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Nng Druck Niederdruckseite
op Heliumanteil Hochdruckseite
o Heliumanteil Niederdruckseite
s Anfangswerte
plgft 8 Fortlaufende Nummerierung
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BGA Binary Gas Analyzer
FHNW Fachhochschule Nordwestschweiz
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MMM Mixed Matrix Membran
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P6 Bachelor-Thesis
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Tabelle 1: Nomenklatur
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Zusammenfassung

Im Projekt Heliumreinigung fuir das Mu3e-Experiment des Paul-Scherer-Institut (PSI) wird ein Weg
gesucht, die aufwandige und kostenintensive Reinigung des Heliums im Kreislauf zu verbessern.

Das Mu3e-Experiment sucht nach dem Zerfall eines Myons. Fir die Kiihlung der Detektoren wird
gasférmiges Helium genutzt. In den Kihlkreislauf dringt von aussen kontinuierlich Luft ein. Das
Experiment muss ab einem gewissen Luftanteil ¢ @ £8& im Helium, mit reinem Helium gespilt
werden. Um das Experiment langere Zeiten am Stick zu betreiben, wird ein Konzept zur

Reinigung des Massenstrom v T 7¢ Y ft gesucht.

Zweck der Arbeiten ist die Auswahl eines Konzeptes fur eine experimentelle Betrachtung. Es
werden verschiedene Konzepte fur die Reinigung von Heliumgas betrachtet. Als Verunreinigung
wird Umgebungsluft angenommen. Das bedeutet, es geht um die Entfernung der Luft (O2, N2) aus
Heliumgas. Die verschiedenen Konzepte sind bewertet und beurteilt.

Im weiteren Verlauf entschied man sich fiir die Untersuchung der Membrantechnologie, da die
Kosten im Betrieb gering sind und nicht mit vielen Wartungszyklen zu rechnen ist. Zusétzlich
braucht dieses System nur einen Druck, der aufgebaut werden muss.

Mit den Resultaten des Prifstands lasst sich ein Material beurteilen mit Fokus auf
Volumenstrom und erreichte Reinheit. Die Permeabilitdtskonstante kann nur fir hohe Werte

(p TAOI T@W P 7 %i’) bestimmt werden. In diesem Bericht sind zwei Membrane

ausgemessen und ausgewertet (PET, Polyimid (Kapton)). Weitere Materialien sind bis jetzt nicht
angekommen oder die Firmen wollen sie nicht in die Schweiz schicken. Gemass den
Ergebnissen der Berechnungen ist das beste Material 6fda-Polyimid. Eine Messung mit PEEK
ware noch interessant. Fur dieses Material sind in der Literatur noch keine Werte vorhanden.
Nach den Kriterien misste PEEK im mittleren Feld angesiedelt sein. Weitere Materialien sind

PLA und PAN. Die maximale Reinheit ist abhangig vom Verhaltnis — der beiden beteiligten

Volumen, links und rechts der Membran, und der angelegten Druckdifferenz Gber der Membran.
Dieses Projekt zeigt, dass selbst bei niedrigem Druck (c T & ¢)] das verunreinigte Helium
gereinigt wird. Es hat sich gezeigt, dass die Dicke der Membran den grossten Einfluss auf den
Massenstrom darstellt. Danach kommen Druck und Temperatur.

Fir das Konzept am Mu3e-Experiment wird ein Filtersystem mit geringer Dicke ( 18t ux & der
Membran und einer grossen Kontaktflache mit dem Gas empfohlen. Die Temperatur msste fur
eine zusétzliche Beschleunigung des Vorgangs erhdht werden, ist jedoch in einem Kihlkreislauf
nicht ideal und belastet den Warmetauscher. Es kdnnte aber die Abwarme des Experiments
genutzt werden. Erhoht man den Druck, geht die Permeation schneller. Dies bedeutet jedoch,
dass eventuell eine kostspielige Pumpe gebraucht wird fir die Erzeugung des Drucks.

Die weiteren Schritte bestehen in weiteren Messungen, aus denen das beste Material gesucht
wird. Ist die Suche erfolgreich, kann die Planung des Membransystems und dessen Fertigung in
die Wege geleitet werden.

Projekt Heliumreinigung \



n w Fachhochschule
Nordwestschweiz

Summary

In the project, Helium purification for the Mu3e-experiment, the Paul-Scherer-Institute (PSI) is
looking for a way to improve the complex and cost-intensive purification of helium in the cycle.

The Mu3e experiment is looking for the decay of a muon. Gaseous helium is used to cool the
detectors. Air continuously enters the cooling circuit from the outside. The experiment must be
purged with pure helium when a certain amount of air (¢ w €8 is present in the helium. To
operate the experiment for longer periods at a time, a concept for purifying the mass flow

L T ¢ Y 7 iS necessary.

The purpose of this work is to select the concepts for experimental observation. Various concepts
for the purification of helium gas are considered. Ambient air is assumed as an impurity. That
means it is about the removal of air (O2, N2) from helium gas. The different concepts are evaluated
and assessed.

In the further course, it was decided to investigate the membrane technology, because the costs
in operation are low and less maintenance cycles are to be expected. Furthermore, this system
only needs one pressure level to be built up.

With the test rig results, a material can be evaluated with a focus on volume flow and achieved
purity. The permeability constant can only be found for high values p g ®i 7@ P m %’ :

In this report, two membranes are measured and evaluated (PET, polyimide (Kapton)). Other
materials have not arrived yet or the companies do not want to send them to Switzerland. Judging
from the results of the calculations, the best material is 6fds-polyimide. A measurement with PEEK
would still be interesting. There are no values for this material in the literature yet. According to
the criteria, PEEK should be in the middle of the field. Other materials are PLA and PAN. The

maximum purity depends on the ratio — of the two volumes involved, left and right of the

membrane, and the applied pressure difference across the membrane. This project shows that
the contaminated helium is purified even at low pressures (¢ T & ¢)i It has been shown that the
greatest influence on the mass flow is the thickness of the membrane. This is followed by pressure
and temperature.

For the concept at the Mu3e-experiment, a filter system with a small membrane thickness (
T3t W & and a large contact area with the gas is recommended. The temperature would have to
be increased for additional acceleration of the process but is not ideal in a cooling circuit and puts
a strain on the heat exchanger. However, the waste heat from the experiment could be used. If
the pressure is increased, permeation is faster. This means that a costly pump might be needed
to generate the pressure.

The next steps consist of further measurements to find the best material. If the search is
successful, the planning of the membrane system and its production can be initiated.

Projekt Heliumreinigung \%
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1. EINLEITUNG

Im Rahmen der Bachelor-Thesis (P6) wird ein Konzept fur die Heliumkihlung des Experiments
Mu3e des PSI gesucht. Im Mu3e wird der Zerfall eines Myons untersucht. Die Apparatur, mit der
der Zerfall gemessen wird, arbeitet mit dem Medium Helium zur Kihlung. Im Verlauf der Messung
wurde beobachtet, dass die Reinheit des Heliums sinkt. Durch Schwachstellen kénnen Sauerstoff
und Stickstoff in das System gelangen. Dies erhéht die Dichte des Kilhlgases, was u.a. zu einem
anderen Betriebspunkt des Kompressors fiihrt. Dabei sinkt die Kihlleistung drastisch. Bisher
wurden die Fremdgase mit einer Kuhlfalle ausgefroren. Dieses Konzept bendétigt fliissigen
Stickstoff und muss regelmassig entleert werden. Nun soll ein kostengunstigeres Konzept
gefunden werden, welches auch weniger wartungsintensiv ist. Dazu wird eine Recherche fir das
weitere Vorgehen auf einem Prifstand bendétigt. Durch diesen soll in erster Linie das
Reinigungskonzept getestet werden. Dies wird fur die Entscheidungen im weiteren Verlauf des
Projektes bendtigt. Mit dem Versuchsaufbau werden die Parameter des Vorgangs verifiziert. Die
Parameter kommen aus dem Teilziel (b im PM-Dossier [1]. Der wichtigste Punkt ist die Reinheit
(min. w @ w £8& Helium), die mit diesem Konzept erreicht wird. Als zweites Ziel ist, den moglichen
Massenstrom oder die Masse eines Vorgangs bei Batchbetrieb flr den geforderten Massenfluss
richtig zu skalieren. Weiter ist die Druckdifferenz moglichst gering zu halten. Dadurch wird
verhindert, dass eine teure Pumpe oder ein Kompressor benétigt wird. Dazu werden verschiedene
Arten der Heliumreinigung gesucht. Diese Konzepte werden im Folgenden gesucht, beurteilt und
bewertet, um die beste Losung zu finden.

2. ARTEN DER REINIGUNG UND GEWINNUNG VON HELIUM

Helium hat einen kleinen kinetischen Durchmesser (¢& B) und ist deshalb sehr flichtig. Es hat
einen tiefen Siedepunkt (1@ w), und ist diamagnetisch [2]. Helium reagiert nicht weiter mit

anderen Elementen, da es ein Edelgas ist. Die Dichte betragt 1™ X &~ bei

Umgebungsbedingungen. In Tabelle 2 sind weiter kinetische Durchmesser von einigen Gasen
aufgelistet [3].

Molecule | Molecular weight | Kinetic diameter (A)

co, 44 3.3
0, 32 346
N, 28 3.54
H:0 18 265
CH, 16 3.8

H., 2 2.89

Tabelle 2 Molekulargewicht und kinetische Durchmesser verschiedener Gase [1]

In der Industrie gibt es verschiedene Méglichkeiten, Helium zu reinigen. Diese Verfahren stammen
unter anderem auch aus den maoglichen Produktionsarten fur Helium. Da Helium nur ein kleiner
Bestandteilt der Luft (8t T TLLESA) ist, wird es aus Erdgas (T& w €8&) gewonnen. Dazu muss
ein grosses Volumen verarbeitet werden. Dies wird, in der Industrie mit Parallelschaltungen
mehrerer Anlagen ermdglicht. Die Reinheit des Gases wird bei Bedarf mit Serienschaltungen
realisiert. Helium ist also ein Nebenprodukt bei der Erdgasgewinnung. Es haben sich
verschiedene Arten der Helium-Abscheidung/Gewinnung durchgesetzt. Diese werden vor allem
durch die erreichbare Reinheit eingestuft. Zusatzlich sind die Selektivitdten und der mdgliche

Projekt Heliumreinigung Seite 1
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Volumenfluss ein wichtiges Kriterium der Konzepte. Die physikalischen Einstufungen der
Reinigung sind nachfolgend aufgelistet.

1 mittels Filterung
1 mittels Diffusion
1 dber Temperatur

3. ADSORPTION/ FILTERN

Die bekannteste Methode, etwas zu trennen, ist die
Filterung. FUr ein Gas ist dies eine Frage der Porengrdsse
des Siebs. Da Helium einen der kleinsten kinetischen
Durchmesser hat, misste das Sieb eine Porengrésse
¢®B vorweisen. Um den Sauerstoff Q o8 @
zurtickzuhalten, missen die Poren o B sein. Stickstoff
hat einen grésseren kinetischen Durchmesser und wird
daher auch getrennt, wenn Sauerstoff nicht mehr durch
das Sieb kommt. Die getrennten Molekiile missen aber
abgefuihrt werden, um die Diffusion durch das
Konzentrationsgefalle zu verhindern.

Im Filtermaterial kénnen die unerwiinschten Molekile
auch adsorbiert werden. Dabei wird das Molekul an der
Oberflache des Filters oder innerhalb des Filtermaterials Oie
zuriickgehalten. Es ist dann jedoch eine Reinigung des CERAMIC BALLS
Filters nach einer gewissen Betriebszeit noétig. In
Abbildung 1 ist ein Konzept der Firma Zeochem
dargestellt, welches beide Arten der Trennung verwendet
[4]. So kdnnen Poren der Grosse 1 v B Sauerstoff und
Stickstoff aufnehmen. Mit 6 B Porengréssen werden beide Abbildung 1 Adsorption und Filter
Molekile nicht aufgenommen; sie kdnnen nicht in die Kombination [4]

Poren eindringen, Abbildung 2.

Zeolithvertreter 3A 5A ZSM-5 X-, Y-Typ

4A
! i - ' T
4 5 6 7 8 A
T ICHg ‘[CHg
N SFe
O C,HsOH

CHjs
CHs

Abbildung 2 Poren und dynamische Durchmesser einiger Molekiile [6]
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3.1.Molsieb

Ein Molsieb besteht aus einem Material, welches genau definierte Porengrossen besitzt. Mit
Zeolithen werden Siebe bis zu einer Porengrdsse von o B hergestellt. Diese Siebe werden durch
Einbringen von Kationen verengt. Zur Modifizierung der Porengrosse werden einzelne Atome
durch chemische Reaktionen aus der kristallinen Struktur gelést und durch andere Atome ersetzt.
Bei Bedarf werden die Strukturen noch chemisch stabilisiert. Grosse Atome verengen die
Porengrosse, kleinere vergrossern die Poren. Die anféangliche Porengrosse, ersichtlich in
Abbildung 3, betragt v B. Auf dem Markt sind Molekularsiebe als Kugeln erhéltlich. Diese Kugeln
funktionieren nach dem Prinzip der Adsorption. Es werden Molekile in den Poren der Kugeln

(A
K2 "9 "f. ?
..l.h

by 57 A

|

Zeolith 3A Zeolith 4A Zeolith 5A

Abbildung 3 Zeolith mit verschiedenen Kationen und Porengrésse [6]

gefangen. Die genaue Porengrosse zur Adsorption verschiedener Molekile ist ein
Erfahrungswert. Fur Stickstofftrennung aus Umgebungsluft wird z. B. eine Sodium-Form (Sodium
bzw. Natrium, vergleichsweise kleines Element, welches in der Struktur gebunden ist) des Zeolith
X verwendet [5]. Dieses Molekularsieb besitzt eine Porengrosse von p 18. Hier spielen die
Bewegungen der Molekille eine grosse Rolle. Da Warme mit einer Vibration der Molekile
einhergeht, kbnnen sich mit steigender Temperatur die Poren verkleinern. Die mittlere Weglange
der Gase ist ebenfalls nicht ausser Acht zu lassen. Sie ist Gber Druck und Temperatur definiert
wie in Formel (1) ersichtlich. Fur Luft findet sich bei Umgebungsbedingungen eine mittlere freie
Weglange von @¢ & Diese ermdglichen eine gewisse Steuerung der Porengrossen im Zeolith
und der mittleren Wegléange der Gase Uber die Temperatur.

QIY 1)
gD O Ahoor
Neben Zeolithen werden, fiur die Herstellung von reinem Sauerstoff, Calcium und Lithium
verwendet. Calcium wird auch fur die Wasserstoffgewinnung verwendet. Mit der Erhitzung des

Materials werden die Poren wieder frei. Um den Prozess nicht anzuhalten, werden Molsiebe oft
mit dem Arbeitsgas gespllt (siehe Kapitel 6).

Projekt Heliumreinigung Seite 3
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3.2. Mixed-Matrix-Membran (MMM)

Mit der molekularen Filtermembran ist das Filtern, wie man es klassisch kennt, méglich. Dieses
Produkt wird aber nur von zwei Firmen auf der Welt produziert [6] und ist deshalb auch
dementsprechend teuer und selten im Gebrauch. Der Abtransport der Verunreinigungen ist hier
zwingend notwendig. Meistens werden Kombinationen mit Stitzmaterialien und eine Mischung
aus Membran und Filter verwendet. Diese kdnnen dem Druck besser standhalten im Vergleich zu
reinem Zeolithen oder sonstigen Materialien. Die Filtermembran weist daher neben dem
Siebeffekt haufig auch eine Diffusion der Molektile auf. Eine Mischung aus Membran und Molsieb
ergibt sich, wenn in das Membranmaterial Zeolith eingefugt wird. Den héchsten Durchsatz, bei
der Variation der Membrandicke erzielt man, wenn auf beiden Seiten der Membran die Partikel
aus dem Tragermaterial kommen. Es ergibt sich so wieder ein Siebeffekt, wie in Kapitel 3.1
beschrieben, mit einem Anteil an Diffusion (Kapitel 4). Die Permeabilitat durch die Membran hangt
vom Verhdltnis des Binder-Massenanteil zum Zeolith-Massenanteil ab. Es gibt in diesem Feld
noch viele verschiedene Mischungen der Materialien mit Palladium, Uran usw. (siehe Kapitel 5.2).
Dieses Gebiet ist praktisch eine Wissenschatt fur sich.

