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(57) Abstract: The invention relates to a snifting leak detector (10)

Vo

for sucking in and analyzing gas, comprising a snifting probe for

sucking in the gas, a gas-conveying pump (13) connected to the sniffing probe (12), and a mass spectrometer connected to a vacuum
pump (15, 16) for analyzing the sucked-in gas in a high vacuum. The gas flow through the sniffing probe (12) is conducted along a

membrane (18) having gas-permeable pores (20). The membrane

(18) allows part of the gas to flow into the forevacuum of the

vacuum pump (15, 16) for the mass spectrometric analysis of the gas in a high vacuum. The sniffing leak detector is characterized in
that the diameter (D) of the pores (20) is less than or equal to the free path (I) of air at atmospheric pressure and room temperature in

order to improve the detection limit of the sniffing leak detector.

(57) Zusammenfassung:

[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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Ein Schniiffellecksucher (10) zum Ansaugen und Analysieren von Gas ist mit einer Schniiffelsonde zum Ansaugen des Gases,
einer mit der Schniiffelsonde (12) verbundenen Gasférderpumpe (13) und einem mit einer Vakuumpumpe ( 15, 16) verbundenen
Massenspektrometer zum Analysieren des angesaugten Gases im Hochvakuum versehen. Der Gasstrom durch die Schniiffelsonde
(12) wird an einer Membrane (18) mit gasdurchlédssigen Poren (20) vorbeigefiihrt, wobei die Membrane (18) einen Teil des Gases
in das Vorvakuum der Vakuumpumpe (15, 16) zur massenspektrometrischen Analyse des Gases im Hochvakuum einstrémen
ldsst. Der Schniiffellecksucher ist dadurch gekennzeichnet, dass die Durchmesser (D) der Poren (20) kleiner oder gleich der freien
Wegldnge (I) von Luft bei atmosphérischem Druck und Zimmertemperatur sind, um die Nachweisgrenze des Schniiffellecksuchers
zu verbessern.
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Schniiffellecksucher mit nhanopordser Membrane

Die Erfindung betrifft einen SchnUffellecksucher zum Ansaugen eines zu

analysierenden Gases.

Ein Schniiffellecksucher dient zur Gasanalyse und ist mit einer Schnuffelsonde
zum Ansaugen des zu analysierenden Gases versehen. Die Gasanalyse erfolgt
typischerweise mit einem Massenspektrometer im Hochvakuum. Bei der
massenspektrometrischen Gasanalyse wird typischerweise Luft mit
atmosphérischem Druck (Umgebungsluft) in der Umgebung eines vermuteten
Lecks in einem Prifkérper angesaugt. Der Prifkdrper wird mit einem Prifgas wie
z. B. Wasserstoff oder Helium gefiilit. Der Priifgasdruck innerhalb des Prifkorpers
ist gréBer als der atmospharische Druck der Umgebung, sodass das Prifgas

durch ein Leck aus dem Prifkérper austritt und in die Luft im Bereich der
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Umgebung des Priifkdrpers gelangt. Die mit der Schniiffelsonde angesaugte Luft
wird im Haupt- oder Teilstrom in das Hochvakuum eingelassen und dort mit Hilfe
eines Massenspektrometers der Partialdruck des Prifgases (Wasserstoff oder

Helium) gemessen.

Ein kritisches MaB flir die Qualitdat der Messung ist die Nachweisgrenze des
Schniiffellecksuchers flur das Prifgas. Die Nachweisgrenze ist die minimal
detektierbare Konzentration des Prifgases in der angesaugten Luft. Je geringer
die Nachweisgrenze ist, desto empfindlicher ist das Messsystem und mit umso

groBerer Genauigkeit kann der Prifgasanteil ermittelt werden.

Es ist bekannt, in dem Gaseinlass in das Hochvakuum des Massenspektrometers
eine gaspermeable Membrane anzuordnen, die von einem Teil des angesaugten
' Gases durchstromt wird. Bei den bekannten Membranen handelt es sich um
gesinterte Keramikscheiben, die dazu dienen sollen, das vergleichsweise leichte
Priifgas Helium bzw. Wasserstoff zu bevorzugen und von den schwereren
Gasanteilen weniger durchzulassen. FUr eine massenspektrometrische
Gasanalyse mit direktem Gaseinlass in das Hochvakuum des
Massenspektrometers (Totaldruck <10 mbar) sind die bekannten gesinterten
Keramikscheiben geeignet. Bei Gaseinlass in das Vorvakuum der
Hochvakuumpumpe, wie bei einem Gegenstromleckdetektor, reicht der Leitwert
nicht aus, um den notwendigen, um ca. einen Faktor 100 héheren Gasstrom zu

erzeugen.

