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Gase mussen trocken sein

Spurenfeuchte von Gasen zuverldssig messen
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Die Restfeuchte trockener Gase
fiir technologische Prozesse und
medizinische Anwendungen
hat eng tolerierte Werte einzu-
halten, um optimale Ferti-
gungsergebnisse und therapeu-
tische Wirkungen sicherzustel-
len. Zur Messung der Spuren-
feuchte im ppb- und

ppm-Bereich dienen elektroly-
tische Feuchtesensoren auf
Basis des stark hygroskopischen
Phosphorpentoxids nach einem
absoluten Messprinzip mit
linearer Wandlungskennlinie.
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Eigentlich ist Wasser iiberall: Der grofite Teil
der Erdoberfliche ist damit bedeckt und
ohne es gibt es kein Leben. Dennoch kann
Wasser oder Wasserdampf, auch in gerings-
ten Konzentrationen, in manchen Berei-
chen sehr stérend wirken. Ein Beispiel da-
fiir sind technische Gase, die fiir anspruchs-
volle Zwecke eingesetzt werden.

In der Medizin dienen Gase als Arznei-
mittel, als Medizinprodukt und als Hilfs-
stoff in der pharmazeutischen Industrie.
Ihre zuldssige Restfeuchte ist fiir die meis-
ten industrialisierten Lander in verbind-
lichen Regelwerken festgeschrieben, wie
in der US-amerikanischen Pharmakopée
(USP) oder dem europiischen Arzneibuch
(EuAB). Wihrend in den USA bis zu
200 ppm (parts per million) Feuchte zuge-
lassen sind, gelten in Europa wesentlich
héhere Anforderungen an Luft, Sauerstoff,
Stickstoff und Kohlendioxid fiir medizi-
nische Zwecke: Hier darf die Restfeuchte
nicht mehr als 60 ppm betragen.

Als wichtige Anwendung reiner Gase in
der Industrie gilt das Schutzgasschweifien,
bei dem der Schweifipunkt gegen atmo-
sphirische Einfliisse abgeschirmt werden
muss. Als Schutzgas dienen die inerten
Edelgase Argon und Helium, aber auch das
semi-inerte Kohlendioxid. Dazu kommen
noch Mischungen der beiden Gase, even-
tuell mit einem geringen Zusatz von Sauer-
stoff. Dieser Schweifiprozess bendtigt tro-
ckene Gase, die durch ihre Abschirmwir-
kung Verunreinigungen des Materials ver-
meiden und fiir stabile und belastbare
Schweifinédhte sorgen. Feuchtigkeit hinge-
gen kann die Naht und deren Gefiigestruk-
tur nachhaltig schwichen.

In der Halbleiterfertigung und der Her-
stellung fotovoltaischer Solarpanels ist die
Reinheit der eingesetzten Prozess- und
Spiilgase mit entscheidend fiir die Prozess-
ausbeute und Langzeitstabilitit der End-
produkte. Als hauptsédchliche Verunreini-
gung der Hausgase (Stickstoff, Argon, Sau-
erstoff und Wasserstoff) gilt der Wasser-
dampf, der langfristig korrodierende
Wirkung zeigen kann. Auch hier gelten, je
nach Einsatzbereich, bestimmte Min-
destanforderungen an die Gasfeuchte, die
bis in den ppb-(parts per billion)-Bereich
der Spurenfeuchte reichen kénnen.

Diese stringenten Bedingungen stellen
eine starke Herausforderung an Herstel-
lung, Verteilung und Lagerung reiner tech-
nischer Gase dar, die nur mit geeigneter
Prozessfithrung und préziser Messtechnik
hohen Qualitdtsanspriichen geniigen kann.

