritiumrezipienten und der Temperatur der Detektorelektronik.

Ein Wasserkreislauf, der auflerhalb der Handschuhbox iiber einen Warmetauscher
an des Prozesskiihlwassersystem des TLK angeschlossen ist, dient der Kiihlung der
Luftspule.

Die technischen Details des Kiihlwasserkreislaufs, des Vakuumsystems und der Sen-
sorik werden im n#chsten Abschitt erldutert.

Abbildung 4.7.: TriReX wihrend der Aufbauphase in der ALTEX-
Handschuhbox.

4TURBOVAC SL80, Oerlikon-Leybold
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4.4. Experimenteller Aufbau 61

4.4.2. Der verfahrenstechnischer Aufbau von TriReX

Im Folgenden werden die Details von Luftspule und Wasserkiihlung, Vakuumsystem
und Sensorik dargestellt.

Die wassergekiihlte, dreiteilige Luftspule dient der Erzeugung eines magnetischen
Fiithrungsfeldes innerhalb des Tritiumrezipienten. Dariiber hinaus konnen nur Zer-
fallselektronen die Berylliumfenster erreichen, deren Zyklotronbahn innerhalb des
magnetischen Flussschlauches (Abb. verlauft, welcher auf die golbeschichteten
Berylliumfenster fiihrt.

Die Spule kam bereits in einem anderen Experiment [Sch08| zum Einsatz und Details
konnen dort entnommen werden. Die wichtigsten Kennwerte der Spule sind:

1. Die Windungen bestehen aus Kupferrohren mit einem Aussendurchmesser von
6 mm und einem Innendurchmesser von 4 mm.

2. Die dreiteilige Spule hat etwa 210 Windungen, besteht aus ~ 3 - 50 m Kupfer-
rohren und ist 30 cm lang.

3. Die Magnetfeldstirke ist durch B = 0,833 mT/A - Ispue gegeben. Die ma-
ximale Magnetfeldstiarke ist durch die maximale Netzteil- und Kiihlleistung
beschrinkt. In TriReX sind die Limits 83, 3mT bzw. 58,33 mTP!

4. Zur Isolation der Windungen gegeneinander wurde Kapton-Band eingesetzt.
Dadurch ist die maximale Temperatur der Spule auf ~ 180° C [SchO8] be-
schrankt.

Die Spule wurde dreigeteilt, um durch Parallelschaltung der Wasserkiihlung den
Leitwert zu steigern. Andernfalls wiirden ~ 10 bar Wasserdruck benétigt, um durch
150 m Kupferrohr (@4 mm) eine ausreichende Menge Kiithlwasser zu pumpen [Sch0§].

Kihlwasserkreislauf

Forderpumpe P

) <
Netzteil Warmetauscher ﬁ
0-30V ¢

4
0-100A j TLK

Prozesskihlwasser

Zweite Hulle

Tritiumrezipient (Handschuhbox) e

Abbildung 4.8.: Schematische Ansicht der Elektrik und des Kiihlkreislaufs
der Spule (links), sowie das CAD-Modell [Sch08] der Spule (rechts). Nihere
FErlduterungen finden sich im Text.

5Nach Ausfall der urspriinglichen Kiihlwasserpumpe musste eine provisorische Kiihlwasserpumpe
mit reduziertem Pumpvermoégen eingesetzt werden. Deshalb musste auch der Spulenstrom
reduziert werden.
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62 4. Das Tritium Rearwall Experiment (IriReX)

Um die dreiteilige Spule durch das Kiihlwasser nicht elektrisch kurzzuschlieffen, wird
VE-Wasser| benutzt. Das VE-Wasser wird durch eine Férderpumpd’| durch einen
auBerhalb der Handschuhbox installierten Plattenwéirmetauscher gepumpt. Der
Wiirmetauscher ist auflerdem an das Prozesskiithlwasser (7px ~ 18°C) der TLK-
Infrastruktur angebunden.

Der Spulenstrom Igpye wird durch ein 3000 W DC—Netztei bereitgestellt. Der ma-
ximale Spulenstrom ist dadurch auf Ig,,e = 100 A beschrénkt.

Abbildung 4.9.: Die wassergekiihlte Luftspule in einer Detailaufnahme.

6Vollentsalztes bzw. deionisiertes Wasser
"Speck MY2-8000-MK /24V
8Delta Elektronika, SM 30-100-D
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4.4. Experimenteller Aufbau 63

Probenahme-
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@ Zweite Hulle
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Abbildung 4.10.: Das Vakuumsystem von TriReX. Wird im Text nédher erldu-
tert.

In Abb. ist das Vakuumsystem von TriReX dargestellt, welches im Folgenden
naher erldutert wird.

Zwischen- und Detektorvolumen sind durch den Detektor selbst vakuumtechnisch
(gestrichelte Linien im Bild, Ap & 1 bar) getrennt. Die Leckrate durch den Detektor
wurde jedoch mithilfe einer Druckanstiegspriifung im Zwischenvolumen mit Q1, pet ~
10~"mbarl/s bestimmt. Das liegt im typischen Bereich fiir Elastomer gedichtete
Vakuumbauteile. Der kritische Druck, bei dem der Wéarmeeintrag auf den SDD
die Kiihlleistung des Peltierelements iiberschreitet, liegt bei etwa 0,1 mbar. (siehe
Kap. 5) Das Zwischenvolumen hat eine Gréfie Vy, ~ 40 cm?3. Messungen ergaben,
dass nach etwa 5 Stunden der kritische Druck erreicht ist und der Wérmeeintrag
zu groff wird. Deshalb evakuiert eine Scrollpumpe’| regelmiBlig das Restgas in das
Detektorvolumen und hélt den Druck im Zwischenvolumen auf einem Wert py, <
5-10"2mbar (Anhang|F).

Der Tritiumrezipient kann iiber den PNZ-Anschluss mit einer (H,D,T)-Gasmischung
befiillt werden. Die Gasmischung wird von CAPER in einem Probenahmezylinder'”)
(PNZ) bereitgestellt, welcher iiber eine Schleuse in die Handschuhbox eingebracht
wird. Das Anschliefen des PNZ an TriReX erfolgt mithilfe der gasdichten Hand-
schuhdurchfithrungen der Box.

Die Evakuierung der (H,D,T)-Gasmischung erfolgt iiber die TMP!!|und die CAPER-
Anlage. Die CAPER-Anlage stellt auch den fiir die TMP erforderlichen Vordruck
zur Verfiigung. Die Kompressionsverhéltnisse der TMP fiir Hy, He sind Ky, =
4-10% Ky = 2 - 10° (Anhang [F) und der von der CAPER-Anlage bereitgestellte
Vordruck liegt zwischen 10~ mbar < pyor < 1072 mbar. Der erreichbare Tritiumpar-
tialdruck im Rezipienten liegt dadurch im Bereich von 2,5 - 107 mbar < pre, 1 <
2,5- 107" mbar.

Die Rohrleitungen, Drucksensoren und Handventile sind in 1/2 Zoll VCR-Standard
ausgefiihrt.

9SCROLLVAC SC 5D der Marke Oerlikon-Leybold

OTritiumkompatible Gaszylinder mit Volumina zwischen 10cm?® < Vpnz < 1000cm?® die zum
Transport von (H,D,T)-Gasmischungen dienen.

HTURBOVAC SL 80 der Marke Oerlikon-Leybold
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64 4. Das Tritium Rearwall Experiment (TriReX)
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Abbildung 4.11.: Druck- und Temperatursensorik in TriReX. Darstellung
wird im Text erldutert.

In Abb. ist die Druck- und Temperatursensorik von TriReX dargestellt.

Vier Piezo-Drucksensoren (MKS 902) mit einem Druckbereich von 0,133 mbar <
PPiezo < 1333 mbar (Anhang iiberwachen den Druck im Detektorvolumen, Zwi-
schenvolumen, Rezipentenvolumen und im Kreuzstiick vor dem PNZ-Anschluss. Ein
weiterer, kapazitiver Drucksensor (MKS 626) mit einem nachweisbaren Druckbereich
von 107 mbar < py,p < 107%mbar (Anhang ist am Rezipientenvolumen ange-
schlossen. Die Ausgabe des Drucks erfolgt bei beiden Sensortypen iiber einen 0—10V
Analogausgang.

Die Temperatur wird mithilfe von drei Pt1000-Sensoren iiberwacht. Temperatursen-
soren sind am Kupferrohr der Spule, an der Aulenwand des Tritiumrezipienten und
im Detektorelektronikvolumen angebracht. Die Temperaturiiberwachung der Spule
und der Detektorelektronik dient der Notabschaltung im Falle des Uberhitzens einer
dieser Komponenten. Mit dem Temperatursensor am Tritiumrezipienten ist eine
mogliche Aufheizung durch die Spule nachweisbar. Die Pt1000-Sensoren sind an
Messumformer angeschlossen, die in einem Messbereich von —30° < ¢ < 70° ein
Ausgangssignal von 4 < [y < 20mA ausgegeben.

Die Datenaufnahme von Druck- und Temperaturdaten erfolgt iiber ein in Labview
integriertes Datenerfassungsmodul™® mit 8 Analogeingéingen und 14 Bit Auflésung.
Die Analogausgéinge der Drucksensoren sind direkt angeschlossen, die 4 — 20 mA
Ausgangssignale der Temperatursensoren werden durch Messumformer auf 0 — 10V
Signale umgesetzt und sind ebenfalls an das Datenerfassungsmodul angeschlossen.

Die Ausgangssignale der Detektorelektronik werden iiber Vakuumdurchfithrungen
an die in der Handschuhbox platzierte DAQ angeschlossen. Diese kann selbst ohne
PC-Verbindung Spektren aufzeichnen und wird per USB angebunden. Auf einem
PC auflerhalb der Handschuhbox ist die KETEK-Software installiert, welche die
Spektren aus der DAQ ausliest und mit der man Detektor- und Messparameter
kofiguriert.

12Messumformer-Modul fiir Pt1000-Sensoren Hygrosens PT-MOD-20MA-T1
I3NI USB-6009 der Marke National Instruments
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4.4. Experimenteller Aufbau 65

Abbildung 4.12.: Das CF40 Berylliumfenster als Analogon zur KATRIN-
7rear wall”. Links die goldbeschichtete Seite Richtung Tritiumrezipient und rechts
die Seite Richtung Zwischenvolumen.

4.4.3. Das Berylliumfenster als Modell der ”rear wall”

Das kleine Berylliumfenster (CF40, Abb. ist das Analogon zur "rear wall”
in der WGTS. Die Berylliumfolie wurde per Diffusionsléten in den CF40 Flansch
eingebracht. Der Hersteller'# gibt fiir eine 130 m dicke Berylliumfolie in einem CF40
Flansch einen zuléssigen Differenzdruck Ap = 1bar an. Aus Sicherheitserwidgungen
wurde in TriReX ein CF40 Berylliumfenster mit 250 ym Dicke eingesetzt.

Das zweite, gegeniiberliegende Berylliumfenster ist analog zum ersten aufgebaut und
ist in einem CF50 Flansch montiert. Dieses Fenster ist in TriReX nur sehr geringen
Differenzdriicken ausgesetzt und hat die vom Hersteller spezifizierte Standarddicke
von 180 pum fiir Ap = 1 bar.

Beide Fenster wurden auf der Frontseite mit einer Goldschicht von 120+10nm Dicke
gesputter. Nach Kap. ist dies der optimale Kompromiss aus Bremsstrahlungs-
erzeugung und Selbstabsorption.

Die Fenster sind laut Datenblatt mit einer integralen Heliumstandardleckrate von
Qrsta < 1- 10~ mbar1/s spezifiziert. Da die Dichtheit des CF40 Berylliumfensters
ein kritischer Faktor in TriReX ist (Kap.[3.4), werden im folgenden Kapitel die Vor-
versuche erldutert, in denen die Dichtheit des Berylliumfensters iiberpriift wurde.
Dariiber hinaus wird die Bestimmung der Detektorparameter und die Energiekali-
brierung des Detektors erlautert.

M\Materion Electrofusion
5Hersteller: Siegert Thinfilm Technology, Robert-Friese-Straie 3, D-07629 Hermsdorf
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5. Vorversuche zu TriReX

Eine Kontamination des Detektors und des SDD mit Tritium ist nicht riickgéngig zu
machen. Daher muss vor den Tritiummessungen mit TriReX die Dichtheit des Beryl-
liumfensters sichergestellt werden. Diese Messungen werden in Kap. [5.1/beschrieben.
Dariiber hinaus muss mithilfe einer Kalibrierquelle die Energiekalibrierung des De-
tektors durchgefithrt werden und die geeigneten Parameter der Detektorelektronik
fiir die spéteren Tritiummessungen bestimmt werden. Diese Messungen werden in

Kap. erlautert.

5.1. Dichtheitspriifung des Berylliumfenster

Abbildung 5.1.: Versuchsaufbau fiir die Messung der Heliumleckrate durch
das Berylliumfenster. In der Mitte ist der Versuchsaufbau mit dem innen mon-
tierten Berylliumfenster, unten rechts ist das verwendete Lecksuchgerit (adixen
ASM122D), oben rechts ist der Computer zur Aufnahme der Druck und Leckraten
und links ist die verwendete Membranpumpe (DIVAC 0,8T) zum Evakuieren des Re-
zipienten.
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68 5. Vorversuche zu TriReX

Die Dichtheit des Berylliumfensters ist eine notwendige Voraussetzung fiir ein sta-
bile Uberwachung der Aktivitdt im Rezipienten. Sollte sich im Detektorvolumen
Tritium akkumulieren, so wiirde die Zéhlrate bei jeder Messreihe ansteigen und da-
mit die Sensitivitdt des Detektorsystems stetig abnehmmen. Eine Kontamination
des Detektors wiirde das Untergrundsignal dauerhaft erhohen und den Detektor un-
brauchbar machen. Deshalb wurde in einer Langzeitmessung von ¢ ~ 11 Tagen die
Heliumleckrate durch das Berylliumfenster bestimmt, um Materialfehler oder eine
fehlerhafte Dichtung ausschliefen zu konnen.

5.1.1. Aufbau und Versuchsdurchfiihrung

Der Versuchsaufbau (Abb. fiir die Permeationsmessung ist eine reduzierte Ver-
sion des in Kap. 4| besprochenen TriReX-Aufbaus. Anhand des Fliebildes (Abb.
wird der Versuchsaufbau erlautert.

Der mit Helium gefiillte Rezipient, ein CF100 Rohr mit 270 mm Lénge, ist auf der
rechten Seite mit einem CF100/CF40 Zwischenflansch verbunden. Der CF40 An-
schluss des Zwischenflansches ist auf Rezipientenseite mit dem in Kap. be-
schriebenen, goldbeschichteten CF40 Berylliumfenster verbunden. Der CF40 Loch-
kreis des Zwischenflansches auf der gegeniiberliegenden Seite ist blindgeflanscht. Das
innere Volumen des Zwischenflansches ist iiber eine Durchfithrung mit dem Lecks-
uchgerit (adixen ASM 122D) verbunden. Die minimal nachweisbare Leckrate dieses
Geriits ist laut Datenblatt Q. = 5+ 1073 mbarl/s. Ein an den Leckdetektor ange-
schlossenes Priifleck!] dient der Kalibrierung.

Piezo
MKS 902 [

o Be Fenster

He -}t 1 -,

He
4

0

7 —
Leybold
DIVAC 0,8T

Leckdetektor
Adixen ASM 122D

Abbildung 5.2.: Das Flieflbild des Versuchsaufbaus zur Bestimmung der
Heliumleckrate durch das Berylliumfenster.

'Helium-Priifleck, Permeationstyp TL8 16557, Qr = 2,3 - 108 mbarl/s, Fiillung: 12.9.2008,
Ser.Nr.: 90001089879
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5.1. Dichtheitspriifung des Berylliumfenster 69

Die linke Seite des Rezipienten ist mit einem CF100 nach 1/4 Zoll VCR Flansch
verbunden. Uber ein Kreuzstiick sind ein Drucksensor (MKS 902), die Zufiihrung
fiir das Helium und eine Membranvakuumpumpe (Leybold DIVAC 0,8 T) mit dem
Rezipienten verbunden. Mit zwei Handventilen kann die Heliumzufithrung und die
Membranvakuumpumpe vom Rezipienten getrennt werden.

Das Lecksuchgerdt wurde in einem ersten Schritt mit dem Priifleck kalibriert. An-
schliefend wurde der Rezipient mit der Membranvakuumpumpe evakuiert und da-
nach mit Helium 6.0% bei p = 537 mbar geflutet. Dann wurde eine Messung mit
insgesamt 150 h Nettomesszeit gestartet, um die Heliumleckrate durch das Beryl-
liumfenster zu bestimmen. AnschlieBend wurde der Rezipient evakuiert und iiber
120 h Nettomesszeit hinweg die Leckrate durch das Berylliumfenster bestimmt.

5.1.2. Ergebnisse der Dichtheitspriifung

In Abb. ist der Heliumdruck im Rezipienten und die Heliumleckrate durch
das Berylliumfenster iiber der Nettomesszeit dargestellt. Die Heliumleckrate liegt,
mit Ausnahme der drei Linien (1, 2, 3), iiber den gesamten Messzeitraum hinweg
in einem Bereich von Q; < 1-107'"%mbarl/s. Die drei Linien (1, 2, 3) in der
Heliumleckrate kamen durch ab- und anschlieen des Lecksuchgerites zustande, da
dieser nicht ununterbrochen zur Verfiigung stand. Die Linie (4) im Rezipientendruck
bei t =~ 178h war eine Spiilung des Rezipienten mit Laboratmosphére und erneuter
Evakuierung.

1000 T T T T T T T T T T T T T
4 e Druck im Rezipienten 9
Leckrate - 1x10
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537 0@
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200
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bl Nk ) -5,6x10™"
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t[h]

Abbildung 5.3.: Die Heliumleckrate durch das Berylliumfenster und der
Heliumdruck im Rezipienten in Abhingikeit der Zeit. Die Linien 1-4 werden
im Text niher erldutert.

2Helium mit einer Reinheit von > 99,9999 Vol.%
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Es gibt keinen Hinweis darauf, daf§ die Leckrate J; vom Druck im Rezipienten
beeinflusst wurde. Vermutlich ist die gemessene Leckrate daher nicht die Leckrate
durch das Berylliumfenster sondern Heliumuntergrund, welcher bspw. durch die
Elastomer Dichtung des Lecksuchgerites eindringen kann. Trotzdem kann man die
gemessene Leckrate als Obergrenze fiir den Heliumfluss durch das Berylliumfenster
definieren. Die mittlere Heliumleckrate und die mittlere Heliumstandardleckrate®|
sind:

= barl

Qu = 561107 = (5.1)
~ _10 mbarl
Qr/te-sta = 1,06-10 10T (5.2)

Diese Leckraten liegen etwa Groéflenordnung unter der vom Hersteller spezifizierten
maximalen Heliumstandardleckrate Qr /pe—gta < 1 - 10~ mbarl/s des Berylliumfen-
sters.

Damit kénnen Materialfehler im Berylliumfenster oder eine fehlerhafte Dichtung
ausgeschlossen werden. FEine signifikante Tritiumpermeation durch das Beryllium-
fenster kann dennoch stattfinden und kann erst durch spétere Tritiummessungen
ausgeschlossen werden.

5.2. Energiekalibrierung und Charakterisierung des
Detektors

Ziel dieser Arbeit ist eine stabile Uberwachung der Tritiumaktivitdt im Rezipienten.
Dafiir miissen zuerst die optimalen Einstellungen fiir die signalverarbeitende Elek-
tronik gefunden werden. Die KETEK-Software, die zur DAQ mitgeliefert wurde,
lasst die Einstellung der folgenden Parameter zu:

1. 7shaping time” 1,32 us < tshape < 13,3 us
2. "threshold” (15 Einstellungen moglich)

3. "gain” (15 Einstellungen méglich)

Das rampenformige Ausgangssignal des Detektors in Abb. wird zur Signalaus-
wertung in einem ersten Schritt differenziert und durch eine weitere elektronische
Pulsformung in gauBférmige Signale (fiir jeden Amplitudensprung ein GauBpeak)
umgewandelt. Dadurch wird Rauschen im Detektor und der Elektronik herausge-
mittelt und das Ausgangssignal erreicht schneller wieder die Nulllinie. Damit lassen
sich hohe Zéhlraten (im Bereich 10°s™!) verarbeiten. Die Amplitude dieses Signals
ist proportional zur Energie des Ereignisses im Detektor. Die Breite des gauf3formi-
gen Signals ist durch die “shaping time” charakterisiert. Die "shaping time” sollte
grofl genug gewihlt werden um die maximale Amplitude des Eingangsimpulses zu
erfassen. Andererseits muss sie klein genug sein um die Totzeit zu minimieren, inner-
halb derer kein weiteres Ereignis registriert wird. Mit ansteigender Totzeit wird das
Verhéltnis von registrierter Zahlrate zu tatséchlicher Ereignisrate immer schlechter.

3Heliumleckrate, die bei gleichem Messaufbau unter Standardbedingungen (7' = 20°C, AP =
1013 mbar) auftreten wiirde.
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5.2. Energiekalibrierung und Charakterisierung des Detektors 71

Dariiber hinaus ist auch die Energieauflosung des Detektorsystems von der “shaping
time” abhéngig.