Der Erfindung liegt die Aufgabe =zugrunde, die Nachweisgrenze eines
Schniffellecksuchers zur massenspektrometrischen Gasanalyse zu verbessern,
indem ein genligend groBer, dennoch aber molekularer Leitwert zur Verfliigung
gestelit wird, der Wasserstoff bevorzugt gegenliber schwereren Gasen der Luft

einlasst.
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Der erfindungsgemaBe Schnlffellecksucher ist definiert durch die Merkmale von

Anspruch 1.

Bei dem erfindungsgemaBen Schnlffellecksucher erfolgt der Gaseinlass zum
Massenspektrometer (ber eine von dem angesaugten Gas durchstromte
Membrane, deren Porendurchmesser kleiner oder gleich der freien Weglange von
Luft bei atmosphédrischem Druck und bei Zimmertemperatur sind. Als
atmosphérischer Druck wird ein Druck im Bereich von etwa 950 hPa bis 1050 hPa
angesehen. Als Zimmertemperatur wird eine Temperatur im Bereich von ca.
15°C bis 25°C angesehen. Erfindungsgemé&B wurde erkannt, dass Poren mit
einem Durchmesser, der maximal der freien Weglénge von Luft bei
atmosphérischem Druck und Zimmertemperatur entspricht, auch bei relativ
hohem Druck, wie er vor der Einlassmembrane eines Schniffellecksuchers
herrscht, eine molekulare Gasstrémung erzeugen. Dabei ist der Leitwert fir die
leichten Priifgase Wasserstoff bzw. Helium besonders hoch, wahrend der Leitwert
flr die schwereren, bei der Analyse unerwlnschten Gase gering ist. Dadurch wird
eine molekulare, das Priifgas enthaltende Gasstromung in das Vakuum erzeugt,
die nicht viskos ist, sondern in der sich die verschiedenen Molekiile unabhéngig
voneinander und unterschiedlich schnell bewegen. Die leichten Gase, zu denen
die Priifgase Wasserstoff und Helium gehdren, bewegen sich besonders schnell
wodurch im Hochvakuum ihr Anteil hoher ist als im angesaugten Gasstrom und
damit die  Nachweisgrenze  verbessert  wird. Mit der bisherigen
Sintermembrantechnik wiirde zwar auch eine gewisse Anreicherung erreicht, der
eingelassene Gasstrom ist aber dabei so gering, dass die Nachweisgrenze sogar

noch schlechter als bei Direkteinlass (z.B. tber eine Blende) ist.

Die Erfindung basiert somit auf dem Gedanken, die Porenéffnungen moglichst
klein und vorzugsweise mit moglichst gleichem Durchmesser zu gestalten. Von
besonderem Vorteil ist es dabei, moglichst viele Poren vorzusehen, um trotz der

geringen PorengroBe eine vergleichsweise gro3e Gasmenge durchzulassen.
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Ahnliche Membranen sind aus einem anderen technischen Gebiet bekannt -
namlich der Ultrafiltration von Makromolekilen in Fllssigkeiten - und dienen dort
nicht der Verbesserung der Nachweisgrenze eines SchnUffellecksuchers sondern

einer definierten Abfilterung von Makromolekilen mit hoher Genauigkeit.

Der Porendurchmesser kann beispielsweise kleiner oder gleich 20 Nanometer
(nm) sein. Der Durchmesser jeder Pore sollte maximal um etwa 50 % und
vorzugsweise maximal um etwa 20 % von dem mittleren Durchmesser aller
Poren abweichen, damit die Poren von mdglichst &hnlicher GréBe sind, um auch
bei groBen Druckunterschieden keine wunerwlinschten, schweren Gase

durchzulassen.

Um dennoch einen ausreichend groBen Gasanteil durchzulassen, sollte der
Flachenanteil samtlicher Poren mindestens etwa 20 % und vorzugsweise
mindestens 40 % der gesamten Membranoberfldche betragen. Der Flachenanteil
samtlicher Poren kann in einem Bereich zwischen 25 % und 50 % der

Membranoberfldche liegen.

Die Porendichte sollte moglichst groB3 sein. Vorzugsweise sollte die Membrane pro
Quadratmikrometer (um2) ihrer Oberflaiche mindestens 20 und vorzugweise
mindestens 25 Poren aufweisen. Die Wandstdrke zwischen benachbarten Poren,
das heiBt der geringste Abstand der Rénder benachbarter Poren, sollte mdglichst
gering sein und weniger als 100 nm und vorzugweise weniger als 80 nm

betragen.