4. DIFFUSION

Weiter kann infolge der hohen Flichtigkeit von Helium die Reinigung durch eine Diffusion
bewerkstelligt werden. Fur diese Art der Reinigung sind der Permeabilitatskoeffizient und die
Selektivitat wichtig. Diese Werte definieren die Durchlassigkeit des Festkorpers. Es sind jedoch
grosse Flachen fir geeignete Massenstrome nétig. In Abbildung 4 sind die verschiedenen
Diffusionsvorgange veranschaulicht. Die grossenbeschrénkte Diffusion hat die gleiche
Wirkungsweise wie ein Molsieb und wird nicht ndher erlautert. Bei der porésen Membran werden
die Verunreinigungen zu einem Teil durchgelassen. Die Membran wird auf die mittlere Weglénge
der Molekiile abgestimmt. Die so erzielbaren Reinheiten liegen im Bereich von & @ ¢8& und
erflllen knapp den hier geforderten Reinheitsgrad. Diffusion durch attraktive Wechsel-Wirkung ist
mit Helium schwer zu erzielen, da es inert ist und kein Bedirfnis hat, zu reagieren. Es bleibt noch
die Losungsdiffusion durch eine dichte Membrane. Diese Methode braucht viel Platz, umso
grosser der bendétigte Volumenstrom ist und wird deshalb haufig nur im Bypass in einem System
angebracht. Diese Membran dient dazu, geringe Verunreinigungen aus dem Arbeitsgas
auszuscheiden (Reinheit, w @ ub €84 ). Der Massenstrom hangt in allen Varianten von der
Partialdruckdifferenz Gber der Membrane ab. Weitere Einflisse sind Temperatur, freies Volumen
und Dicke des Membranen-Materials. Bei Kunststoffen lasst sich die Diffusion beschleunigen,
indem das Material in die Nahe der Glastemperatur gebracht wird. Eine Erhéhung der Temperatur
erhoht jedoch in einem Kuhlsystem den Energieverbrauch des Wéarmetauschers.

Projekt Heliumreinigung Seite 4
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Dichte Membran: Pordse Membran:
Losungsdiffusions- i Knudsen-  Grolenbeschrankte Beschrankte Diffusion
mechanismus Diffusion Diffusion durch attraktive WWW
e O .

O

-« .0 . . ‘0.
BN EEH EE

Q: o,
S

Abbildung 4 Diffusionsvorgange [6]

4.1.Membran

Membrane gibt es in vielen Formen. Bei Gasen haben sich Kunststoff und Metalle und deren
Kombinationen als Losungen etabliert. Die treibende Kraft ist dabei die Druckdifferenz tber der
Membran. In der Formel (2) ist dieser Zusammenhang ersichtlich [7]. Mit der steigenden
Temperatur wird das Totvolumen im Kunststoff grésser und alle Gaspartikel, die klein genug sind,
wandern durch die Membrane. Fir die Geschwindigkeit ist nach Ficks-Law auch die Dicke der
Membran wichtig (Formel 2).

~

R ) 2
o i 'o%L‘fJ 2)
(0] w

Der Diffusionskoeffizient ist bei Membranen abhangig vom Werkstoff und dessen Herstellungs-
verfahren. Zusammen mit dem Sorptionskoeffizienten ergibt sich der Permeationskoeffizient
(Formel (4)). Der Vorteil ist, dass Helium bei den meisten Werkstoffen schneller durchgeht im
Vergleich zu anderen Molekilen. In Abbildung 5 ist dieser Effekt bei Elastomeren und
Thermoplasten ersichtlich [1]. Es zeigt sich, dass amorphe Kunststoffe eine héhere Selektivitat
aufweisen. Die Elastomere lassen jedoch grossere Volumenstréme durch. Diese Volumenstréme
werden Uber den Flux berechnet (Formeln (5),(6)). Diese Formeln entstehen aus der Kombination
von Formel (2), Formel (3) und Formel (4). Bei der Selektivitat ist die gréssere Permeabilitat im
Nenner und die tiefere Konstante im Zahler (Formel (7)).
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o 0JY 4)

Projekt Heliumreinigung Seite 5



n w Fachhochschule
Nordwestschweiz

~eh N
o oo
0V
@ 7$ n
ry V) .
0] (V]
| 0
™0
104
103 — C4Hqp ~
CoHg sH12
CsH
102 |- e
CHy Polyisoprene
He N (@ rubbery polymer)
10 — 2
£
Em
5= 02
& 01
N2
Polyetherimide
102 |— (an amorphous glassy polymer)
CiH
CH4 2 C4H1p
103 - CaHg
104 |-
~
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240

Abbildung 5 Permeabilitat bei Elastomeren und Thermoplaste [6]

5. TEMPERATUR

Helium wird erst unterhalb 1@ w flissig. Somit kdnnen mit der Temperatur die beiden Molekile
Sauerstoff w B w und Stickstoff x ® w effektiv getrennt werden. Haufig wird dazu flissiger
Stickstoff verwendet. Mit einer Temperatur unter x v 0 wird damit sicher Sauerstoff ausgefroren
und teilweise Stickstoff. Es ist zu beachten, dass die Flissigkeiten, die entstehen, entfernt oder

absorbiert werden.

Weiter kann man mit der Zugabe von Warme die unerwiinschten Molekiile absorbieren. Dies wird
durch verschiedene reaktive Materialien realisiert, an denen sich die Verunreinigungen ablagern
und chemische Verbindungen eingehen. In Tabelle 3 sind die Metalle aufgelistet, die bei héheren

van der Waals molar velume (em3/mol)

Temperaturen verschiedene Molekille aus Gasen binden.

Projekt Heliumreinigung
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Inert gases Impurities Metallic getter Temperatur range (J #
Inert gases (W M h HhI/IAB 5 C TI¥IC U TT
U TKTP TUTT TT
! ] 4 E PguT
G 4 E W TETP TOTT T
Inert gases / # O VUT
! / h K1 C T TUTT
# A @ TOTK TUTT
# O ¢ TOTIQ TUTT
4 E @ TOTP TUTT TT
5A GA P XXWTI T
Inert gases / # O L VTP TTTT
! I R/ ] o- e Y TP T TT
! # e 5 P TTIW O TT
/ TEXTT
(/ ™ YT
Inert gases o} 4 E g pXoYPx v
( #0 QT
4 E C TIT O T
Inert gases /I R /h # A T OXTIX TT UL
# R M BGA 4 E X @mpuv
# 0 C QXTIO X T
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C W QT

Inert gases /

( /h

X TOTIP TTU T
P TP TTL TT
O WTD T T

X TKTp TTU TT

Tabelle 3 Tabelle der Metallische Getter-Materialien [4]

5.1.Kuhlfalle

In der Kihlfalle wird der Gasstrom heruntergekiihlt.
Durch die tiefe Temperatur kondensieren die Gase.
Bei Helium, welches einen tiefen Siedepunkt hat
(T® w ), wird mit flissigem Stickstoff bei x X
gekuhlt. Dadurch kondensieren der Sauerstoff bei
w B Ww und ein grosser Teil des Stickstoffs. Das
Kondensat wird in einem Bett aus Aktivkohle
zurtickgehalten, wie bei einem Molsieb. Die Kihlfalle
wird nach Gebrauch regeneriert, indem sie erhitzt
wird. Durch den Phaseniibergang zum Gas kdnnen
die Verunreinigungen abgepumpt werden. Die
Klhlifalle des PSI in Abbildung 6 erreicht einen

Volumenstrom bis zu p Te. FUr die etwas gréssere

Kuhlfalle des PSI sind die Daten nicht bekannt und
es existiert kein Heizelement.

Projekt Heliumreinigung
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5.2.Heated Getter

Der Heated Getter ist nach dem Prinzip der chemischen Reaktionen aufgebaut. Die Temperatur
wird erhéht, um Energie in das System zu bringen. Die Molekile befinden sich auf einem hdheren
energetischen Zustand. Sie geben Wéarme ab, indem sie mit dem Getter-Material eine chemische
Bindung eingehen. Die Reaktionen mit den Getter-Materialien lauft so lange, bis die
Uberschussige Energie durch die chemischen Bindungen abgebaut ist. Die Zellen werden deshalb
konstant geheizt, um die Reaktionen am Laufen zu halten. Diese Materialien kbnnen legiert oder
sektionsweise verbaut werden. Die gasumstromte Oberflache ist dabei eine entscheidende
Grosse. Sie bestimmt die Reinheit und die Dauer der Funktion, bevor die Materialien zu ersetzen
sind. Dieses System ist vor allem fur kleinere Verunreinigungen eine kostengtinstige Losung. Bei
starkem Gebrauch muss das Getter-Material haufiger gewechselt werden.

Diese Getter sind auf dem Markt etabliert. Eine der Firmen, die solche Getter fiir Helium herstellen,
ist Entegris [7]. Der von Entegris hergestellte Getter (Abbildung 7) kann einen Volumenstrom bis

zu ¢® -reinigen. Die Firma bietet gréssere Systeme spezifisch fur Helium mit w X- maximalem

Volumenstrom an. Die Gerate der Firma nehmen das Gas auf bei Temperaturen von 1 ¢ ulo.
Das Getter-Material arbeitet bei etwa 1 1 Jd. Die Gastemperatur betragt nach dem Durchlauf
noch etwa v 0.

Abbildung 7 Entegris Heated Getter Purifier [7]

Projekt Heliumreinigung Seite 9
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6. INDUSTRIELLE LOSUNGEN

In der Industrie haben sich zwei Konzepte fur eine kontinuierliche Reinigung von Gasen etabliert.
Diese sind ahnlich aufgebaut unterscheiden sich jedoch durch den Gebrauch des Drucks oder
der Temperatur. Es kénnen auch beide Systeme kombiniert verbaut werden.

6.1.Pressure-Swing-Adsorption (PSA)

Im PSA [9] werden durch Filter, Membrane und Getter-Materialien die Unreinheiten adsorbiert.
Das System besitzt zwei Volumina, die dies bewerkstelligen. Es wird ein Volumen zur
Gasreinigung mit dem Betriebsgas durchspllt, wahrend das zweite Volumen mit dem Betriebsgas
gespult wird [9]. In Abbildung 8 ist der Vorgang schematisch dargestellt. Ein Teil des gereinigten
Gases (hier Stickstoff) wird abgezweigt und lauft Uber den inaktiven Druckbehélter aus dem
System. Durch dieses Ausblasen werden aus dem inaktiven Druckbehalter die Fremdgase,
welche sich durch die Filterung im Inneren befinden, aus dem System gefiihrt. Dieser Vorgang
bleibt bestehen, bis der aktive Filter gesattigt ist. Nun werden beide Behalter bezliglich des Drucks
ausgeglichen. Als letzter Schritt wird das System umgestellt. Die Reinigung findet nun im
ausgeblasenem Druckbehalter statt. Daneben wird mit einem Teil des gereinigten Gases der erste
Druckbehalter ausgeblasen. Dieser Vorgang kann beliebig oft wiederholt werden und verlangert
die Zeit bis zur Regeneration oder Austausch der Filter.

(

Abbildung 8 PSA-System [7]
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6.2. Temperatur-Swing-Adsorption (TSA)

Die Temperatur-Swing-Adsorption (TSA) hat
Ahnlichkeiten mit dem PSA-Verfahren. Der grosse
Unterschied ist die Art der Reinigung des Gases. Im
TSA-Verfahren werden die Unreinheiten im heissen
Volumen gereinigt. Das kalte Volumen wird
regeneriert (ausgeblasen) [10]. Innerhalb der
Volumina sind Getter-Materialien angebracht mit
mdglichst grosser Flache. Diese binden die
Verunreinigungen chemisch. Bei tiefen Tempera- |
turen kondensieren die Verunreinigungen, werden Piw Pressure P
durch das Arbeitsgas ausgeblasen und abgeschie-

den. Oft wird eine Kombination aus TSA und PSA Abbildung 9 Unterschied Graphisch
verwendet. In Abbildung 8 sind TSA und PSA PSA/TSA[8]

schematisch dargestellt.

Macts

|
|
|
9@59""‘6 : Temperature Swing
|
|
|

Amount of Gas Adsorbed, moles
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7. ZUSAMMENSTELLUNG DER KONZEPTE FUR DEN PRUFSTAND

In den folgenden Kapiteln werden die Konzepte, die fir einen Prifstand realisierbar sind,
ausfihrlich beschrieben. Die Konzepte kénnen kombiniert werden, um die Anforderungen zu
erfillen.

7.1.Kiuhlfalle

Die Kuhlfalle ist ein Prinzip, welches hohe Reinheit
erlaubt. Der Betrieb ist aufgrund der Kihlung mit
flussigem Stickstoff kostenintensiv. Die Infrastruktur
ist im PSI jedoch schon vorhanden. Bei einem
Entscheid fir ein weiteres Konzept wiirde die |
Kuhlfalle zum Vergleich herangezogen werden, da __
mit diesem Konzept die Anforderungen klar erfullt
werden.

Abbildung 10 Kuhlfalle des PSI

7.2.Getter

Der Heated-Getter kann eine Reinheit des Gases in Parts per Billion erreichen. Er ist daher schon
fast Uberqualifiziert. Mit diesem Prinzip ware es maglich, Warme aus dem Experiment noch weiter
zu nutzen. Diese Warme kommt vom Detektor, der im Mu3e-Experiment eingesetzt wird. Das
Reinigungssystem soll das Helium aufbereiten, welches zur Kihlung des Myonen-Detektors
bendtigt wird. Dies konnte bei einem Getter die Heizleistung reduzieren. Einer der grossen Vorteile
ist die Industriereife des Produkts. Es kann optimal an den Kreislauf angepasst werden. Der
grosse Nachteil ist die Irreversibilitdt der Bindungen. Es kann nur die Patrone gewechselt werden
[11]. Regeneration ist nicht moglich, es werden lediglich die Getter-Materialien ausgetauscht.

7.3.Kunststoff Membran

Membrane sind schwierig herzustellen und leicht zu betreiben. Es bedarf jedoch fiir die richtige
Auswahl einer naheren Untersuchung verschiedener Materialien. Es empfiehlt sich, einen
amorphen Thermoplasten (z.B. PMMA, PET, usw.) zu verwenden. Bei dieser Lésung macht es
Sinn, verschiedene Kunststoffe auszuwerten. Die Membrane mussten jedoch im Bereich von p 1t

p Tt Tt aDicke sein, um einen brauchbaren Volumenstrom zu erreichen. Dieses Konzept kann nur
im Bypass betrieben werden. Das grosse Problem ist der kleine Massenstrom durch die Membran.

Projekt Heliumreinigung Seite 12



n w Fachhochschule
Nordwestschweiz

Dieser kann mit Warme und Druck vergrossert werden. Dieses Hilfsmittel ist mit Vorsicht zu
gebrauchen, da mit der Erhéhung von Druck oder Temperatur alle Gase schneller diffundieren.

7.4.Mixed-Matrix-Membran (MMM)

Die Membrane kann auch mit Zeolith-Partikel gemischt werden, um einen héheren Volumenstrom
zu erreichen [3]. Die Membran dient in diesem Fall als Tragerstruktur fir das Molsieb (Zeolith o B).
Die Diffusion wird zweitrangig. Wichtig ist die richtige Dicke der Membran, um das Molekularsieb
nicht zu verstopfen. Bei einem Durchmesser der Zeolith-Kugeln von p & & kénnte z. B. eine
stabile Molekularsieb-Membran mit Acryl-Harz (PMMA) als Tragerstruktur verwendet werden.
Diese Membran wird auf beiden Seiten bearbeitet. So wird sichergestellt, dass die Kugeln auf
beiden Seiten der Membrane offen sind. Es lassen sich unkompliziert verschieden diinne
Membrane aus diesem Material testen. Zusatzlich lassen sich mit kontrollierter Erwarmung die
Poren praktisch einstellen, um die optimale Ausnutzung des moglichen Volumenflusses zu finden.
Die Verunreinigungen koénnten wie in Kapitel 3.1 absorbiert werden.

Eine verfugbare Losung ist der Sepuran Noble der Firma Evonik [12]. Dieser ist mit einer
Hohlfaserwicklung und einer Membrane in Kombination erhdltlich. Das Gerat verspricht eine hohe
Reinheit und grosse Selektivitat, benétigt fir die Funktion jedoch einen hohen Druck (¢ ub ¢y,
siehe Abbildung 11

FFED

|
I —3 = F355353333333393333335]

'

——3 333 IIIII I I I I I

Abbildung 11 Sepuran Noble [10]
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7.5.Molsiebabsorber

Mit einem Zeolithen von 4 B kann der Sauerstoff absorbiert werden, siehe Kapitel 3.1. Fur den
Stickstoff genugt die Sodium-Form des Zeolithen X. Das System kann ungestort betrieben
werden, bis die Molsiebschichtungen gesattigt sind. Diese kdnnen nach Gebrauch mit Hitze
regeneriert werden. Dadurch lassen sich die Absorber-Elemente erneut verwenden. Fir dieses
System wird ein Tank bendtigt, welcher mit den Kugeln des Molsiebs gefillt wird. Es empfiehit
sich eine dinne, lange Kartusche fiir dieses Konzept (Abbildung 12).

—ohbhka it —

Abbildung 12 Konzept Molsiebkartusche
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In der nachfolgenden Tabelle sind die verschiedenen Lésungsvorschlage aufgelistet mit allen Informationen aus dieser Literaturrecherche.
Diese wurden mit einer Bewertungsmatrix ausgewertet, um die beste Losung fir das Projekt zu evaluieren.