Der Verstiarkungsfaktor (“gain”) sollte fiir eine optimale Darstellung so eingestellt
sein, dafl die Endpunktsenergie von Trititium gerade noch innerhalb der 8192 Ein-
gangskanile liegt.

Fluktuationen im Leckstrom des SDD und das Rauschen der Verstérkerelektronik
verursachen im niederenergetischen Teil des Spektrums einen Rauschpeak. Der
Schwellenwert der Energie ("threshold”) sollte knapp oberhalb des intrinischen Rausch-
peaks liegen, um den Rauschpeak vom Nutzsignal abzutrennen.

Dariiber hinaus muss das vom Detektor erzeugte Impulshohenspektrum, fiir eine
Interpretation der Ergebnisse, in ein Energiespektrum umgewandelt werden. Im Im-
pulshéhenspektrum ist die Anzahl der Ereignisse pro Kanal des ADU? aufgetragen.
Im Energiespektrum ist die Anzahl der Ereignisse pro Energieintervall AE aufge-
tragen. Um den ADU-Kaniélen die entsprechenden Energien zuzuordnen, bestrahlt
man den Detektor mit einer Rontgenfluoreszenzquelle. Sind die Energien der Fluo-
reszenzlinien der Quelle bekannt, kann man Kanal-Energie-Zuordnungen machen
und durch Berechnung einer Anpassungsgeraden die Energien der restlichen Kanile
extrapolieren.

5.2.1. Aufbau und Versuchsdurchfiihrung

Die Detektorkalibrierung und Detektorcharakterisierung fand am Institut fiir Kern-
physik (IKP) des KIT statt. Das IKP besitzt eine Umgangsgenehmigung fiir eine
2 Am-Quelle mit einer Aktivitat A = 3,47 - 10% Bq, die fiir die Detektorkalibrierung

eingesetzt werden kann.
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Abbildung 5.4.: Versuchsaufbau fiir die Detektorkalibrierung und Detek-
torcharakterisierung. FEine Membranvakuumpumpe dient dem FEvakuieren des
CF100 Kreuzstiicks. Der Detektor ”blickt” in Richtung der Kalibrierquelle, welche
durch ein Borsilikatglas vakuumtechnisch vom Rezipienten getrennt ist.

4 Analog-Digital-Umsetzer
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Tabelle 5.1.: Rontgenstrahlenemission der 24! Am-Kalibrierquelle (Anhang .

Material Cu Rb Mo Ag Ba Tb
Ex. [keV] 8,04 13,37 17,44 22,10 32,06 44,23
Ex, [keV] 8,91 14,97 19,63 24,99 36, 55 50, 65

Ausbeute [1/s-sr] 2,5-103 8,8-10° 2,4-10* 3,9-10° 4,7-10* 7,6-10°

In Abb. ist der Versuchsaufbau dargestellt. Ein CF100 Kreuzstiick dient als
Vakuumbehélter und wird mithilfe einer Membranvakuumpumpe (Leybold DIVAC
0,8 T) auf einen Enddruck von pe,q < 0,1 mbar evakuiert. Uber ein Handventil ist
eine Helium 6.0 Gasflasche angeschlossen. Damit lésst sich der Rezipient mit einem
inerten Gas’| fluten.

Am linken Flansch des Kreuzstiicks ist ein innenliegendes Borsilikatglasfenster mon-
tiert. Dieses Fenster dient dem vakuumdichten Abschluss der Kammer. Die 24 Am-
Kalibrierquelle ist nicht vakuumtauglich und liegt hinter dem Fenster bei Normalat-
mosphére. Die Strahlaustrittsoffnung der Quelle ist in Richtung Detektor ausgerich-
tet und Rontgenstrahlung aus der Quelle muss zuerst das Borsilikatglas durchqueren
bevor sie im SDD nachgewiesen werden kann.

Das in der Kalibrierquelle verwendete Radionuklid ist ! Am. Es handelt sich da-
bei um einen a-Strahler mit einer Halbwertszeit ¢1/,, = 432,2 Jahre [Mag06]. Der
Tochterkern (*3"Np) emittiert Rontgenstrahlung. Die dominante Linie ist bei der
Energie E, = 59,54keV mit einer Emissionswahrscheinlichkeit von 35,9%. Die
24 Am-Keramik ist rundum mit Wolfram geschirmt und besitzt ein kleines Aus-
trittsfenster, welches ausschliellich Rontgenstrahlung hindurchlésst. Die Rontgen-
strahlung durchlduft zusétzlich eines von sechs diinnen Targets (Ag, Cu, Mo, Rb,
Ba, Tb), die auf einer Drehscheibe montiert sind. Die Primérstrahlung verursacht
in den Targetmaterialien Fluoreszenzen und erzeugt so die entsprechenden Fluores-
zenzlinien niedrigerer Energie. Die moglichen Fluoreszenzlinien sind in Tabelle
aufgefithrt. Fiir eine detailliertere Beschreibung der Quelle siehe das Datenblatt im
Anhang [F|

SInertgase sind chemisch trige und reagieren nicht mit anderen Stoffen.
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5.2.2. Untergrundsignal des Detektors

In Abb. ist der Detektoruntergrund bei Messungen am IKP zu sehen. Der
“threshold” wurde bei diesen Messungen 7' = 5 gesetzt, um den von Leckstromen und
elektronischem Rauschen verursachten Rauschpeak am niederenergetischen Rand
des Spektrums erkennen zu konnen. Ereignisse mit hoherer Energie sind natiirliche
und kiinstliche Quellen von Radioaktivitdt in der Detektorumgebung. Beispiele fiir
Untergrundquellen sind:

e Myoneninduzierter Ereignisse aufgrund kosmischer Strahlung.
e 222Rn als Teil der 2%8U-Zerfallsreihe diffundiert aus zahlreichen Materialien.
e 0K als Bestandteil der fiir den Versuchsaufbau verwendeten Materialien.

e 37Cs wurde wihrend des Reaktorunfalls in Tschernobyl freigesetzt.

Dariiber hinaus wurde bei anderen Detektormessungen am IKP bereits festgestellt,
daBl hochfrequente Storungen auf der 230 V Versorgungsleitung vorhanden sind, die
eine mogliche Ursache fiir Untergrundsignale sein konnen [Stell].

Die bei den Untergrundmessungen ermittelten Zahlraten sind:

Nugges = (49,340,87)s7! (5.3)
Nugs100 = (20,340,56)s7"! (5.4)

Der zweite, niedrigere Wert kommt durch ein Abschneiden des Spektrums bei Ka-
nalnummer kleiner 100 zustande. Dies entspricht Energien (siehe Kap. von
E < 0,23keV, welche fiir eine spitere Uberwachung der Aktivitit im Rezipienten
uninteressant sind. Rontgenstrahlung mit solch geringer Energie hat aufgrund der
Absorptionswahrscheinlichkeit im Berylliumfenster (Kap. keinen signifikanten
Anteil an der Gesamtzéahlrate.

Die intrinsischen Untergrundraten sind damit deutlich unter den physikalischen An-
forderungen. Der systematische Fehler bei einer anvisierten Zahlrate (siehe Kap.
4.3) von dN/dt > 1000s™! bei einer Aktivitit von A = 10'"' Bq im Rezipienten
muss < 0,1% sein. Tatséchlich wire der Anteil am systematischen Fehler bei dieser
Zihlrate < 0,049% bzw. < 0,020%.

Ein weiteres Ergebnis der Untergrundmessungen war die Erkenntnis, dass der De-
tektor sehr empfindlich auf Helium im Rezipienten reagiert. Urspriinglich sollte das
Zwischenvolumen im TriReX Aufbau (Abb. [4.5), welches den SDD enthélt, mit
etwa 50 mbar Helium 6.0 gefiillt sein, um bei einem Bruch des Berylliumfensters den
Druckabfall bei Entspannung in den Rezipienten erfassen zu konnen. Dies sollte als
Brucherkennung fiir das Berylliumfenster dienen.

Bereits Spuren von Helium im Rezipienten (pyg. < 0, 1 mbar) verursachen jedoch eine
Totzeit von 100% im Detektor. Eine Analyse des Detektorsignals zeigt, dass sich der
Rauschanteil massiv erhoht und dadurch die Zéhlrate iiber die vom Hersteller spezi-
fizierte maximale Zihlrate steigt (2 - 10°s™! bei ~ 60% Totzeit). Der Grund hierfiir
ist vermutlich der Wirmeeintrag des Heliums auf den SDD und die Uberschreitung
der maximalen Kiihlleistung des Peltierelements. Ein Auslesen der SDD-Temperatur
wird von der KETEK-Software aktuell leider nicht unterstiitzt. Spiilen mit Labor-
atmosphére und erneutes Evakuieren des Rezipienten auf p < 0, 1 mbar machten den
Detektor aber wieder betriebsbereit.
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Abbildung 5.5.: Detektoruntergrund bei Messungen am IKP. Das Maximum
des Rauschpeaks liegt bei Kanal x = 65 was einer Energie von FE ~ 152 ¢V entspricht.

5.2.3. Parameter der Detektorelektronik
5.2.3.1. ”threshold”

Der "threshold” legt die untere Energieschwelle fest, bei der Ereignisse im Detek-
tor noch registriert werden. W#&hlt man diesen zu klein, werden Leckstréme und
elektronisches Rauschen als Ereignisse registriert. Dies fiihrt zu einem exponentiel-
len Anstieg des Rauschpeaks, der Zahlrate und damit auch der Totzeit im Detekor.
Wiéhlt man den "threshold” zu grof, werden méglicherweise sinnvolle Ereignisse nicht
registriert.

Laut ist die Transmission von Rontgenstrahlung durch ein 250 gm dickes
Berylliumfenster bei Energien F < 1,49 keV kleiner als 7' < 0,05%. Unterhalb die-
ser Energieschwelle sind Ereignisse also héchstwahrscheinlich Untergrund und nicht
durch das Berylliumfenster transmittiert. Wie im Kapitel gezeigt wird, ent-
spricht das bei einem "gain” G = 10 dem Kanal z; 49xey = 638. Die Begrenzung
durch den "threshold” T = 5 wirkt sich lediglich auf die ersten 80 Kanile (entspricht
Energien F < 180eV) des Energiespektrums aus und kann damit als unkritisch be-
trachtet werden. Der gewéhlte "threshold” von 7" = 5, mit einer Untergrundzihlrate
von Nygges = (49,34 0,87) - 1073571, wurde deshalb fiir alle weiteren Messungen
beibehalten.

5.2.3.2. ”gain”

Der Verstiarkungsfaktor verkiirzt bzw. spreizt die Energieachse des Impulshohen-
spektrums. Dabei wird die Kanalnummer mit dem “gain” multipliziert und Zwi-
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Abbildung 5.6.: Spektrum einer 2! Am-Kalibrierquelle mit vorgeschalte-
tem Ag-Fenster und ”gain” G = 7. Neben den charakteristischen Rontgenlinien
von Ag sind die Cr- und Fe-Linien sichtbar, die im Edelstahl des Versuchsaufbaus
entstehen. Die Zr-Linie entsteht durch den Zirkoniumkollimator des SDD.

schenwerte interpoliert. Die ersten 8192 Kanile bilden dann das Impulshéhenspek-
trum und der Rest des so gestreckten Spektrums wird verworfen. Obwohl es keinen
deutlichen Vorteil in der Energieauflosung bietet, wurde der "gain” jeweils so gewahlt,
dass die interessierenden Energien (0keV < E < 19keV) die 8192 Kaniile moglichst
ausfiillen. Ereignisse hoherer Energien bleiben damit unberiicksichtigt. Fluoreszen-
zenergien der Kalibrierquelle und die Endpunktsenergie des Tritiumbetaspektrums
sind jedoch bekannt und Ereignisse oberhalb dieser Energien sind natiirliche oder
kiinstliche Untergrundquellen und kénnen damit verworfen werden.

Der Verstarkungsfaktor wurde in zwei Einstellungen benutzt:

G =7 (5.5)
G = 10 (5.6)

Ein "gain” von 7 wurde fiir die Messungen der "shaping time” verwendet, um die
Ag-Linie bei E44 = 22,1keV darzustellen. Die Ag-Linie ist dabei ein Kompromiss
aus moglichst niedriger Energie und hoher Intensitidt der Kalibrierquelle. (siehe
Tab. Fluoreszenzen niedrigerer Energie werden zu stark von dem verbauten
Borsilikatglasfenster absorbiert, um in akzeptabler Messdauer geniigend Ereignisse
zu erhalten.

Ein "gain” G' = 10 wurde fiir alle Tritiummessungen verwendet, da die Endpunkts-
energie von 18, 6 keV mit dieser Einstellung gerade innerhalb der 8192 Kaniile liegt.
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76 5. Vorversuche zu TriReX

5.2.3.3. ’shaping time”

Die KETEK-Software erlaubt eine Einstellung der "sahping time” zwischen 1, 32 us
und 13,3 us. Die Einstellung der "shaping time” ist ein Kompromiss aus der er-
reichbaren Energieauflosung und der anvisierten Zahlrate eines Detektorsystems.
Ein moglichst grofles Zeitfenster sollte gewahlt werden, damit die Pulsformung das
gesamte Eingangssignal erfasst und sich Rauschbeitrdge moglichst ausmitteln. Da-
durch steigt aber auch die Totzeit des Detektorsystems und die maximal erzielbare
Zihlrate sinkt. Dariiber hinaus kommt es hiufiger zu Pile-Up®| Effekten. Wéhlt
man ein kurzes Zeitfenster steigt die maximale Zahlrate des Detektorsystems aber
die Energieauflosung wird reduziert und der Rauschanteil wird erhoht.

Mit der Kalibrierquelle wurde die Ag-Linie bei verschiedenen Einstellungen der ”"sha-
ping time” gemessen. In Abb. ist eines dieser Spektren dargestellt. An die K,
und die Ky 3 Linie von Silber wurde anschlieend eine GauBkurve gefittet und die
Halbwertsbreite FWHM| der GauBkurve bestimmt. In Abb. ist die FWHM in
Abhéngigkeit der "shaping time” dargestellt.
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Abbildung 5.7.: FWHM der Ag-Linien in Abhingigkeit der ”shaping time”.
Der Zusammenhang zwischen FWHM und "shaping time” zeigt einen ungewdhnlichen
zickzackformigen Verlauf. Andere Messungen am TLK mit einem baugleichen Detek-
torsystem desselben Herstellers zeigten dhnliche Ergebnisse. Systematische Untersu-
chungen zu diesem Verhalten folgen in [H6v11] und [Reill]

1

6Zeitlich kurz aufeinander folgende Ereignisse, die innerhalb der ”"shaping time” liegen und als ein
Ereignis registriert werden.
"Full Width Half Maximum
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5.2. Energiekalibrierung und Charakterisierung des Detektors 7

Der Einfluss der "shaping time” auf die Energieauflésung ist fiir TriReX innerhalb
der gemessenen Werte vernachléssighar. Um Pile-Up Effekte zu vermeiden, sollte
die ”shaping time” in Abhé&ngigkeit der zu erwartenden Zahlrate gewéhlt werden.
Die erwartete Zahlrate bei einer Aktivitit von A = 10! Bq im Rezipienten liegt bei
10% < (dN/dt)max < 10°. Die gemessene Ereignisrate in Abhiingigkeit der tatsichlich
im Detektor stattfindenden Ereignisse und der "shaping time” ist im Anhang
(Datenblatt des Herstellers) dargestellt. Bei den in TriReX zu erwartenden Zahlraten
ist der Einfluss der "shaping time” minimal. Aus diesem Grund wurde fiir weitere
Messungen eine "shaping time” von tg,ape = 6,1 ps verwendet, welche nach Abb.
ein Minimum der Energieauflosung darstellt und Reserven fiir hohere maximale
Zahlraten ermoglicht.

5.2.4. Energiekalibrierung des Detektors

Zur Energiekalibrierung des Detektors wurden die Rb- und Mo-Linien der 2! Am-
Kalibrierquelle verwendet. Die Kupfer K,-Linie liegt mit 6,4 keV zZwar
energetischer giinstiger fiir eine Energiekalibrierung des Tritiumbetaspektrums, hatte
aber nur eine geringe Intensitdt im Impulshohenspektrum. Zusétzlich zu den Rb-
und Mo-Linien wurden die Fluoreszenzlinien von Fe und Zr fiir die Energiekali-
brierung verwendet. Diese Materialien sind Bestandteil des experimentellen Kali-
brieraufbaus. Ein Zirkoniumkollimator ist im SDD verbaut und Eisen ist in groflen
Mengen im Edelstahlrezipienten vorhanden. In Abb. sind die verwendeten Ka-
librierspektren dargestellt.
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Abbildung 5.8.: Mit einer 24! Am-Kalibrierquelle aufgenommenes Rb- und
Mo-Spektrum zur Energiekalibrierung des Detektors (tmessrp = 86807s,
tmess,Mo = 73650s). Fe- und Cr-Linien werden vom Edelstahl des Versuchsaufbaus
verursacht. Die Zr-Linien stammen vom Zirkoniumkollimator des SDD.
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78 5. Vorversuche zu TriReX

Tabelle 5.2.: Gemessene Fluoreszenzlinien fiir die Energiekalibrierung des Detektor-
systems und die zugehorigen Fluoreszenzenergien nach [XDB09).

Material Spektrum Linie Zentrum [Kanal] FWHM [Kanal] Energie [eV]
Rb 1 Ka  5718,87 40,418 108,29 4+ 0, 86 13374.,9

Rb KfBis 6397,2+1,64 107,85 42,58 14958,1
Rb KB,  6495+£19,9 127,98 % 28,37 15185
Zr Ka  6729,564+0,778 119,74+ 1,71 15746,3

Mo Ka  7456,92 40,203 134,194+ 0,41 174434

1
1
1
Zr 2 Ka 6730,3 £ 1,23 126,45 £ 2,76 15746,3
2
Fe 2 Ka 2738,9+1,33 112,44 £+ 3,43 6399,5

Fiir die Kalibrierung wurden die in Tab. notierten Fluoreszenzlinien verwen-
det. Die Werte wurden durch Ausgleichsrechnungen von Gauf-Verteilungen an die
Fluoreszenzlinien des Rb- und Mo-Spektrum bestimmt. Damit ergibt sich die Kali-
briergerade:

E = (2,3407 £0,00072) eV /Kanal - Xgana1 — (11,0 £5,1) eV (5.7)
Die Energicauflosung des Detektors von (202,4422,6) eV bei £ = 13395, 3 eV wurde
mithilfe der Rb Kay-Linie (Abb. |A.1]) bestimmt.

Die Energiekalibrierung und die Einstellung der Detektorparameter sind Ausgangs-
punkt fiir die weiteren Tritiummessungen, die im Folgenden Kapitel erldutert wer-
den.
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6. Tritiummessungen mit TriReX

Ziel der Tritiummessungen mit TriReX ist der Beantwortung der in Kap. 2.2.5.2 auf-
geworfenen Fragen beziiglich der Eignung eines Bremsstrahlungsmonitors zur Uber-
wachung der KATRIN-Tritiumquelle.

Zu diesem Zweck wurden die folgenden Fragestellungen bearbeitet und die dazu
notwendigen Messungen durchgefiihrt.

1. Wie grof ist der intrinsische Detektoruntergrund im TriReX-Aufbau?

2. Was ist die Tritiumnachweisgrenze des Detektorsystems und wie grof ist die
Nachweiseffizienz bei KATRIN-nahen Bedingungen?

3. Welchen Einfluss hat das Magnetfeld auf die Nachweiseffizienz des Detektor-
systems?

4. Wie verhalten sich die Fluoreszenz- und Bremsstrahlungsanteile in Abhéngig-
keit des Tritiumpartialdrucks im Rezipienten? Lassen sich dadurch Quellen
fiir Untergrundsignale identifizieren?

5. Gibt es einen Tritium-Memoryeffekt im TriReX-Aufbau?

Fiir die Tritiummessungen mit TriReX wurden Teile der TLK-Infrastruktur in An-
spruch genommen. Deshalb wird in Kap. zuerst eine Einfithrung in den Ablauf
einer Standard-Tritiummessung gegeben. In Kap. folgt ein Uberblick iiber die
durchgefiihrten Messungen. In Kap. werden die Merkmale und die Entstehungs-
mechanismen eines Beispielspektrums diskutiert und eine Anpassungsfunktion fiir
spitere Auswertungen hergeleitet. Danach werden in Kap. die einzeln Fra-
gestellungen und die Messergebnisse im Detail erldautert. In Kap. werden die
TriReX-Messergebnisse im Zusammenhang mit KATRIN diskutiert.
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6.1. Beschreibung einer Standardmessung

Eine Standardmessung mit TriReX besteht aus sechs Teilschritten.
1. Evakuierung des Rezipienten.
. Aktivitdtsmessung zur Untergrundbestimmung.

. Befiillung des Rezipienten mit einer definierten (H,D,T)-Gasmischung.

2
3
4. Aktivitdtsmessung der (H,D,T)-Gasmischung.
5. Evakuierung des Rezipienten.

6

. Aktivitdtsmessung zur Untergrundbestimmung.

Die Punkte 1,5 und 2,4,6 sind im Handlungsablauf identisch und werden jeweils
gemeinsam beschrieben.