Die Scheibendicke der Membrane sollte kleiner als 100 pm und vorzugsweise
kleiner als 50 um und madglichst nur einige 10 ym oder weniger betragen, um die

Lange der Poren moglichst gering zu halten.

Von besonderem Vorteil ist es, wenn der Quotient aus dem mittleren

Durchmesser aller Poren und der mittleren freien Wegldnge des angesaugten
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Gases (Luft) bei atmospharischem Druck und Zimmertemperatur gréBer ist als

0,5. Dieser Quotient wird als Knudsen-Zahl bezeichnet. Fir die mittlere freie

Wegldnge I und den Druck p der angesaugten Luft gilt:

-p=6,65-10"m-mbar (bei 273,15 K)
womit sich bei ca. 1000 mbar eine mittlere freie Weglénge von

6,65-10"°m - mbar
1000 mbar

= 66,5nm

ergibt.

Mit dem erfindungsgemaBen Schnliffellecksucher ist es méglich, den maximalen
Hochvakuumdruck von 10™* mbar mit dem Uber das Vorvakuum im Gegenstrom
eingelassenen Gas zu erzeugen, der in der massenspektrometrischen Gasanalyse

die bestmdgliche Nachweisgrenze bewirkt.

Die Merkmale der Erfindung sind besonders einfach und zuverldssig bei einer

nanopordsen Membrane aus Aluminiumoxid zu realisieren.

Im Folgenden wird anhand der Figuren ein Ausflhrungsbeispiel der Erfindung

naher erldutert. Es zeigen:

Figur 1  eine schematische Darstellung des Schniffellecksuchers und

Figur 2 einen mikroskopischen Ausschnitt einer Draufsicht auf die Membrane.
In Fig. 1 ist der erfindungsgemaBe Schnuffellecksucher 10 dargestellt, der aus

einer Schniffelsonde 12, einer Forderpumpe 13, einem Massenspektrometer 14

und einer Vakuumpumpe 15, 16 besteht. Die Schniffelsonde 12 ist mit einer
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Forderpumpe 13 zum Ansaugen des Gases durch die Schniiffelsonde 12
gasleitend verbunden. Das von der Férderpumpe 13 durch die Schniffelsonde 12
angesaugte Gas wird dem Gaseinlass 17 einer Turbomolekularpumpe 15
zugefilhrt. Die Turbomolekularpumpe 15 bildet zusammen mit einer zugehdrigen
Vorvakuumpumpe 16 die Vakuumpumpe 15, 16 fur das Massenspektrometer 14.
Der Gaseinlass 17 weiBt eine gaspermeable, porose Membrane 18 auf, durch die
das Gas in die Turbomolekularpumpe 15 gesaugt wird. Hierzu ist die
Turbomolekularpumpe 15 gasleitend mit dem Massenspektrometer 14 zu dessen

Evakuierung verbunden. Ventile oder Druckmessgerdte werden nicht bendtigt.

Bei dem massenspektrometrischen Schniffellecksucher 10 handelt es sich um
einen Gegenstromlecksucher flir leichte Gase. Das Gas wird dabei in das
Vorvakuum der Vakuumpumpe 15, 16 eingelassen und nicht in das Hochvakuum
des Massenspektrometers 14. Dabei diffundiert der leichte Anteil des
angesaugten Gases bevorzugt in das Massenspektrometer 14. Infolgedessen
kann eine groBe Gasmenge angesaugt werden, um eine besonders hohe
Empfindlichkeit zu erzielen, wahrend das leichte Gas Uber die Membrane 18

angereichert wird.

Ein mikroskopischer Ausschnitt einer Draufsicht auf die Oberflaiche der
Membrane 18 ist in Fig. 2 dargestellt. Die Membrane 18 weist eine Vielzahl von
Poren 20 auf, die statistisch gleich Uber die Oberfldche der Membrane 18 verteilt
angeordnet sind. Jede Pore 20 geht vollsténdig durch die Membrane 18 hindurch.
Die Membrane ist eine Scheibe mit einer Dicke von ca. 30 um, sodass die Lange
jeder Pore 20 etwa 30 um betrégt. Die Lange jeder Pore 20 ist also gleich der

Dicke der Membrane 18.

Fig. 2 zeigt, dass die Membrane 18 etwa 26 Poren pro pm? ihrer Oberflache
aufweist. Der mittlere kleinste Abstand d benachbarter Poren 20 (Mittelpunkt -
Mittelpunkt) betragt 100 nm. Mit mittlerem kleinstem Abstand ist der Mittelwert

samtlicher kleinster von Mittelpunkt zu Mittelpunkt der Poren gemessener
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Absténde direkt benachbarter Poren gemeint. Der mittlere Durchmesser D aller
Poren 20 betragt 20 nm und kann in einem alternativen Ausflihrungsbeispiel

auch weniger als 20 nm betragen.