Kuhlfalle [3] Heated-Getter Membran MMM [11] Molsieb-Apsorber
[11] (Kunststoff) [13] [14]
Reinheit b w @ w® pn Qo W@ v wu w @
maximale pwESA bis zu T®  £8A LW ESA biszu1 ™ £¢8& P LWESA
Verunreinigung
Volumenstrom p T [ & U o8t T 1 keine Angaben T W X ¢ ¢ G
" pro Einheit o P vorhanden
M (fur p&  Flache der
Membran mit | wird in der Bewertung
6FDA/tetramethyl neutral gewertet
PDA polyimid und | (erreicht Forderungen)
T#p & & Starke)
Uberdruck am T3 U X od qu bis zu p
Inlet 4 »
Druckverlust T T 3 3.5 p L)
t+»
Tabelle 4 Konzepte Physikalische Werte
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Kuhlfalle [1] Heated-Getter Membran MMM [12] Molsieb-Apsorber
[10] (Kunststoff) [13] [12]
Physikalisches Kondensierung irreversible Diffusion durch Sieb-Effekt Absorption
Vorgehen der chemische Feststoff (Permeation)
Verunreinigungen Reaktion Diffusion durch
durch Kuhlung Feststoff (Permeation)
Regeneration Erhitzen der - - spulen mit Wasserstoff Erhitzung des
Kuahlifalle Apsorber-Materials
Vorteile geringer hoher niedrige Energiekosten geringerer geringer Druckverlust
Druckverlust Reinheitsgrad Druckverlust im
erreichbar Umgebungstemperatur | Vergleich zu Membran | Umgebungstemperatur
hohe Reinheit
Umgebungstemperatur Flache: v Tt TIp C U
Nachteile aufwandige Erwérmung des Druckgradient Druckgradient bendtigt mechanischen
Kihlung (liquid Arbeitsgas bestimmt bestimmt Eingriff zur
Nitrogen) (v 1@0) kontinuierlichen Fluss | kontinuierlichen Fluss Regeneration
Aufwand/Kosten | flissiger Stickstoff | p x ¢ Leistung bendtigt einen Herstellung der Molsieb-Kugeln

Verbrauch Verdichter und grosse | Membrane Aufwendig
Flachen und teuer w GOEFHL Q
(reOra )
Tabelle 5 weiterfihrende Informationen
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9. AUSWERTUNG

Die physikalischen Daten werden in der nachfolgenden Tabelle gewichtet und ausgewertet. Die
Bewertung der einzelnen Konzeptpunkte gehtvon p ¢ wie in Tabelle 7 beschrieben. Die Summe
der Produkte (Formel (8)) ergibt schlussendlich die Auswertung. Je hdher die erreichte Punktezahl
ist, desto besser ist das Konzept geeignet. Maximal kdnnen ¢ Punkte erreicht werden.

"0QUM® $3A0Q0 Q1 6 6¥0Ad Q

(8)
Gewichtung | Eigenschaft Bewertung

b Reinheit Ubertroffen 3
b maximale erreicht Forderungen 2

Verunreinigung

Forderungen nicht 1

P Volumenstrom erreicht
5] wiederkehrende

Kosten Tabelle 7 Bewertungspunkte
5] Druckverlust

Tabelle 6 Gewichtung
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Wertung | Kuhlfalle | Heated- | Membran MMM | Molsiebabsorber
Getter | (Kunststoff)

Reinheit ™ 3 3 3 1 2

maximale T® 2 1 3 3 3
Verunreinigung

Volumenstrom TP v 3 2 1 2 3
wiederkehrende 0.1 1 1 3 2 1
Kosten

Druckverlust T3t v 3 2 1 2 2
Summe 1 2.5 2 2.6 1.9 2.45

Tabelle 8 Auswertung

10. DISKUSSION

Die Anforderungen werden durch fast alle Konzepte erfullt. Die Ausnahme ist die Mixed-Matrix-
Membran, welche die Reinheit nicht ganz halten kann. Diese Ldsung ist fir die Filterung des
Gases vor einer Membrane oder Kuhlfallen im Kreislauf geeignet, um einen grossen Teil der
Unreinheiten abzuscheiden. Es besteht nach Auskunft der Firma bei geringen Verunreinigungen
die Mdglichkeit, héhere Reinheiten zu erreichen.

An zweiter Stelle ist die Kiuhlfalle. Sie ist die Lésung, die einen grossen Volumenstrom ermaoglicht
und die Reinheit gut halten kann. Die dritte Mdglichkeit ist ein Molsiebbett. Es sollte einen genug
langen Kontakt des Gases mit dem Molsieb gewéhrleistet sein, um die Reinheit zu gewéahrleisten.
Gemass Literatur ist eine Reinheit von w @ w €84 erreichbar. Fir hohere Reinheit sind weitere
Mechanismen notwendig. Nach diesen Konzepten ist mit einer Membran die Reinheit zuverlassig
zu erreichen. Durch den geringen Wartungsaufwand und die tiefen Unterhaltskosten hat sie leicht
besser abgeschnitten im Vergleich zu den beschriebenen Konzepten (Kuhlfalle, Molsieb).

Die Kduhlfalle ist die Empfehlung fir das aktuelle Projekt. Mit ihr ist sichergestellt, dass die
geforderte Reinheit mit moderatem Druckverlust und Volumenstrom gewdhrleistet ist. Sie ist auch
als Vergleich zu eventuellen anderen Lésungen optimal.

Die Membran und deren optimale Zusammensetzung konnte ein ganzes weiteres Projekt fullen.
Fur das aktuelle Projekt ist es nur mdglich, vorhandene Materialien zu testen. Die Membrane wird
bei den meistens Firmen nur auf Bestellung gefertigt. Fir Helium gibt es nur einen kleinen
Bruchteil, der geniigend hohe Selektivitdten erlaubt. Der Vorteil der Einzelanfertigung ist die
Schichtung oder Verbindung verschiedener Materialien direkt beim Hersteller.
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Allgemein kann man fur die Konzepte sagen (ausgenommen der Kihlfalle und des Molsiebs),
dass es einen hoheren Druck und somit mindestens einen weiteren Verdichter braucht, um den
bendtigten Druck zu halten.

11. KONZEPTENTSCHEID

Im weiteren Verlauf des Projekts entschied man sich fiir die Membran, da bei diesem System die
Wartung sehr niedrig ist. Bei idealem Lebenszyklus kénnen solche Membrane Uber Jahre im
Einsatz sein ohne Wartung. Der Kostenaufwand wird mit diesem Konzept um einiges kleiner. Die
meisten Kosten fallen in der Beschaffungsphase an (Membransystem und Pumpe). Danach muss
nur die Pumpe gewartet werden. Die Membranen konnen in einem Zyklus ausgetauscht werden,
der sich je nach Material auf Jahre erhéhen kann. Der Volumenstrom durch die Membran ist
proportional zum Druck tGber der Membran und proportional zur Flache und Dicke der Membran.
Dies sind die drei Parameter, welche zur Optimierung herangezogen werden. Der
Konzentrationsunterschied ist aufgrund des hohen Helium-Anteils zweitrangig und spielt nur bei
mehreren Durchgangen mit dem gleichen Gasvolumen eine Rolle.

Membrane sind Folien aus Polymeren zwischen ¢ v p 1t ‘Tt doder noch dinner. Dabei sind die
Thermoplaste bekannt fir eine hohe Selektivitat. Elastomere weisen geringere Selektivitaten auf,
lassen jedoch hohere Volumenstrome der Gase zu. Die treibende Energie der Permeation ist der
Druck. In einer Gasmischung spielt daher die Konzentration der jeweiligen Gaskomponenten eine
Rolle. In diesem Projekt befindet sich die Mischung jedoch auf einem hohen Heliumanteil und hat
nur auf die erreichbare Konzentration des Prozesses Einfluss. Die Konzentration bestimmt den
Partialdruck (Kapitel 12.2). Aus diesen Druckunterschieden fiir die einzelnen Gaskomponenten
kann der treibende Druck Uber der Membran bestimmt werden. Im Folgenden wird von
Hochdruck-, und Niederdruckseite gesprochen, um die entsprechende Seite der Membrane und
deren Volumen zu beschreiben.

Projekt Heliumreinigung 18



“ w Fachhochschule Nordwestschweiz
Hochschule fur Technik

12. MODELL UND THEORIE

Fur die Bestimmung der Permeabilitat und die Beurteilung der Funktion werden die Gréssen Druck
und Konzentration bendtigt. Die Werte sind zwingend auf beiden Seiten zu messen. Dieses
Vorgehen wird bendtigt, um fur einzelne Bestandteile der Gasmischung die Partialdruckdifferenz
Uber der Membrane zu bestimmen. Der Volumenfluss wird tber die Partialdruck-Erh6hung der
einzelnen Gaskomponenten auf der Niederdruck-Seite bestimmt. Durch ein kleines Volumen sind
die Veranderungen des Drucks schneller auf dem Sensor ersichtlich. Mit dem Volumenfluss und
dem Partialdruck Uber die Membrane kann die Permeabilitdtskonstante bestimmt werden. Es
ergeben sich daraus weiter die Diffusionskonstante und die Sorptionskonstante (Formel 2 und 5).

Vi, T1, 01, Yee1, Yrca Va, 12,02, Yhe2 » Yrc2

® @

Hochdruckseite Niederdruckseite

Abbildung 13 Modell der Membrankammer

12.1. Annahmen

Fur die folgenden Berechnungen werden die folgenden Annahmen getroffen.

 ideales Gas

1 keine Leckage

1 adiabat (kein Warmeaustausch mit Umgebung)
T Yo Yo =

12.2. Modelgleichung

Fur die Berechnungen wird die bekannte Formel (6) aus der Literaturrecherche nach der
Permeationskonstanten umgestellt. Auf diesem Rechnungsweg sollen die Daten aus der Literatur
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bestatigt und verifiziert werden. Die folgenden Formeln beziehen sich jeweils auf den Partialdruck,
gekennzeichnet mit dem Index "QDer Partialdruck wird allgemein tber die Konzentration der Gase
(Formel (9)) berechnet.

s . 9
e ©)

. o #;w (10)
0 T Ny

Fiur die mechanischen Daten der Membran reichen einfache Messmittel. Fir den Volumenfluss
werden die Stoffmenge und eine mittlere Dichte verwendet. Mit Hilfe der idealen Gasgleichung
wird die Stoffmenge ermittelt. Dies geschieht fur den Startzeitpunkt © T und mindestens einen
weiteren Zeitpunkt (Formel (12)). Aus der Differenz zwischen den beiden Zeitpunkten und der
gemessenen Zeit findet man den Stoffmengenstrom (Formel (13)). Mit diesem System kann auf
Niederdruck- und Hochdruckseite der Stoffmengenstrom einzeln bestimmt werden.

0 (11)
YJY
S T O e (12)
Yo == —==
YJOY YJY
Vi @ (13)

()
T Iy :) ‘ ; B L7\ O (b ; (b ]
% Yovaool 1 Novap el @9
Durch die Bildung einer mittleren Dichte (Formel (14)) zwischen den Zeitschritten kann mit der
Formel (15) der Volumenstrom berechnet werden.

- 14
”r r]'QQ) "Q ( )
YJY
R (19)
W € :)T
N2 ) (16)

® I om om 3ooCN @

Durch Einfigen der Formel (15) in die Gleichung fiir die Permeationskonstante folgt eine
Gleichung fur eine Seite des Aufbaus. Im Beispiel ist diese fur die Niederdruck-Seite dargestellt.
Diese ist nur noch von den Daten der Membran (Flache und Dicke) und der Konzentration in
Kombination mit dem Druck abhangig. Weiter sind die Kenntnisse des gesamten Gasvolumens
einer Membranseite und die Zeitschritte wichtig.
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Die Gleichung reagiert auf die Veranderung des Volumens. Sind die Volumen der Hochdruck- und
Niederdruckseite gleich gross, findet das System den Ruhepunkt in der Mitte der zwei Drucke.
Wird das Verhaltnis verschoben, so dass das Volumen der Niederdruckseite kleiner ist, findet das
System den Ausgleichspunkt ndher am Druck der Hochdruck-Seite. Fir ein grésseres Volumen
der Niederdruckseite wird das System einen Druck ndher an der Niederdruckseite einstellen. Dies
bedeutet, dass mehr Helium durch die Membrane diffundiert. In den folgenden Abbildungen
wurden die Konzentrationen auf beiden Seiten der Membran auf w «w £€8& Helium gestartet. Nur
das Volumen der Niederdruckseite verdndert sich. Das Material ist 6FDA/tetramethyl PDA-
Polyimid. Dieses Material ist das geeignetste fur die Aufgabenstellung. Die Daten der Membran
sind in den CAD-Daten oder der Simulation im Matlab auf dem Switch-Drive zu finden.

12.3. Weitere Moéglichkeiten zur Messung der Permeabilitat

Die komplexe Berechnung der Permeabilitat lasst sich mit einem weiteren Messinstrument leicht
umgehen. In der Industrie wird fir diese Messung oft ein Leck-Suchgerat. benutzt. Die
Hochdruckseite wird mit einem reinen Gas auf einen bestimmten Druck gebracht und gehalten.
Beide Kammern sind getrennt durch die Membran. An der Niederdruckseite wird das Vakuum
gezogen und Uber das Massenspektrometer des Leck-Suchgerats wird die Leckrate fir das
einzelne Gas gemessen. Die Leckrate dient der Ermittlung des Volumenstromes, welcher in
Formel (6) eingesetzt die Konstante ergibt. Bei einer guten Abdichtung ist das Gerat geniigend
prazise, um die Permeabilititskonstante zu messen.

12.4. Simulation

Um Aussagen Uber den Verlauf und die Moglichkeiten des Systems zu treffen, wird die
Modellgleichung (Formel (17)) mit Matlab schrittweise berechnet. Diese Simulation stellt das
Verhalten bei den getroffenen Annahmen (siehe Kapitel 12.1) dar. Es stellen sich bei dieser
Simulation mehrere Probleme beim Vergleich mit dem realen Fall. Als wichtigstes zu erwahnen
ist die Zeitschritt-Abh&angigkeit. Die Simulation kann keine zuverlassigen Werte fiir die benétigte
Zeit liefern. Sie liefert jedoch gute Werte zu den Endpunkten der Funktionen. Damit I&sst sich eine
Aussage Uber den Ruhepunkt des Vorgangs treffen. Ein weiterer Unterschied zum realen
Verhalten ist die Sorption, welche im Modell durch den sehr langsamen Ablauf (Wochen) nicht
ersichtlich ist. Die Selbstdiffusion in der Gasmischung ist schneller als die Permeation. Durch
Sensoren, die nicht direkt an der Membran messen, entsteht eine Verzdgerung der realen
Konzentration. Dieser Fehler hebt sich durch die Selbstdiffusion etwas auf, es ist aber bei realen
Messwerten mit einem leicht verzégerten Verlauf zu rechnen.

Nach einer Messung kdnnen die Dampfung der gefitteten e-Funktion in die Simulation eingetragen
werden. Dies ermdglicht eine weitere Darstellung angenéhert an den gemessenen Fall. Das soll
die Moglichkeit bieten, spéter verschiedene Konzentrationen zu testen und Aussagen Uber die
weitere Reinigung der Gasmischung durch identische Membrane zu treffen. Bei dieser
Berechnung ist die Zeit dimensionslos dargestellt.
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Abbildung 14 Druck- und Konzentrationsverlauf (gleiche Konzentration und
Volumen)
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Abbildung 15 Druck- und Konzentrationsverlauf (gleiche
Konzentration und — p&® 1T Q X
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Dieser Graph stellt das
aktuelle System dar. Es
verschiebt den Ruhe-
punkt des Systems ein
wenig zum Druck der
Hochdruckseite, auf-
grund des Volumenver-
héltnisses.

1 Konzentration
gleich w w ¢8&

1 doppeltes
Volumen
Niederdruckseite

T — pdmoX

Wird das Verhéltnis der
Volumina vergrossert,
verschiebt sich der

Ruhepunkt zur Nieder-
druckseite. Folglich ist
die grosste Bewegung
auf der Hochdruckseite
zu sehen und das
System kommt naher
am Druck der Nieder-
druckseite zum  Still-
stand. Es fliesst mehr
Helium durch die Mem-
bran.

22



nw

Vol. %

Vol. %

Fachhochschule Nordwestschweiz
Hochschule fur Technik
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Abbildung 16 Druck- und Konzentrationsverlauf
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Abbildung 17 Druck- und Konzentrationsverlauf
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Hier wird klar ersichtlich,
dass mit einem kleinen
Verhdltnis der Volumina
auf der Niederdruckseite
der maximale Sprung in
der Konzentration gros-
ser wird. Dies liegt an
der kleineren  Stoff-
menge, die im Volumen
Platz findet. Es muss
deshalb wenig Helium
permieren, um die
Konzentration ansteigen
zu lassen. Es ist jedoch
nicht vorteilhaft fir einen
Batch-Betrieb. Mit
sinkendem  Verhaltnis
der Volumina sinkt auch
die Ausbeute mit der
Stoffmenge. Zusatzlich
steigert dies die Anzahl
Zyklen.

I — mno

9 Konzentration
Niederdruckseite
W w £

i Konzentration
Hochdruckseite
W W £

Wie schon erwahnt ist
die Konzentration auf-
grund des hohen
Heliumanteils flr die
Reinheit eher uninteres-
sant. Es st jedoch
ersichtlich, dass die
Konzentration der Nie-
derdruckseite nicht zu
weit sinken darf. Die
gesamte Zunahme, der
Reinheit, wird grosser.
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Die Niederdruckseite
erreicht, aber nicht mehr
die geforderten
W @ w €83 8Es ist jedoch
fir ein Verfahren mit
mehreren Batch-
stufen/Membranen mit
verschiedenen Konzen-
trationen  wissenswert.
Der Gradient aus Formel
(5) steigt mit dem Kon-
zentrationsgefalle  und
damit theoretisch auch
der Massenstrom durch
die Membrane.