Ein typischer Ablauf der Gasgewinnung aus
atmosphérischer Luft besteht aus Vorreini-
gung, Verfliissigung und Trennung durch
thermische Verfahren im Cryo-Block, Mes-
sung der Feuchte an drei Messstellen und
nachfolgender Speicherung oder direkter
Verteilung {ber eine Pipeline. Wenn die
Feuchtemesser iiber programmierbare
Schaltausginge verfiigen, lassen sie sich
auch vorteilhaft fiir eine Vorsteuerung zur
Fithrung des Cryo-Prozesses oder tiber eine
Riickfithrung der Ausgangsgréfien zur Rege-
lung des Fertigungsvorgangs ausnutzen.

Feuchtemessung in Gasen

Neben dem Druck und der Temperatur
eines Gases ist seine Feuchte eine wichtige
Prozessgrofie, die mit verschiedenen phy-
sikalischen Effekten bestimmt werden
kann: Absolute Messung des Taupunkts
mit Taupunktspiegeln als Referenz fiir Spu-
renfeuchte bis Hochfeuchte, Aluminium-
oxid-Sensoren fiir die absolute geringe bis
mittlere Feuchte zur Prozessiiberwachung,
Polymersensoren fiir die meteorologische
Feuchtemessung als relative Grofle und
schliefSlich elektrolytische Sensoren, deren
Stdrke vor allem in der Erfassung der Spu-
renfeuchte liegt, die fiir technische Gase
mafigeblich ist.

Bei der elektrolytischen Spurenfeuchte-
messung werden sémtliche im Messgas-
strom enthaltene Wassermolekiile mittels
Elektrolyse in Wasserstoff und Sauerstoff
aufgespaltet. Eine Messzelle besteht aus
einem Glasréhrchen, auf dessen Innen-
wand sich Elektrodenpaare befinden, die
von einem Film aus Phosphorpentoxid P,0,
bedeckt sind. In der Praxis werden diese
Elektrodenpaare durch zwei ineinanderlie-
gende, spiralférmig gewundene und von-
einander isolierte Drihte gebildet.

Phosphorpentoxid ist stark hygrosko-
pisch und absorbiert die Gasfeuchte voll-
stindig. Eine an die Elektroden gelegte
Spannung elektrolysiert dann die aufge-
nommenen Wassermolekiile. Im einge-
schwungenen Zustand werden genauso
viele Wassermolekiile elektrolysiert, wie
der P,0O_-Film aufnimmt. Dazu sind jeweils
zwei Elektronen nétig, sodass sich der flie-
flende Elektrolysestrom linear proportio-
nal zum Wassergehalt des Gases und des-
sen Massendurchfluss verhilt. Bei voll-
stindiger Absorption und Elektrolyse so-
wie einem geregelten Massendurchfluss
von beispielsweise 100 ml/min entspricht
1 ppm Feuchte einem Strom von 13,14 pA.



Das absolute und lineare Messprinzip er-
mdoglicht einen problemlosen Betrieb ohne
Kalibriergase oder Gasgeneratoren. Aller-
dings ist die Lebensdauer des Sensors je
nach Anwendung auf zwei bis drei Jahre be-
grenzt. Seine Funktionsweise kann dafiir
mit dem Delta-Flow-Verfahren leicht iiber-
priift werden: Bei halbem Durchfluss sollte
auch der halbe Elektrolysestrom fliefsen.
Durch angepasste Gestaltung der Sensor-
zelle ldsst sie sich leicht ausbauen und im
Rahmen eines Austauschprogramms durch
eine {iberarbeitete Zelle ersetzen.

Einsatzbereiche

Die Sensorzellen sind fiir die Spurenfeuchte-
messung einer ganzen Reihe wichtiger In-
dustrie- und Medizingase geeignet: fiir Edel-
gase, wie Argon und Helium, inerte Gase wie
Stickstoff, Chlor, diverse Kiithlmittel (R12,
R22) sowie Erdgas. Problematisch sind dage-
gen Alkohole, Amine sowie Fliissigkeiten
und staubige Gase mit leitfihigen Partikeln.