Evakuierung des Rezipienten

Die Evakuierung des Rezipienten (Abb. erfolgt in zwei Teilschritten. Das Ex-
periment wird bis zu einem Druck von 0,1 mbar < pre, < 10mbar im Rezipienten
iiber das Vakuumsystem der CAPER-Anlage evakuiert. Ist der Druck im Rezipi-
enten kleiner 1 mbar, kann HV023 geschlossen und die in TriReX verbaute TMP in
Reihe (HV022, HV024 6ffnen) dazu geschaltet werden. Der erforderliche Vordruck
fiir die TMP wird durch die CAPER-Anlage bereitgestellt; die TMP ermoglicht
dann einen Enddruck von kleiner 2 - 107° mbar im Rezipienten. Die Handventile
(HV022,HV024,HV025) werden wieder geschlossen und die abgepumpten Restgase
werden von der CAPER~Anlage prozessiert, um Tritium zuriickzugewinnen.

Probenahme-
Detektor- e "
volumen Tritiumrezipient i Anschiuss

Zwischen-
volumen

zum CAPER-

—— CAPER + TMP
Zweite Hille

(Handschuhbox)

Abbildung 6.1.: Evakuierung des Rezipienten im TriReX Flie3bild. Zuerst
wird direkt mit Pumpen der CAPER-~Anlage (gepunktete Linie) evakuiert. Sobald
der Startdruck fiir die TMP (Turbomolekularpumpe) erreicht ist, wird diese in Reihe
(gestrichelte Linie) dazu geschaltet.
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6.1. Beschreibung einer Standardmessung 81

Befiillung des Rezipienten mit einer definierten Gasmischung

Detektorelektronik- " -~
Tritiumrezipient

volumen : Y IHV026
Zwischenflansch- A
volumen '_I@

N ) o

HV025 ZU CAPER

HV020
Zweite Hille
Scrollpumpe (Handschuhbox)

Abbildung 6.2.: Befiillung des Rezipienten im TriReX Flie3bild. Nach dem
Anschluss des Probenahmezylinders (PNZ) muss das Volumen zwischen HV031 und
CAPER-Anlage (gestrichelte Linie) evakuiert werden. Danach erfolgt eine Druck-
anstiegspriifung gemif interner Arbeitsanweisung des TLK (ndheres dazu im Text).
Anschliefilend kann die (H,D,T)-Gasmischung in den Rezipienten (gepunktete Linie)
entspannt werden.

Das Befiillen des Rezipienten von TriReX mit einer definierten (H,D,T)-Gasmischung
(Abbl6.2) erfolgt mithilfe eines Probenahmezylinders (PNZ) mit einem Volumen von
(10+0,1) cm®. Der PNZ wird in der CAPER-Anlage mit einer definierten (H,D,T)-
Gasmischung betfiillt, ausgeschleust und anschlieend in die TriReX-Handschuhbox
eingeschleust.

Der PNZ ist mit einem VCR-Handventil ausgestattet und blindgeflanscht. Inner-
halb der Handschuhbox wird der Blindflansch entfernt und das VCR-Handventil an
den Probeentnahme-Anschluss von TriReX angeschlossen. Bevor das Tritium in den
Rezipienten entspannt werden kann, muss das Volumen zwischen HV031 und der
CAPER-Anlage evakuiert werden (HV026, HV025 geoffnet), da es beim Anschlie-
Ben mit Boxenatmosphére geflutet wurde und andernfalls die (H,D,T)-Gasmischung
verunreinigen wiirde. AnschlieBend wird HV025 geschlossen und geméaf} interner Ar-
beitsanweisung des TLK eine Druckanstiegspriifung durchgefiihrt, um die Dichtheit
des Anschlussstiicks zwischen HV031 und HV025 sicherzustellen. Bei einer fehler-
haften Dichtung wiirde Boxenatmosphére in das evakuierte Volumen eindringen und
einen allméahlichen Druckanstieg verursachen. Abschlieend kann HV023 geoffnet
werden und die (H,D,T)-Gasmischung entspannt sich in das Rezipientenvolumen.

Fiir Messreihen mit unterschiedlichen Tritiumpartialdriicken in kurzer Abfolge, wird
der Rezipient zuerst mit dem maximal gewiinschten Druck befiillt (wie oben beschrie-
ben) und anschliefiend iiber die CAPER-Anlage evakuiert. Handventil HV023 und
HV022 dienen dabei als Regelventile und werden geschlossen sobald der gewiinschte
Enddruck erreicht ist.
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82 6. Tritiummessungen mit TriReX

Aktivitatsmessung

Vor dem Start einer Aktivitdtsmessung werden die Bedingungen fiir den Betrieb des
Detektors und der Spule hergestellt und das gewiinschte Magnetfeld eingestellt.

Soll eine Messung mit Magnetfeld durchgefiihrt werden, wird zuerst die Wasser-
pumpe fiir den Kiihlwasserkreislauf eingeschaltet und danach Spulenspannung und
Maximalstrom der Spule in Labview eingestellt. Die Scrollpumpe wird eingeschaltet,
die Handventile HV020 und HV021 gedfinet (Abbl6.2) und damit das Zwischenvolu-
men evakuiert. Der Detektor wird eingeschaltet und es wird ca. 20 min gewartet, da-
mit sich die SDD Temperatur stabilisieren kann. In der KETEK-Detektor Software
wird die gewiinschte Messzeit eingestellt, die Parameter ("gain” G = 10, "threshold”
T =5, "shaping time” tgyape = 6,1 ps) gesetzt und die Messung gestartet.

6.2. Uberblick iiber die Messungen

Es wurden Messreihen mit 7 (H,D,T)-Gasmischungen bei unterschiedlichen Tritium-
partialdriicken durchgefiihrt. In Tab. sind die Messreihen aufgefiihrt.

Der oberflichenkontaminierte PNZ war evakuiert (letzte Tritiumbefiillung vor etwa
10 Jahren) und anschlielend der Handschuhbox-Atmosphére ausgesetzt worden. Die
Aktivitit A ~ 2000 Bq wurde mithilfe eines Wischtests!| bestimmt.

Tabelle 6.1.: Uberblick iiber die Tritiummessungen: Es wurden Messungen
mit (H,D,T)-Gasmischungen aus 7 verschiedenen PNZ durchgefiihrt. Die PNZ waren
jeweils in der CAPER-Anlage befiillt worden.

Gasprobe JH-Anteil Dtotal PNZ Bre; Untergrund-
Nr. in % in mbar mT messung

0 oberflichenkontaminiert A ~ 2000 Bq/cm” 0

1 0,9* 0,16 0-58,3
0 X

2 0,9* 1 0/58,3
0 X

3 90+ 5 1 0/58,3
0/58,3 X

4 90 +5 10 0-83,3
0 X

) 90+ 5 200 0/58,3/83,3
0 X

6 9545 200 58,3
0/58,3 X

Protal, PNz Totaldruck im PNZ, Bge, Magnetfeld im Rezipienten
*Fehlergrenzen fiir Gasproben Nr. 1,2 werden mit Faktor 10 abgeschétzt

IMit einer Styroporprobe wird die zu priifende Oberfliiche gewischt und die Kontamination teil-
weise iibertragen. In einem Losemittel wird die Styroporprobe aufgelost und die Aktivitéat der
Losung in einem Fliissigszintillationszihler bestimmt. Mithilfe von Korrekturfaktoren wird aus
den Messwerten die Aktivitidt der gewischten Oberfliche abgeschétzt.
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6.3. Diskussion eines Beispielspektrums 83

Probenahmezylinder Nr. 1 und 2 wurden mit etwa 0,9 % Tritiumanteil in der Gas-
probe vom CAPER-Team vorbereitet. Dazu wurde eine Gasmischung mit 90% Tri-
tiumreinheit hergestellt und mit einer entsprechenden Menge Wasserstoff (*H) ver-
diinnt. Die CAPER-Anlage wurde allerdings nicht zur Herstellung solch geringer
Tritiumkonzentrationen konstruiert, deshalb sind die Unsicherheiten im Tritiumpar-
tialdruck sehr gro (Faktor 10).

Zur Beantwortung der zu Anfang von Kapitel 6 genannten Fragestellungen wurden
jeweils unterschiedliche Messreihen verwendet:

1. Intrinsischer Detektoruntergrund:
Messreihe ohne Tritium mit dem noch nicht kontaminierten Aufbau.

2. Tritiumnachweisgrenzen des Detektorsystems und Nachweiseffizienz bei KATRIN-
nahen Bedingungen:
Aktivitdtsmessungen von (H,D,T)-Gasmischung Nr. 0-5 mit und ohne Magnet-
feld.

3. Einfluss des Magnetfelds auf die Nachweiseffizienz des Detektorsystems:
Aktivitdtsmessung von (H,D,T)-Gasmischung Nr. 4 unter Variation des Ma-
gnetfelds 0 mT < Bge, < 83,3mT.

4. Verlauf der Zahlrate, Bestimmung der Fluoreszenz- und Bremsstrahlungsan-
teile in Abhéngigkeit des Tritiumpartialdrucks im Rezipienten:
Aktivitdtsmessung und Untergrundmessung von (H,D,T)-Gasmischung Nr. 6
mit einem Magnetfeld Bge, = 58,3 mT.

5. Nachweis eines moglichen Tritium-Memoryeffekts im TriReX-Aufbau:
Untergrundmessungen mit und ohne Magnetfeld von (H,D,T)-Gasmischung
Nr. 0-6.

6.3. Diskussion eines Beispielspektrums

Da die Aktivitdtsmessungen ausnahmslos mit Tritium durchgefithrt wurden, &ndert
sich nur wenig an den Charakteristika der aufgenommenen Spektren. Im Folgenden
soll daher ein Beispielspektrum besprochen werden. Die dabei gewonnenen Einsich-
ten konnen auf alle anderen aufgenommenen Spektren iibertragen werden. Dariiber
hinaus wird die in der Auswertung verwendete Anpassungsfunktion hergeleitet.

6.3.1. Merkmale eines Bremsstrahlungsspektrums

Fluoreszenzlinien

In Abb. ist das Impulshéhenspektrum einer Tritiummessung dargestellt und
die Fluoreszenzlinien darin sind markiert. Diese Linien tauchen in jedem aufge-
nommenen Spektrum auf. Abhéngig vom Tritiumpartialdruck und der Stérke des
Magnetfeldes im Rezipienten verdndern sich jedoch die Amplitudenverhéltnisse.
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Abbildung 6.3.: Bremsstrahlungsspektrum und charakteristische Réntgen-
linien von Ty-Gas hinter einem goldbeschichten Berylliumfenster. Dieses
Energiespektrum wurde mit dem TriReX-Aufbau gemessen und dient als Beispiel fiir
die Diskussion im Text. Der Tritiumpartialdruck im Rezipienten war (0,8=+0, 1) mbar
und die Messzeit betrug 7628 s.

Die Fluoreszenzlinien werden durch die folgenden vier Komponenten im TriReX-
Aufbau verursacht:

1. Die Edelstahlbestandteile des TriReX-Aufbaus verursachen die Cr-, Fe-, Ni-
und Mn-Linien im Spektrum. Der Edelstahlbehélter des Rezipienten, die Fas-
sung des Berylliumfensters und das Gehéuse des Detektorkopfes kommen dafiir
in Frage. Der Einfluss des Rezipienten sollte allerdings dominant sein. Fluores-
zenzen im Detektorkopf konnen nur durch Bremsstrahlungsphotonen angeregt
werden, da der Detektorkopf keiner Tritiumatmosphéire ausgesetzt ist. Die
Fassungen der Berylliumfenster sind mit Gold beschichtet und nehmen nur
einen kleinen Teil der fiir den Detektor sichtbaren Flache ein.

2. Die goldbeschichteten Berylliumfenster verursachen die beiden Au-Linien.

3. Der Zirkoniumkollimator, welcher am Detektorkopf angebracht ist (Abb. [F.9)
verursacht die Zr-Linie bei 2,04 keV.

4. Das Si-Substrat des SDD ist durch eine Absorptionskante (K-Kante) im Spek-
trum sichtbar.

Beryllium ist im Spektrum nicht sichtbar, da seine K,-Linie mit 108,5eV bereits
unter der eingestellten Energieschwelle bzw. im Rauschpeak des Detektors liegt.
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6.3. Diskussion eines Beispielspektrums 85

Die Halbwertsbreite (FWHM) der Linien wird durch die Energieauflosung des De-
tektors bestimmt. Diese ist im Kap. mit (202,4 +22,6) eV bei E = 13395,3eV

bestimmt worden.

In Tab. sind die Intensitdten der Fluoreszenzlinien vermerkt. Die Fluores-
zenzlinien wurden mit dem im néchsten Kap. beschriebenen Verfahren vom
kontinuierlichen Bremsstrahlungsanteil abgetrennt. Die relativen Intensitdten der
K,- und Kg-Linien stimmen nicht mit den Literaturwerten iiberein. Dies
wird durch die Abhéngigkeit der Intensitdten von weiteren Faktoren verursacht.

Die Amplituden der Fluoreszenzlinien werden bestimmt durch

1. die relativen Intensitédtsverhéltnisse von K-, L- und M-Linien des jeweiligen
Elements(siehe Tab. [D.4),

2. das Energiespektrum des -Zerfalls (Abb. [6.4), bei dem nur ein Bruchteil aller
Tritiumzerfallselektronen geniigend kinetische Energie besitzt, um bestimmte
Fluoreszenzlinien anzuregen,

3. die energieabhéngige Transmissionwahrscheinlickeit fiir Photonen in Edelstahl,
Beryllium und Gold, sowie die Absorptionswahrscheinlichkeit im Si-Substrat

des SDD (Abb. [6.5)),

4. die relativen Anteile von Cr, Fe, Ni und Mn im Edelstahl (Tab. D.4) sowie die
Dicke der Goldschicht auf den Berylliumfenstern, die Dicke des Zirkoniumkol-
limators,

5. den Anteil der Bremsstrahlungsphotonen, die ebenfalls Fluoreszenzen anregen
kénnen und

6. die Trajektorien der Tritiumzerfallselektronen, welche durch das Magnetfeld
beeinflusst werden und im Edelstahl oder den goldbeschichteten Berylliumfen-
stern wechselwirken.

Bremsstrahlungsanteil

Der Verlauf des kontinuierlichen Teils des Impulshohenpektrums wird verursacht
durch

1. die Energieverteilung des Tritiumbetazerfalls,
2. den Verlauf des Bremsstrahlungsspektrums und

3. die Absorptions- und Transmissionswahrscheinlichkeit von Photonen in Au, Be
und Si

Im Folgenden wird eine Formel zur Beschreibung des Bremsstrahlungsanteiles im
Beispielspektrum (Abb. hergeleitet. Dafiir werden die drei Prozesse nacheinan-
der erldutert und anschlieend mit einer gemeinsamen Formel fiir alle drei Prozesse
ausgedriickt. Dies dient als Test, ob alle relevanten physikalischen Prozesse, die zum
Verlauf des Bremsstrahlungsanteiles fiihren, richtig erkannt wurden. Dariiber hin-
aus ist es ein erster Schritt zum Finden einer geeigneten Anpassungsfunktion fiir die
spatere Auswertung.
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86 6. Tritiummessungen mit TriReX

Energieverteilung des Tritiumbetazerfalls

Der Tritiumbetazerfall wurde bereits in Kap. erlautert. Die Energieverteilung
der Elektronen aus dem Tritiumzerfall wird durch Gl. beschrieben. Im Hinblick
auf die spétere Verwendung als Anpassungsfunktion kann man diesen komplizierten
Ausdruck jedoch durch eine N#herung vereinfachen. Im Rahmen der KATRIN-
Kollaboration wird fiir Simulationen die folgende Gleichung zur Beschreibung der
Energieverteilung der Elektronen aus dem Tritiumzerfall genutzt:

4oy

A1 — exp(—dma/P))
V(B +mec?)? — mec?

mit [ = ot m Maoll (6.2)

F = B-(E+m®)? (BEy— E)?-

(6.1)

E ist die kinetische Energie des Elektrons, m, ist die Masse des Elektrons, ¢ die
Vakuumlichtgeschwindigkeit, o die Feinstrukturkonstante und E, die Endpunkts-
energie des Tritiumbetaspektrums.

Diese Formel wird im Folgenden zur Beschreibung der Energieverteilung der Elek-
tronen aus dem Tritiumzerfall verwendet.

Verlauf des Bremsstrahlungsspektrums

Ein von monoenergetischen Elektronen mit der kinetischen Emergie Fy, = FEnax
erzeugtes Bremsstrahlungsspektrum kann (nach Kap. [3.2) durch die Kramersche
Regel beschrieben werden:

K(E,Enax) = k- (EEX — 1) (6.3)

Die Kramersche Konstante k ist eine materialabhéngige Konstante und E,,., die Ma-
ximalenergie eines Bremsstrahlungsphotons, wenn die kinetische Energie des Elek-
trons £ in die Erzeugung eines einzelnen Photons geht.

Will man die Energieverteilung eines von Tritiumzerfallselektronen erzeugten Brems-
strahlungsspektrums beschreiben, so muss man die von monoenergetischen Elektro-
nen erzeugten Bremsstrahlungsspektren iiberlagern. Dabei miissen diese mit der
Wahrscheinlichkeit fiir das Auftreten eines Tritiumzerfallselektrons mit der kineti-
schen Energie E = E,,., gewichtet werden (Abb. . Dies entspricht dem Integral:

E
Igrems(E) = / K(E,E"F(E)dE' (6.4)
0
Das Integral kann auf einfachem Weg numerisch berechnet werden:
IBrems(E) = ZK(E’ EZ)F(EZ)AEz (65)

In Abb.[6.4]ist der Verlauf eines durch GI. 6.9 beschriebenen Bremsstrahlungsspek-
trums dargestellt. Diese Gleichung ist auch Ausgangspunkt fiir die weiteren Rech-
nungen.
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Abbildung 6.4.: Das Betaspektrum, das Bremsstrahlungsspektrum fiir mo-
noenergetische Elektronen (F.x = 18,6keV) und die mit der Betavertei-
lung gewichtete Summe der Bremsstrahlungsspektren.

Absorptions- und Transmissionswahrscheinlichkeit von Pho-
tonen in Au, Be und Si

Im TriReX-Aufbau miissen die Bremsstrahlungsphotonen noch das goldbeschichtete
Berylliumfenster durchqueren, um im Si-Detektor nachgewiesen werden zu kénnen.
Daher muss GI. noch durch die Absorptions- und Transmissionswahrscheinlich-
keiten ergdnzt werden, um den im TriReX-Aufbau gemessenen Bremsstrahlungsan-
teil des Beispielspektrums korrekt zu beschreiben.

Die Absorptions- und Transmissionswahrscheinlichkeiten lassen sich (nach Kap.
beschreiben durch:

_ HBe

Ta(E) = e e (6.6)
Tau(E) = e oanlindan (6.7
As(B) = (1—6‘%”“@) (6.8)

Die element- und energieabhéngigen Werte fiir y;/p; und die Dichten p; lassen sich
aus entnehmen. Der jeweilige Parameter d ist abhéingig von der Schicht-
dicke des entsprechenden Materials im TriReX-Aufbau, dem Entstehungsort des
Bremsstrahlungsphotons und dem Winkel, unter dem die Schicht durchquert wird.
In Abb. sind die energieabhingigen Absorptions- und Transmissionswahrschein-
lichkeiten dargestellt. Dariiber hinaus ist auch das Produkt dieser drei Wahrschein-
lichkeiten abgebildet, welches eine Art Bandbreitenfilter fiir Rontgenstrahlung ist.
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Abbildung 6.5.: Energieabhingige Transmissionswahrscheinlichkeiten fiir
Au und Be, Absorptionswahrscheinlichkeit fiir Si und die Gesamtwahr-
scheinlichkeit. Die Berechnung erfolgte im Rahmen dieser Arbeit mithilfe von
[NIST04]-Daten (FFAST X-ray Attenuation Database). Die Darstellung dient zum
besseren Verstdndnis der im Text geschilderten Zusammenhénge.

Gesamtformel fiir den Bremsstrahlungsanteil des im TriReX-
Aufbau gemessenen Energiespektrums

Kombiniert man die Formeln fiir die energieabhéngige Absorptions- und Transmis-
sionswahrscheinlichkeiten mit Gl. [6.9, so ergibt sich die folgende Formel, die den
Verlauf des Bremsstrahlungsanteils des im TriReX-Aufbau gemessenen Energiespek-
trums beschreibt:

I(E) = GTpe(E,dpe)Tau(E, daw)Asi(E, ds) Y K(E, E;)F(E;)AE; (6.9)

(G ist eine beliebige Konstante

In Abb. ist ein nach dieser Formel berechnetes Bremsstrahlungsspektrum und
eine Tritiummessung mithilfe des TriReX-Aufbaus dargestellt. Fiir die Dicken von
Au, Be und Si wurden die Daten der entsprechenden TriReX-Komponenten gewéhlt
(day = 120nm, dg, = 250 pum, dg; = 450 pm). Die Amplitude der Gleichung
wurde mithilfe des Parameters G an das gemessene Energiespektrum angepasst.
Das gemessene und das berechnete Spektrum in Abb. zeigen bereits eine gute
Ubereinstimmung.