T — ™@mno

1 Konzentration
Niederdruckseite
W w £8

1 Konzentration
Hochdruckseite
W o ESX

Sinkt die Konzentration
auf der Hochdruckseite,
ist das System bezuglich
der Reinheit unberihrt.
Die geforderte Reinheit
wird erreicht, da der
Druck Uber der Mem-
bran nicht &andert. Im
Feld ist es moglich, das

verschmutze Helium
mehrmals zZu
verwenden, um einen

maglichst grossen Anteil
an Helium im Kreislauf
zu halten. Es braucht
dazu nur die Leistung
einer Pumpe, um den
Druck zu erzeugen. Da
die Konzentration schon
zu Beginn um die
W w é8a betragt, wird
das Gas mehrere Durch-
laufe ermdglichen, bevor
es aus dem Kreislauf
ausscheidet.
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Fur die Optimierung der Permeation wird eine grosse Flache der Membran und ein hoher
Druckunterschied Uber der Membran empfohlen. Der Druck ist jedoch mdglichst tief zu halten, da
Helium stark zu verdichten die Gerate deutlich teurer werden lasst. Ein weiterer Faktor ist die
Dicke der Membran. Fir die Messung auf dem Prufstand wird eine dicke Membran (T & &)
verwendet. Dies ermdglicht es, einen hdheren Druckbereich auszunutzen. Ausserdem sind
Folien, die diinner sind, noch schwerer zu finden.

13. PRUFSTAND

Der Prifstand wird mit zwei Gasen aufgebaut, Helium und Sauerstoff. Die Wahl von Sauerstoff
als Verunreinigung hat praktische Grinde. Da Sauerstoff schneller permiert im Vergleich zu
Stickstoff, wird im Feld auch mehr Sauerstoff in den Kreislauf gelangen. Der Aufbau kann nur zwei
Gase auseinanderhalten. Deshalb hat eine Messung mit Umgebungsluft eine grossere
Abweichung. Der Binary-Gas-Analyzer rechnet mit einer mittleren Molmasse fur dry Air. Auf der
Niederdruckseite wird jedoch mehr Sauerstoff ankommen, weshalb das Mischungsverhaltnis fur
die mittlere Molmasse nicht mehr stimmt. Diese Abweichung halt sich in Grenzen, da die beiden
Gase eine ahnliche Molmasse haben (0 ¢ $tpoxh O @ w4-). Fur eine Messung mit

Sauerstoff kann der Massenstrom durch die Membran genau berechnet werden.

Der beschriebene Idealfall ist sicher nie erreicht. Durch Spilen des Systems mit Helium wird
sichergestellt, dass mdglichst wenig unbekannte Moleklle vorhanden sind. Bei der ersten
Messung einer Membran muss man sich aber bewusst sein, dass in der Membran noch Stickstoff
eingelagert ist. Dieser wird unweigerlich in das System gelangen. Bei einer zweiten Messung im
direkten Anschluss ohne Ruhephase der Membran kann man durch erneutes Spullen auch die

><

><l—®—
| ><

Hc?chdrUCk- Niederdruck-
Gasmischung seite seite Yakuumpumpe

Abbildung 19 Gasschema des Prifstands

Fremdgase weiter minimieren. Zu diesem Zeitpunkt hat der grosste Teil an Stickstoff und
Sauerstoff durch die erste Messung die Membran verlassen. Zusétzlich ist die Membran gefuillt
mit Helium. Dies minimiert Abweichungen, die vom System herkommen.

Die Leitungen und Ventile sind von der Firma Swagelock. Mit diesen konisch dichtenden
Rohrelementen kann eine hohe Dichtheit erzielt werden. Bei undichten Stellen kénnen die
Verbindungen mit mehr Moment vorgespannt werden, um mégliche Leckagen zu unterbinden. Mit
der Vakuumpumpe wird das System evakuiert. Die Gasmischung soll Uber den Partialdruck
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hergestellt werden. Die Gase werden direkt aus den Flaschen in das System gefullt (folglich
Abbildung 19).

13.1. Membran-Werkstoff

Als Membrane fir die Gas-Separation sind Polymere geeignet, die eine hohe Gasdurchlassigkeit
haben. Die ahnlichen kinetischen Durchmesser des Sauerstoffs und des Heliums gestalten die
Auswahl schwierig. Es werden immer Helium und das Fremdgas durch die Membran diffundieren.
Konkret ist die beste Membran zur Separation von Helium ein Polymer, welches eine Selektivitat
Helium zu Sauerstoff im Bereich von mindestens p raufweist. Da Sauerstoff einen kleineren
kinetischen Durchmesser hat als Stickstoff, hat Stickstoff immer eine kleinere Perme-
ationskonstante und die htéhere Selektivitat. Diese Daten sind jedoch nicht fir viele Polymere
verfuigbar, haufig ohne Messunsicherheit angegeben und je nach Datenblatt abweichend. Dies ist
vor allem dem Wert der Permeabilitats-Konstante geschuldet der, in SlI-Einheiten, bei p 1t

p 11 liegen kann. Deshalb sind vier Polymere interessant, fir welche auch Daten vorhanden
sind. Diese Daten sind weiterfihrend aufgelistet.

Polymer ”_ﬂ .D v "_|= O Jv - T"ET- Quelle
6fda-Polyimid | o8 x Ip 1 o v p ® [3]
PET PRTPT | pHUVP T oR [15]
PLA X& X Ip 1 Cgtop 1 o@® wo [15]
Kapton PELO R T B P P @ [16]

Tabelle 9 Membran-Materialien
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13.2. Folienhersteller

Es gibt verschiedene Hersteller fir technische Folien, die geeignete Dicken der Folien
produzieren. Die Firmen sind vor allem in Deutschland zu finden. Da die Firmen oft nur auf
Wunsch produzieren und daher gewisse Umsatze bendtigen, wurden die Folien auf einer
allgemeinen Website (RS-Components GmbH) bestellt.

Firma: Materialien

Dr. Dietrich Muller GmbH 6fda-Polyimid

RS Components GmbH PET, PEEK (keine Daten aus Literatur
verflgbar)

Bleher Folientechnik GmbH gil\_/zrse Materialien auf Bestellung darunter

Verlangen einen Mindestumsatz

RS-Components GmbH PET, PEEK, Polyimid

Zuschnitte sind passend in grésse A4

Tabelle 10 Firmen fir technische Folien

13.3. Membrankammer

Die Membrankammer ist so gestaltet, dass es moglich ist, Folien verschiedener Stérken
einzubauen. Die verschiedenen Schichten werden in die Niederdruck-Seite in Vertiefungen
gelegt; die einzelnen Lagen werden so zentriert. Die Kammer wird tber acht M10-Schrauben
verschlossen. Damit wird der Spanndruck gleichmassig auf den Rand der Membran verteilt. Da
eine dinne Membran dem Druck nicht allein standhalt, wird zuséatzlich ein Lochblech und ein
feinmaschiges Geflecht der Firma Bopp verwendet. Die Kammer ist so designt, dass die beiden
Verstarkungsschichten durch den Druck der Kammer ebenfalls auf die Membran geklemmt
werden. Zur Dichtung der Kammer wird Loctite 518 verwendet. Dieser sollte etwa einen halben
oder ganzen Tag ausharten, um Rissbildung in der Dichtmasse zu verhindern.

Hinter der Membran sind drei Teile eingespannt, welche die Stabilitat und die Dichtheit der
Membran gewahrleisten. Als erstes wird in die Niederdruck-Seite das Lochblech gelegt. Dieses
nimmt den grossten Teil des Drucks auf die Membran auf. Um die Membran zu hindern durch die
Locher des Lochbleches gezogen zu werden, liegt auf dem Lochblech ein Geflecht aus diinnen
Drahten. Zwischen Membran und Geflecht ist auf dem Klemmkreis ein Ring (PET), um die Kante
des Geflechts von der Membran fernzuhalten. Der Grund dafir sind die spitzen Drahte, die am
Rand des Geflechts entstehen kénnen. Falls die Drahte so spitz sind, dass sie in das Polymer der
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Abbildung 20 Membrankammer

Membran eindringen, verletzen sie zuerst im PET-Ring. Dies schiitzt die Dichtheit der Membran.
Die Schichtung ist in Abbildung 20 ersichtlich.

13.4. Messinstrumente

Bei der Unsicherheitsanalyse sind verschiedene Probleme aufgetreten. Es kommt in erster Linie
auf die zu messenden Werte an. Die einzelnen Unsicherheiten der Konzentrationen und der
Dricke sind in Tabelle 11 ersichtlich. Mit diesen Werten lasst sich die Funktion des Konzepts
nachweisen. Es ist jedoch wichtig, noch einen weiteren Wert zu erheben. Durch diesen lasst sich
das Material der Membrane analysieren. Dieser Wert ist die Permeabilititskonstante. Die
Permeabilitatskonstante ist ein kleiner Wert im Bereich zwischen p 1 bis p 1 in SI-Einheiten.
Dadurch wird die Unsicherheit sehr gross. Die Sauerstoffsensoren des PSI, die zu Beginn des
Projekts in Erwagung gezogen wurden, sind dafiir aus verschiedenen Griinden nicht geeignet.
Als erstes Argument steht die Druckempfindlichkeit. Mit dem Sensor ware ein Vakuum
ausgeschlossen. Dies bedeutet, die Befiillung der Volumina misste durch Spiilen und Diffusion
im Gasgemisch vollzogen werden.
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Das System ware zusétzlich auf T p ¢ TR0 &eschrankt. Weiter ist mit dem Sensor nur die
Messung von Sauerstoff mdglich, was den Priifstand weiter einschrankt. Es kann keine Messung
der Heliumkonzentration und somit auch nicht anderer Gase gepruft werden (dry Air), welche im
Mu3e-Experiment erwartet werden. Die Messunisicherheit ( T w £8a)

des Sensors ist somit eher zweitrangig, flhrte aber zum endgtiltigen Ausschluss des Sensors.

Sensor Hersteller Unsicherheit | Messgrdsse Totvolumen | Kalibrierung
nach
Hersteller
Angaben
PR-39X Keller AG CLUI®D n Ry wird W w P oo
[17] gemessen
cV O U TT TOTEIT
8 4+ U TT TT TOTHI
PD-39X Keller AG CLUI®D n Ry wird W w P oo
[17] gemessen
cU O U T TOTHIT
8 4+ U T TT TOTEIT
BGA244 | Stanford TS TT @ £8 whY P A Wird  nach
[18] Research neuem BGA
Systems Kalibriert.
BGA244 | Stanford T8 Tt @ £8& wRY pma von Werk
[18] Research
Systems

Tabelle 11 Sensordaten
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Es wurde aufgrund der vorgehenden Messunsicherheitsanalyse entschieden, einen zweiten BGA
zu bestellen. Dies ermdoglicht bei einem eher hohen Permeabilitatskoeffizienten, z.B. 6fda-
Polyimid, eine Abweichung von ob und eine Kontrolle durch Messwerte aus zwei
kommunizierenden Gefassen. Bei Materialien wie PET ist dieser Wert héher, aufgrund der

D><]

V3

BGA

1 (i)
Hochdruck-
Gasmischung m seite

va
BGA

Niederdruck- Vakuumpumpe

seite P2

PC

Abbildung 21 Gasschema mit Sensoren

geringen Permeabilitdtskonstante. Daher ist der Wert bei den verfligbaren Materialien nicht mehr
aussagekraftig und besitzt eine Abweichung die, im Vergleich zum eigentlichen Zahlenwert,
doppelt so gross ist. Dies fiuhrt in diesem Projekt dazu, dass das Proof of Concept und Fits der
pro Zeit umgesetzten Massen betrachtet werden. Fir den Permeabilititskoeffizienten wird eine
genauere Messung in Kapitel 12.3 beschrieben. Die vollstdndige Messunsicherheistanalyse zu
den Permeabilitatskoeffizienten ist am Ende der Simulation in Matlab kommentiert angehangt, da
hier nicht weiter darauf eingegangen wird.

Die in Tabelle 11 aufgefiihrten Messinstrumente sind die im Prifstand verbaute Sensoren.
Drucksensoren und BGA messen die Temperatur im Gas. Nach Inbetriebnahme des vorhandenen
BGA ist die Entscheidung gefallen, bei Temperaturmessungen die Daten der Drucksensoren zu
verwenden. In der Messkammer des BGA kann sich durch die Schallmessung das Gas bis auf
¢ xJO erwarmen. Die Drucksensoren sind direkt mit dem Volumen verbunden, in dem der Vorgang
geschieht. Bessere Stabilitdt und weniger systematische Fehler bieten daher die
Temperaturmessung der Drucksensoren. Der Platz der Sensoren im Gaskreislauf ist der
Abbildung 21 zu entnehmen.
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Abbildung 22 Prufstand mit Sensoren Vakuumpumpe und Laptop verbunden

13.5. Kalibrierung der Sensoren

Bei den BGAs wird der alte mit dem Wert des neuen BGA kalibriert. Das bedeutet, der neue BGA
kommt frisch kalibriert an und dient dazu, den alten BGA zu kalibrieren. Bei den Drucksensoren
sind drei Punkte kalibriert (Tabelle 12). Die Abweichungen sind fotografisch festgehalten und
liegen auf dem Switch-Drive. Die Temperatur der Drucksensoren wurden nicht erneut kalibriert.

Sensor Hersteller
PR-39X 8 f4+» WX QU WX @G
5782 ¢ @ T TOTGI € U W 6DOGEH

O TTTT TOTEIT T W 0 GIGCD
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PD-39X 8 {+» WX QU@ WXL P
5788 ¢ @ T TOTIT ¢ U W TUXGP

U TCTT TOTIIT T ) W GDPGD

BGA244 1 ‘0Q0 Qi | @EAD Y1 &

‘0Q0 Qi | @& QT ™K &

BGA244 2 000 Qi | GEOR Y &

‘0Q0 Qi | @& QT ™K &

Tabelle 12 Werte aus der Kalibrierung

14. BERECHNUNG UND ABSCHATZUNGEN RANDBEDINGUNGEN
14.1. Temperatur

Die Temperatur wéahrend der Messung wird als konstant angenommen. Da die Veranderungen
Uber Stunden ablaufen, wird die Aussentemperatur als Gastemperatur angenommen. In der
Modellgleichung fallt der Faktor Temperatur aus der Rechnung fir die Permeationskonstante und
ist daher nicht relevant. Zur Uberprifung der Temperaturen wird die Temperatur in die Messung
aufgenommen, um bei grosseren Abweichungen die Temperaturen zu vergleichen. Zur
Berechnung der Stoffmenge, die durch die Membran diffundierte, ist die Temperatur notwendig.
Mit leichten Schwankungen wird gerechnet. Besonders Sonneneinstrahlung und Maschinenab-
warme der Extruder im gleichen Raum sind Einflussfaktoren. Es gilt ausserdem zu beachten, dass
bei sinkendem Druck die Temperatur fallt.

14.2. Volumen

Die Volumina werden ausgelitert, um das Volumen mdglichst genau zu bestimmen. Diese Daten
sind fur die Messunsicherheit von grossem Wert und sollten eine Genauigkeit von weniger als
p & caufweisen. Fir die BGAs werden die in den Datenblattern angegebenen Totvolumina mit
eingerechnet.

Das Volumen kann auch durch die Verformung der Membran einen Fehler aufweisen. Dies wird
mit dem Lochgitter und dem Gewebe verhindert. Die Membran allein wiirde ohne Stitzfunktion
die einzelnen Volumina zu fest beeinflussen. Sie wirde sich je nach Druck auf eine der Druck-
Seiten auswolben.
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Dieser Fehler wird durch eine einfache Simulation des Lochbleches errechnet. Es wurde dafir die
Ersatzkraft von X w t0yauf den Mittelpunkt der Flache des Blechs gesetzt (Formel (18)). Die Kraft
wird Uiber den Durchmesser O p v dt& und die Druckdifferenz ¥ 1@ & ¢ berechnet. Die

Typ: Verschiebung

Einheit: mm

09.01.2022, 22:28:09
0,1039 Max.

| | 0,031
|| 0,0623

L | 0,0416

0,0208

0 Min.

Abbildung 23 Statikanalyse des Gitters

Kanten des Bleches sind fixiert. Es ergibt sich eine Durchbiegung von & 1 & & (siehe
Abbildung 23), was einem Fehler von etwa p & obewirkt bei einem Zylinder mit Durchmesser ‘O
1 p Dieser Wert wurde verkleinert im Vergleich zum nicht gestiitzten Durchmesser (O 1@ V.
Dies wird mit der Simulation begrindet. Es zeigt sich, dass die Durchbiegung nur einen Teil der
Mitte betrifft. Dieser muss in den Auswertungen bericksichtig werden.

o (18)
O ¥ :)T— X o T0P
o (19)
Yoo -9 D ®P A

Um das Volumen auszumessen, wird der Aufbau mit Ausnahme der beiden BGAs mit Wasser
ausgemessen. Die Drucksensoren wurden einzeln ausgemessen, um das Auslitern einfacher zu
machen. Der Versuchsaufbau wird im zusammengebauten Zustand mit Wasser gefillt, inklusive
Bypass. Danach wird das Wasser vorsichtig in einen Behéalter entleert. Dieser wird auf der Waage

gemessen. Durch die Inkompressibilitdat des Wassers kann Uber die Dichte (" w w-) das

Volumen berechnet werden. Dies ist im vorliegenden Aufbau etwas knifflig. Durch das Gewebe
und das Lochblech wird mit Adhasion etwas Wasser im Aufbau zurlickbleiben. Dies ist auch in
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der grosseren Schwankung von 1@ "Qzwischen den einzelnen Messungen von & zu sehen.
Nach der ersten Messung ist dieses Wasser jedoch sicher durch den Wechsel der Membran

entfernt
Messung O O
1 P O Q p oBQ
2 P OHQ po&Q
3 P o Q P oBQ
Mittelwert 8| 8 |
O
Schwankung 8 | 8 |
\/m
Unsicherheit 8 | 8 |
der Waage

Tabelle 13 Auslitern Messdaten

Zusammen mit dem Totvolumen eines BGA und dem Volumen einer Seite ergibt sich das gesamte
Volumen (Formel (20) und (22)). Es ergibt sich eine Abweichung nach den Formeln (21) und (23).
Die Abweichung durch die Biegung des Lochblechs wird vom Volumen w abgezogen, da sich das
Blech in Richtung des Volumens & biegt und dieses verringert. Im selben Moment wird das
Volumen w um dengleichen Betrag grosser.

