Spurenfeuchte von Gasen zuverlassig messen

Die Restfeuchte trockener Gase fiir technologische Prozesse und medizini-
sche Anwendungen hat eng tolerierte Werte einzuhalten, um optimale Fer-
tigungsergebnisse und therapeutische Wirkungen sicher zu stellen. Zur
Messung der Spurenfeuchte im ppb- und ppm-Bereich dienen elektrolyti-
sche Feuchtesensoren auf Basis des stark hygroskopischen Phosphorpento-
xyds nach einem absoluten Messprinzip mit linearer Wandlungskennlinie.
Moderne Konzepte mit Gegenstromverfahren, patentierter Zellenbefeuch-
tung und Flow-Modulationstechnik zeichnen sich durch hohere Verfiigbar-
keit, gesteigerte Ansprechbereitschaft und kurze Ansprechzeit aus. Damit
arbeiten sie in einem sehr breiten Anwendungsspektrum, von der Halblei-
terherstellung iiber Gasabfiillstationen bis in den medizintechnischen Be-

reich, wartungsarm und zuverlassig.

Gase miissen trocken sein

Eigentlich ist Wasser (iberall. Der groBte Teil der
Erdoberflache ist damit bedeckt und ohne Wasser
gibt es kein Leben. Dennoch kann Wasser oder
Wasserdampf, auch in geringsten Mengen und
Konzentrationen, in manchen Bereichen sehr sto-
rend wirken. Ein Beispiel dafiir sind technische
Gase, die fiir anspruchsvolle Zwecke eingesetzt
werden.

In der Medizin dienen Gase als Arzneimit-
tel, als Medizinprodukt und als Hilfsstoff in der
pharmazeutischen Industrie. lhre zuldssige Rest-
feuchte ist fiir die meisten industrialisierten Lén-
der in verbindlichen Regelwerken wie in der US-
amerikanischen Pharmakopde (USP) oder dem
europaischen Arzneibuch (EuAB) festgeschrieben.
Wahrend in den USA bis zu 200 ppm Feuchte zu-
gelassen sind, gelten in Europa wesentlich héhere
Anforderungen an Luft, Sauerstoff, Stickstoff und
Kohlendioxyd fiir medizinische Zwecke. Hier darf
die Restfeuchte nicht mehr als 60 ppm betragen.

Als wichtige Anwendung reiner Gase in der
Industrie gilt das SchutzgasschweiBen, bei dem
der SchweiBpunkt gegen atmospharische Einfliis-
se abgeschirmt werden muss. Als Schutzgas die-
nen die inerten Edelgase Argon und Helium, aber
auch das semi-inerte Kohlendioxyd. Dazu kom-

men noch Mischungen der beiden Gase, even-
tuell mit einem geringen Zusatz von Sauerstoff.
Der SchweiBprozess bendtigt trockene Gase, die
durch ihre Abschirmwirkung Verunreinigungen
des Materials vermeiden und fiir stabile und be-
lastbare SchweiBnahte sorgen. Feuchtigkeit hin-
gegen kann die Naht und deren Gefligestruktur
nachhaltig schwaéchen.

In der Halbleiterfertigung und der Herstellung
photovoltaischer Solarpaneele ist die Reinheit der
eingesetzten Prozess- und Spiilgase mitentschei-
dend fiir die Prozessausbeute und Langzeitstabili-
tat der Endprodukte. Als haufigste Verunreinigung
der Hausgase (Stickstoff, Argon, Sauerstoff und
Wasserstoff) gilt Wasserdampf, der langfristig kor-
rodierende Wirkung zeigen kann. Auch hier gel-
ten, je nach Einsatzbereich, bestimmte Mindest-
anforderungen an die Gasfeuchte, die bis in den
ppb-Bereich der Spurenfeuchte reichen kénnen.