Der Flachenanteil samtlicher Poren 20 an der Oberfliche der Membrane 18
betragt 50 %, sodass also insgesamt die Halfte der Membranoberflache

gasdurchldssig ausgebildet ist.

Die Erfindung basiert somit auf dem Gedanken, dass als Gaseinlass nicht eine
Blende mit nur einer Offnung, sondern vielmehr eine gasporése Membrane
verwendet wird, deren einzelne Lbdcher bei dem herrschenden Druck am
Gaseinlass die Knudsenbedingung flir Molekularstromung erflllen. Die Lochdichte
ist dabei so hoch gewdahlt, dass trotz der geringen PorengrtBe eine solche
Gasmenge durchgelassen wird, dass der Hochvakuumdruck von 10 mbar
erreicht werden kann. Dabei wird das physikalische Prinzip genutzt, dass bei
molekularer Gasstromung die Gasanteile eines Gasstroms sich unabhangig
voneinander (molekular) bewegen und jeweils einen eigenen Leitwert besitzen.
Molekulare Leitwerte sind umgekehrt proportional zu der Wurzel aus dem
Molekulargewicht des jeweiligen Gases. Wasserstoff hat daher einen erheblich
besseren Leitwert durch eine gegebene Offnung als Stickstoff und als Sauerstoff

und als sadmtliche anderen Bestandteile von Luft.
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Patentanspriiche

Schniffellecksucher (10) zum Ansaugen und Analysieren von Gas, mit einer
Schniiffelsonde (12) zum Ansaugen des Gases, einer mit der Schniffelsonde
(12) verbundenen Gasforderpumpe (13) und einem mit einer
Vakuumpumpe (15, 16) verbundenen Massenspektrometer (14) zum
Analysieren des angesaugten Gases im Hochvakuum, wobei der Gasstrom
durch die Schnlffelsonde (12) an einer Membrane (18) mit
gasdurchlassigen Poren (20) vorbeigefihrt wird, wobei die Membrane (18)
einen Teil des Gases in das Vorvakuum der Vakuumpumpe (15, 16) zur
massenspektrometrischen Analyse des Gases im Hochvakuum einstromen

lasst

dadurch gekennzeichnet, dass

die Durchmesser (D) der Poren (20) kleiner oder gleich der freien

Wegldnge (I) von Luft bei atmospharischem Druck und Zimmertemperatur

sind.
Schniiffellecksucher (10), dadurch gekennzeichnet, dass der
massenspektrometrische Schniiffellecksucher (10) ein

Gegenstromlecksucher ist.

Schnffellecksucher (10) nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,

dass die Porendurchmesser jeweils kleiner als oder gleich 20 nm sind.

Schniffellecksucher (10) nach einem der vorhergehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dass der Durchmesser jeder Pore (20) maximal
um 50 % und vorzugsweise weniger als 20 % von dem mittleren

Durchmesser aller Poren (20) der Membrane (18) abweicht.
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Schniffellecksucher (10) nach einem der vorhergehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dass der gesamte Flédchenanteil aller
Porendffnungen mindestens 25 % und vorzugsweise mindestens 40 % der

Gesamtoberflache der Membrane (18) betragt.

Schniffellecksucher (10) nach einem der vorhergehenden Ansprlche,
dadurch gekennzeichnet, dass die Membrane (18) eine Scheibe mit einer

Dicke von weniger als 100 um und vorzugsweise von weniger als 50 um ist.

Schniiffellecksucher (10) nach einem der vorhergehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dass die Membrane (18) eine nanopordse Scheibe

aus Aluminiumoxid ist.

Schniffellecksucher (10) nach einem der vorhergehenden Ansprliche,
dadurch gekennzeichnet, dass der kleinste Abstand benachbarter

Poren (20) kleiner ist als 100 nm und vorzugsweise kleiner als 80 nm ist.

Schniffellecksucher (10) nach einem der vorherigen Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Membrane (18) mindestens 20 und vorzugsweise

mindestens 25 Poren (20) pro um?2 ihrer Oberflache aufweist.

Schniffellecksucher (10) nach einem der vorhergehenden Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dass das Verhaltnis aus Porendurchmesser und
mittlerer freier Wegléange (I) des angesaugten Gases (Knudsen-Zahl) gréBer
als 0,5 ist, wobei fur die mittlere freie Wegldnge I und den Druck p des

angesaugten Gases gilt: I'p = 6,65-10° m-mbar.
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