' a ' (20)
W 5 W PH PP T A

W — Yo P® MP 1 &

, 4 ' (22)
W —— P LG T &

' S'/d . ) (23)
w — Yo P TP T «
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14.3. Leckage Uberwachung

Die Leckage wird tber die gesamte Stoffmenge bestimmt (Formel (24)). Sollte bei den Messungen
die Stoffmenge abnehmen, ist das der Hinweis, dass Gas aus dem Versuchsaufbau entweicht.
Das System wird mit einem Leck-Suchgerét geprift, um die Lecks aufzusptiren und abzudichten.
Leck-Suchspray ist ein weiteres Mittel fir grossere Leckagen nach dem Membranwechsel. Diese
Massnahmen erlauben es, die Leckage klein zu halten und wahrend der Messung zu Uberprifen.
Bei zu grosser Leckage wirde die Messung nicht die gewiinschten Resultate zeigen.

L~ Lo~ 24
YJY YJY

14.4. Unsicherheitsanalyse Massenstréme

Die Unsicherheit fir die Werte zur Beurteilung der Funktion (Helium-Anteil und Druck) sind in
Tabelle 11 aufgefiihrt und werden nicht weiter erlautert. Sie zeigen den Vorgang mit zuverlassiger
Abweichung an. Bei der Permeabilitatskonstante hangt die Unsicherheit vom Material und den,
dazu verfigbaren Daten, ab. Es lasst sich aber mit dem aktuellen Aufbau eine Unsicherheit von
etwag m o 1 @i iekddichen. Dies genugt fir Membranfolien, die fir das Projekt interessant
sind (um p matwi 1). Wer aktuelle Aufbau wird zu Beginn mit PET gemessen. Bei diesem
Material ist der Koeffizient so tief, dass die Unsicherheit zu gross ist, um diesen Wert zu
bestimmen. Die Funktion hingegen lasst sich trotzdem beurteilen. Eine detaillierte Analyse der
Unsicherheit befindet sich innerhalb der Matlab-Programme zur Berechnung der Werte. Die
Messunsicherheit wurden mit einem Student &6-Faldor 1.65 und einem Vertrauensniveau von
w WP berechnet. In diesem Projekt werden nur die Massenstrome betrachtet. Die Folien, welche
eine Messung der Permeabilitdtskonstante erlauben, konnten nicht rechtzeitig organisiert werden.
Fur die Messung der Massen ist unten das Vorgehen nach GUM aufgezeigt. Nach dem gleichen
Verfahren ist die erste Unsicherheitsanalyse durchgefiihrt. Auf diese wird jedoch nicht naher
eingegangen.
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0

0

9

. 5 YQ:I) [A}e)) 0D
a ¢® o Yovaeo O @A
Messunsicherheit nach GUM
Ta ) LIPS
o Yoo ed ©d
Ta WD
T n YOYYo
Ta WD .
T W 'YQ'Y:)’(‘JQ]
T & WD IS RPN
Ty Yoy el @I @
- a a a a
Y ‘O T—CD T—Q’) T—,Cl') T—
I n w |
% U X T
nmPmn &
PR ﬁ_a P& TP 1T &
Vo

U Tl

a3t 1t i g Mittelwert der BGA-Messunsicherheitsdaten)

—_GU) ~(Jl.)
e C @

c . .
— 0 L TO
o PP X
N pHpUiroP Qi 01 W6 QeI QA GQ
Messung T T
1 (air/PET) U ¥Pp T G Q B TP GQ
2 o Ipm aQ o (P aQ
(F /Kapton)

Tabelle 14 erweiterte Messunsicherheit
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14.5. Gasmischung

Die Gasmischung auf der Hochdruckseite entspricht der verschmutzen Seite. Die Konzentration
ist daher w «w £€8& Helium und p @ £¢8& Fremd-Gas, da angenommen wird, dass etwa p @ £é8a 7Q
Verunreinigung in das Helium dringt. Der Mu3e-Kreislauf bekommt bei ¢ w ¢8& Luft Probleme.
Fur die Messungen im Rahmen des P6 werden die Konzentrationen so gewahlt, dass der
Volumenstrom moglichst gross wird.

Auf der Niederdruckseite soll die Konzentration des Heliums w @ w €84 erreichen. Da die
Permeation durch die Partialdriicke getrieben wird, sollten auf dieser Seite der Druck und die
Konzentration klein sein. Dies widerspricht der Bedingung von w @ w ¢8& Helium auf der
Niederdruckseite. Aufgrund dieser Erkenntnis sind zwei Wirkungsweisen im Mu3e-Kreislauf
denkbar: Batchbetrieb und kontinuierlicher Betrieb.

14.6. Batch-Betrieb

Hier werden zunachst beide Volumina mit verunreinigtem Helium beschickt. Auf der
Niederdruckseite kann dabei auch eine tiefere Konzentration eingefiillt werden. Wird eine tiefere
Konzentration im Vergleich zur Hochdruck-Seite eingefiillt, wird der Partialdruckabfall Gber der
Membran erhoht. Die Gase gehen schneller durch die Membran. Es ist zu beachten, dass mit der
Zeit die Konzentration des Heliums auf der Niederdruckseite steigen wird und dieser Vorteil mit
der Annaherung an die benotigte Reinheit sinkt. Es lasst sich ein System darstellen, welches aus
der Hochdruckseite einen Teil des verunreinigten Heliums in die Niederdruckseite strémen l&asst
bis auf Umgebungsdruck. Die Hochdruckseite wird auf ¢® @ &1 1 @ ¢ Uberdruck gebracht mit
verunreinigtem Helium aus dem Mu3e-System. Die Membrankammer wird verschlossen und die
Permeation schreitet voran. Nachdem auf der Niederdruckseite die gewiinschte Konzentration
des Heliums erreicht ist, wird dieses abgezogen. Der Bypass zwischen den Volumina wird
getffnet und der Kreislauf beginnt von vorne. Die Konzentration des Heliums auf der
Hochdruckseite nimmt dabei stetig ab. Bei einem zu hohem Anteil Fremd-Gas auf der
Hochdruckseite wird diese entleert und mit Helium aus dem Mu3e-Kreislauf aufgefillt.

14.7. kontinuierlicher Betrieb

Das zweite System halt die w @ w €83 Helium auf der Niederdruckseite. Durch die Permeation
des Heliums steigt der Druck an. Da der Kreislauf des Mu3e auf Umgebungsdruck betrieben wird,
kann durch den Druckanstieg ein Teil des gereinigten Heliums kontinuierlich mit der
Geschwindigkeit der Permeation direkt in das System zurtckfliessen. Auf der Hochdruckseite wird
bei dieser Variante der Druck gehalten, um die Permeation konstant zu halten. Dies ermoglicht
einen kontinuierlichen Massenstrom durch die Membran.
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14.8. Simulation der Messung

Nach den Berechnungen, die als Matlab-File im Switch-Drive Ordner zu finden sind, wird das
aktuelle System eine Reinheit im Volumen 2 von knapp tber w @& ud £é8& Helium erreichen. Damit
ist die Vorgabe von w @ w €8 erreicht mit einer kleinen Sicherheit von T8t uo €8& . Dies bedingt
eine Reinheit von w w €84 Helium auf beiden Seiten der Membrankammer zu Beginn der
Messung. Dieser Wert hangt vor allem vom Permeabilitatskoeffizienten, folglich den Materialien
der Membran ab. Dieser Faktor wird zusatzlich durch verschiedene Herstellungsverfahren fir
technische Folien verandert. In den folgenden Abbildungen sind die Ergebnisse der
Berechnungen fir die verschiedenen Materialien aufgefuhrt. Der erwartete Verlauf im Prifstand
mit dem verfugbaren Material PET ist in Abbildung 24 gezeigt. Der zeitliche Verlauf des
Volumenstroms ist in der folgenden Abbildung 25 ersichtlich. Die Zeitachse ist jeweils
dimensionslos dargestellt: null bis eins zeigt einen Durchlauf des Systems. Der einzige
Unterschied zwischen den Materialien ist die verstrichene Zeit des Ablaufs. Diese kann Uber die
Simulation nicht ermittelt werden. Die Endwerte aus der Simulation werden mit den Dimensionen

des Systems (—) bestimmt, wenn Reinheit und Druckdifferenz zu Beginn gleich gewahlt werden
(in diesem Beispiel Y0 ¢ ® Gl @ W £83 "0Q a Qo dber die Erhohung der
Druckdifferenz zu Beginn des Batchs kann die Reinheit noch héher zu liegen kommen, da mehr

Helium durchgedruckt wird. Die maximale Druckdifferenz wird Gber die mechanische Stutzung
und die Festigkeitswerte der Membran definiert.

Druck und Konzentrationsverlauf der Volumina (PET/d=0.1mm/3bar) -S‘I 0°
— T T T T T

99.6 1 T T T
K"\\ [ R S S U R
\\\ |- - 128
99.4 - s
N {26
N
g 24
’ —Y1|]
L .
99.2 // N ——vo
P ~_ —p1|422 —=
=2 Jre | _______';__Z p—— x x — — —p2 o,
= 99 f=_ 12 x
:?' ﬁ\'\\ o g E
- s
N 118 O
F
98.8
X
s .
// \““--‘
p ~— 11.4
98.6 ; Te—
. {1.2
p
984 == - | | | | | | | | 1 1
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1
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Abbildung 24 erwartete Ergebnisse fur PET
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nw

5 X 10?7 theoretischer zeitlicher Verlauf Vo

lumenstrom (PET/d=0.1mm/3bar)
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Abbildung 25 Volumenstrom im Verlauf der Zeit (PET)

Material Erreichte Volumen Druck am Ende Dimensionslose
Reinheit des Zeit am Ende
1 Batch Batchvorgang des
Batchvorgang
6fda-Polyimid | w @ qv £8a P LG T G OEPOOI T®
Helium
PET Wwd QiR P LGP T G QP OOI ™)
Helium
PLA Wwd Qi P LU T G OEPOOI T®
Helium
Polyimid WA iR P LU T G OEPOOI T®
(Kapton) Helium
Tabelle 15 maximale Reinheit und Ausbeute pro Batch
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15. ABLAUF DER MESSUNGEN

Schritt

Tatigkeit

Uberpriifung

Kommentar

Wartezeiten

9 Flansch mit
Heizplatte
erwarmen

9 Uber die
Schraubenldcher
Aufdrehen

1 Membran
tauschen

Kratzer und Verzug der
Flansche

Geflecht nicht
von Lochgitter
entfernen,
solange es nicht
die Dichtheit
beeintrachtig

Zusammenbau
nach Abbildung
20

ca. 30 min fur die
Aufwarmphase
der Flansche

Wartezeit bis zum Aushéarten der D

ichtmasse ca. 24 h

Helium bis
Halfte des
errechnetem
End Druck
minus dem
Partialdruck des
Sauerstoffs bei
End Druck

Uber PC (Control
Center Series 30)

mit beiden BGAs
(Messwert nahe
p TG EER
Helium)

bei Bedarf

BGA_1
nachkorrigieren

2 9 Sensoren Druckangaben- und Drucksensoren -
vorbereiten Konzentrations-Daten | vergleichen
der Sensoren fir beide
Seiten gleich
3 1 ViundV2 Drucksensorausgabe ca. 1h
geschlossen Uber PC (Leck Prifung
1 evakuieren Uber Control Center
Series 30)
4 T V1undV2 Drucksensorausgabe
offnen Uber PC (Control
1 erneut Center Series 30)
evakuieren
T spulen mit
Helium
5 1 beflllen mit Drucksensorausgabe Gegenprifung ca. 1h
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Bypass-Ventils
V3

6 T befullen mit Drucksensorausgabe Bei zu niedriger | ca. 30min
Sauerstoff auf Uber PC (Control Konzentration
die Halfte des Center Series 30) nochmals mit
Drucks Helium
aufdriicken
Homogene Mischung Abwarten (ca. 1 Woche)
7 schliessen des

bei
geschlossenem
Ventil V4
evakuieren

V4 mdglichst
schnell 6ffnen
und wieder
schliessen

Drucksensorausgabe bei zu hohem

Uber PC (Control Druck auf

Center Series 30) Niederdruckseite,
Vorgang
wiederholen

Starten der Messung

Tabelle 16 Ablauf des Messvorgangs

Abbruch-Kriterien

Uberpriifung

Kommentar

LabVIEW

Leck 91 Druckverlauf im | Stoffmenge kann zu Beginn
System leicht sinken, da sich die
1 Uber Membran zuerst sattigen muss
Stoffmenge
(siehe Kapitel
14.3)
Uberdruck Druckmessung in System kann bis zu v® @ M1

ertragen

die empfindlichsten Teile des
Systems sind die
Drucksensoren

Tabelle 17 Fehlerliste
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15.1. Berechnungen der Gasmischung nach dem Partialdruck Prinzip

Die richtige Gasmischung wird Uber den Partialdruck erreicht nach den folgenden Schritten. Dabei
wird ), der Druck des zu fullenden Volumens an den Druckminderer der jeweiligen Gasflasche

eingestellt. Uber LabVIEW werden die Driicke verifiziert. Zur Sicherheit wird am Druckminderer
immer ein etwas tieferer Druck eingestellt. Nach einer kurzen Wartezeit, damit die Mischgase
genugend Zeit haben, sich nahezu homogen zu vermischen, kann der Druck bei Bedarf nochmals
erhoht werden.

1 Evakuieren (Vakuum im System) und n m (31)
schliessen des Ventil V4

f fillen mit Helium (im gesamten System) : . :)n_ 5 (32)

§ auffilllen mit Sauerstoff bis Druck — (im N N w (33)
gesamten System)

1 Helium aufdriicken (Ventil V1) bis Druck bis n n (34)
Drucky  (im gesamten System)

Die Konzentration wird Giber den Partialdruck wie vorgangig beschrieben erstellt. Nach Schliessen
des Bypasses, wird die Niederdruckseite bis auf Umgebungsdruck abgelassen. Dies
gewadhrleistet die gleiche Konzentration in beiden Volumen zum Zeitpunkt null.
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16. MESSUNG

Die Messung des Systems ist zeitaufwendig. Fur die Homogene Mischung muisste man ewig
warten. Da durch das Ablassen des Drucks auf der Niederdruckseite die Konzentration durch
Ruckdiffusion aus der Leitung zur Vakuumpumpe und dem Ausgasen der Membran leicht sinkt.
Wenn das Bypass Ventil verschlossen ist und der Druck aus der Niederdruckseite gelassen ist,
muss man nur noch die Anpassung der Dricke abwarten. Der Priifstand ist so eingerichtet, dass
es maglich ist, iber TeamViewer die laufende Messung zu tiberwachen. Die Messung lauft jedoch
ohne Probleme. Bei korrektem Ablauf braucht man maximal 8 Arbeitsstunden fir eine Messung.
In den nachfolgenden Kapiteln werden die beiden Messungen innerhalb des P6 ausgewertet und
beurteilt. Die wichtigen Daten fir die Permeation sind jeweils in den Titeln der Plots zu finden.
Ersichtlich sind immer die Schliessung des Bypasses als Nullstelle oder anhand der Differenz der
Drucke ) und r und die Abwesenheit einer messbaren Sorption. Dies bewirkt, dass sich die
Kurve nur diffusiv verhélt. Die Formel (35) beschreibt das Verhalten des Systems. Der Wert @ ist
der Y-Achsenabschnittbei© 1 w  wird aus der Simulation entnommen und stellt den Wert bei
00 Hb. Die Konstante @wird durch einen Fit der Messung bestimmt und kann als Vergleichswert
der Polymere und Dicken der Membranen bei weiteren Messungen dienen. Die
Druckveranderung wird ohne Verzdgerung gemessen. Zur Ubersicht hat jeder Plot im Titel den
Code (Material/Membrandicke/Fremdgas/befullter Druck).