Gleichung ist Ausgangspunkt fiir die im folgenden Kapitel beschriebene Herlei-
tung einer physikalisch sinnvollen Anpassungsfunktion fiir den Bremsstrahlungsan-
teil des Energiespektrums.
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Abbildung 6.6.: Nach GI. berechnetes Bremsstrahlungsspektrum (un-
ter Verwendung von [NISTO04]-Daten) und ein gemessenes Gesamtspek-
trum fiir Elektronen aus dem Tritiumzerfall. Tritiumzerfallselektronen, die
im TriReX-Aufbau Bremsstrahlung und charakteristische Rontgenstrahlung erzeu-
gen, werden nach Transmission durch ein goldbeschichtetes Berylliumfenster in einem
Si-Detektor nachgewiesen. Die Amplitude des berechneten Spektrums wurde auf den
Bremsstrahlungsanteil des gemessenen Spektrums normiert.

Der Abfall des kontinuierlichen Bremsstrahlungsspektrums oberhalb von 4 keV ist
dominiert durch die Energieverteilung des Betaspektrums und den Verlauf des Brems-
strahlungsspektrums.

Der Abfall des kontinuierlichen Bremsstrahlungsspektrums unterhalb von 3 keV ist
dominiert durch die energieabhéngige Transmissionswahrscheinlichkeit des Berylli-
umfensters und der Goldoberflache. Der "threshold” der Detektorelektronik unter-
driickt lediglich Ereignisse mit Energien £ < 140eV.

Wie im BIXS-Kapitel beschrieben, werden die dominanten Anteile der Brems-
strahlung vermutlich in der Edelstahloberfliche des Rezipienten und der Goldschicht
der Berylliumfenster erzeugt. Der Bremsstrahlungsanteil im Impulshchenspektrum
ist daher eine Linearkombination dieser beiden Quellen.
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6.3.2. Auswahl einer geeigneten Anpassungsfunktion fiir spé-
tere Auswertungen

Im Folgenden wird versucht eine physikalisch sinnvolle Anpassungsfunktion fiir das
gemessene Beispielenergiespektrum zu konstruieren. Diese Anpassungsfunktion wird
fiir die spétere Auswertung benutzt, um die Fluoreszenzlinien von dem Bremsstrah-
lungsanteil zu trennen. Dafiir muss

1. eine physikalisch sinnvolle Interpolationsfunktion fiir die [NIST04]-Daten (u;/p)
gefunden werden,

2. die rechenaufwéndige Summe in Gl. durch einen einfacheren Ausdruck
ersetzt werden und

3. die Fluoreszenzlinien durch Gauf-Verteilungen beschrieben werden.

Durch eine Anpassungsrechnung kann versucht werden physikalisch sinnvolle Para-
meter an das gemessene Spektrum anzupassen. Dafiir miissen Zwischenwerte fiir
die Daten und eine Ersatzfunktion fiir die rechenaufwindige Summe in
Gleichung gefunden werden.

6.3.2.1. Interpolationsfunktion fiir die materialabhingigen Parameter ;/p

Zuerst muss eine Anpassungsfunktion fiir die material- und energieabhéngigen Pa-
rameter y;/p gefunden werden. Dafiir werden einige grundlegende Formeln aus Kap.

benutzt.

Die Schwichung der Intensitéit von Rontgenstrahlung in einem Target in Abhéngig-
keit des Wirkungsquerschnittes ist gegeben durch (nach Gl. 3.8):

I(d) = Iyexp (—Epd) = Iyexp (—%pd) (6.10)
p

In Energiebereichen E, < 0,5MeV ist die WW von Photonen mit Materie vom
Photoeffekt dominiert und geméf Gl. [3.5/:

Z5
OPhotoeffekt X ﬁ (611)

Mit p/p = no/p und Gl ergibt sich eine sinnvolle Anpassungsfunktion fiir p/p
durch:

h
we = 4, (6.12)
Dabei ist h eine beliebige Konstante und p ein beliebiger Energieexponent.

Diese Anpassungsfunktion wurde in den Gleichungen, welche die Absorption und
Transmission von Rontgenstrahlung in Materie beschreiben (GI. -16.8), fiir den
materialabhéngigen Parameter p;/p verwendet. Die entsprechenden Anpassungs-
rechnungen wurden fiir Si, Au und Be durchgefiihrt und sind im Anhang E| darge-
stellt.
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Die Ergebnisse dieser Fits sind:

< 28,81592

Agg = 1—exp (—1 s PSidSi> (6.13)
~ 6,51598

The = exp (—1 : m : pBedBe) (6.14)
~ 294, 91198
TAu = exp <—1 . W . pAudAu) (615)

Die Energieexponenten sollten nach GI. den Wert &~ 3,5 haben. Fiir Ag (~
3,15) und Tg. (= 3,42) ergibt sich eine sinnvolle Abhiingigkeit von der Energie. Der
abweichende Energieexponent von T4, (= 1,71) ergibt sich wahrscheinlich aus dem
dominanten Einfluss der M-Kante (Abb. [6.5).

6.3.2.2. Ersatzfunktion fiir die Beschreibung der Bremsstrahlung

Fiir die spéatere Anpassungsrechnung wére die Summe in GI. zu rechenaufwén-
dig. Daher wird die Summe durch eine Multiplikation angendhert und das FE,,., in
der Kramerschen Regel auf einen konstanten Wert von 18, 6keV gesetzt. Um den
Verlauf von GI. trotzdem beschreiben zu kénnen, wird eine einfache energieab-
héangige Anpassungsfunktion benutzt.

[BremS(E> = ZK<E7E1)F(E1)AE1 (6-16)
Inrems(E) = K(E, Epayx = 18,6keV) - F(E) - f(E) (6.17)
mit  f(E) = (x-0,02756) %377 (6.18)

Diese Naherungsfunktion (Gl. ’ liefert eine gute Ubereinstimmung (Abb. D
mit GL und reduziert im Folgenden den Rechenaufwand erheblich. Die entspre-
chende Anpassungsrechnung ist im Anhang E| dargestellt.

6.3.2.3. Beschreibung der Fluoreszenzlinien

Charakteristische Rontgenstrahlung im Energiespektrum wird durch die folgende
GauB3-Verteilung beschrieben:

g2 exp(_gﬁiiﬁéf) (6.19)

wA/m/2 w?

Der Fitparameter A ist die Flache der Gauf-Verteilung, x. die Energieposition im
Spektrum, w die Breite der Gau-Verteilung, die mit der FWHM f{iber die folgende
Gleichung zusammenhéngt:

FWHM = w - /In(4) (6.20)

6.3.2.4. Anpassungsrechnung zur Beschreibung des Beispielspektrums

Mit den Ergebnissen aus den Anpassungsrechnungen ergibt sich die folgende Anpas-
sungsformel zur Beschreibung des Bremsstrahlungsanteils des mit TriReX gemesse-
nen Energiespektrums:

I[(E) = G- Tge(dpe)Tan(day)Agi(dg;) -
K(E, Enax = 18,6 keV) - F(E) - {(E) (6.21)
mit E = k-«
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92 6. Tritiummessungen mit TriReX

Der Kanal im Impulshohenspektrum ist durch x gegeben. Der Fitparameter £k ent-
spricht dadurch anndhernd der Steigung der Kalibriergeraden (y-Achsenabschnitt
hier vernachlassigt) fiir die Energiekalibrierung. Die Fitparameter dp., da, und dg;
entsprechen den Schichtdicken, welche Rontgenstrahlung durchschnittlich durchque-
ren muss um im Detektor nachgewiesen zu werden.

Um eine Anpassungsrechnung fiir ein im TriReX-Aufbau gemessenes Tritiumspek-
trum durchzufithren wird eine Linearkombination von Gl. mit acht Gauf-Peaks
fiir die charakteristische Rontgenstrahlung gebildet. Dies ist ein Multiparameter-Fit
mit 28 Parametern und kostet damit bereits eine erhebliche Menge an Rechenzeit
(~ 20 min auf einem Standardcomputer pro Energiespektrum).

In Abb. ist das Ergebnis einer solchen Anpassungssrechnung abgebildet. Trotz
einer Vielzahl von Vereinfachungen zeigt es bereits gute Ubereinstimmung mit dem
gemessenen Spektrum. Die Fitparameter fiir den Bremsstrahlungsanteil wurden
bestimmt mit:

A = 065,42662 £+ 0,20773 (
ko= (2,28038 = 0,00295) eV /Kanal (
dpe = (402,8+2,9)um (6.2
ds = (185,1+2,1)um (
daw = (30,47 £2,67)nm (
mit x?red. = 4,54379 (

Der Wert von k weicht relativ stark von der Steigung der Kalibriergeraden in GI.
(k = (2,3407£0,00072)) ab. Fiihrt man jedoch mit den im Spektrum vorhandenen
Fe-, Cr- und Ni-Linien eine In-Situ-Energiekalibrierung durch, so ergibt sich:

E = (2,271+0,007) - (eV/Kanal) - x + (6,645 + 8,218) eV (6.28)

Damit stimmt der Fitparameter k£ und die Steigung der Kalibriergeraden inner-
halb ihrer Fehlergrenzen {iberein. Im Verlauf der Messungen mit Tritium wurde
festgestellt, dafl die elektronische Verstarkung des Detektors mit der Zahlrate stér-
ker variiert, als laut Datenblatt des Herstellers zu erwarten wére. Systematische
Untersuchungen zu diesem Thema sind Teil einer aktuell am TLK durchgefiihrten

Bachelorarbeit )

Die Werte fiir die Schichtdicken des Berylliums und Siliziums stimmen innerhalb
eines Faktor 2 mit den erwarteten Werten iiberein. Aus geometrischen Uberlegungen
heraus wird jedoch zumindest die Schichtdicke fiir das Si-Substrat unterschétzt. Die
sensitive Dicke des Si-Substrats des SDD ist 450 ym und sollte dementsprechend im
Fit eher iiber diesem Wert liegen, da Photonen nicht zwangsléufig senkrecht auf den
SDD treffen.

Der Wert der Goldschichtdicke da, wird ebenfalls unterschatzt. Die Goldschicht
im TriReX-Aufbau ist 120nm dick. Die Elektronen legen im Gold eine gewisse
Wegstrecke zuriick bevor Photonen in WW-Prozessen mit dem Gold erzeugt wer-
den. Doch die Photonen durchlaufen die Goldschicht nicht unbedingt senkrecht
zur Substratoberfliache, also nicht auf kiirzestem Weg. Legt man denselben Winkel
zugrunde, der sich aus dem Fitparameter dp. ergibt (403 ym anstatt der 250 ym
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Abbildung 6.7.: Im TriReX-Aufbau gemessenes Tritiumspektrum und An-
passungsrechnung mit GI. Der Energiebereich des Spektrums wurde einge-
schriankt, da die Anpassungsrechnung fiir den materialabhédngigen Parameter pay/p
von Gold ebenfalls im Energiebereich eingeschrinkt wurde (Abb. . Dartiber hin-
aus ist unterhalb von Kanal 1150 eine Vielzahl von relativ schwachen Fluoreszenzen,
welche die Ergebnisse der Anpassungsrechnung verschlechtern wiirden.

Dicke des Berylliumfensters), dann wiirden die Photonen im Schnitt in den letzten
d = 16, 7nm der Goldschicht entstehen. Der Verlauf der Strahlungsausbeute in Ab-
hingigkeit der Goldschichtdicke (Abb. D.3|aus [Mau09]) zeigt bis etwa 100 nm einen
steilen Anstieg, was gegen eine Photonenentstehung in den letzten d = 16, 7nm der
Goldschicht spricht. Es gibt eine Reihe von Fehlerquellen, die fiir Abweichungen des
gerechneten vom gemessen Spektrum und fiir abweichende Anpassungsparameter
verantwortlich sein kénnen:

1. Bremsstrahlung ist nach Kap. stark richtungsabhiingig und die Geometrie
des Aufbaus wurde in der Berechnung vernachléssigt.

2. Die elektronische Verstarkung des Detektors hat sich wéhrend unterschiedli-
cher Messungen nicht als stabil erwiesen. Es zeigten sich Abweichungen der
Steigung der Energiekalibriergeraden von etwa £3 % und Abweichungen des
Y-Achsenabschnitts von £50 Kanéle (= +£120eV). Systematische Untersu-
chungen im Rahmen einer Bachelorarbeit am TLK werden dazu noch
durchgefiihrt.

3. Fir die Berechnung der Transmission und Absorption wurden Anpassungsrech-
nungen durchgefiihrt, die keine perfekte Ubereinstimmung mit den [NISTO04]-
Daten der FFAST Datenbank liefert (siehe Anpassungsrechnungen im Anhang

E).
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94 6. Tritiummessungen mit TriReX

4. Es gibt weitere Quellen (bspw. [NIST04] XCOM Datenbank) mit Massenab-
schwichungskoeffizienten, die Abweichungen von der FFAST Datenbank zei-
gen, speziell im Bereich von Kantenenergien (zum Teil > 50%, siehe dazu

NISTO04]).

5. Streng mathematisch ist die Vereinfachung aus Gl. inkorrekt und liefert
nur eine gute Nidherung des entsprechenden Integrals (siehe Anhang .

6. Der kontinuierliche Teil des Spektrums wird durch Bremsstrahlung im Edel-
stahl und der Goldschicht des Berylliumfensters verursacht. Dementsprechend
muss das Bremsstrahlungsspektrum eine Linearkombination aus beiden Tei-
len sein. Da beide Anteile im Durchschnitt unterschiedliche Schichtdicken
zu durchqueren haben, miissten beide Teilspektren energieabhéngig gewichtet
werden.

7. Gas im Rezipienten und Abschwéchung der Photonen in der Behélterwand des
Rezipienten (bei Entstehung im Edelstahl) wurde in der Berechnung vernach-
lassigt.

8. Durch Bremsstrahlungsphotonen erzeugte Fluoreszenzen wurden vernachlas-
sigt.

9. Systematische Unsicherheiten des Detektorsystems wurden in der Berechnung
ebenfalls vernachlissigt.

Trotz all dieser Fehlerquellen hat sich GI. als ausgezeichnete Néherung zur
Beschreibung des Bremsstrahlungsanteils der im TriReX-Aufbau gemessenen Triti-
umspektren erwiesen.
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6.4. Bestimmung des intrinsischen Detektoruntergrunds im TriReX-Aufbau 95

6.4. Bestimmung des intrinsischen Detektorunter-
grunds im TriReX-Aufbau

Der intrinsische Detektoruntergrund wurde bereits in vorherigen Messungen (Kap. 5.2)
in einem Kalibrieraufbau am IKP bestimmt. Im TriReX-Aufbau ist der Detekor je-
doch noch einmal in einem CF100-Rohr (Abb. gekapselt, da er nach den TLA des
TLK nicht die Anforderungen an tritiumfithrende System erfiillt (Materialien und
Leckrate kleiner 1078 mbarl/s). Dieser Aufbau beeintriichtigt jedoch die Kiihlung
der Detektorelektronik und konnte auch Einfluss auf die Kiithlung des SDD haben.
Der SDD wird durch ein Peltierelement gekiihlt, dessen heifle Seite thermisch an den
Kiihlkoérper der Detektorelektronik angebunden ist. Aus diesem Grund wurde er-
neut der intrinsiche Detektoruntergrund bestimmt, um eine eventuell unzureichende
Kiihlung des SDD zu erkennen. Diese wiirde sich in verstdrktem Detektorrauschen
bemerkbar machen.

Im Folgenden wird das Ergebnis einer Langzeitmessung des intrinsichen Detektor-
untergrunds im TriReX-Aufbau vorgestellt.

6.4.1. Parameter der durchgefiihrten Untergrundmessung

Die Parameter der Untergrundmessung sind:

PRez = 1013 mbar
IMess = 171036s=47,51h
G = 10
T =5
tshape = 0,1 pus

Prez 1St der Druck im Rezipienten, der mit nicht kontaminierter Boxenluft geflutet
war und fygess 1St die Dauer der Untergrundmessung. G (gain), 7' (threshold) und
tshape (shaping time) sind die in Kap. bestimmten Parameter der Detektorelek-
tronik.

6.4.2. Messergebnisse der Untergrundmessung

Mit dem noch nicht kontaminierten TriReX-Aufbau wurden die folgenden Unter-
grundzéhlraten ermittelt:

Nugges. = (5,6440,182)-107% s~ (6.29)
NUg,Kanal>100 = (57 57 & O; 181) : 1073 Sil (630)

NUg,ges beriicksichtigt die Anzahl aller Ereignisse im Energiespektrum (Kanal 0-
8192). Nug Kanal>100 ist die Untergrundzéhlrate abziiglich der Ereignisse in den ersten
100 Kanélen des Spektrums. Dies entspricht Ereignissen mit Energien £ < 230eV.

Beim Vergleich mit den Ergebnissen der Untergrundmessung im Kalibrieraufbau
(GL fallt die fiir NUg,ges, um den Faktor 10 niedrigere Zidhlrate im TriReX-
Aufbau auf. Ein Rauschpeak ist im Spektrum (Abb. nur im Ansatz zu erken-
nen und der Untergrundanteil ab Kanal > 100 ist etwa um den Faktor 4 kleiner.
Eine mogliche Erklarung fiir den verschwundenen Rauschpeak ist der niedrigere
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96 6. Tritiummessungen mit TriReX
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Abbildung 6.8.: Intrinsischer Detektoruntergrund im TriReX-Aufbau. Zur
besseren Darstellung wurde ein 16-fach Binning durchgefiihrt.

Druck im Detektorvolumen des TriReX-Aufbaus gegeniiber dem Kalibrieraufbau.
Im Kalibrieraufbau wurde eine Membranvakuumpumpe mit einem Enddruck von
Pend =~ 0, 1 mbar eingesetzt. Im TriReX-Aufbau kommt eine Scrollpumpe mit einem
Enddruck von pepq & 0,05 mbar zum Einsatz. Wie bereits im Kap. festgestellt
wurde, reagiert der Detektor empfindlich auf Restgas im Detektorvolumen. Wird
durch Restgas ein zu grofler Wéarmeeintrag im SDD verursacht, steigt der Rauschan-
teil sprunghaft an ab p ~ 0, 1 mbar.

Der verringerte Untergrundanteil oberhalb von Kanal > 100 ist vermutlich auf die
abschirmende Wirkung der massiven, doppelwandigen Stahlbetonwand des TLK
zuriickzufithren. Dariiber hinaus wurde in Kap. bereits festgestellt, dafi bei
anderen Detektormessungen am IKP hochfrequente Storungen auf der 230V Ver-
sorgungsleitung vorhanden waren, die eine mogliche Ursache fiir Untergrundsignale
sein konnen [Stell] und dadurch den reduzierten Untergrund bei Messungen im TLK
erkldren koénnen.

Vernachléssigt man den intrinsischen Untergrund des Detektors bei zukiinftigen Tri-
tiummessungen, so bedeutet das bei einer anvisierten Zghlrate von N > 1000s! bei
einer Aktivitit von Agre, = 1-10 Bq im Rezipienten einen systematischen Fehler von
< 0,000056%. Dies ist nur der durch den intrinsischen Untergrund verursachte sy-
stematische Fehler. Weitere Quellen von systematischen Fehlern im TriReX-Aufbau
(Kap. haben einen weitaus hoheren Anteil. Deshalb kann der intrinsische Un-
tergrund in den folgenden Kapiteln vernachléssigt werden.

Eine der physikalischen Anforderungen an die "rear wall” im KATRIN Experiment
(Kap. [2.2.5.1)) ist eine max. Tritiumadsorption auf der Goldoberfliche von

Nadsorb, T < 5 1014 T/Cm2 (631)
Nadsorb, Ty < 5-10% T2/Cm2 (632)
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6.5. Tritiumnachweisgrenze und Nachweiseffizienz des TriReX-Aufbaus 97

In einem Vorgriff auf das Ergebnis der Nachweiseffizienz aus Kap. lasst sich die
dadurch hervorgerufene Detektorzihlrate berechnen. Mit der Annahme, daf§ die
Nachweiseffizienz fiir die Aktivitit von gasfomigen Tritium im Rezipientenvolumen

Gl auch auf adsorbiertes Tritium auf der Goldoberfléche anwendbar ist, wiirden
sich die folgenden Zahlraten ergeben:

Nrpossgmr = 1,335 (6.33)
NTz,B:58,3mT = 0,27s7! (6.34)

Die Zahlrate im Detektor, welche durch Tritium erzeugt wird, dass auf der Gold-
oberfliche adsorbiert ist, wire damit etwa zwei GroBlenordnungen oberhalb des in-
trinsischen Detektoruntergrunds und somit deutlich nachweisbar. Dadurch ist der
Detektor im Prinzip geeignet die Tritiumadsorption auf der Goldschicht zu untersu-
chen.

6.5. Tritiumnachweisgrenze und Nachweiseffizienz
des TriReX-Aufbaus

Ziel der Messungen war die Bestimmung der minimal nachweisbaren Aktivitét im
Rezipienten und der Nachweiseffizienz bei KATRIN-nahen Bedingungen. Also einer
Aktivitit Ag.. ~ 110" Bq im Rezipienten und einer magnetischen Fokussierung
der Elektronen aus dem Tritiumzerfall auf die goldbeschichteten Berylliumfenster.

Tabelle 6.2.: Messparameter der Tritiummessungen zur Bestimmung der
Tritiumnachweisgrenze und der Nachweiseffizienz des TriReX-Aufbaus.
Auszug der Messungen aus Tab. die hierfiir verwendet wurden.