Diese stringenten Bedingungen stellen eine
starke Herausforderung an Herstellung, Vertei-
lung und Lagerung reiner technischer Gase dar.
Nur mit geeigneter Prozessfiihrung und praziser
Messtechnik kann man den hohen Qualitatsan-
spriichen gentigen. Bild 1 zeigt den typischen Ab-
lauf der Gasgewinnung aus atmospharischer Luft
durch Vorreinigung, Verfliissigung und Trennung
durch thermische Verfahren im CRYO-Block, Mes-
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Abb. 1: Prinzip der Herstellung reiner Gase.

Mit Grenzwertgebern der Feuchtesensoren ldsst sich der Prozess zusatzlich steuern und regeln
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sung der Feuchte an drei Messstellen und nach-
folgender Speicherung oder direkter Verteilung
tiber eine Pipeline.

Wenn die Feuchtemesser (iber programmier-
bare Schaltausgange verfiigen, dann lassen sie
sich auch vorteilhaft fiir eine Vorsteuerung zur
Fiihrung des CRYO-Prozesses oder (ber eine
Riickfiihrung der AusgangsgroBen sogar zur Re-
gelung des Fertigungsvorgangs ausnutzen.

Feuchtemessung in Gaséen

Neben dem Druck und der Temperatur eines Ga-
ses ist seine Feuchte eine wichtige ProzessgréBe,
die mit verschiedenen physikalischen Effekten be-
stimmt werden kann: Absolute Messung des Tau-
punkts mit Taupunktspiegeln als Referenz fiir
Spurenfeuchte bis Hochfeuchte, Aluminiumoxyd-
Sensoren fir die absolute geringe bis mittlere
Feuchte zur Prozessiiberwachung, Polymersen-
soren fiir die meteorologische Feuchtemessung
als relative GroBe und schlieBlich elektrolytische
Sensoren, deren Stérke vor allem in der Erfas-
sung der Spurenfeuchte fiir technische Gase
mafgeblich ist.

Elektrolytische Feuchtemessung

Bei der elektrolytischen Spurenfeuchtemessung
werden sémtliche im Messgasstrom enthaltene
Wassermolekiile mittels Elektrolyse in Wasserstoff
und Sauerstoff aufgespaltet. Eine Messzelle be-
steht aus einem Glasréhrchen (Bild 2), auf dessen
Innenwand sich Elektrodenpaare befinden, die
von einem Film aus Phosphorpentoxyd P,0 be-
deckt sind. In der Praxis werden diese Elektroden-
paare durch zwei ineinanderliegende, spiralformig
gewundene und voneinander isolierte Drahte ge-
bildet (Bild 3). Phosphorpentoxyd ist stark hygros-
kopisch und absorbiert die Gasfeuchte vollstén-
dig. Eine an die Elektroden gelegte Spannung
elektrolysiert dann die aufgenommenen Wasser-
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Abb. 2: Messprinzip der elektrolytischen Feuchtemessung mit hygroskopi-

schem Phosphorpentoxyd

molekiile. Im eingeschwungenen
Zustand werden genauso viele Was-
sermolekiile elektrolysiert, wie der
P,05 — Film aufnimmt. Dazu sind je-
weils zwei Elektronen nétig, so dass
sich der flieBende Elektrolysestrom
linear proportional zum Wasserge-
halt des Gases und dessen Massen-
durchfluss verhalt. Bei vollstandiger
Absorption und Elektrolyse sowie
einem geregelten Massendurchfluss
von beispielsweise 100 ml/min ent-
spricht 1 ppm Feuchte einem Strom
von 13,14 pA.

Das absolute und lineare Mes-
sprinzip ermdglicht einen problem-
losen Betrieb ohne Kalibriergase
oder Gasgeneratoren. Allerdings
ist die Lebensdauer des Sensors je
nach Anwendung auf zwei bis drei
Jahre begrenzt. Seine Funktionswei-
se kann dafiir mit dem Delta-Flow-
Verfahren leicht iiberpriift werden.
Bei halbem Durchfluss sollte auch
der halbe Elektrolysestrom flieBen.
Durch angepasste Gestaltung der
Sensorzelle lasst sie sich leicht aus-
bauen und im Rahmen eines Aus-
tauschprogramms durch eine iiber-
arbeitete Zelle ersetzen.