(35)

(36)
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16.1. PET

Dicke der MembranQ 1@ a a
Durchmesser und Flache, die mit Helium im KontaktistO pudda,0 T8Ip X @OQ O

PET wurde mit Umgebungsluft gemessen. Das Legen der Membran mit dem Erreichen der
Druckdifferenz ist klar im Druckverlauf von 1 ersichtlich. Die Membran legt sich auf die
Stutzstrucktur und bewegt sich um etwa & & . Dieser Vorgang erklart den Druckabfall von n
um knapp T@® o ¢ Bei dieser Messung ist ersichtlich, dass die einzelnen Konzentrationen zu nahe
beieinander liegen, um einen grossen Effekt auf die Vorgange zu haben. Das zeigt sich durch das
Gleichbleiben der Abnahme bzw. Zunahme der Konzentration nach dem Schnittpunkt der beiden
Graphen. Nach dem Schliessen des Bypasses sinken zuerst beide Konzentrationen. Das ist dem
vorzeitigen Schliessen des Bypasses geschuldet. Die Mischung homogenisiert noch, wahrend die
Permeation schon gestartet ist. Die Messung wurde vorzeitig abgebrochen aufgrund des
langsamen Prozesses. Dies ermdglichte eine zweite Messung mit einer anderen Membrane.

Druck und Konzentrationsverlauf der Volumina (PET/d=0.1mm/Air/3.5bar) -4‘1 0°
T T T T T
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Abbildung 26 Druck und Konzentrationsverlauf (PET)

Aus den Daten konnen die Differenz und die Summe der Driicke berechnet werden. Die
Druckdifferenz nimmt exponentiell mit dem Ausgleich des Systems ab. Besonders ist der Verlauf
der Summe der Dricke. Vor dem Schliessen des Bypasses wird in der Abbildung 27 nur der
mittlere Druck der Sensoren angezeigt. Deshalb steigt die Summe nach dem Trennen der
Volumina. Theoretisch sollte die Summe der Driicke immer den gleichen Wert annehmen. In
beiden diskutierten Plots sieht man einen Tag Gang des Druckes. Er sinkt und steigt im Verlauf
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eines Tages um mehrere Pascal (max. Y 1t ¢ 'Q “Qp U). Firr die Beurteilung dieser Spitzen wird
die Temperatur Uberprift. Diese schwankt an einem Tag um T@® 0 . Mittels der idealen
Gasgleichung lassen sich diese Druckschwankungen durch die Temperatur erklaren. Legt man
Druck und Temperatur Ubereinander, sieht man die direkte Korrelation der beiden Werte
(Abbildung 28).

+10°  Summe und Differenz der Druecke (PET/d=0.1mm/Air/3.5bar)
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Abbildung 27 Drucksumme und Druckdifferenz (PET)
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Temperaturen und Summe der Driicke beider Volumina (PET/d=0.1mm/Air/3.5bar) -41505
T T T T I — — .
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Abbildung 28 Temperatur und Drucksumme Verlauf

Der Verlauf der gesamten Masse zeigt einen Anstieg. Dies ist physikalisch nicht méglich. Dieser
Verlauf zeigt, dass die Temperatur nach dem Ablassen des Drucks gesunken ist. Das ist der
Massen in den Volumina (PET/d=0.1mm/Air/3.5bar) Grund  fur  den
' ' ' ' ' Anstieg nach dem

*  mtot Bypass. Einen
15 |— — —mHe1 = T weiteren Faktor
—mO — .. .

C mHe2 _ konnten die
10 |——moO2 . Gasteilchen
' (Stickstoff und
5| Sl . Sauerstoff) in der
c x x x x x x  x Membran sein. Mit

- —— ' 4 fortlaufender Per-
T meation werden die
schwereren  Teil-

chen aus der Mem-
bran gedriickt. Da
sich Druck Uber die
Zusammenstosse
der Molekiile ergibt,
wird  bei einer

-20 : : ' : ! ,
0 2 4 6 8 10 12 hoheren Stoff-

Zeit [s] <105 menge und glei-
chem Volumen der
Druck grosser. In der
Idealen Betrachtung.

20

Masse [mg]

Abbildung 29 Massen in den Volumina (PET)
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16.2. Fits PET

Die Funktion im Kapitel 16 ist die allgemeine Funktion fur alle vier Kurven. mit der Fit-Funktion
von Matlab kann iiber die Messdaten eine Konstante werrechnet werden. Diese sind in Tabelle
18 aufgefuhrt. Durch die nachtragliche Homogenisierung in den Volumina ist der Fit beider
Konzentrationen ungenauer im Vergleich zur zweiten Messung.

Fits (PET/d=0.1mm/Air/3.5bar) <10
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Abbildung 30 Fit's der gemessenen Daten PET
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Tabelle 18 Zeitkonstante b (PET)
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16.3. Polyimid (Kapton)
Dicke der Membran'Q m8t x @ &
Durchmesser und Flache, die mit Helium im KontaktistO pudda,0 T8Ip X @OQ O
Die erste Anderung zur ersten Messung ist bei dieser Membran das Abwarten einer homogenen
Mischung. Zusatzlich wurde das Material, inklusive der Membrandicke ver&ndert. Um den

Vorgang weiter zu beschleunigen, ist die Druckdifferenz iiber der Membran (1& c )i héher
gewahlt im Vergleich zum ersten Versuch. Leider ist diese Messung nicht so gut abgedichtet wie

die erste.
Druck und Konzentrationsverlauf der Volumina (Polyimid/d=0.075mm/Q,/5.5bar) 4,5
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Abbildung 31 Druck und Konzentrationsverlauf (Polyimid)

Die Schwankungen der Temperatur konnten durch Abdecken des Versuchs etwas minimiert
werden. Es ist jedoch immer noch ein Tag-Gang ersichtlich. Dieser betragt maximal p 0. Eine
weitere Veranderung ist die Druckabnahme im gesamten System. Offensichtlich ist bei der
zweiten Messung ein Leck aufgetreten. Die Messdaten zeigen, dass sogar mit Leckage der
Vorgang ablauft. Dies weist darauf hin, dass das Leck auf der Hochdruckseite ist. Deshalb sind
die Daten der Hochdruckseite mit Vorbehalt zu betrachten. Eine Abnahme des Drucks wurde auch
bei der ersten Messung ersichtlich, ist aber um den Faktor 10 kleiner.
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5 Summe und Differenz der Druecke (Polyimid/d=0.075mm/Q,/5.5bar)
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Abbildung 32 Summe und Differenz der Driicke (Polyimid)

Interessant ist, dass sich die Konzentration auf der Hockdruckseite mehr nach dem Verlauf der
Simulation richtet. Dies ist vermutlich dem Leck geschuldet und hat keinen weiteren Einfluss auf
die Auswertung. Der Vorgang lauft schneller ab, obwohl Kapton einen &hnlichen Permea-
bilitatskoeffizienten besitzt. Die Verringerung der Foliendicke und Erhéhung des Drucks sind flr
den schnelleren Vorgang verantwortlich. Es ist schwer zu sagen, welche Massnahme fur die
Veranderung massgebend verantwortlich ist. Mathematisch wurde der Gradient Druck Uber
Membrandicke verandert (Formel (6)). Der Gradient erhdhte sich durch die beiden Massnahmen.
Dies zeigt auch mathematisch, dass der Vorgang schneller wird.
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Massendifferenzen in den Volumina (Polyimid/d=0.075mm/O/5.5bar)
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Abbildung 33 Massendifferenzen Helium und Sauerstoff (Polyimid)

=10

Da im Feld die Erhéhung des Drucks schwieriger ist im Vergleich zur Reduzierung der
Membranschichtdicke, sollte man sich in erster Linie auf die Membrandicke konzentrieren. Der

wichtigste Faktor bleibt jedoch der Permeabilitatskoeffizient.
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16.4. Fits Kapton

Die Messung fiir Kapton ist Giber die Fits sehr gut definiert. Dies liegt daran, dass der Vorgang fast
abgeschlossen ist. Bei der ersten Messung wurde inmitten des Vorgangs abgebrochen.

Fits (Polyimid/d=0.075mm/O /5.5bar) 108
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Abbildung 34 Fits der Verlaufe (Polyimid)
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Tabelle 19 Zeitkonstante b (Polyimid)
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Dadurch erfassen die Fits nicht die richtige Steigung und weichen mehr von den gemessenen
Daten ab im Vergleich zu dieser Messung. Die Konstanten ®sind im Vergleich zu PET um den
Faktor p tkleiner. Je kleiner dieser Wert wird, desto schneller geht das Helium durch die
Membran. Fiir weitere Messungen liegt der Fokus auf moglichst kleine Koeffizienten c

17. VALIDIERUNG MIT SIMULATION

In Kombination mit dem gefitteten Wert ¢und dessen Graphen kann die tatsachliche Dauer in der
Simulation dargestellt werden. Dies ermdglicht eine bessere Annaherung zum realen Fall.
Zusatzlich lasst sich sie eine eventuelle Verzégerung der Messwerte fur die Konzentration
errechnen. Diese Kurve wird immer etwas zeitverzogert gemessen. Die Diffusion innerhalb des
Gases bis zum Messbereich des

995 Druck und Konzentrationsverlauf der Volumina (PET/d=0.1mm/3bar) -3105
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Abbildung 35 Vergleich der Messdaten mit der Simulation (PET)

BGA gibt verzdgert die reale Konzentration in der Membrankammer an. Bei den Druckwerten kann
von einem instantanen Vorgang ausgegangen werden. Deshalb stimmen die Fitkurven der Driicke
besser mit den berechneten Driicke Uberein. Es ist zu beachten, dass die Niederdruckseite die
genaueren Resultate fir die Zeitkonstante liefert. Die Zeitkonstante fir die Driicke wird Gber den
Fit erst genau berechnet, wenn der Zyklus durchgelaufen ist. Deshalb sind in der PET-Messung
die Werte fiir die Konstante Gstark abweichend von der Simulation (Abbildung 35). Bei Kapton
(Polyimid) ist die Abweichung minimal, da der Batch fast durchgelaufen ist. Die Reinheiten sind
etwas genauer, da sich die Steigung im Verlauf nicht so heftig &ndert im Vergleich zu den Driicken.
In Abbildung 36 sind im Druck- und Konzentrationsverlauf der Niederdruckseite zu sehen, wie das
kleine Leck die Messung beeinflusst. Beide Kurven der Niederdruckseite werden leicht verzégert
gemessen im Vergleich zur Simulation. Auf der Hochdruckseite entweicht Gas, deshalb fallen die
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Werte schneller. Dies verzerrt wie schon erwahnt die Verlaufe der Niederdruckseite. Uber die
Simulation lasst sich somit zuséatzlich der korrekte und vollstandige Ablauf einer Messung
validieren

5

Druck und Konzentrationsverlauf der Volumina (Kapton/d=0.075mm/4bar) 21 0
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Abbildung 36 Vergleich der Messdaten mit der Simulation (Polyimid)
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18. ERKENNTNISSE

Mit den Messungen ist bestétigt, dass der Vorgang bei niedrigen Dricken ablaufen kann. Die
wichtigsten Stellschrauben fiir den Massenstrom sind die Dicke der Membran und die Flache. Mit
dem Druck wird vor allem die nétige Energie in das System gebracht. Die Erhéhung des Drucks
bewirkt auch eine Vergrosserung des Massenstroms und damit einen héheren Sprung in der
Reinheit. Fir die Optimierung ist ein hoher Druck bei kleiner Membrandicke zu empfehlen. Das
bedeutet, fir hohe Massenstrome ist es wichtig, mechanisch den Bruch der Membran zu
verhindern. Deshalb wird empfohlen, eine Stutzfunktion der Membran technisch zu realisieren.
Gut geeignet ware zum Beispiel ein Fullmaterial wie etwa Fillschaum vergleichbar dem
Isolierschaum im Hauserbau. Damit konnten dinne Folien eingebettet werden, um die Belastung
der Membran auf die Behélterwand zu leiten. Die erzielten Massenstréme in den Messungen sind
in der Tabelle 20 linear aus den Messdaten angenahert, um einen Ansatz zur groben Berechnung
der Membranflache zu bieten. Selbst mit geringer Leckage ist das System funktionsttichtig und

pro Flache gemessen

Material Erreichte Reinheit Masse in einer Stunde

PET Déd@ ol (G @ o édd Helium og o
R

(Messung wurde abgebrochen)

Kapton D E & s &R 6 @ Edd Helium o8 (pé‘ 0

Tabelle 20 Massenstrom Helium

erreicht die Ziele aus dem PM-Dossier. Es bestétig sich, dass die Endwerte des Zyklus' mit den
berechneten Werten Ubereinstimmen. Mit der Simulation lasst sich der Vorgang berechnen. Die
Zeit kann nur dimensionslos berechnet werden. Mit einer Messung und dem Berechnen der
Konstanten ®lassen sich die Folien {iber die Konstanten Gvergleichen. Werden die Konstanten

grosser, lauft der Vorgang schneller ab. Mit dem Verhaltnis — 7@ wird rechnerisch in der

Simulation eine Reinheit von w @ qw £¢8& Helium erreicht. Dies kann durch die Erhéhung der
Differenzdruck tber die Membran noch etwas nachjustiert werden.
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19. SYSTEM-KONZEPT FUR MU3E

Das System, welches in diesem Bericht erklart und dargestellt ist, kann eine kleine Menge Helium
reinigen. Bendtigt wird dafiir ein Verdichter der die ¢® & &1 1 & ¢ Uberdruck gewahrleistet. Allein
mit einem Unterschied der Konzentration reicht die Diffusion nicht aus. Es kann durch eine
Vakuumpumpe eine batchweise Auffrischung modelliert werden.

Das System wird evakuiert. Beim ersten Anfahren sollte der Schritt 4 aus Kapitel 15 ausgefiihrt
werden.

Aus dem Kreislauf des Mu3e wird verschmutztes Helium (w wo €8 Helium) gezogen. Dieses wird
auf beide Kammern mit Umgebungsdruck eingelassen.

Darauf wird der Bypass geschlossen und die Hochdruckseite auf ¢&® ¢ ¢ Uberdruck gebracht.
Wieder mit w w £€8& Helium aus dem Mu3e-Kreislauf. Die Konzentration bleibt somit gleich auf
beiden Seiten.

y

Membrankammer
—e—

Membrankammer

Membrankammer

P—

Abbildung 37 Konzept mit mehreren Membrankammern

Das System ruht. Der Druck auf der Niederdruck-Seite nimmt zu bis etwa p® & ¢ Uberdruck.
Damit steigt die Konzentration auf w @& uo £€8& Helium.

Die Niederdruck-Seite wird geéffnet. Das gereinigte Gas wird in den Kreislauf zurtickgefthrt.

Der Bypass wird geoffnet. Die Vakuumpumpe zieht das restliche Gas mit etwa w @ uw £8&
Helium in die nachste Membrankammer.

Mit dem Erreichen des Vakuums beginnt der Zyklus von vorne.
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Mit dem aktuellen System geschieht dies manuell und ist nicht gesteuert. Mit einer Steuerung und
Vergrosserung des aktuellen Prifstands kann die Reinigung grosserer Volumina pro Batch
bewerkstelligt werden. Die Frage, wieviel Gas pro Stunde gereinigt wird, hangt von der Flache der
Membran, dem Material und der Grosse der Volumina der beiden Membrankammern ab.

Dieses System kann durch Umlenkung der Niederdruckseiten (Abbildung 38) in die néchste
Membrankammer gelangen. Fiuhrt man dieses System fort, wird mit jeder Reinigungsstufe eine
hdhere Reinheit erreicht. Damit lasst sich das System vielseitig einsetzen. Mit Wechselmdglichkeit
zwischen maximalem Massenstrom und maximaler Reinheit. In beiden Féllen wird ein
Massenstrom aus dem Kreislauf gefuhrt. Dies betrifft Helium, welches nach einigen
Permeationsvorgéangen einen hohen Sauerstoffanteil besitzt. Dieser Massenstrom muss mit
neuem Helium ersetzt werden.

)
J

Membrankammer
Membrankammer
Membrankammer

J

Abbildung 38 Konzept mit mehreren Reinigungsstufen

Fir die bendtigte Flache ist eine kompakte Bauweise erforderlich. Im folgenden Kapitel sind die
zwei gangigsten Methoden erklart.

19.1. Empfehlungen

Durch den Versuchsaufbau aus diesem Projekt lassen sich die optimale Folienstarke und das
optimale Material ermitteln. Mit diesem Wissen kann im weiteren Vorgehen ein Reinigungssystem
fur den Feldeinsatz entwickelt werden.

Aus den Erkenntnissen ist ersichtlich, dass eine grosse Flache bendtigt wird. Fir diesen Zweck
ist ein System mit Hohlfaserfilter, Tiefenfilter oder eine Kombination beider Konzepte geeignet.