Gasprobe 2H-Anteil DT Rez BRe timess
Nr. in % in mbar inmT ins
0 oberfliichenkontaminiert A ~ 2000 Bq/cm® 0 236836
1 0,9* 6,23-107° 0 60044
83,3 100734
2 0, 9% 39,0-1076 0 63193
58,3 18524
3 90 £5 (3,90 +0,88) - 1073 0 10410
58,3 7238
4 90£5 (39,0 £+ 5,6) - 1073 0 4683
58,3 7042
da 90 £5 (90,0 £4,5) - 1073 0 1545
83,3 624
5b 95 £5 0,779+ 0,113 0 7628
58.3 7420

DT Rez 1ritiumpartialdruck im Rezipienten von TriReX
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98 6. Tritiummessungen mit TriReX

6.5.1. Parameter der durchgefiihrten Tritiummessungen

Fiir diese Messungen wurden die (H,D,T)-Gasmischungen Nr. 0 — 5 mit und ohne
Magnetfeld verwendet. Die geplante Magnetfeldstarke von 83,3 mT konnte nicht
fiir die gesamte Messreihe aufrecht erhalten werden, da es aufgrund einer defekten
Pumpe zu einem Ausfall der Wasserkiihlung der Spule kam. Dadurch musste die
maximale Magnetfeldstirke wegen der Gefahr der Uberhitzung der Spule begrenzt
werden. In Tab. sind die Parameter der Messungen aufgefiihrt.

Die Messungen 5a, 5b wurden mit derselben (H,D,T)-Gasmischung durchgefiihrt
aber in einem ersten Schritt (5a) wurde lediglich ein Teil der (H,D,T)-Gasmischung
in den Rezipienten entspannt (siche Tritiumpartialdruck im Rezipienten in Tab.6.2).

Um Einfliisse durch einen eventuell vorhandenen Memoryeffekt zu minimieren, wurde
die Messungen mit ansteigender Aktivitit im Rezipienten durchgefiihrt.

6.5.2. Nachweiseffizienz, untere und obere Nachweisgrenze
fir Tritium im TriReX-Aufbau

In einem ersten Schritt wurde zur Bestimmung der Nachweisgrenze der lediglich
oberflichkontaminierte PNZ (Gasprobe Nr. 0) an den TriReX-Aufbau angeschlos-
sen. Diese Kontamination war die geringst mdogliche Tritiummenge, die zur Ver-
fiigung stand. Um das Tritium auf der Oberfliche in den Rezipienten zu spiilen,
wurde nach dem Anschlieen auf das Evakuieren des Volumens zwischen HV026
und HVO031 (Abb. verzichtet. Stattdessen wurde die Laboratmosphére in die-

sem Zwischenstiick erst in den PNZ und anschlieflend in den Rezipienten entspannt.

T T T T T T T T T
20 - Cr Ka t=236836s~658h M
Fe Ka B=0mT
15 - i
S Zr La
o
(2]
2
5101 il
o
S
5 i
04 i
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Energie [keV]

Abbildung 6.9.: Das Spektrum von Messung Nr. 0 mit dem lediglich
oberflichkontaminierten PNZ. Zur besseren Erkennbarkeit der Fluoreszenzlinien
wurde ein 16-fach Binning durchgefiihrt. Cr-, Fe- und Zr-Linien sind bereits deutlich
erkennbar. Die Cr- und Fe-Linien stammen vom Edelstahl des TriReX-Aufbaus und
die Zr-Linie vom Zirkonium Kollimator des SDD.
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6.5. Tritiumnachweisgrenze und Nachweiseffizienz des TriReX-Aufbaus 99

In Abb. ist das mit der Gasprobe Nr. 0 aufgenommene Spektrum dargestellt.
Es ergab sich eine Gesamtzéhlrate von

N = (6,4+0,165) 1035 (6.35)

Diese Gesamtzéhlrate liegt einen Faktor von 1,13 iiber dem Niveau der intrinsischen
Untergrundzéhlrate (Gl. [6.30). Diese erhohte Gesamtzihlrate kann damit eindeutig
auf die Oberflichenkontamination des PNZ zuriickgefiithrt werden. Das Spektrum
in Abb. zeigt auch erste Merkmale der spéter aufgenommenen Spektren. Die
dominanten Fluoreszenzen von Zr, Cr und Fe sind bereits sichtbar.

In Abb. sind die Ergebnisse der Messungen Nr. 1-5 dargestellt. In Tab. im
Anhang sind die dazu gehérenden numerischen Werte vermerkt.

Fiir Tritiumaktivititen Age, > 10® Bq im Rezipienten ergibt sich ein annihernd li-
nearer Zusammenhang fiir die Nachweiseffizienz des Detektorsystems. Bei Tritium-
aktivitdten von Age, < 107 Bq sind die Ergebnisse widerspriichlich. Ursache dafiir
kénnten Abweichungen von den angegebenen Tritiummengen der Gasproben sein.
Die CAPER-Anlage, durch welche das Tritium bereitgestellt wird, ist nicht fiir die
Herstellung von Tritiumproben mit solch geringen Tritiumpartialdriicken geeignet
und die moéglichen Fehlergrenzen in der Tritiumkonzentration sind nur schwer ab-
schétzbar.
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Abbildung 6.10.: Gesamtzihlrate in Abhiingigkeit der Tritiumaktivitit im
Rezipienten. Messungen Nr. 1-5 wurden mit und ohne Magnetfeld im Rezipienten
durchgefiithrt. Die Parameter der Messungen sind in Tab. aufgelistet.
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100 6. Tritiummessungen mit TriReX

Aktivitidten von 10Bq < A < 10" Bq im Rezipienten resultieren in Zihlraten von
0,46s71 < N < 1,38s7! und liegen damit bereits zwei GréBenordnungen iiber dem
intrinsischen Detektoruntergrundsignal.

Das Magnetfeld bewirkt wie erwartet eine Fokussierung der Tritiumzerfallselektro-
nen auf die goldbeschichteten Berylliumfenster und somit einen Anstieg der Zihlrate.
Der relative Anstieg der Zahlrate, im Vergleich zu den entsprechenden Messungen
ohne Magnetfeld, schwankt zwischen 1,2 und 2,5 in den unterschiedlichen Druck-
regimen. In Tabelle sind die entsprechenden Werte aufgefiihrt. Ursache fiir
die Schwankungen kénnten unterschiedliche Verhéltnisse von adsorbierten und gas-
formigen Tritium im Rezipientenvolumen bei unterschiedlichen Druckbereichen sein

(siche Kap. 6.6).

Im Hinblick auf KATRIN ist Messung Nr. 5b besonders interessant, da die im
TriReX-Rezipienten vorhandene Aktivitit Age, = (1,44 4+ 0,21) - 10! Bq dicht an
den Betriebsparametern der KATRIN-Tritiumquelle Awgrs = 1,1-10' Bq war. Die
Messungen ergaben die folgenden Ergebnisse:

Are, = (1,4440,21)-10" Bq (6.36)
Np—omr/Are, = (3,2340,47)-1078 (6.37)
Np—sgsmr/Ares = (6,24+0,91)-107% (6.38)

Eine Zihlrate N = (8989 =+ 1,6)s™! bei einer Aktivitit Age, = (1,44 £ 0,21) -
10! Bq und einer Magnetfeldstirke im Rezipienten Bgre, = 58,3 mT erfiillt die in
Kap. gestellten Anforderungen beziiglich der statistischen Unsicherheit. Die
geforderte statistische Unsicherheit von < 0,1% ist damit in einer Messzykluszeit
tmess = 111, 3 s erreichbar.

6.6. Einfluss des Magnetfeldes auf die Nachweisef-
fizienz des TriReX-Aufbaus

Im Quellkryostaten von KATRIN werden Magnetfeldstéarken von bis zu B = 5,6 T
erreicht [KATO04], die im TriReX-Aufbau nicht nachgestellt werden konnen. Ziel
dieser Messungen war daher die Bestimmung des Einflusses der Magnetfeldstéirke
auf die Nachweiseffizienz des TriReX-Aufbaus, um die Ergebnisse im Hinblick auf
KATRIN bewerten zu kénnen.

6.6.1. Parameter der durchgefiihrten Tritiummessungen

Bei konstantem Tritiumpartialdruck (Gasprobe Nr. 4) im Rezipienten wurde der
Spulenstrom und damit das Magnetfeld variiert. Dariiber hinaus wurden zwei Mes-
sungen von Gasprobe Nr. 5 mit und ohne Magnetfeld verwendet. Anschlieend
wurde der Rezipient evakuiert und Untergrundmessungen mit und ohne Magnetfeld
durchgefiihrt.

Die Parameter der Detektorelektronik waren:

G = 10 (6.39)
T =5 (6.40)
tshape = 6,1pus (6.41)
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Tabelle 6.3.: Parameter der Tritiummessungen zur Bestimmung des Ein-
flusses der B-Feldstirke auf die Nachweiseffizienz und das Untergrundsi-
gnal.

Gasprobe PT PNZ PT Rez ]Spule BRez tmess
Nr. in mbar in mbar inA inmT ins
4 94+0,5 (39,0£5,6)- 1073 0 0 4684

10 83 608
20 16,7 669
30 250 658
40 33,3 608
50 41,7 605
70 58,3 7042
100 83,3 601

5b 180 £ 10 (0,78 +0,11) 0 0 7628
70 58,3 7420
evakuierter Rezipient < (2-107*) mbar 0 0
70 583

pr,pnz Tritiumpartialdruck im PNZ
DT Rez Lritiumpartialdruck im Rezipienten von TriReX

6.6.2. Die Abhingigkeit der Zihlrate vom Magnetfeld

In Abb. sind die Ergebnisse dieser Messung dargestellt. Die Zéahlrate steigt
zwischen 0 — 30mT stark an und erreicht dann eine Sattigung bei etwa dem 2, 2-
fachen der Zahlrate ohne Magnetfeld. Bei Bge, = 30mT betrégt der Zyklotronradius
fiir Elektronen mit £ = 18,6 keV etwa 15, 3 mm.

Magnetfeld [mT]

0,0 16,7 33,3 50,0 66,6 83,3
900 T T T T T T T T T T T
] .+ * + +
800 ~ + E
700 4 + _
‘Tz 1
o 600 i
I
= ]
HYJ
N 500 B
+ pTYRez=0,039iO,006 mbar
400 - 0 E
AReZ=(3,6iO,5)-1 0 Bqg
300 T T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100

Spulenstrom [A]

Abbildung 6.11.: Mit Gasprobe Nr. 4 aufgenommene Gesamtzihlraten un-
ter Variation des Magnetfeldes im Rezipienten von TriReX.
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102 6. Tritiummessungen mit TriReX

Dieser Verlauf der Gesamtzihlrate in Abhéngigkeit des Magnetfelds im Rezipien-
ten wurde so erwartet, da eine weitere Erhohung der Magnetfeldstéarke lediglich
einen geringeren Zyklotronradius bewirkt und damit eine schérfere Begrenzung des
Flussschlauches im Rezipienten. Die Anzahl der Elektronen aus dem Tritiumzer-
fall, die auf eines der beiden goldbeschichteten Berylliumfenster treffen bleibt aber
Durchschnitt gleich bei weiterer Erhohung der Magnetfeldstérke.

In Abb. sind zwei Spektren bei konstantem Tritiumpartialdruck prgre, =
(0,81+£0, 12) mbar und Magnetfeldern B = 0mT und B = 58,3 mT dargestellt. Die
Skalierung der Y-Achsen ist so gewéhlt, daf§ die Bremsstrahlungsanteile der beiden
Messungen einander iiberlagern um das Verhéltnis der Fluoreszenzlinien unter dem
Einfluss des Magnetfeldes besser einschéitzen zu konnen. Der Bremsstrahlungsanteil
nimmt mit dem Magnetfeld etwa um den Faktor 2 zu. Die Zr und Au-Fluoreszenzen
steigen noch stédrker an und nehmen auch im Verhéltnis zur Bremsstrahlung zu. Fe,
Cr, Ni-Linien nehmen in der Intensitat stark ab.

Ursache dafiir ist der fokussierende Einfluss des Magnetfeldes auf die Elektronen
aus dem Tritiumzerfall im Rezipientenvolumen. Die Elektronen werden auf Zyklo-
tronbahnen gezwungen und so auf die goldbeschichteten Berylliumfenster und den
Detektorkopf gerichtet. Dadurch steigt die Wahrscheinlichkeit fiir Fluoreszenz im
Gold und im Zirkonium-Kollimator des Detektorkopfes an. Gleichzeitig verringert
es die Anzahl der Elektronen, die Bremsstrahlung und Fluoreszenz im Edelstahl-
Gehéuse des Rezipienten verursachen konnen. Dariiber hinaus haben Photonen, die
in der Goldschicht starten, eine hohere Wahrscheinlichkeit, den SDD zu erreichen
und detektiert zu werden. Das resultiert in einem Anstieg der Gesamtzéahlrate.

8x10* . ; . ; . . : :
i Fe Ka -
7x10* - — B,=0mT - 1,6x10°
] ——B,,=58,3mT| [ 4108
6x10° [
i - 1,2x10°
5x10" CrKa i ]
° . - 1,0x10
@ 4x10* -
2 ] - 8,0x10"
(@] 4 L
2 3x10* -
(] | 4
i n _ 6,0x10
2x10 7 Fe Kp - 4,0x10*
1x10°* - ( Ni Ka AuLp - 2,0x10"
0_ X 8i K-Kante 4 L 0,0
] Zr Ly,B |
T T T T T T T T
0 5 10 15 20

Energie [keV]

Abbildung 6.12.: Spektrum mit und ohne Magnetfeld bei konstantem Tri-
tiumpartialdruck im Rezipienten. Fiir die Messungen wurde Gasprobe Nr. 5
verwendet. Die Skalierung der Y-Achsen wurde so gewéhlt, dal die Bremsstrahlungs-
anteile der Messungen mit und ohne Magnetfeld einander {iberlagern, um den Einfluss
des Magnetfeldes auf die Fluoreszenzlinien besser zu erkennen.
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6.7. Verlauf der Zihlrate im Detektor bei Anderung des Tritiumpartialdrucks im
Rezipienten 103

Der Einfluss das Magnetfeldes auf die Untergrundrate, nach dem Evakuieren des
Rezipienten, ist nur gering. Die Messungen ergaben:

Npg—omr = 12,2363+ 0,00105 " (6.42)
Ny, —sgsmr = 12,7876+ 0,0010s7 (6.43)

Geht man davon aus, daff das Untergrundsignal von auf der Edelstahloberfliche
adsorbiertem Tritium und in der Edelstahloberfliche absorbiertem Tritium stammt,
dann sollte der Einfluss des Magnetfeldes nur gering sein. Trotz der Zyklotronbahn,
auf die die Elektronen gezwungen werden, prallen sie dennoch nach spétestens einem
halben Umlauf auf die Oberfldche des Rezipienten und verursachen Bremsstrahlung
und Fe-, Cr-, Ni-Fluoreszenzen.

Der Einfluss des Magnetfeldes auf Restgas im Volumen und auf der goldoberfliche
adsorbiertes Tritium sollte dhnlich sein wie in Abb. [6.11]

Das geringe Ansteigen der Untergrundrate bei eingeschaltetem Magnetfeld weist also
darauf hin, daf§ die Untergrundrate von auf der Edelstahloberfliche adsorbiertem
und in der Edelstahloberfliche absorbiertem Tritium dominiert wird.

6.7. Verlauf der Zihlrate im Detektor bei Ande-
rung des Tritiumpartialdrucks im Rezipienten

Ziel dieser Messung war die Bestimmung des Verlaufs der Detektorzédhlrate in Ab-
héngigkeit des Tritiumpartialdrucks im Rezipienten. Dariiber hinaus sollte bestimmt
werden wie sich Fluoreszenz- und Bremsstrahlungsanteile entwickeln, wenn man den
Rezipient so weit evakuiert, dafl die Detektorzéihlrate durch adsorbiertes und ab-
sorbiertes Tritium dominiert wird. Die Entwicklung der Fluoreszenzanteile kann
Hinweise darauf geben, welche Quellen im TriReX-Aufbau den Untergrundanteil
dominieren.

6.7.1. Parameter der durchgefiihrten Messungen

Mit Gasmischung Nr. 6 wurde ein Messreihe durchgefiihrt bei der der Tritiumpartial-
druck im Rezipienten schrittweise gesenkt wurde. Die (H,D,T)-Gasmischung im PNZ
wurde zuerst komplett in den Rezipienten entspannt (Startdruck pre, ~ 1 mbar) und
danach bis zum gewiinschten Tritiumpartialdruck abgepumpt. Um systematische
Unsicherheiten moglichst gering zu halten, wurde die Messreihe bei dem maximal
messbaren Druckbereich des MKS 626 Drucksensors (pmax = 0, 1 mbar) gestartet. In
Tab. sind die Parameter der Messung aufgefiihrt.

Tabelle 6.4.: Messparameter der Tritiummessungen zur Bestimmung des
Verlaufs der Detektorzidhlrate in Abhiingigkeit des Tritiumpartialdrucks
im Rezipienten.

Gasprobe Pt PNz PT Rez ISpule BRez mess
Nr. in mbar inmbar inA inmT ins

6 190 =10 0,098 — 0,002 70 58,3 600
evakuierter Rezipient <2-107% 70 58,3 600
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104 6. Tritiummessungen mit TriReX

6.7.2. Gesamtzihlrate, Fluoreszenz- und Bremsstrahlungsan-
teile in Abhéingigkeit der Aktivitidt im Rezipienten

In Abb. ist die Zahlrate iiber dem Druck im Rezipienten und die Tempera-
tur des Reziepienten wihrend der einzelnen Messungen dargestellt. Die Temperatur
nimmt aufgrund der Erwérmung durch die Spule und den Detektor stetig zu und
erreicht einen Temperaturunterschied AT = 5,9 K zwischen erster und letzter Mes-
sung. Mithilfe der Druck und Temperaturdaten wurde die Aktivitéit im Rezipienten
bestimmt, welche als obere X-Achse im linken Bild von Abb. dargestellt ist.

Oberhalb eines Drucks p > 102 mbar ist der Zusammenhang annihrend linear. Bei
kleineren Driicken ist die Zahlrate hoher als eigentlich zu erwarten wére. Adsorbier-
tes und absorbiertes Tritium ist die vermutliche Ursache fiir das Abflachen der Kurve
bei geringeren Driicken, da es ein druckunabhingiges Untergrundsignal verursacht,
welches seinerseits von der Vorgeschichte des Systems abhéngig ist (siche Kap. .

Trennt man in den aufgenommenen Spektren die Fluoreszenzanteile vom kontinuier-
lichen Bremsstrahlungsanteil mit der in Kap. erlduterten Anpassungsfunktion
ab, dann ergibt sich der in Abb. dargestellte Verlauf am Gesamtspektrum.

Fiir geringere Driicke nimmt der Anteil der Fe- und Cr-Linien am Gesamtspek-
trum zu, wiahrend der Anteil der Au-Linie am Gesamtspektrum mit dem Tritium-
partialdruck linear abnimmt. Dies kann man als Hinweis sehen, dass auf Edel-
stahl adsorbiertes und im Edelstahl absorbiertes Tritium den Untergrund dominiert.
Tritiumzerfallselektronen, die von dem Edelstahl stammen, haben ein hohe Wahr-
scheinlichkeit Fe- und Cr-Fluoreszenzen zu erzeugen. Tritiumzerfallselektronen, die
von Goldoberfliche emittiert werden 16sen dementsprechend Au-Fluoreszenzen aus.
Dies ist durch den Einfluss des Magnetfeldes bedingt.

Aktivitat im Rezipienten [Bq]
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Abbildung 6.13.: Gesamtzihlrate in Abhéngigkeit des Drucks und der Ak-
tivitit im Rezipienten (rechts). Verlauf der Temperaturentwicklung wih-
rend der Messreihe (rechts).

104



6.8. Bestimmung eines moglichen Memoryeffekts im TriReX-Aufbau 105

1,1 T T T T T T T T I
104 »  Gesamtzihlrate % ]
] « Bremsstrahlung i
© 094 | s« CrKo % .
_g 08—- v Fe Ka 4 _-
o 1L+ Aula I E
1L =
Q 0,7—_ - i -1
? 0’6_ 1 * T -
N €
g 05] oL
9; 0,5_- 3 i =
g 044 , ! -
< 031 : ! )
N
¢ 0,2 .
< 1 i
z o7 ]
0,0 I - T - T - T - T
0,02 0,04 0,06 0,08 0,10

Pre, [mbar]

Abbildung 6.14.: Verlauf der Cr-, Fe-, Au-Fluroreszenzlinien, der Brems-
strahlung und der Gesamtzihlrate in Abh#ngigkeit des Tritiumpartial-
drucks. Die Anteile sind auf ihr jeweiliges Maximum bei pre, = 0,98 mbar nor-
miert. Die Messzeit betrug jeweils 500s und die Gesamtzihlrate variierte zwischen
35571 < dN/dt < 424571

Um mit TriReX zukiinftig die Tritiumadsorption auf den Goldoberflichen messen
zu konnen muss daher Rontgenstrahlung, welche vom Edelstahlbehélter stammt,
ausgeblendet werden. Niheres dazu im Kapitel |7

6.8. Bestimmung eines moglichen Memoryeffekts
im TriReX-Aufbau

Wie in Kap. erlautert kann Tritium durch Adsorption und Absorption im Edel-
stahl und anderen Materialien ein permanentes Untergrundsignal verursachen. Diese
Untergrundsignal kann in Abhéngigkeit der durchgefiithrten Tritiummessungen stetig
an Intensitidt zunehmen. Diese Art von Memoryeffekt verschlechtert die Sensitivitét

eines Detektorsystems. Ziel dieser Messungen war der Nachweis eines moglichen
Memoryeffekts im TriReX-Aufbau.