Einsatzbereiche

Die Sensorzellen sind fiir die Spu-
renfeuchtemessung einer ganzen
Reihe wichtiger Industrie- und Me-
dizingase geeignet: fiir Edelgase
wie Argon und Helium, inerte Gase
wie Stickstoff, Chlor, diverse Kiihl-
mittel (R12, R22) und Erdgas. Prob-
lematisch sind dagegen Alkohole,
Amine sowie Fliissigkeiten und
staubige Gase mit leitfahigen Parti-
keln.

Damit die Zelle auch bei ldnge-
rer Messung extrem trockener Gase

Abb. 3: Robuste Feuchtesensorzelle ist fiir einfachen Austausch vorbereitet
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Abb. 4: RegelmaBige Befeuchtung der Sensoren hélt sie ansprechbereit

ihre Funktionsfahigkeit und Genau-
igkeit behdlt, sollte sie alle vier bis
sechs Wochen befeuchtet werden.
Bild 4 zeigt eine dafiir geeignete
Anordnung, die’im normalen Mess-
betrieb iiber einen 4-Wege Hahn
das Messgas zufiihrt. Zur Befeuch-
tung wird ein trockenes Spiilgas mit
der gezeigten Anordnung befeuch-
tet und tiber den 4-Wege Hahn zum
Feuchteanalysator geleitet. Diese
JAuffrischung” ist in Spitzenmo-
delle von Prazisions-Feuchteana-
lysatoren bereits eingebaut. In re-
gelmaBigen Abstanden injiziert sie
automatisch einen kleinen Feuchte-
puls in die Zelle. Diese Feuchtezuga-
be hat auf die eigentliche Messung
keinen Einfluss, hélt die Zelle aber
ansprechbereit und verkiirzt die An-
sprechzeit.

Empfindlichkeitssteigerung

Um die Empfindlichkeit eines Spu-
renfeuchtesensors bis in den unte-
ren ppb-Bereich z.B. zu einer Detek-
tionsgrenze von 1 ppb zu erweitern,
sind ansonsten unkritische, weil
kleine Fehlerstrome zu eliminieren.

Dazu erfolgt nach einer Feuchtein-
jektion die Umschaltung zwischen
zwei Massendurchflussraten  von
beispielsweise 100 und 50 ml/min.
Aus den unterschiedlichen Trock-
nungsraten lasst sich die Feuchte
des Messgases auch bei sehr niedri-
gen Konzentrationen bestimmen.
Fiir ein vollkommen trockenes Gas
gilt A100 = A50.

Bauformen

Zur Abdeckung der unterschied-
lichsten Einsatzfalle reicht das Ge-
ratespektrum vom Feuchtetransmit-
ter fiir den Feldeinsatz iiber
19-Zoll-Einbaugerdte mit jeweils
zwei Feuchte-Analysatoren bis zum
kostengiinstigen Feuchtemonitor fiir
den portablen Einsatz. Alle Gerdte
sind einfach (iber benutzerfreundli-
che Folientastatur zu bedienen, ver-
fiigen iber ein eigenes Display und
sind mit vielfaltigen Schnittstellen
fiir die Protokollierung, Dateniiber-
tragung und Einbindung in Prozess-
leitsysteme ausgestattet. Wahrend
die empfindlichen Messbereiche
des Transmitters und des Aquavolt

+ - Analysators durch eine Messzel-
le mit patentiertem Gegenstromver-
fahren erreicht werden, steigern au-
tomatische Zellenbefeuchtung und
die Flow-Modulationstechnik beim
Tracer 2-Analysator die Empfindlich-
keit noch weiter. Neu im Programm
ist das im letzten Jahr vorstellte,
weltweit kleinste Handgerat, das
auf der bewahrten P,05 —Technik
von Meeco beruht und durch seinen
attraktiven Preis neue Anwendungs-
bereiche erobern diirfte.

Mit diesem Geratespektrum
sind Spurenfeuchtemessungen in
der Halbleiterindustrie, der Medizin-
technik, der chemischen Industrie
und Fertigungstechnik zuverldssig
und prazise durchfiihrbar.
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