Eine effiziente Struktur wird durch lange diinne Rohre erreicht. Die Flache liesse sich maximieren,

indem man ein ganzes Blndel solcher Rohre zusammenbindet. Bei einem Rohrbiindel ergeben
sich automatisch Zwischenraume, die sich als Niederdruckseite nutzen lassen. Damit die Rohre
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20. ABLAUF DES PROJEKTS

Das Projekt lief nicht nach geplantem Ablauf. Ein unerwarteter Krankheitsfall des Auftraggebers
in der Phase des Konzeptentscheids verzdgerte den Ablauf leicht. Es mussten deshalb auch der
geplante Arbeitsort und die verfigbaren Voraussetzungen geandert werden. Es wurde

entschieden, die Arbeit nicht wie geplant im PSI am bestehenden Kreislauf mit ¢ — einzubauen.
Stattdessen lauft das Projekt in der FHNW ab. Somit mussten folgende Punkte zusatzlich geplant

werden.
1 Gase organisieren
1 Bestellung verschiedener Teile (im PSI wére mehr verfugbar gewesen)
1 Aufbau des gesamten Systems
1 keine Mdglichkeit, die Kihlfalle als Vergleich zu nutzen

Aufgrund der Veranderungen und einer langen Lieferfrist seitens der FHNW-Werkstatt, verzdgerte
sich das Projekt weiter. Innerhalb der Wartezeit sind Bestellungen und weitere mogliche Arbeiten
vorangegangen. Durch die freundlichen und hilfsbereiten Angestellten der FHNW gingen die
weiteren Vorbereitungen auch bei Veranderungen (z.B. andere Drucksensoren finden) gut voran.
Bis nach der Zwischenprasentation waren die Membrankammern nicht gefertigt. Als die Teile
kamen, wurde das System vorbereitet und optimiert. Im weiteren Verlauf zeigte sich, dass die
Dichtheit nicht den Anforderungen entsprach. Uber vier Tage wurden verschiedene Methoden
verbaut und tberpruft. Nachdem der Entscheid fiel, dass die letzte L6sung Dichtmasse ist, war
das System im ersten Versuch dicht. Aufgrund der fortgeschrittenen Zeit entschied man sich, die
Dichtheit nicht nochmals im PSI zu messen. Diese Uberpriifung ist sehr aufwandig fir
Auftraggeber und FHNW. Die Uberprifung benétigt die Organisation des Gerats und des
Arbeitsplatzes durch den Kunden. Die FHNW muss den Transport durchfiihren und einen Fahrer
stellen. Das gesamte Projekt konnte jedoch bis auf die Messungen abgeschlossen werden. Durch
die Verzogerungen ist die geplante Zeit fur die Messungen zusammengeschrumpft. Da die
Messungen Uber Wochen gehen, konnten nur zwei Folien ausgemessen werden. Es sind im
Moment auch nur zwei Materialien verfligbar am Arbeitsplatz. Andere Materialien missen noch
bestellt und geschnitten werden. Die Messungen laufen Uber das Ende des Projekts hinaus. Der
Auftraggeber wird weitere Folien ausmessen, um so das geeignetste Material zu finden.

20.1. Eingetroffene Risiken

Bei den Risiken sind vier eingetroffen. Die Lieferprobleme zeigten sich durch das Verlorengehen
von PLA-Mustern fur die Membran in der Post. Dazu stellten sich verschiedene Firmen quer und
hatten fur solch kleine Mengen kein Interesse. Ein weiterer Faktor ist der Mangel an Rohrstoffen.
Gewisse Firmen wirden fur einen festgelegten Umsatz (o v 08 ein Produkt fertigen. Das Risiko
der Messunsicherheit wurde durch eine Beschaffung eines zweiten BGAs verringert. Fur die
ersten Uberlegungen mit dem Sauerstoff-Sensor des PSI war die Messunsicherheit zu gross
( T W €8A). Es ware auch nur ein Zweikomponenten-Gas messbar (Helium und Sauerstoff). Die
Permeabilitatskonstante kann aber nicht gemessen werden. Die Werte liegen im richtigen
Bereich, sind jedoch schwankend um das doppelte des Betrags, verglichen mit den Werten aus
der Literatur. Fir die Messung des Permeabilitatskoeffizient muss die Folieca.o m p mati i Qi
aufweisen.
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Ein weiteres eingetroffenes Risiko wurde nicht bedacht bei der Planung. Dieses ist durch den
Krankheitsfall des Auftraggebers und den Mangel eines Stellvertreters fir diesen Fall aufgetaucht.

hrieb  Effekt Pravention lisikc  Eingetroffen

Schlechte Die Ziele des klare absprachen beziiglich
1 Pl Auftraggebers werden mittel | hoch |der zu erreichenden Ziele und
annung nicht erflillt Deliverables
zu wenig oder Die Ziele des Te!.lnahmg an den .
. . Wachentlichen Meetings,
1 |keine Auftraggeber werden nur | gering | hoch - S
. = .. selbstandige Kommunikation
Informationen ungentgend erfiillt -
bei Fragen
Kon_zept reicht zur Das Konzept bringt nicht _ Kon;ept auf die Ziele
2 |ermreichung der die gewiinschten Effekte | 927N9 hoch |ausrichten und
Ziele nicht g Unsicherheiten diskutieren
Empfehlung ist Diskussion der verschiedenen
3 unzureichend fir |Rickschritt zur mittel | mittel Konzepte an den
die Erfillung der  |Literaturrecherche wachentlichen Meetings vor
Ziele Présentation
. ) Lieferung verziigert sich Zeichnungen mit Produzent
4 Zeichnungen sind durch Rickf . hoch d Wi hatlich
nicht herstellbar urch Riickfragen aus gering och  |und Wissenschaftlichem
der Produktion Assistent beschprechen
. Aufbau/ Veranderung frihzeitige Bestellung der
4 |Lisferprobleme dauert zu lang hoch | hoch bendtigten Teile g
Kreislauf Leckt zu . ) ber Verschlusssysteme und
4 stark zu lange Nachbesserung | mittel | gering Anschlisse informieren ‘Zl
Messung weisst
ZU grosse Messungen sind nicht . Berechnung der
8 Messabweichung |aussagekraftig mittel | hoch Messunsicherheit in AP 4 g‘
auf
Validierung ist Beurteilung stlitz sich auf] . Durchsprechen mit
5 nicht korrekt falsche Daten gering | hoch Wissenschaftlichem g
7 |ungenaue Verunsicherung bei mittel | gerin Angaben klar ausschreiben
Angaben Vortrage 98MN3 | ng definieren
falsche Resultate unbrauchbar, Berechnungen zwei mal
T Schlussfolgerungen gering | hoch |Durchfiihren um Ergebniss zu
Berechnungen o
falsch bestatigen
Empfehlungen Empfehlungen in
7 entspricht nicht  |die Konzepte miissen erin mittel Riicksprache mit
dem besten ermeut beurteilt werden genng Wissenschaftlichem
Konzept Assistent durchdenken
" . g Soll, Ist vergleich einmal pro
7 ung_enugender wiedersprichlich oder gering | hoch |Woche, ausfiihrliche
Bericht falsche Aussagen ; ;
Arbeitsdokumentation

Tabelle 21 Risikoliste mit eingetroffenen Risiken

Wie schon erwahnt, wurde es dadurch erforderlich, das Projekt in der FHNW durchzufiihren und
alle ngtigen Teile inklusive Arbeitsplatz zu organisieren. Dank der Hilfe der betreuenden Personen
konnte dies schnell realisiert werden. Dabei blieb das Problem eines Programms zum Auslesen
der Daten am langsten bestehen. Nach Ressourcenplanung im PM-Dossier ware im PSI zum
Kreislauf ein lauffahiges LabVIEW-Programm zur Verfigung gestanden. Es wurde ein &hnliches
Programm mit den bendtigten Funktionen vom Wissenschaftlichen Assistenten zur Verfiigung
gestellt, zusatzlich einer kurzen Einfihrung. Dadurch war es rasch maoglich, ein lauffahiges
Programm fir die Messungen zu erstellen.

Zuletzt stellte sich das Problem der Dichtheit. Nach einigen Richtlinien wéare aufgrund der
erreichten Werte des Leck-Suchgerat das System als absolut dicht anzusehen gewesen. Helium
kommt jedoch durch jeden noch so kleinen Spalt. Selbst die Kilkenhahne von Swagelock liessen
etwas durch. Somit wurden mit dem Leck-Suchgerat nur die Orte der Schwachstellen markiert.
Dies ermdglichte schnelle weitere Tests verschiedener Dichtungen. Da die gewlnschte Dichtheit
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nicht erreicht wurde, gab man sich geschlagen und verwendete Loctite 518 Dichtmasse die wieder
|6sbar ist.

20.2. Uberblick der Ziele

Bei den Zielen ist das Projekt in Verzug geraten. Nach Plan misste mehr Zeit fir die Messungen
vorhanden sein. Durch die zu optimistische Planung und einiger Probleme mit den Lieferzeiten
reichte das Projekt am Ende fur zwei Messungen. Deshalb ist dieser Teile mit Hacken und Kreuz
versehen. Ein Teil der Messungen konnte innerhalb des Projekts realisiert werden.

Die Anforderungen aus dem PM-Dossier [1] sind nur teilweise erfullt. Es ist bestatigt, dass bei den
Bedingungen des Kihlkreislauf im Mu3e-Experiment, der Vorgang bei tiefen Drlcken (o
1® O ¢Yiablaufen kann und eine Auffrischung der Niederdruckseite von w ) £¢8a auf w @ o 8
maglich ist. Der Durchsatz ist nicht korrekt bezifferbar und kann nur als gesamte permierte Masse
dargestellt werden. Der Durchsatz ist auch sehr tief und zeigt, dass die Flache zu klein ist, um viel
Masse zu permieren. Weiter lasst sich unmdglich etwas Uber die Lebensdauer und damit auch
die Betriebsdauer sagen. Man kann nur abschéatzen, wie lange ein Batchvorgang des in diesem
Bericht dargestellten Systems dauern wirde.

T Tatigkeiten Erfullt geplanter | erreichter | voraussichtlic
Termin Termin hes
Zeitfenster
Planung 1 T_erminplanung KW 42 KW 42
1 Risikoanalyse
1 PM-Dossier
Konzeptfindung | Literaturrecherche KW 45 KW 46
Prifstand 1 Auslese-Programm KW 43 KW 06 KW 05
1 Aufbau
9 prufen auf Leck
(Spray, Druck und
Leck-Suchgerat)
1 Inbetriebnahme
Messung Messung durchfiihren KW 03 KW 07 KW 06 - KW 12
X
Auswertung Technischer Bericht KW 08 KW 09 KW 09
Prasentation des | Poster/PPP KW 12 Kw 12 Kw 12
Projekts

Tabelle 22 Aktueller Stand der Ziele

Projekt Heliumreinigung

60




n w Fachhochschule Nordwestschweiz
Hochschule fur Technik
20.3. Ausblick

Der Aufbau aus diesem Projekt kann als Bewertungshilfe dienen, um in weiteren Messungen das
beste Membranmaterial und dessen Dicke zu bestimmen. Fir Messungen nach dem Abbau des
Projekts an der FHNW empfiehlt sich bei Bedarf die Methode aus Kapitel 12.3. Mit dem Leck-
Suchgerat kann die Permeabilitdt gemessen werden. Da der Kunde Uber ein solches Gerat
verfugt, kann er dieses an die Niederdruckseite anschliessen und die Hochdruckseite mit Gas
befiillen. Das Massenspektrometer kann auf jedes Gas eingestellt werden. Die Leckrate O wird
die Menge des permierten Gases wiedergeben. Der Vorgang lasst sich jedoch nicht messen wie
in diesem Bericht. Nach Abschluss der Messungen und dem Entscheid fur das Material kann ein
System wie in Kapitel 19 geplant und aufgebaut werden. Besonderes Augenmerk sollte dabei auf
der Dichtheit des Systems liegen. Ein solches System sollte gut zu automatisieren sein.

Fur die Membran empfiehlt sich eine Multi-Layer. Dadurch lasst sich der Kunststoff zur Separation
auf ein Tragermaterial auftragen. Damit lasst sich die Membrandicke weiter reduzieren. Das
Tragermaterial sollte gasdurchlassig und stabil sein. Die zweite Option, wie im erwahnten Kapitel
19.1, ist das Einbetten der Filterstruktur. Der Nachteil ist die Regeneration beim Einbetten, da sich
die Membrane schwer vom Fllmaterial trennen wird und dies auch nicht ohne Beschadigungen
der Membran moglich ist. Daher muss alles herausgebrochen werden. Das ist nicht weiter
tragisch, wenn die Lebensdauer hoch genug ist und man nicht zu oft die Membran ersetzten muss.
Ein Vorteil ist jedoch, dass die Membran am Laufmeter extrudiert werden kann, da sie wie ein
Rohr gestaltet ist.

Der optimale Betrieb ist in diesem Bericht nicht eindeutig identifiziert. Die beiden Optionen
kontinuierlich und Batchbetrieb haben beide ihre Vor- und Nachteile. Es muss in weiteren
Uberlegungen der unterschiedliche Nutzen der beiden Konzepte validiert werden. Der
kontinuierliche Betrieb hat einen festen Durchsatz und verhindert so grossere Schwankungen. Fir
den Durchsatz bendtigt er jedoch die entsprechende Flache. Wenn die Anlage fir das Feld im
Batchbetrieb lauft, muss weniger Helium durch die Membran. Damit die Konzentration von
W @ w €83 fur ein bestimmtes Volumen erreicht wird. Das bedeutet, dass dieses Konzept mit
weniger Flache auskommt. Es liefert aber pro Batch mehr Helium als schlussendlich durch die
Membran gelangt ist wahrend des Vorgangs.

Das Projekt hat gezeigt, dass eine Membran fur den Einsatz im Mu3e-Experiment geeignet ist. Es
liegt jetzt an den weiteren Resultaten, die erarbeitet werden und dem verfligbaren Platz, der
verwendet werden kann. Die Herstellung und Planung eines Systems fir den Einsatz ist die
nachste grosse Herausforderung.
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A. AUSSCHREIBUNG P6
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Projektarbeiten / Bachelorthesis

Titel des Projektes
Kaontinuieriche Reinigung von Helium im Zusammenhang mit dem im Mu3e-Experiment

Auftraggeber

Firmnia: Paul Scherrer Institut, WEBWA 131
Mame: Meier Aeschbacher, Dr.
Womame: Framk

Funktion:

Strasse:

PLZ F Ot 5232 Villigen

Telefon: +41 58 310 3671

Muobdle: +41 78 632 0720

E-Mail: frankmeieriipsi.ch

Betreuender Dozierende | Assistierende: B. Ribi

Themengebiet (in Stichworten): Projekt eignet sich fiir:
[] Experimentalle Untersuchung [ 5. Semesterprojekt
O simulation (€] Bachelor-Thesis

Schwierigkeitsgrad (leicht'mittel'schwer):
mittel'schwer

Kurze Beschreibung des Projekts

Ausgangslage ! Problemstellung:

Im sogenannten Mu3e-Experiment wird nach dem Zerfall eines Myons in zwei Pasitronen und ein
Elektron gesucht. Tritt dieser Zerfall auf, bedeutet das eine Verletzung des Standardmodells der Teil-
chenphysik.

Unter Fihrung und Koordination des Paul Schemer-Instituts sucht ein intemationales Konsortium aus
wverschiedenen Hochschulen nach diesem Zerfall. Dazu wird in den nichsten 1.5 bis 2 Jahren am P35I
ein Experiment aufgebaut, in dem mittels verschiedener Pixeldetektoren auf die Bahn der Teilchen
und damit auf den Zerfall selbst geschlossen werden kann.

Zur Kihlung dieser Detektoren wird gasfarmiges Helium bei ungefahr Raumtemperatur und Umge-
bungsdruck singesetzt. Die Kihlleistung betrdgt rund 3 KW bei ginem Gesamtmassenstrom des
Heliums von ebaa 50 gfs, welche mit newartigen, sehr schnell rotierenden (bis zu 240 krpm) Turbo-
kompressocren durch die Anlage gefordert werden.

Das zirkulierende Helium wird durch Leckagen und Ausgasungen lamgsam kontaminiert. Dabei wird
Luft den Hawptanteil bilden. Kleinere Anteile an Ausgasungen durch die im Experiment verbauten
Elektronikkomponenten sind zu erwarten. Die Anlage soll im Dauerbetrieb funktionieren, weshalb sine
(halb-Jkontinuierliche Reinigung bendtigt wird.

Information zum Projekt Mue3e: hitpsfwaw_psi.chide/mule
Information zu bereits erfolgen Arbeiten (u.a. seitens FHNW): httos:/wew . psi.chidemu3efheses

Aufgabe:

In diesem Projekt sollen ein Konzept fir gine Anlage ausgearbeitet und mit Labormessungen die
vorgeschlagene Vorgehensweise untermauert werden. Mogliche Lasungen sind Kihifallen bei unter
T7 K im Batchbetrieb, Membranseparatoren im kontinuierichen cder teilkontinuiedichen Betrieb oder
andere noch zu findende Lésungen.
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Ziele/Ergebnisse/Lisfercbhjskis:

Zusammenstellung und Evaluation méglicher Konzepte
Komzept fur einen mogliche Prifstand zur Uberprifung von Funkitionswiese und Effektivitat des
vielversprechendsten Konzepis

Aufbau des Prifstandes, Inbetriebnahme und Durchfiihrung der relevanten Messsensn
Auswertung und Vorschlag for definitive Losung.