6.8.1. Parameter der durchgefiihrten Messungen

Im Verlauf dieser Arbeit wurden Messreihen mit 7 (H,D,T)-Gasmischungen bei un-
terschiedlichen Tritiumpartialdriicken durchgefiihrt. Der Tritiumpartialdruck im Re-
zipienten lag im Bereich 6 - 107 mbar < prgre, < lmbar. Nach jeder Messreihe
wurden der Rezipient evakuiert und Untergrundmessungen durchgefiihrt.
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Abbildung 6.15.: Untergrundzihlrate nach dem Befiillen und anschlief3en-
dem Evakuieren des Rezipienten von TriReX mit der jeweiligen (Gasprobe.
Die vor jeder Untergrundmessung im Rezipienten vorhanden Aktivitdt ist mit ange-
geben.

6.8.2. Untergrundsignalrate bei evakuiertem Rezipienten in
Abhingigkeit der Tritiummessungen

In Abbildung sind die Ergebnisse der Untergrundmessungen nach der Evaku-
ierung des Rezipienten dargestellt. Die erste Messung ist die intrinsische Unter-
grundrate des Detektors ohne vorherige Kontamination des TriReX-Aufbaus. Die
Messungen Nr. 1-6 sind die Untergrundzéhlraten, die nach der jeweiligen Messreihe
nach Evakuierung des Rezipienten mit der TMP des TriReX-Aufbaus erreicht wur-
den.

Ein Memoryeffekt im Untergrundsignal ist deutlich sichtbar und die Untergrundrate
steigt nach jeder Messung an. Beim Vergleich der Messungen Nr. 1-4 fallt auf, daf3
die Untergrundrate nur in geringem Mafle zunimmt, obwohl die Tritiumaktivitit
im Rezipienten iiber 3 Grolenordnungen hinweg variiert wurde. Zwischen Messung
Nr. 5 und 6 gibt es eine deutliche Zunahme der Untergrundrate (Faktor ~ 3) obwohl
die Tritiumaktivitdt im Rezipienten nahezu konstant blieb.

Drei mogliche Quellen fiir dieses Untergrundsignal sind:

1. Adsorbiertes Tritium auf und absorbiertes Tritium in der Edelstahloberflache
des Rezipienten

2. Adsorbiertes Tritium auf und absorbiertes Tritium in der Goldoberflachen der
Berylliumfenster

3. Tritiumpermeation durch das Berylliumfenster in das Zwischenflanschvolumen

Tritiumpermeation durch das Berylliumfenster kann als unwahrscheinliche betrach-
tet werden, da Tritium im Detektorvolumen sich durch eine erhohte Ereignisrate,
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Abbildung 6.16.: Zeitliche Entwicklung der Untergrundzihlrate nach Mes-
sung Nr. 5 (ARe, = 1,44 - 101 Bq, Bre; = 0mT) withrend der kontinuierlichen Eva-
kuierung des Rezipienten mit der TMP. Die X-Balken stehen fiir die Messdauer.

speziell im niederenergetischen Bereich des Spektrums (0keV < E < 2keV), be-
merkbar machen sollte.

Die Magnetfeldunabhingigkeit des Untergrundsignals (Kap. und der Verlauf der
Fluoreszenzanteile in Abhéngigkeit des Tritiumpartialdrucks im Rezipienten (Abb.
sind Hinweise darauf, da§ das Untergrundsignal von adsorbiertem Tritium auf
und absorbiertem Tritium in der Edelstahloberflache des Rezipienten dominiert wird.

Die zeitliche Entwicklung des Untergrundsignals (nach Messung Nr. 5) wihrend
der kontinuierlichen Evakuierung des Rezipienten von TriReX mit der TMP ist in
Abb. dargestellt. Die Hohe des Untergrundsignals sinkt langsam, ist aber auch
durch mehrere Tage langes Pumpen nicht wieder auf das Niveau von Messung Nr. 4
abzusenken.

Erste Versuche durch Spiilen mit Ho-Gas das Untergrundsignal zu reduzieren zeigten
nur wenig Erfolg (Anderung der Zihlrate kleiner 20%). Weitere systematische Un-
tersuchungen hierzu miissen jedoch noch folgen und sind Thema einer gegenwértig

am TLK durchgefiihrten Bachelorarbeit [Hov11].

Fiir TriReX und KATRIN bedeutet dies, dal Rontgenstrahlung von der Edelstahl-
oberfliche weitestgehend ausgeblendet werden sollte. Mogliche Ansétze sind

e die Vergoldung der in Frage kommenden Oberflachen,

o die Verwendung eines Kollimators, der den Offnungswinkel des SDD stérker
begrenzt und

e cine moglichst giinstige Platzierung des Detektors, sodass nur ein geringer Teil
der Edelstahloberflache fiir den SDD direkt sichtbar ist.

Durch den starken Einfluss des durch den Memoryeffekt hervorgerufenen Unter-
grundsignals im TriReX-Aufbau lassen sich aktuell keine Adsorptionsmessungen auf
Gold durchfiihren. Eine geplante Modifikation des TriReX-Aufbaus soll diese Mes-

sungen jedoch zukiinftig moglich machen (Kap. [7).
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108 6. Tritiummessungen mit TriReX

6.9. Diskussion der Messergebnisse im Zusammen-
hang mit dem KATRIN-Experiment

Die im Rahmen dieser Arbeit bearbeiteten Fragestellungen lassen im Hinblick auf
KATRIN die folgenden Schlussfolgerungen zu:

1. Wie grof3 ist der intrinsische Detektoruntergrund im TriReX-Aufbau?

Der intrinsische Detektoruntergrund hat mit N ~ 0,005s~! bei einer gefor-
derten Sensitivitit von 0,1 % in einer Messzeit von e = 1000s nur einen
vernachlassigbaren Einfluss auf die Sensitivitit des Systems.

Tritiumadsorption, die den “rear wall’-Anforderungen an die maximale T-,
Ta-Adsorption entspricht, liegt voraussichtlich 1 — 2 Gréflenordnungen iiber
dem intrinsischen Detektoruntergrund und ist damit prinzipiell nachweisbar.
Dafiir muss man jedoch voraussetzen dass Tritiumzerfallselektronen, die von
der Goldoberfliche starten dhnliche Nachweiseffizienzen erzielen, wie die im
TriReX-Aufbau gemessenen. Wenn es gelingt den Memoryeffekt im TriReX-
Aufbau zu reduzieren (siehe Kap. 7)), dann sind zukiinftig Messungen der Tri-
tiumadsorption auf Gold méglich und helfen damit den endgiiltigen Aufbau
der "rear wall” festzulegen.

2. Was ist die Tritiumnachweisgrenze des Detektorsystems und wie grof3 ist die
Nachweiseffizienz bei KATRIN-nahen Bedingungen?

Bei einer Aktivitit Age, = (1,44 +0,21) - 10" Bq im Rezipienten wurde im
TriReX-Aufbau eine Zihlrate von (dN/dt = 8989,0+1,6) s ! erzielt, bei einer
Magnetfeldstarke B = 58,3mT. Dies liegt etwa eine Groflenordnung iiber
der in Kap. geforderten physikalischen Anforderung. Diese Zidhlrate ldsst
sich jedoch nicht einfach auf die WGTS und ein Rontgendetektorsystem zur
Uberwachung der KATRIN-Tritiumquelle {ibertragen.

Der Grund dafiir ist, dass der endgiiltige Abstand des Detektors von der
KATRIN-"rear wall”, der Winkel unter dem der Detektor auf die "rear wall”
gerichtet ist und der Schichtenaufbau der "rear wall” bislang unbekannt sind
und die in KATRIN erzielbare Gesamtzéihlrate einschrianken kénnen. Gestei-
gert wird die erzielbare Gesamtzéahlrate durch die Tatsache, dass die WGTS im
Tritiumbetrieb eine Aktivitit Awgrs = 1,1 - 10! Bq enthiilt und nahezu alle
Tritiumszerfallselektronen auf die "rear wall” treffen. Im TriReX-Aufbau tref-
fen bei idealer magnetischer Fiithrung der Tritiumzerfallselektronen nur etwa
14,7% bzw. 24,2% der Tritiumzerfallselektronen auf die goldbeschichteten
Berylliumfenster. Dies liegt am Verhéltnis der Durchmesser der Beryllium-
fenster (39 mm, 50 mm) und des Rezipienten (101,7 mm). Ein Grofiteil
der Tritiumzerfallselektronen wird in der Edelstahloberfliche des Rezipien-
ten (Grund- und Deckfliche des Zylinders) absorbiert. Dariiber hinaus ist es
moglich im KATRIN-Experiment einen SDD mit gréferer Fliche einzusetzen
(bspw. 100 mm? anstatt der 80 mm? im TriReX-Aufbau).

Zusammenfassend lésst sich festhalten, dass die geforderte Gesamtzéihlrate von
grofer 1000 s™! bei einer Aktivitéit in der WGTS von 1, 1-10*! Bg mit einem zu-
kiinftigen KATRIN-Rontgendetektorsystem mit hoher Wahrscheinlichkeit er-
reicht werden kann.
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3. Welchen Einfluss hat das Magnetfeld auf die Nachweiseffizienz des Detektor-
systems?

Die in TriReX durchgefiihrten Messungen zeigen, dass die Detektorzédhlrate
in Abhéngigkeit der Magnetfeldstérke ab etwa 30 mT in eine Sattigung geht.
Trotz der hoheren Magnetfeldstiarke in der WGTS (bis zu B = 5,6T), sind die
Ergebnisse fiir die maximal erzielbaren Gesamtzihlraten dahingehend iiber-
tragbar. Es miissen jedoch systematische Untersuchungen durchgefiihrt wer-
den, die den Einfluss des weitaus hoheren Magnetfelds in der WGTS auf den
SDD zeigen.

4. Wie verhalten sich die Fluoreszenz- und Bremsstrahlungsanteile in Abhéngig-
keit des Tritiumpartialdrucks im Rezipienten?

Es ergibt sich ein anndherend linearer Zusammenhang zwischen Detektorzéahl-
rate und Rezipientendruck. Lediglich der durch Tritiumadsorption und Tri-
tiumabsorption verursachte Untergrund (siche Memoryeffekt) erzeugt Abwei-
chungen von diesem Verhalten. Dieses Verhalten war jedoch erwartet worden
und muss bei der Auslegung eines Rontgendetektorsystems fiir KATRIN be-
riicksichtigt werden.

5. Gibt es einen Tritium-Memoryeffekt im TriReX-Aufbau?

Im TriReX-Aufbau zeigte sich ein signifikanter Memoryeffekt. Es gibt starke
Hinweise darauf, dass dieser Effekt durch Tritiumadsorption auf und Triti-
umabsorption in der Edelstahloberfliche dominiert wird. Dies macht Mes-
sungen der Tritiumadsorption auf Gold im momentanen TriReX-Aufbau nicht
moglich und ist eine bedeutende Quelle fiir eine systematische Unsicherheit in
der Detektorzédhlrate. Die Untergrundrate betrug nach den letzten Tritium-
messungen dN/dt = 35s~! und betrigt damit 0,38 % der bei einer Aktivitit
ARe, = (1,4440,21) - 10 Bq gemessenen Zihlrate. Eine in Kap. 7/ diskutierte
Modifikation des TriReX-Aufbaus wiirde dieses Problem l6sen und Messungen
der Tritiumadsorption auf Gold moglich machen. Eine mégliche Losung im
Hinblick auf KATRIN wird ebenfalls in Kap. [7 diskutiert.

Die in Kapitel|5.1|durchgefiihrten Messungen und die Tritiumspektren geben derzeit
keinen Hinweis darauf, dass sich eine signifikante Menge Tritium im Detektorvolu-
men akkumulieren kann. Die Tritiummessungen in TriReX wurden zwar nur iiber
einen Zeitraum von etwa 2 Monaten ausgefiihrt aber der Tritiumpartialdruck im Re-
zipienten war bis zu 5-6 Groflenordnungen hoher als der hinter der KATRIN-"rear
wall” erwartete Tritiumpartialdruck (= 5 - 107%mbar). Das Berylliumfenster kann
damit als effektive Barriere fiir Tritium gesehen werden und wird den SDD auch in
einem Rontgendetektorsystem fiir KATRIN vor einer Kontamination mit Tritium
schiitzen.
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7. Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen des KATRIN-Experiments soll die Neutrinomasse aus dem Verlauf des
Triumbetaspektrums bestimmt werden. Dafiir ist die Kenntnis der Aktivitdt in
der KATRIN-Tritiumquelle mit einer Unsicherheit von < 0,1 % von entscheidender
Bedeutung. Zur Uberwachung der Aktivitét von 1, 1-10" Bq in der Tritiumquelle soll
ein Rontgendetektorsystem im CMS (Calibration and Monitoring Systems) genutzt
werden.

Elektronen aus dem Tritiumzerfall werden in KATRIN mithilfe eines magnetischen
Fithrungsfeldes zum Spektrometersystem und zum CMS gefithrt. Im Spektrome-
tersystem wird mit einem einstellbaren elektrischen Feld eine Energieanalyse der
Elektronen durchgefiihrt. Das Bezugspotential dieses elektrischen Feldes wird in der
"rear wall” definiert, die Bestandteil des CMS ist. Die "rear wall” wird eine gold-
beschichtete Scheibe mit einem Durchmesser von &~ 9c¢m sein und im Strahlrohr
zwischen WGTS und CMS montiert. Elektronen aus dem Tritiumzerfall, die ma-
gnetisch in Richtung CMS gefiihrt werden, erzeugen bei der Absorption in der "rear
wall” Rontgenstrahlung, deren Intensitéit ein Mafl fiir die Aktivitdt in der WGTS
ist. Ein hinter der "rear wall” montierter Rontgendetektor wird zum Nachweis der
B-induzierten Rontgenstrahlung eingesetzt.

Um die Machbarkeit eines Rontgendetektorsystems zur Uberwachung der Aktivitét
in der KATRIN-Tritiumquelle mit einer Sensitvitit von 0,1% innerhalb einer Mes-
szykluszeit von 1000 s zu zeigen, wurde im Rahmen dieser Arbeit ein Testexperiment
am TLK aufgebaut. Das Testexperiment wurde unter KATRIN-nahen Bedingungen
aufgebaut und erfiillt alle Anforderungen zum sicheren Betrieb eines tritiumfiih-
renden Systems im 100 GBq Bereich. Damit wurde erstmals die Machbarkeit von
Aktivitdtsmessungen an gasformigen Tritium auf dem 0, 1%-Level demonstriert. Als
Rontgennachweissystem wurde ein Siliziumdriftdetektor eingesetzt und das Analo-
gon zur KATRIN "rear wall” ist ein goldbeschichtetes Berylliumfenster. Die drei
zentralen Fragestellungen von TriReX waren:
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7. Zusammentassung und Ausblick

e Tritiumfluss durch das Berylliumfenster

Der Siliziumdriftdetektor (SDD) muss im KATRIN-Experiment im Strahlgang
mit Blick auf die "rear wall” montiert werden. Ein fiir Rontgenstrahlung trans-
parentes Fenster muss den Detektor vor einer Kontamination mit Tritium be-
wahren. Ein moglicher Kandidat fiir solch ein Fenstermaterial ist Beryllium.
Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Berylliumfenster entworfen und eingesetzt.
Tritiumfluss durch solch ein Berylliumfenster wiirde zu einer zeitlich ansteigen-
den Untergrundrate fithren und die Sensitivitiat des Detektorsystems dauerhaft
reduzieren. Deshalb wurde in einem Vorabversuch die Heliumleckrate durch
das Berylliumfenster bestimmt. Messungen ergaben eine Heliumstandardleck-
rate von Qr, ge—sta. = 1,06 - 10719 mbar1/s.

Wiéhrend der Tritiummessungen iiber etwa 3 Monate hinweg ergab sich in den
aufgenommenen Spektren kein Hinweis auf eine Schidigung des Beryllium-
fensters. Eine Tritiumpermeation durch das Berylliumfenster wurde ebenfalls
nicht gesehen. Bei Energien von < 2keV féllt die Intensitidt der mit TriReX
aufgenommenen Energiespektren stark ab. Schon geringste Mengen von Tri-
tium im Detektorvolumen sollten signifikant den Verlauf des Energiespektrums
andern. Das Berylliumfenster hat sich damit bei den in TriReX vorherrschen-
den Druckverhéltnissen als wirkungsvolle Barriere fiir Tritium erwiesen.

Prinzipielle Machbarkeit der Aktivitidtsiiberwachung der Tritium-
quelle von KATRIN

Um die die Aktivitét in der WGTS mit einer Sensitivitit von 0,1% in 1000s zu
bestimmen, muss die Detektorzihlrate > 1000s~! sein. Mit dem Testexperi-
ment konnte gezeigt werden, daf bei einer Aktivitéit von (1,4440,21)-10" Bq
im Volumen eine Zihlrate von 8989s~! erreichbar ist. Diese liegt etwa eine
GroBenordnung iiber den physikalischen Anforderungen von TriReX. Das Sy-
stem zeigte ein annéhernd lineares Verhalten bei Aktivitdtsanderungen im Vo-
lumen und ab Werten von > 30mT nur eine geringe Abhéngigkeit von der
Magnetfeldstarke. Die erzielbare Zahlrate ist aber nicht ohne weiteres auf das
KATRIN-Experiment iibertragbar. Sie hédngt vom Abstand des Detektors von
der "rear wall” ab und der Transparenz der "rear wall” fiir Rontgenstrahlung.

Die in TriReX erzielte Nachweiseffizienz ist um einen Faktor ~ 9 hoher als
benotigt und lédsst damit eine sichere Extrapolation der Ergebnisse auf den
KATRIN Fall zu. BIXS in Kombination mit einem hochauflésenden SDD ist
somit eine geeignete Mdoglichkeit fiir der Uberwachung der Aktivitit in der
KATRIN-Tritiumquelle mit der erforderlichen Sensitivitat von 0,1%.

Adsorption von Tritium

Tritiumadsorption auf Gold oder Edelstahl kann das Untergrundsignal im
Rontgendetektorsystem ansteigen lassen und einen Memoryeffekt bewirken.
Damit wéren Aktivitdtsdnderungen in der WGTS nicht mehr mit der gefor-
derten Prézision nachweisbar. Im TriReX-Aufbau wurde ein signifikanter Me-
moryeffekt nachgewiesen, der bei letzten Messungen eine Untergrundrate von
etwa ~ 30s~! verursachte im Vergleich zu ~ 5-1073s™! bei der ersten Mes-
sung. Die durchgefiihrten Messungen geben starke Hinweise darauf, dass dieser
Untergrund von auf Edelstahl adsorbierten bzw. in Edelstahl absorbiertem Tri-
tium stammt. Eine geplante Modifikation des TriReX-Aufbaus (Abb. soll
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diesen Untergrund zukiinftig ausblenden und die Tritiumadsorption auf Gold
messbar machen. Diese Messungen sind zentraler Bestandteil der Auslegung
und Herstellung der "rear wall”. Im Hinblick auf KATRIN kann ein geeig-
neter Kollimator fiir den Detektor oder die Vergoldung der fiir den Detektor
sichtbaren Edelstahloberfliche helfen den Memoryeffekt zu reduzieren.

Zusammenfassend lasst sich daher sagen, dass das TriReX-Experiment die Mach-
barkeit von BIXS an gasformigen Tritium erfolgreich demonstriert hat. Fiir das
KATRIN-Experiment konnten daraus wertvolle Informationen zur erfolgreichen Pla-
nung der Aktivitidtsmessung mit der KATRIN-"rear wall” gewonnen werden.

Weitere Planungen fiir TriReX

e Modifikation des TriReX-Aufbaus:

Eine Modifikation der Drucksensorik am Rezipienten und ein Austausch der
Auswerteelektronik, soll die Bestimmung der Aktivitdt im Rezipienten mit ei-
ner Unsicherheit von < 1% ermoglichen. Ein Testvolumen mit V ~ 2cm?® am
Rezipienten, soll zukiinftig Tests der geforderten Sensitvitéit von 0,1 % ermog-
lichen. Die beiden goldbeschichteten Berylliumfenster sollen ndher zusammen-
gesetzt werden (Abb. , um Bremsstrahlung von der Edelstahloberflache
des Rezipienten auszublenden und Messungen der Tritiumadsorption auf Gold
moglich zu machen.

e Simulation des TriReX-Aufbaus:

Weitere Simulationen des TriReX-Aufbaus unter Beriicksichtigung der voll-
standigen Geometrien sind notwendig. Diese sollten mit vollstéindiger Bahn-
verfolgung der Elektronen und Photonen erfolgen, um ein moglichst vollstéan-
dige Beschreibung der einzelnen Wechselwirkungsprozesse zu erhalten. Diese
Daten miissen zukiinftig zeigen, ob Messungen und Simulation iibereinstim-
mende Ergebnisse liefern und keine unvorhergesehenen Effekte Einfluss auf
das Spektrum haben. AnschlieBend sollten mogliche Detktoranordnungen im
CMS simuliert werden.

e Geplante Messungen mit TriReX:
Messungen zur Langzeitstabilitdt des Systems, zum Einfluss des Magnetfeldes
auf den SDD und zur zeitlichen Entwicklung des Memoryeffekts werden folgen.
Nach der geplanten Modifikation des TriReX-Aufbaus folgen Messungen der
Tritiumadsorption auf Gold und Testmessungen bei Aktivitdtsdnderungen von
0,1 % im Rezipienten.

e Verbesserung und Automatisierung der Spektrenauswertung:
Im Hinblick auf KATRIN sollte die Auswertung der Spektren zukiinftig au-
tomatisiert erfolgen. Eine Verbesserung der Anpassungsfunktion fiir den kon-
tinuierlichen Bremsstrahlungsanteil und eine Umstellung auf ROOT wiirden
den Aufwand fiir die Auswertung zukiinftig stark reduzieren.