Damit die Zelle auch bei lingerer Mes-
sung extrem trockener Gase ihre Funkti-
onsfahigkeit und Genauigkeit behilt, sollte
sie alle vier bis sechs Wochen befeuchtet
werden. Eine dafiir geeignete Anordnung
fithrt im normalen Messbetrieb iiber einen
4-Wege-Hahn das Messgas zu. Zur Be-
feuchtung wird ein trockenes Spiilgas mit
der gezeigten Anordnung befeuchtet und
iber den 4-Wege-Hahn zum Feuchteana-
lysator geleitet. Diese ,Auffrischung” ist in
Spitzenmodelle von Priizisions-Feuchte-
analysatoren bereits eingebaut. In regel-
miéfligen Abstdnden injiziert sie automa-
tisch einen kleinen Feuchtepuls in die Zel-
le. Diese Feuchtezugabe hat auf die eigent-
liche Messung keinen Einfluss, hélt die
Zelle aber ansprechbereit und verkiirzt die
Ansprechzeit.

Empfindlichkeitssteigerung

Um die Empfindlichkeit eines Spuren-
feuchtesensors bis in den unteren ppb-Be-
reich z. B. zu einer Detektionsgrenze von
1 ppb zu erweitern, sind ansonsten unkri-
tische, weil kleine Fehlerstréme zu elimi-
nieren. Dazu erfolgt nach einer Feuchte-
injektion die Umschaltung zwischen zwei
Massendurchflussraten von beispielsweise
100 und 50 ml/min. Aus den unterschied-
lichen Trocknungsraten lédsst sich die
Feuchte des Messgases auch bei sehr nied-
rigen Konzentrationen bestimmen. Fiir ein
vollkommen trockenes Gas gilt A100 = A50.

Elektroden Glas P,0, Schicht

Messprinzip der elektrolytischen Feuchte-
messung mit hygroskopischem Phosphor-
pentoxid

Anschlusselektrode

Glasrohr Anschlussdraht

‘ Gasstrom Elektrodendrahte

Elektrodendrihte Epoxydharzeinbettung

Die robuste Feuchtesensorzelle ist fiir einen
einfachen Austausch vorbereitet

Im Beispiel werden auf diese Weise ca.
7 ppb Hintergrundeffekte eliminiert.

Bauformen

Zur Abdeckung der unterschiedlichsten
Einsatzfille reicht das Gerédtespektrum
vom Feuchtetransmitter fiir den Feldein-
satz liber 19-Zoll-Einbaugeridte mit jeweils
zwei Feuchte-Analysatoren bis zum kos-
tengiinstigen Feuchtemonitor fiir den por-
tablen Einsatz. Alle Gerdte sind einfach
iiber benutzerfreundliche Folientastatur
zu bedienen, verfligen iliber ein eigenes
Display und sind mit vielfiltigen Schnitt-
stellen fiir die Protokollierung, Dateniiber-
tragung und Einbindung in Prozessleitsys-
teme ausgestattet. Wahrend die empfind-
lichen Messbereiche des Transmitters und
des Aquavolt + Analysators durch eine
Messzelle mit patentiertem Gegenstrom-
verfahren erreicht werden, steigern auto-
matische Zellenbefeuchtung und die Flow-
Modulationstechnik beim Tracer 2-Analy-
sator die Empfindlichkeit noch weiter. Neu
im Programm ist das im letzten Jahr vorge-
stellte, weltweit kleinste Handgerit, das
auf der bewdhrten P,0_-Technik beruht
und durch seinen attraktiven Preis neue
Anwendungsbereiche erobern diirfte.

Mit diesem Gerétespektrum sind Spu-
renfeuchtemessungen in der Halbleiterin-
dustrie, der Medizintechnik, der che-
mischen Industrie und Fertigungstechnik
zuverldssig und prézise durchfiithrbar.
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