Besondere Bemerkungen [/ Geheimhaltung:
[Es bestehi keine Geheimhafungspficht)

Studierender:

Projekistatus, durch den betreuenden Dozenten auszufiillen:

Der Auftraggeber ist dber unsere Rahmenbedingungen informiert: Ja [ Mein [
Das Projekt ist in die Ubersichts-Projektliste eingetragen: Ja ] Mein [
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RICHTLINIEN FUR STUDIERENDENPROJEKTE

Rahmenbedingungen

Im Rahmen des Bachelor-Studiums Maschimenbau haben die Studierenden der FHMNW im 5. und im
. Semester jeweils ein Projekt zu bearbeien, diese Projekis werden meist kurz als "P5S"- baw.
"PE"-Projekt bezeichmet. Das Projekt PO (Bachelor Thesis) ist die Abschlussarbeit des Studiums.

Die Projekte sind mit @ (for die Projekie P5) bow. 12 (fur die Projekte P8) ECTS-Punkten gewichtet. Es
kann dawvon ausgegamgen werden, dass der wvon den Studierenden erbrachte Auwfwand mindesiens
etwa 180 Arbeitsstunden (fur die Projekte P5) bzw. 360 Arbeitsstunden (fiir die Projekt= PG} betragt

Ablauf

Imn PS wird der Aufwand wahrend eines Semesters zum einen Teil parallel zum Studium (im Umfang
von ewa 1 Tag'Woche wihrend 15 Semesterwochen), zum amderen Teil wahrend einer Woche
Intensivphase (KW 48) erbracht lm PG wird der Awfwand einerseits wihrend des Semesters zum
einen Teil parallel zum Studium, zum anderen Teil wahrend einer Projektwoche (KW 18], zusatzlich
wihrend eimer Intensivphase won fonf Waochen im Anschluss an das Semester (KW 28 bis 33)
erbracht

Die Projekte PS und PS8 werden sehr oft in Zusammenarbeit mit und filir einen industriellen Partner
durchgefiihrt. Thematisch schliesst sich das Projekt P8 meist an das Projeki PS5 an, so dass beim
Projekt P8 die weitere Einarbeitungszeit entfallt

Kosten

Die FHMW erhebt eine Bearbeitungsgebihr zur Deckung eines Teils der Aufwendungen. Es wird pro
Semesier eine vom Frojekieroly unabhangige Pauschale von CHF 1'900.- zuziglich BMWS: erhoben.

Die Stwdierenden haben kein Anrecht auf Entschadigungen oder Honorare. Spesen, welche wahrend
der Arbeiten bei den Studierenden anfallen, sind i.d.R. vom Aufiraggeber zu dbemehmen und bei der
Auftragsklarung mit den Studierenden zu versinbarsn.

Gewidhrleistung

Weder die FHNW noch das ITFE konmen irgendwelche Gewdhr bietem fiir das Emeichen der

Projekiziele. Das Engagement der Studierenden ist jedoch in aller Regel hoch, unsere Betreuung
sowie das Gewicht der Projektbeweriung vergnissem zusatzlich die Wahrscheinlichkeit eines Erfolgs.

Termine

Einreichumg: bis 1.2. (Frihlingssemesier) bow. bis 1.8, (Herbsisemester)
im Sekretariat ITFE ocder an die Dozierenden

Projektstar: Februar (KW 8, i.d.R. als Bachelor Thesis) baw.

September (KW 38, Semester-Projekis)

Geheimhaltung

Aufgabenstellungen, bei denen Informationen und Ergebnisse wertraulich behandelt werden missen,
kdnnen diskret bearbeitet und verwaliet werden. Hierzu wird eine gegenseitige Geheimhaliungs-
versinbarung unterzeichnet

Kontakt:

= Prof. Dr. Norbert Hofmann Tel. D58 202 73 88 niorbert. hofmanni@fhnw.ch
=  Prof. Dr. Beat Riki Tel. 058 202 74 34 beatrbififhmw.ch

=  Prof. Or. Daniel Weiss Tel. D58 202 74 01 daniel weissEfhmme.ch

=  Sekretanat ITFE, Elvira Knam Tel. 058 202 74 17 ehvira.kmam@fhnw.ch
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AUSGANGSLAGE

Im PSI (Paul-Scherrer-Institut) wird im Experiment Mu3e nach dem Zerfall eines Anti-Myon in
zwei Positronen und ein Elektron gesucht. Wiirde dies auftreten, ware das Standard-
Teilchenmodell nicht ganz korrekt, denn die Leptonenfamilienzahl wird damit verandert. Dies
hatte eine Betrachtung anderer bekannter Theorien zur Folge. Tritt dieser Zerfall nicht auf,
bestatigt das Experiment die vorherrschende Theorie.

Die Messkammer, in der das Experiment stattfindet, wird mit gasférmigem Helium gekuihit. Das
Helium sorgt fur eine Kuhlung durch Gas, die nur wenig Stérungen verursacht. Es werden
langere Tests gefahren, die bis zu einem halben Jahr andauern kénnen. Im Kreislauf der
Kihlung dringt von aussen Luft ein und verunreinigt wahrend des Betriebs das Helium. Der
Kreislauf vertragt nicht mehr als 2 % Luftanteil im Helium. Danach nimmt die Leistungsaufnahme
des Kompressors, flr den gleichen Volumenstrom, deutlich zu. Dies ist dem Anstieg der Dichte
geschuldet. Zudem konnen die grosseren Molekile (z.B. Stickstoff und Sauerstoff) die zu
detektierenden Elementarteilchen von ihren helixférmigen Bahnen ablenken, wodurch es zu
Messfehlern kommt. Dazu kommen verschiedene Ausgasungen der elektronischen
Komponenten.

In dieser Bachelor-Arbeit soll das Filterkonzept fur die kontinuierliche Reinigung des Kiihigases
im Betrieb bestimmt werden. Hauptséachlich wird Luft als Quelle der Verunreinigungen
betrachtet. Dazu wird ein Filterkonzept benétigt, welches den kontinuierlichen- oder Batch-
Betrieb ermdglicht. Die Erreichung einer Reinheit des Heliums von 99.5 % Volumenanteil ist
eine weitere Forderung. Das Filtersystem soll ohne Unterbruch ein halbes Jahr die Reinheit des
Gases aufrechterhalten kdnnen, oder einen Batchbetrieb Uber einen Bypass zulassen. Weiter
darf die Filteranlage den Durchsatz von 50 g/s (280 I/s) des Mu3e-Experiments nicht
einschranken.

Projekt Heliumreinigung Seite 3 von 18
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1. UBERGEORDNETES ZIEL

In dieser Arbeit geht es um die Art der Reinigung. Dazu wird ein vorhandener Kreislauf in einen
Prifstand umgebaut. Fur den Prifstand wird ein geringerer Durchsatz verwendet. Den
Volumenstrom zur Kiihlung der Detektoren des Mu3e-Experiments, wird im Teilziel der
Konzeptfindung berlcksichtigt.

Mit dem Prifstand werden die Konzepte der Reinigung ausgemessen, getestet und bezlglich
der Nutzung fiir die Heliumkihlung des Mu3e-Experiments beurteilt. Folgenden Teilziele werden
anvisiert, wobei der Fokus vor allem auf die Reinheit, den Durchsatz, den
Regenerationsaufwand und die mdgliche Betriebsdauer gelegt wird.

e Versuchsaufbau des Messkreislaufs (2 g/s) mit einstellbarer Verunreinigung durch
Aussenluft

e Versuchsaufbau misst Reinheit (soll 99.5 % Volumenanteil He), Druckdifferenz und
Durchsatz

e Empfehlung fur das Reinigungskonzept im Heliumkreislauf des Mu3e-Experiments
(technischer Bericht)

1.1.Teilziele
a) Planung

Die Planung umfasst:

e Terminplanung
e Risikoanalyse
e PM-Dossier erstellen mit allen zu erreichenden Lieferelementen und messbaren Grossen

b) Konzeptfindung

Durch eine Literaturrecherche wird der Markt sondiert, die vorhandenen Konzepte in der
Industrie und verschiedene Filtermaterialien kritisch betrachtet. Danach soll ein Filterkonzept
ausgewahlt werden.

Die Gesichtspunkte, wonach dies erfolgt, sind:

e Durchsatz

Reinheit (99.5 % Volumenanteil)
minimale Betriebsdauer (soll 100 h)
maximale Betriebsdauer
Druckdifferenz

Aufwand zur Regeneration

Projekt Heliumreinigung Seite 4 von 18
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¢) Prifstand

Ein Aufbau zur Beurteilung verschiedener Reinigungskonzepte ist vorhanden und betriebsbereit.
Dazu gehéren ein geplantes Hochfahren und Bereitstellen des verunreinigten Heliums. Hinzu
kommen das Auswertungsprogramm mit Maple und das Bewerten allgemeiner Unsicherheiten
der Sensorik.

d) Messung

Es sollen mehrere Messungen vorgenommen werden. Dazu gehdren Tests verschiedener
Versionen oder Filtermaterialien.

Gemessen werden die Punkte:

e Durchsatz (bis zu 2 g/s méglich in Prifstand)

e Reinheit 99.5 % Volumenanteil He (Oz.Anteil im Gas/ Messung Luft-Anteil Uber
Schallgeschwindigkeit)

e Druckdifferenz

Weiter werden folgende Punkte beurteilt:

o Aufwand zur Regeneration
e minimale Betriebsdauer (soll 100 h)
o maximale Betriebsdauer

e) Auswertung

Ein technischer Bericht wird verfasst. Darin werden das Vorgehen der Messungen, so wie alle
notwendigen Informationen zu den Messungen und deren Resultate beschrieben.
Schlussendlich werden die Ergebnisse vorgestellt und fiir das weitere Vorgehen beurteilt.
Aufgrund der gewonnenen Erkenntnisse wird eine Empfehlung abgegeben.

Projekt Heliumreinigung Seite 5 von 18
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3. ARBEITSPAKETE

Zur besseren Planung

und Ubersicht der einzelnen Schritte ist die Aufgabe in mehrere

Arbeitspakete (AP) aufgeteilt. Die AP’s werden nachfolgend aufgefiihrt. Gefolgt von den Inputs

und Outputs des jeweil
aufgefihrt.

igen Arbeitsschrittes. Dazu werden wichtige Termine des Arbeitsschrittes

AP 1 Informationen zusammengetragen und das gesamte Projekt durchplanen

Zeitaufwand | 18.5 h

Input e Kick-off Meeting

e Zielsetzung

e Zeitplanung fur den Ablauf des Projekts

¢ Risikoanalyse

e kritische Pfade bestimmen
Output e PM-Dossier mit allen zu erreichenden und messbaren Zielen
Termine PM-Dossier Entwurf 15.10.20

PM-Dossier bereinigte Version 21.10.20

AP 2 Literaturrecherche

Zeitaufwand | 23 h

Input e Internetrecherchen
e Durchlesen von Artikeln und Buchabschnitten
Output e Bericht zu verschiedenen méglichen Konzepten inklusiv der Risiken und
den mdéglichen Systemen
e PPP fiir Vorstellung der Konzepte
Termine Konzeptprasentation 04.11.2021

Projekt Heliumreinigung
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AP 3 Konzept bestimmen

Zeitaufwand | 2 h

Input e Literaturrecherche
e PPP fir Vorstellung der Konzepte

Output e Konzeptentscheid fur Prifstand
Termine Konzeptentscheid Sitzung 11.11.2021
AP 4 Prufstand planen und aufbauen

Zeitaufwand | 74 h

Input ¢ Kreislaufplan mit Verunreinigung
o Filterkonzept ausarbeiten (Zeichnungen/Bestellungen)
e Zusammenbau und Einbau des Filters in den Kreislauf
e Anbringen und Anschliessen der Sensoren
e Anbinden der Software
e Prufung auf Leckage
Output e Funktionierender Kreislauf bereit zur Messung
Termine Abschluss 03.12.2021
AP 5 Messung und Validierung
Zeitaufwand | 80 h
Input ¢ Messungen der Reinheit, Druckdifferenz, Durchsatz und Einsatzdauer bis

zur Regeneration bei verschiedenen Konzepten
e Maple Auswertung

Output e ausgewertete Daten der Messungen (Maple) bereit zur Dokumentation

Termine Abschluss 18.02.2022
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AP 6 Zwischenbericht, Zwischenprasentation
Zeitaufwand | 22.5 h
Input e AP2
e AP3
e AP4
e APS5
Output e Zwischenbericht mit PPP
Termine Zwischenprasentation 20.01.2022
AP7 technischer Bericht, PPP und Poster
Zeitaufwand | 110 h
Input e AP2
e AP3
e AP4
e APS5
e APG6
Output e technischer Bericht mit allen wichtigen Erkenntnissen
e Poster fir Ausstellung
e PPP fur Abschlussprasentation
Termine Abgabe zur Korrektur 11.03.2022
AP 8 Korrektur der verschiedenen Dokumente
Zeitaufwand | 30 h
Input e AP7
Output e grammatikalisch und technisch korrekter Bericht, Poster und PPP
Termine Abgabe 25.03.2022

Tabelle 1 Arbeitspakete
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4. MEILENSTEINE
M1 Bestatigung PM-Dossier

Kriterium e Vollstandiges PM-Dossier mit technischen Daten und Terminen
e Unterschrift des PM-Dossier

Termin Bestatigung des PM-Dossiers | 21.10.20
M2 Freigabe Konzept
Kriterium e Literaturrecherche erstellt

e Prasentation der Ergebnisse
o Festlegung des Konzepts mit Kunden

Termin Prasentation und Auswahl des | 11.11.2021
Konzepts mit Kunden

M3 Prufstand bereit fur Messung

Kriterium e Prufstand aufgebaut
e Sensorik funktioniert und ist an Laptop anschliessbar
¢ Dichtheit geprift

Termin Endtermin 03.12.2021
M4 Messung und Auswertung abgeschlossen
Kriterium o alle Materialien und Konzepte getestet
e Auswertung mit Matlab komplett
e Daten ubersichtlich in Matlab geplottet
¢ Vorgehen dokumentiert (Fotos, Annahmen, Massnahmen,
Messvorgang)
Termin Endtermin 25.02.2022
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M5 Abgabe P6

Kriterium Die Ergebnisse und das Vorgehen sind klar dokumentiert.

Der Ansatz und die Vorgehensweise sind kritisch hinterfrag.t
Alle Programme sind auf Switch Drive abgelegt und vollstandig.
CAD-Daten sind auf Switch Drive geordnet und vollstandig.

PPP, Poster und technischer Bericht sind erstellt und korrekturgelesen.

Termine Abgabe technischer Bericht, PPP und | 25.03.2022
Poster

Tabelle 2 Meilensteine

5. DELIVERABLES

Im P6 werden verschiedene Dokumente und Dateien erstellt. Im Weiteren werden diese
aufgelistet und Zweck wie auch Struktur definiert.

5.1.Zwischenbericht

Datum: 20.01.2022

Im Zwischenbericht werden der Stand des Projekts und die aktuellen Messungen in Form eines
technischen Berichtes nach den Richtlinien der FHNW abgegeben. Dieser Bericht soll in der
Form des Abschlussberichts dargestellt sein. Er wird nicht benotet und dient ausschliesslich zur
Rickmeldung. Aus der Erweiterung und Korrektur des Berichts entsteht der technische Bericht
(Thesis).

5.2.Messdaten

Die Messdaten werden strukturiert, nach Datum, im Switch-Drive-Ordner abgelegt, inklusive
dem Maple-Programm zur Auswertung. Sie sollen leicht abrufbar und zuganglich sein.

5.3.CAD-Daten
Die CAD-Daten werden auch im Ordner abgelegt und strukturiert aufgelistet. Sie sind fertig und

kénnen bei Gebrauch direkt hergestellt werden. Jeder Part besitzt daher eine Zeichnung,
solange es kein Normteil ist.

Projekt Heliumreinigung Seite 11 von 18
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5.4.Prasentationen
Es werden drei Prasentationen gehalten, eine fur die Literaturrecherche, eine zum
Zwischenbericht und die Abschlussprasentation. Diese werden ebenfalls im Switch-Drive

abgelegt.

o Konzeptprasentation Literaturrecherche  04.11.2021
e Zwischenberichtprasentation 20.01.2022
e Abschlussprasentation KW 16 — KW 17

5.5. Technischer Bericht (Thesis)

Datum: 25.03.2022

Der technische Bericht am Ende des Projekts wird nach den Richtlinien der FHNW erstellt. Darin
sind sdmtliche Erkenntnisse und Auswertungen festgehalten, erklart und diskutiert. Es wird
kritisch hinterfragt, welches Konzept fiir den Einsatz im Mu3e-Experiment am besten geeignet
ist. Die Auswertung folgt nach den vier Kriterien Reinheit, Durchsatz, maximale kontinuierliche
Betriebsdauer und Regenerationsaufwand.

5.6.Poster
Datum: 25.03.2022
Fur die Thesis wird ebenfalls ein Poster fur eine Ausstellung abgegeben. Dieses beschreibt grob

das Vorgehen und die wichtigsten Ergebnisse. Es soll einer nicht Informierte Person einen
Einblick in das Geschehen geben.

Projekt Heliumreinigung Seite 12 von 18
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