Im Hinblick auf KATRIN muss eine Alternative zur KETEK-DAQ gefunden werden.
Dieses bietet lediglich eine Zeitauflosung von +1s und verursacht damit allein eine
Unsicherheit von 0,1 % in der Zahlrate bei einer Messzeit von 1000s. Alternativen
zur KETEK-DAQ existieren bereits am Institut fiir Prozessdatenverarbeitung und
Elektronik des KIT. Die Modifikation des TriReX-Aufbaus erfolgt voraussichtlich
im Oktober 2011. Die anschliefenden Messungen der Tritiumadsorption auf Gold
werden eine Festlegung des Aufbaus der "rear wall” moglich machen.
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wassergekiihlte Luftspule

Ketek
Detektor- Il
elektronik

Abbildung 7.1.: Modifikation des TriReX-Aufbau. Das CF50 Berylliumfenster
wird auf der Riickseite blindgeflanscht und ndher an das CF40 Berylliumfenster ge-
riickt. Ab einem Abstand von etwa 2 cm zwischen den Fenstern kénnen Photonen von
der Edelstahloberfliche des Rezipienten den SDD (rot im Bild) nur noch iiber Mehr-
fachstreuung erreichen (Zeichnung nicht mafstabsgetreu). Damit wird man sensitiver
auf Anderungen in der Belegung der Goldschicht.
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Anhang

A. Ausgleichsrechnungen Kapitel 5

Ereignisse

Abbildung A.l.: Anpassungsrechnung zur Bestimmung der Energieaufls-
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Abbildung A.2.: Energiekalibrierung des Detektors im Kalibrieraufbau des

Gleichung y=a+bx
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122 Anhang

B. Berechnungen Kapitel 6
B.1. Volumenberechnung TriReX Aufbau

Das Rezipientenvolumen Vg, besteht aus dem 270 mm langen CF100 Rohr mit ei-
nem Innendurchmesser d = 101, 7mm abziiglich der beiden Berylliumfenster. Der
Flansch des CF50 Berylliumfenster hat einen Innendurchmesser von d; = 51 mm,
einen AuBendurchmesser von d, = 86 mm und eine Tiefe von ¢ = 17,3 mm. Der
Flansch des CF40 Berylliumfenster hat einen Innendurchmesser von d; = 39 mm,
einen Auflendurchmesser von d, = 70 mm und eine Tiefe von ¢ = 12, 7mm. Damit
ergibt sich das folgende Volumen:

VRer = (2094 4 21) cm? (7.1)
Der Fehler wurde mit 1% abgeschétzt.

Das Gesamtvolumen Vs ist die Summe des Volumens der Vakuumverrohrung Vgonr,
des Volumens des PNZ Vpnz = (10 £ 1) cm® und des Rezipientenvolumens Vge, =
(2094 + 21) cm®. Die Linge der Vakuumverrohrung vom PNZ-Anschluss bis zum
Rezipienten wurde mit 1 m abgeschéatzt. Es handelt sich dabei um Rohrleitungen
mit einem Innendurchmesser d; = 1,27 cm. Der Fehler von Vg, wurde vorsichtig
mit +50 % abgeschitzt. Damit ergeben sich die folgenden Volumina:

Venz = (10£1)cm? (7.2)
Veer = (2094 + 21) cm® (7.3)
VRonr = (127 4 63) cm® (7.4)
— Vges = (2231£67)cm® (7.5)

B.2. Berechnung der Aktivitit im Rezipientenvolumen

Die Berechnung der Aktivitit im Rezipienten erfolgt mithilfe der idealen Gasglei-
chung und der Formel fiir die Aktivitdt welche aus dem Zerfallsgesetz abgeleitet
werden kann.

In 2
At) = N-A=N-—2  [Deml0 (7.6)
Ty
pV = NEkT Dem08 (7.7)
pV In2
Alt) = — — 7.8
- Al - R 79

A(t) Aktivitdat zum Zeitpunkt ¢, N Anzahl instabiler Teilchen, T}/, Halbwertszeit, p
Druck, V' Volumen, k£ Boltzmannkonstante und 7" Temperatur.

Methode I - Berechnung der Aktivitidt im Rezipientenvolu-
men aus dem Tritiumpartialdruck im PNZ

PT,,PNZ VPNZ Vi
Rez

In2
Alt) = 2 Ves .
(*) kT Res, 12,32 - 365 - 24 - 3600

pr,pNz To-Partialdruck im Probenahmezylinder, Vg, Volumen des Rezipienten und
Vies Gesamtvolumen in das die (H,D,T)-Gasmischung aus dem PNZ entspannt wird.
Die Volumina werden in (Kap. B.1) bestimmt.

Der Faktor 2 ist eine Korrektur fiir molekular vorkommendes Tritiumgas.

(7.9)
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Methode 2 - Berechnung der Aktivitdt im Rezipientenvolu-
men aus dem Tritiumpartialdruck Rezipientenvolumen

. pTg,RezvRez . In2
kTRe, 12,32 - 365 - 24 - 3600

Alt) = 2 (7.10)

DTy Rez 12-Partialdruck im Rezipienten, Vgo, Volumen des Rezipienten. Das Rezipi-
entenvolumen wird in (Kap. B.1]) bestimmt.

Der Faktor 2 ist die Korrektur fiir molekular vorkommendes Tritiumgas.
C. Messergebnisse Kapitel 6

Tabelle C.1.: Intensititen der Fluoreszenzlinien des in Abb. darge-
stellten Beispielspektrums. Die Fluoreszenzlinien wurden mit dem in Kap. 6.3.2
beschriebenen Verfahren vom kontinuierlichen Bremsstrahlungsanteil abgetrennt.

Element Linie Intensitét

Cr K, (2,594 4+ 0,071 - 10°
Cr Ks (0,527 £ 0,050) - 10°
Fe K. (4,915 +0,047) - 10°
Fe Ks (0,676 +0,063) - 10°
Ni K. (0,237 +0,036) - 10°
Au L, (84,55 + 3,548) - 103
Au Ls (27,48 £3,565) - 10°

D. Referenzdaten Kapitel 6
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Tabelle C.2.: Nachweiseffizienz des Detektorsystems

Messreihe PNZ Nr. Messung dN/dt in s~ A in Bq NE

0 (6,44+0,2)-1073 - -

B=0mT 1,130 £0,004  (1,15-10%1)-10° (1,57 -10%') - 1075

1 B =83,3mT 1,385 £ 0,004 (1,92 -10%1) - 107
Untergrundsignal 0,207 £ 0,003

B =0mT 0,708 40,003 (7,21 -10%1) - 10° (9,83 -10*1) - 107°

2 B =58,3mT 1,149 4+ 0,008 (1,59 - 10%Y) - 1077
Untergrundsignal 0,206 £ 0,002

B=0mT 23,304+ 0,047 (7,21 4+1,63)-10% (3,23+0,73)-1078

3 B =58,3mT 43,331 £0,078 (6,01 4+1,36)-107%
Untergrundsignal 0,252 + 0,010

B=0mT 372,996 +0,293 (7,21 +1,05)-10° (4,034+0,22)-107°

4 B =58,3mT 822,220+ 0,361 (1,14 +0,17) - 1077
Untergrundsignal 0,320 £ 0,020

5o B=0mT  647,879+0,771 (1,6140,08) 10 (4,03 +0,22)-1078

B =83,3mT 1606,347 4+ 3,034 (9,99 £0,54) - 1078

B=0mT 4654,2534+0,991 (1,4440,21) 10" (3,23 +£0,47)-1078

5b B =58,3mT 8988,960 + 1,637 (6,24 £0,91) - 1078
Untergrundsignal 12,700 £ 0,027
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Tabelle D.4.: Energien und relative Intensitéiten der Fluoreszenzlinien der im TriReX-Aufbau vokommenden Elemente (nach
XDBO09]) und Materialzusammensetzung des Edelstahl-Rezipienten laut Materialzeugnis des Herstellers. Relative Intensitéiten
beziehen sich auf die stédrkste Linie in jeder Schale und fiir jedes Element.

Element rel. Anteil im Edelstahl K, ,-Linie rel. Int. Kpg, ,-Linie rel. Int. L, ,-Linie rel. Int. Lg ,-Linie rel. Int.
des Rezipienten in % in eV in % in eV in % in eV in % in eV in %

Fe 69,89 6399,5 150 7058 17 705 111 718,5 66

Cr 16,67 5411.,6 150 5946,7 15 572,8 111 582,8 79

Ni 10,09 74724 151 8264,7 17 851,5 111 868,8 68

Mo 2,01 17443,4 152 19602 23 22929 111 2394,8 53

Mn 1,23 5895,1 150 6490,4 17 637,4 111 648,8 7

N 0,048 392,4 150

P 0,034 20134 150 2139,1 3

C 0,021 277 147

S 0,004 23074 150 2464 b}

Si 1739,8 150 1835,9 2

Au >20 >20 9704,8 111 11478,7 90

Be 108,5 151

Zr 15746,3 152 17663 23 2042,2 111 21244 54
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Abbildung D.3.: Wahrscheinlichkeit fiir Erzeugung und nachfolgende
Transmission eine Réntgenphotons pro einfallendem Elektron fiir verschie-
dene Goldschichtdicken (30-Fehlerbalken) .
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Abbildung D.4.: Nachweiseffizienz des Detektors in Abhéngigkeit der ”sha-

ping time” [Ketll].
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E. Ausgleichsrechnungen Kapitel 6
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Abbildung E.5.: Ausgleichsrechnung fiir die Transmissionwahrscheinlich-
keit von Photonen in Gold. (unter Verwendung von [NIST04]-Daten)
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Abbildung E.6.: Ausgleichsrechnung fiir die Transmissionwahrscheinlich-
keit von Photonen in Beryllium. (unter Verwendung von [NIST04]-Daten)
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Abbildung E.7.: Ausgleichsrechnung fiir die Absorptionswahrscheinlichkeit
von Photonen in Silizium. (unter Verwendung von [NIST04]-Daten)

E [keV]
0 9 14 19
1 L 1 L 1 L 1 L 1
0,25 —— ZK(EE)F(E)AE,
— K(E.E,_=18.6 keV)F(E)f(E)
0,20 D
Anzahl der Punkte 176
Freiheitsgrade 174
015 - Chi-Quadr Reduziert 7,54775E-9
— ' Fehler der Summe de 1,31331E-6
S Kor. R-Quadrat 0,99933
S,
—_ 0,10
0,05
0,00
T T T T T T T T
0 2000 4000 6000 8000

Kanal

Abbildung E.8.: Berechnung einer energieabhingigen Korrekturfunktion
f(E) zur Ersetzung der Summe.
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F. Datenblatter
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Abbildung F.9.: Geometrie des Detektorkopfes (MaBangaben in mm)
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Types 622B, 623B, & 6268

ABSOLUTE BARATRONS®
AMBIENT TEMPERATURE CAPACITANCE MANOMETERS

The Types 622B, 623B, and 626B Ambient Temperature Baratrons are analog RoHS-
compliant, capacitance-based, high-performance vacuum and pressure transducers that
require +15VDC input voltage and provide a high-level 0-10VDC analog output signal that is
linear with pressure. This analog output can be interfaced with an MKS pressure controller,
an MKS power supply/display instrument, or any instrument that meets these requirements.
Changes in pressure/vacuum are determined by measuring the change in capacitance
between the sensor’s diaphragm and an adjacent electrode disk. This capacitance change
is converted to a useable output by patented signal-conditioning electronic circuits. The
radially-tensioned Inconel® diaphragm in the sensor provides very fast response (<20 msec
in many cases), low hysteresis, excellent repeatability, very high resolution (to 0.001% of
Full Scale), exceptionally high corrosion resistance, and double-walled welded construction
for operator safety. The sensor itself can withstand repeated exposures to 45 psia (3.1 bar)
without permanent degradation or shifting, allowing it to operate in virtually any process
system.

The Types 622B, 623B, and 626B Baratrons operate at ambient conditions. They are
available in Full Scale pressure/vacuum ranges from 0.1 to 1000 Torr (and metric equiva-
lents) and are suited for many industrial, electronic, and research applications. The Type
622B has a terminal block electrical connector, the Type 626B has a 15-pin D-subminiature
electrical connector, and the Type 623A product adds two (2) independently-adjustable trip
relays to control external equipment.

Features & Benefits

» Full scale pressure/vacuum ranges as » Best-available long-term output stability

low as 0.10 Torr (mm Hg) allow for
accurate measurement of vacuum as
low as 1 x 10 Torr (1.3 x 10~ mbar)

All products are specified in percent of
reading for best accuracy and improved
process yield

Direct measurement of chamber total
pressure independent of gas type or
composition, eliminating need for lookup
tables and conversion factors

ensures state-of-the-art process repeat-
ability in nearly any application

Inconel® and Incoloy® nickel alloy
construction of basic sensor operates
without damage in virtually any chemical
environment, including halogens,
deionized water and steam, and ozone

High overpressure limit ensures reliability

from occasional system mishaps
CE and RoHS compliant

OO0
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Type 622B

ZERO ADJUST CONNECTIONS

ARE 2 PIECE
TERMINAL BLOCKS

Prossuro
Tansdueor

Type 623B

« 256DIA 0.31 <« 300DA___, 0.31
(65.0) [ 79 (76.2) (79
[ssees] [ ooeo] | |
IESS)
S izRon
BARATRON® 3.17 376
(80.52) (95.5)
495 (8
(125.22) ’
145 B9
FE-N (3f.o)
i 1 o
l ?1207? (12.7)
Type 626B
ZERO ADJUST
2.56 DIA
(65.0) 0.1
l’(avsm
" S| T S | E—
0
BARATRON® iz
(80.52)
475
(120.65)
145
(BTQ)
] 0500
(12.70)

Dimensional Drawing —
Note: Unless otherwise specified, dimensions are nominal values in inches (mm referenced).
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Full Scale Pressure Ranges

Accuracy - % of Reading*

Temperature Coefficients
Zero

Span
Resolution
Ambient Operating Temperature
Overpressure Limit
Materials Exposed to Process
Volume (Measurement Side)
Input Power Required
Output Signal

Electrical Connector
Regulatory Approvals

Restriction of Hazardous Substances

Fittings
Standard

Optional

Trip Relays (623B only)

F. DATENBLATTER

0.1 (626B only), 0.25 (626B only), 1 (622B, 626B), 2 (622B, 626B), 10, 20, 100, 500, 1000
Torr and metric equivalents

0.25% for 1 to 1000 Torr, 0.50% for < 1 Torr (626B only)

0.005% FS/°C for 10 to 1000 Torr ranges, 0.010% FS/°C for 2 Torr range, 0.015% FS/°C for 1
Torr range, and 0.020% FS/°C for ranges < 1 Torr (626B only)

0.04% of Reading/°C

0.001% of Full Scale

0 to 50°C

45 psia (310 kPa)

Inconel® and Incoloy® nickel alloys

6.3 cm?

+15VDC (+5%) @ 35 mA (622B and 626B), +15VDC (+5%) @ 75 mA (623B)

0 — 10 VDC into > 10 kQ load (all models), (2) trip replays individually adjustable from 0.1 to
100% of full-scale (623B only)

Terminal block(s) for 622B and 623B, 15-pin D-subminiature for 626B
CE compliant to ECD Directive 2004/108/EEC**
Fully compliant to RoHS Directive 2002-95-EC

%" (12.7 mm) OD tube standard

8 female VCR®, 8 female VCO®, NW16-KF, NW25-KF, 1.33” (33.8mm) OD Conflat®,
2.75” (70 mm) OD Conflat

(2) UL®-approved relays individually adjustable from 0.1 to 100% of Full Scale range, SPDT
contacts rated at 1A @ 30VDC or 0.5A @ 30VAC resistive, 12.5 kQ max source impedance

*Includes hysteresis, non-linearity, and non-repeatability.
**For CE compliance, the mating connector must be properly grounded.

OO
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Ordering Code Example: GGGGXXXYZ Code Configuration
Model (GGGG)
Ambient manometer, terminal block electrical connector 622B
Ambient manometer, (2) trip relays, terminal block electrical connector 623B 622B
Ambient manometer, 15-pin D-subminiature electrical connector 626B
Full Scale Range (XXX)
0.1 Torr (626B only) T
0.25 Torr (626B only) RET
1 Torr (622B, 626B only) 01T
2 Torr (622B, 626B only) 02T
10 Torr 11T 11T
20 Torr 21T
100 Torr 12T
500 Torr 52T
1000 Torr 13T
Fittings (Y)
1/2" (12.7 mm) OD tube A
8 female VCR B
1.33" OD (33.8 mm) Conflat, rotatable C
NW16-KF D B
8 female VCO E
NW25-KF Q
Accuracy (Z)
0.25% Reading (1 to 1000 Torr) - standard E
0.15% Reading (10 to 1000 Torr) - optional D E
0.50% of Reading (< 1 Torr) - standard F

emks

Technology for Productivity

622B/623B/626B_ROHS - 7/09
© 2009 MKS Instruments, Inc.
All rights reserved.
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Global Headquarters

2 Tech Drive, Suite 201
Andover, MA 01810

Tel:  978.645.5500
Tel:  800.227.8766 (in USA)
Web: www.mksinst.com

Specifications are subject to change without notice.

Baratron® is a registered trademark of MKS Instruments, Andover, MA, USA. VCR® and VCO® are registered trademarks of
Swagelok Co., Solon, OH, USA. Inconel® and Incoloy® are registered trademarks of Inco Alloys, Inc., Huntington, WV, USA.
UL® is a registered trademark of Underwriters Laboratories, Inc. Northbrook, IL, USA. Conflat® is a registered trademark of
Varian Associates, Lexington, MA, USA.

~




ABojouyoay (TTH1IE1=TY

I S A IN

1 SN

F. DATENBLATTER

[ J
semks
HPS® Products
FPIEZO DISPLAY MODULE

wwew miksinst com € €

semks
HPS® Products
Series 902
Piezo
Transducer

-

emks

Technology for Productivity
HPS’'Products
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Series 902

ABSOLUTE PIEZO TRANSDUCER

The HPS Series 902 piezo transducer combines the pressure measurement technology of a
MEMS-based piezo sensor with integrated electronics. The 902 provides an economical,
absolute measurement that is independent of gas type.

With a measurement range of 1 to 1,000 Torr full scale, the sensor is ideal for applications
including semiconductor manufacturing, thin film coatings, freeze drying, lamps and light
bulb production, medical devices, automotive and aerospace.

Features & Benefits

Measurement range of 1 to 1,000 Torr,
full scale

Low cost transducer alternative

Compact system design with integrated
electronics and sensor in one unit
Reduced process cycle time due to
sensor’s fast, accurate and repeatable
pressure measurements

Sensor is suitable for harsh processes
due to clean, robust design and stainless
steel construction

Ease of operation with both analog output
and digital communication

Process control from setpoint relay with
fast response time

CE marked, compliant with EMC Directive
89/336/EEC

Description

The Series 902 Piezo transducer has a full
scale range of 1,000 Torr, and measures
pressure through the deflection of a stain-
less steel diaphragm. Using this technique,
we can provide an accurate pressure meas-
urement (<1% of reading) that is independ-
ent of gas type.

With only stainless steel exposed to the
process gas, combined with its over pres-
sure capabilities, the 902 transducer can be
used in many demanding applications.

Analog output is standard with a choice of 0
to 10 or 0 to 5 VDC linear output or logarith-
mic output. The analog output format is
selectable via the digital communication
lines. Linear output is either 5 mV/Torr or 10
mV/Torr. Logarithmic output is either 1 volt
per decade of pressure or 2 volts per
decade of pressure.

Digital communication allows for all adjust-
ments and monitoring to be delivered real-
time, via a host computer.

For additional process control, the 902 has a
relay set point. Features of the setpoint func-
tion can be set, adjusted and monitored
through the RS232/RS485 port.

An optional LED readout is available for the
Series 902, which operates through the 0 to
10 VDC linear analog output.

OO
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Specifications and

Ordering Information

Dimensions

1.50
<(38)"\/»1 5
e L (3g)

1

A

Specifications
Full Scale Range (absolute)
Set Point Range
Accuracy (including non-linearity,
hysteresis, and non-repeatability)
Temperature Coefficients

Zero

Span
Resolution
Calibration Gas
Operating Temperature Range
Maximum Bakeout Temperature
Communication

Controls

Status

Analog Output (Absolute Pressure)

1,000 Torr
1 to 1,000 Torr

< 1% of reading

0.02% of FS./°C

0.02% of FS./°C

1 X 10* of ES.

Gas independent

0° to 50°C (32° to 122°F)

85°C (185°F), non-operating

RS485 / RS232 / Analog

Zero adjust, span adjust, analog output, pressure units,
baud rate, address, factory default, setpoint functions:
value, hysteresis, direction, enable

Absolute and differential pressure reading, units, setpoint,
operating time, transducer temperature, user tag, model,
device type, serial number, firmware and hardware ver-
sions

0to5or0to 10 VDC, 1 K maximum output impedance
linear or logarithmic

Flange A
NW 16 KF 2.26/(57) Relay 1 relay SPDT
4 (1/4") VCR®-F * 2.59/(66) Relay Contact Rating 1 A @ 30VAC/DC, resistive
8 (1/2") VCR™-F * 2.93/(74) Relay Response 50 msec maximum
Dimensions: in (mm) Power Requirements 12 to 30 VDC, 30 mA, <.5 W max
Accuracy <1% of reading
Repeatability + 0.03% of full scale
Overpressure Limit 2,000 Torr
= Installation Orientation Any
PInOUt Internal Volume 0.21in.* (3.4 cm®)
Materials Exposed to Vacuum 304, 316 Stainless Steel
Electronic Casing 304 Stainless Steel, Aluminum
PIN1 PIN5 Weight (with KF Flange) 3.4 0z (97 g)
CE Certification EMC Directive 89/336/EEC
S
PING PIN9 Ordering Information:
Part Number Description Price
902-1112 Series 902 Transducer, NW 16 KF, RS485
Series 902 Digital Series 902 Analog 902-1212 Series 902 Transducer, 4 VCR®-F*, RS485
- Relay NO 1 - Relay NO 902-1312 Series 902 Transducer, 8 VCR®-F*, RS485
; - g:"zr’?g g - nggrh(‘f) 902-1113 Series 902 Transducer, NW 16 KF, RS232
- Power () 4 - Power () 902-1213 Series 902 Transducer, 4 VCR®-F*, RS232
- Analog Output (+) 5 - Analog Output (+) 902-1313 Series 902 Transducer, 8 VCR®-F*, RS232
- Relay Common 6 - Relay Common 902-1105 Series 902 Transducer, NW 16 KF, 0-10V
- RS485 (-) / RS232 TXD 7 - Relay Disable 902-1205 Series 902 Transducer, 4 VCR®-F*, 0-10V/
- Analog Output (-) 8 - Analog Output (-) -
) - RS485 (+) / RS232 RXD 9 - Relay Setpoint Voltage 902-1305 Series 902 Transducer, 8 VCR®-F*, 0-10V
902001 Series 902 LED Display (Torr)
902002 Series 902 LCD Display (Torr)
/ 100011739 Series 902 product manual

MKS Global Headquarters

2 Tech Drive, Suite 201
Andover, MA 01810

MKS Vacuum Technology
HPS® Products

5330 Sterling Drive

Boulder, CO 80301

MKS Denmark ApS

Ndr. Strandvej 119G
DK-3150 Hellebaek
Denmark
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HPS’Products Tel: (978) 645.5500
Tel: (800) 227.8766 (in USA) Tel:  (303) 449.9861 Tel:  +45 4492 9299
Web:  www.mksinst.com Tel:  (800) 345.1967 (in USA) Email: mksdenmark@mksinst.com
Email:  mks@mksinst.com

Bulletin 01/08 - Series 902
© 2008 MKS Instruments, Inc.

All rights reserved. * VCR®-compatible parts may be used. Specifications and prices are subject to change without notice.

HPS" is a registered trademark of MKS Instruments, Inc. VCR® is a registered trademark of Swagelok® Company.
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UHV WINDOWS

Materion Electrofusion Flange Mounted Window Assemblies

Looking for a reliable and trusted source of UHV grade beryllium win-
dows? Look no further—Materion Electrofusion, the premier source
of flange mounted diffusion bonded beryllium windows for 35 years,
offers standard and custom beryllium x-ray window solutions to satisfy
the most demanding industrial and scientific research applications.

Why choose windows produced using diffusion bonding over brazing
technology? The answer is simple—the high temperature required

for liquidus brazing, used by other beryllium window manufacturers,
introduces structurally weakening grain growth in the beryllium win-
dow material. Materion Electrofusion’s diffusion bonding is performed
at temperatures well below the melting point of braze alloys, thus
attaining high temperature performance without compromising beryl-
lium strength. Strict control of bonding temperature and pressure also
controls braze alloy flow—effectively eliminating high-absorption alloy
contamination of the window's effective aperture.

Whether you're looking for standard or custom window solutions we
guarantee fast deliveries. Fast turnaround is possible because of our
extensive flange and beryllium foil inventory.To order a window, simply
choose your required beryllium grade and thickness. The "“Standard
UHV Window Assemblies” table (at right) lists the flange sizes available
with corresponding apertures and minimum foil thicknesses required
to support a differential pressure of one atmosphere. Beryllium foil

is available in IF-1®, PF-60® and PS-200® grades. If your application
allows, selecting thicker window material will reduce cost and increase
pressure differential ratings. In addition to our standard sizes, custom
size windows with round, square and other uniquely shaped apertures
are routinely built to customer specifications.

Standard beryllium windows are typically delivered four (4) weeks
after receipt of an order (ARO). All products produced and sold by
Materion Electrofusion carry an industry-leading lifetime warranty cov-
ering any defects in material and workmanship. Normal wear and tear
or corrosion from operational use is excluded from this warranty.

Materion Electrofusion diffusion bonded UHV beryllium windows can
sustain bakeout temperatures to 450°C and are guaranteed leak tight
to a helium mass spectrometer leak-rate of |x10™” atm-cc/sec.

("nrnwny of Standard UHV Be Window Assembly

Atmosphere

Vacuum

Part No. Flange Dia. Aperture Dia. Foil Thickness

Inch / mm Inch / mm (Minimum) Inch / mm
DB133053 1.33/34 0.53/13 0.002/0.05
DB275153 2.75/70 1.53/39 0.005/0.13
DB338200 3.38/86 2.00/5l1 0.007/0.18
DB450277 450/ 114 277170 0.010/0.25
DB600427 6.00 /152 4271108 0.015/0.38
DB800560 8.00/203 5.60/ 142 0.020/0.50

| To order—specify part number, foil grade and foil thickness (foil thickness is minimum allowed for aperture.

Health & Safety Note:

Handling solid beryllium material poses no significant health risks. However,
as with many other industrial materials—materials containing beryllium may
pose a health risk, if and when recommended safe handling practices are
not followed and adhered to. Inhalation of airborne beryllium may cause a
serious lung disorder in susceptible individuals. The Occupational Safety and
Health Administration (OSHA) have set mandatory limits on occupational
respiratory exposures. Read and follow the guidance set forth in the Mate-
rial Safety Data Sheet (MSDS) before working with beryllium. For additional
information on safe handling practices or technical data on beryllium, con-
tact Materion Electrofusion.

ELECTROFUSION

44036 South Grimmer Boulevard
Fremont, CA 94538-6346
+1.510.623.1500

electrofusion @materion.com

MATERION CORPORATION
www.materion.com/electrofusion trademarks of Materion Brush Inc.

IF-1, PF-60 and PS-200 are registered EQF 30-20 04/2011
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ASM 122 D
Portable Dry Leak Detector

ASM, 122 D

An innovative portable leak detector concept specifically engineered to meet
any maintenance requirements for clean applications.

The ASM 122 D design is based

on an unique concept combining
unparalleled performance

in the smallest footprint.

The ASM 122 D benefits from

the latest innovations in the field of
vacuum technology (fully integrated
and miniaturized powerful hybrid
pumps, vacuum-activated valves,
and multi-stage diaphragm dry
pumps).

Very user-friendly, extremely robust,
specifically designed to meet any
maintenance application
requirements, this unit is the
ultimate solution for any stringeant
application such as semiconductor,
pharmaceutical and research and
development labs.
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Powerful

The ASM 122 D offers exceptional

performance:

- measurement of helium leaks as
small as 5.10"? mbar.l/s

- fast response time with unmatched
Helium pumping speed at the inlet
port of 4 I/s (240 I/min.).

User-friendly

A very comprehensive display control
panel with direct access to integrated
functions, makes this unit easy

to operate for any end-user.

adixen

- Auto-zero function to measure the
smallest increase of signal lost in the
Helium background.

- Direct readout of the helium leak rate
regardless of the parallel pumping or
leak rate units.

Transportable

The ASM 122 D is a self-contained unit
integrated to a cart with a minimal foot-
print and exceptional maneuverability.



adixen

Applications

The ASM 122 D multi-test flexibility

delivers many possibilities; in-board

and outboard methods for leak tes-

ting components such as:

® process chambers.

e gas panels and gas lines.

e load-lock chambers.

e vacuum components.

e medical and pharmaceutical
packaging.

® R & D system chambers.

e medical devices.

Technical data

Minimum detectable Helium leak
Measurement range

Maximum test pressure

Helium pumping speed at the inlet port
Start-up time (including auto-calibration

Specifications

Integrated functions

e Auto-calibration (with built-in temperature compensated
calibrated leak)

e Auto-zero (with “floating zero" method to make sure
that the signal never goes negative)

e Automatic signal correction

e Three test modes (massive leak, normal and high sensitivity)

e Audio alarm with variable pitch (90 dBA)

Dimensions
Dimensions (detector only) 368 x 352 x 356 mm
(14,4" x 13.8" x 14")

Weight (detector only) 29 kg (64 Ib.)

F. QATENBLA'TTER

ASM 122
Portable Dry Leak Detector

5.10" atm.cc/s
from 1.10"* to 10? atm.cc/s
20 mbar (15 Torr)
4 1/s (240 I/min.)
< 5 min.

Included Accessories
e remote control
e transport trolley

Options and accessories

* metal seals

e NW 40 inlet flange adapter

o sniffer probe and associated
accessories

Alcatel Vacuum Technology France

98, avenue de Brogny - BP 2069 - 74009 ANNECY CEDEX - FRANCE - Tel.: (33) (0) 4 50 65 77 77 - Fax: (33) (0) 4 50 65 77 89

China

Alcatel Vacuum
Technology Shanghai
Tel: (8621) 5027 0628
Fax: (8621) 3895 3815

Netherlands

Alcatel Vacuum
Technology Netherlands
Tel: (31) 345 478 400
Fax: (31) 345 531 076

France

Alcatel Vacuum
Technology France

Tel: (33) 0450 65 77 77
Fax: (33) 04 50 65 77 89

Singapore
Alcatel-Lucent Singapore
Tel: (65) 6254 0828

Fax: (65) 6254 7018

www.adixen.com

An Alcatel-Lucent Company

Germany

Alcatel Hochvakuum
Technik GmbH

Tel: (49) 934296 100
Fax: (49) 9342 96 10 30

Sweden

Adixen Sensistor AB
Tel: (46) 133559 00
Fax: (46) 13 3559 01

Italy

Alcatel Vacuum
Systems S.p.A.

Tel: (39) 039 686 3855
Fax: (39) 039 667 125

Taiwan

Alcatel Vacuum
Technology Taiwan
Tel: (886) 3 5599 230
Fax: (886) 3 5599 231

Japan

Alcatel-Lucent Japan
Tel: (81) 44797 5920
Fax: (81) 44 797 5932

United Kingdom
Alcatel Vacuum
Technology (U.K.)

Tel: (44) 1506 418 000
Fax: (44) 1 506 418 002

Korea
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Technology Korea
Tel: (82) 31206 6277
Fax: (82) 31 204 6279
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Tel: (1) 781 331 4200
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Technical Data

Product: TURBOVACSL 80

Part No.: 800002V3002

Inlet connection:
Outlet connection:
Pumping speed

N, - Nitrogen:

Ar - Argon:

He - Helium:

H, - Hydrogen:
Gas throughput

N, - Nitrogen:

Ar - Argon:

He - Helium:

H, - Hydrogen:
Compession ratio

N, - Nitrogen:

Ar - Argon:

He - Helium:

H, - Hydrogen:
Ultimate pressure:
Max. foreline pressure for N, :
Nominal rotation speed:
Run -up time:
Max. power consumption:
Power consumption at ultimate pressure:
Protection rating:
Admissible ambient temperature:
Cooling standard:
Cooling optional:
Cooling water connection:
Cooling water consumption:
Permissible cooling water pressure:
Permissible cooling water temperature:
Dimensions:
Weight:

Technical data are subject to change

DN 63 CF
DN 16 ISO-KF

651/s
601/s
551/s
49 |/s

2.0 mbarx /s
1.6 mbar x|/s
1.2 mbar x|/s
0.5 mbar x /s

>1.0x 10"
>1.0x 10"
2.0x10°
4.0x10*
<2.0x 10" mbar
16.0 mbar
72000 min™
= 1.5 min
120 W

17 W

IP20

15 - 45°C
Convection
Air / Water

<1.5x10™ Torr
12.0 Torr
72000 rpm

59-113°F

G 1/8", Inside thread / 8 mm hose nozzle

15-601/h
2 -7 bar
10 - 40°C

see dimension sheet

=3.1kg

Copyright © Oerlikon Leybold Vacuum GmbH
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50 - 104°F

= 6.8 lbs



Technical Data

Product:

Part No.: 133000

Inlet connection:

Outlet connection:

Nominal pumping speed at 50 Hz:
Nominal pumping speed at 60 Hz:
Pumping speed at 50 Hz:
Pumping speed at 60 Hz:

Ultimate total pressure without purge gas:
Ultimate total pressure with purge gas:
Water vapor tolerance at 50/60 Hz:

Water vapor capacity at 50/60 Hz:

Purge gas quantity:

Noise level to DIN 45 635
without purge gas:
with purge gas:

Leak rate:

Mains connection:

Motor rating:

Rotation speed at 50 Hz:

Rotation speed at 60 Hz:

Motor protection rating:

Admissible ambient temperature:

Dimensions:

Weight:

Technical data are subject to change

SCROLLVACSC5D

DN 25 ISO-KF
DN 16 ISO-KF
5.4 m*/h

6.4 m3/h

4.8 m3/h

6.0 m>/h

5.0 x 10 mbar
5.0 x 10 mbar
0.06 mbar
0.2g/h

9 |/min

<52 dB(A)
<57 dB(A)

1.0 x 10 mbar I/s
1-ph, 200/230V, 50/60 Hz

150 W
1.440 min™
1.740 min™
IP20

+5 to +40°C

see dimension sheet

14.0 kg

Copyright © Oerlikon Leybold Vacuum GmbH
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3.2 cfm

3.8 cfm

2.8 cfm
3.5cfm

3.8x 107 Torr
3.8x 107 Torr
0.05 Torr

0.2 HP
1.440 rpm
1.740 rpm

+41 to +104°F

30.9 Ibs
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X S M CREATED WITH PASSION FOR OUR CUSTOMERS
A A - ‘ - /) I

Analytical X-Ray Acquisition System

Modular
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/ ——4.50us
o H 6.10
= thermal optimized housing 160 9.3032
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M2 - Supply and Signal Processing Unit s 150-/—
. . s
= customized modular housing & 145-/
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Typical spectrum of a 30mm?2 VITUS SDD in an AXAS-M Input Count Rate (kcps)

KETEK - accurate and reliable spectroscopy systems

KETEK www.ketek.net

Creative Detector Solutions info@ketek.net
ver 11-2009
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Analytical X-Ray Acquisition System - Modular
Characteristics

AXAS-M Operation Block Diagram

Ble Winciom
Collimator

Optionat Digital Pulse Processor (DPF)

Optionat Analog-to-Digital-Converter
with Multichannel Analyzer (ADC/MCA)

Reset (ajustabis)
a Eeedback e —
BLTI:” Trigger

[ | Saurce

—
Substrate Voltags,
== adiustable

Optional: Analog Shaping Amplifier Module

]

Peltier (TEC) Controller Module
0-58%/0-1.54 DC regulated (FID)

High Yoltage Power Supply Module
-200%, -130%, -B5Y, -20%, -5 DC filtered

Charge Sensitive Preamplifier

s 350 : |
ﬂ to Heat Sink N J to Main Supply
Available Versions AXAS-NLl Houerlg Geometry [mm]
24 §¢
AXAS-M _ XXy v YV H
= g
SDD area [mm?] FWHM [Mn Ka; eV] = >|”
133V - 139V | a2 b ® )
133V - 139V | B
— 133V - 139V | !
<133V — 144V | Be
136V ~ 144V | " | -
— 139V — 160V | | I
][[‘
139V - 160V | ‘n % m| -
. . L T
Collimator Materials: Zr — Pd — Mo T 11 T
Finger Lengths [mm]: 50, 100, 160, 200, 300 b I M=
/;23 e
e
KETEK GmbH
Hofer Str. 3
81737 Minchen GERMANY
TEL  +49.89. 673 46770
KETEK FAX  +49.89.673 46777
Creative Detector Solutions www.ketek.net  info@ketek.net

ver 11-2009

143



Anhang

Praparat Bezeichnung
Fabrikationsbezeichnung
Strahlungsart

Praparat Typ

Hersteller Datum

Ursprungsaktivitat

Aktuelle Aktivitat

Aktivitat > FG

Hersteller Firma
Bauartzulassung
Beschreibung der Quelle

Prifintervall

144

#4345LV :: Am-241 X-ray Quelle variabler Energie

4345 LV

4345 LV

X-ray diverse Energien (s.u.)
umschlossen

18.7.1986

lp = 3.59 * 10° Bq

8
l(t=3.2.2010) = 3.47 * 10 Bq
Préaparat 34700 x oberhalb FG
Amersham Buchler GmbH
X.208
Die variable Rontgenstrahlenquelle eignet
sich zur Kalibrierung von R&ntgen- und
Gammastrahlspektrometern.
Die Quellen/Target- Einheit besteht aus einer
241Am Primérquelle und 6 inaktiven
Rontgenfluoreszenz-Targets in einem
scheibenférmigen Edelstahlhalter. Die
Primarquelle (360 MBq) enthalt 241Am-
Keramik, die nach hinten mit Wolfram
abgeschirmt und in eine verschweildte
Edelstahlfassung dicht eingeschlossen ist.
Diese Quelle umschlie3t ringférmig die
Rontgenstrahlaustrittséffnung. Die Targets
sind auf einer drehbaren Scheibe angeordnet
und konnen wahlweise vor die Quelle
geschaltet werden, so dass die fir das
gewahlte Target charakteristische
Roéntgenstrahlung aus der Offnung (@ 4mm)
austritt.

jahrlich wiederkehrende Prifung
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Abbildung des Praparates

Rontgenstrahlenquelle

Americium-241

Rontgenstrahlenquelle mit variabler Energie drehbare Scheibe
mit 6 Targets

Rontgenstrahlen-
austrittsoffnung

Target

abgeschirmte
primare
Ringquelle

38
X 208
Energiespektrum der verschiedenen Targets
einer Americium-241-Quelle
Cu Rb_ A Ba Tb =+ - Target
LT T i
]
100
+— Ka
5
F
:
2
- K’;
o J T T T T T T
[} 0 20 30 40 50 60

Energie keV

Die Kq-Réntgenstrahlen-Peakhdhen sind hier auf die gleiche ]
relative Intensitdt normiert. Abmessungen in mm
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Sekundérquellen, s

durch y- und Réntgenstrahlen angeregt Rontgenstrahlenquellen
Americium-241

R& mit

Die variable Rontgenstrahlenquelle eignet sich zur Kalibrierung 3

von Réntgen- und Gamr p netern. AuBerdem . e

kann sie zur Demonstration des Réntgenfluoreszenzeffektes Térgst ﬁ:"““’ ("e:? Qh“:?f::“

verwendet werden; Versuchsbeschreibungen liegen jeder 8 pro Steradiant

Quelle bei.

Die Quellen/Target-Einheit besteht aus einer /Am-Primar- ca Boe _ 8ui L8u1e

quelle und 6 inaktiven Rontgenfluoreszenz-Targets in einem Rb 13,37 14,97 88x 10°
scheibenformigen Edelstahlhalter. Mo 17.44 19,63 2.43% 100

Die Primérquelle (10 mCi; Toleranz -0, +25%) enthalt 21Am- ' v

Keramik, die nach hinten mit Wolfram abgeschirmt und in eine Ag 2210 2499 385x10¢

verschweite ing dicht eir ist. Diese Ba 32,06 36,55 4,65x 10¢

Quelle umschlieBt ringformig die Rontgenstrahlenaustritts-

@ffnung. Die Targets sind auf einer drehbaren Scheibe ange- b - 4423 50‘6_5 Ta A0

ordnet und kénnen wahlweise vor die Quelle geschaltet * Energien (gewogenes Mittel)

werden, so daB die fiir das gewéhlte Target charakteristische ** Die Photo nenlemission ist st_ark kollimiert, so daB sie auf
Réntgenstrahlung aus der Offnung (@ 4 mm) austritt. ca. 0,5 Steradiant begrenzt ist.

Jede Quelle wird in eine Holzkassette verpackt geliefert.
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Abbildung F.10.: Geometrie des KETEK AXAS-M1 Detektors. Am Kiihlfinger des
TriReX-Detektors wurde zusétzlich ein CF40-Vakuumflansch angeschweifit, der in der
Zeichnung nicht beriicksichtigt ist.
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