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Vorwort

Die Massenspektrometrie ist ein klassisches, altbekarvdgfahren, um unbekannte Gase auf ihre Be-
standteile zu analysieren. Im weiteren Sinne ist das Magsétrometer generell geeignet, um Massen
von Gasen zu bestimmen.

Im Laufe der Zeit haben sich weitere Anwendungsmaoglidiekeivie beispielsweise die Ermittlung von
Dissoziations- und Auftrittsenergien oder die Analysertiischer Zersetzungen gefunden, die wir im
Laufe des Versuches kennenlernen werden.

Theoretische Grundlagen

Im Experiment wird von uns ein Quadrupol-Massenspektremeerwendet werden, welches nur in
bestimmten Druckbereichen zu betreiben ist. Im Zuge desudbs lernen wir nicht nur den Aufbau
und die Anwendung des Massenspektrometers kennen, whrernfayleichzeitig auch mehr Giber den
Einsatz der Vakuumtechnik und deren Anwendung in praktisgBebieten. Es soll daher zunachst kurz
auf das Vakuumsystem selbst eingegangen werden, bevonsvitam Aufbau des Massenspektrometers
widmen.

Vakuumsystem

Als Vakuum bezeichnet man in den Naturwissenschaften ifiRdgel einen weitestgehend leeren Raum.
Physikalisch spricht man von einem Vakuum, wenn ein Gasriareievakuierten Behalter einen sehr
viel geringeren Druck, und somit auch eine sehr viel geradeilchenzahldichte, als das den Behalter
umgebende Fluid besitzt. Um solch niedrigere Driicke ireB&en von untep = 10~% mbar in Labo-
ratorien einzustellen, benotigt man neben Manometerruckmessung auch geeignete Pumpen, von
denen nachfolgend zwei vorgestellt werden sollen, die aacVersuch Anwendung finden.

Drehschieberpumpe

Eine Drehschieberpumpe, auch Fligelzellenpumpe gengahbrt zu den Verdrangerpumpen. Sie ist
sowohl fur die Saug- als auch fur die Druckarbeit von Bigikeiten und Gasen geeignet. Die Bauart
variiert zwar je nach Verwendungszweck, in Abbildung 1éstgch der prinzipielle Aufbau jeder Dreh-
schieberpumpe dargestellit.

Die Drehschieber (3) werden entweder durch die Kraft deeF&t) oder alternativ durch die Fliehkraft
des rotierenden Zylinders (2), dem Rotor, nach auf3en bmsalgt. Dadurch befinden sie sich stets so
nah wie moglich am zylinderformigen Stator (1). Nach ewalstandigen Umdrehung des Rotors finden
so zweimal Ansaugvorgange (blau) sowie Auslassvorg@irider sich durch die Pumpe bewegenden
Fluide statt.

Turbomolekularpumpe

Die Turbomolekularpumpe ist eine Weiterentwicklung dexvg@lenlichen Molekularpumpe. Eine solche
Pumpe ist schematisch in Abbildung 2 skizziert. Die Molekdes zu transportierenden Gases werden
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Abbildung 1: Aufbau einer Drehschieberpumpe. (Quelle) [3]
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Abbildung 2: Schema einer Turbomolekularpumpe. (Quedi®: [

von den schnell rotierenden Rotorschaufeln durch Admagigéfte zunachst aufgenommen und spater
wieder abgestol3en. Dabei erhalten sie durch die im Velglric Drehachse der Pumpe geneigten Ober-
flachen des Rotors einen Impulsbeitrag in Achsrichtung. Bequenzen des Rotors reichen 36000

bis zu72000 Umdrehungen pro Minute. Dadurch ist der zusatzliche Gesxtigkeitsbetrag in Achs-
richtung in GroRenordnung von der mittleren thermischescBwindigkeitz der Teilchen.

Die Pumpwirkung ist fur Teilchen hoher molarer Masse wdgdmeffektiver als fiir solche mit geringer.
Beispielsweise lasst sich Wasserstoff mit vielen Arten Mwlekularpumpen sehr viel schlechter aus ei-
nem Rezipienten pumpen als die restlichen BestandteilewferFur den korrekten Betrieb der Pumpe
ist stets ein gewisses Vorvakuum erforderlich, dessefR@rdérdnung von der Art der Pumpe abhangt.

lonisationsmanometer

Das lonisationsmanometer bietet eine zuverlassige MessuDruckbereichen vom0~2 mbar bis un-
gefahr10~1° mbar. Man unterscheidet, abhangig von der Bauform, Kaltkathedind Gliihkathoden-
manometer. Im Praktikum verwenden wir ein Bayard-Alpedrdmeter, welches zu den Gluhkathoden-
Manometern gehort. Daher gehen wir im Folgenden nur askedgauform ein.

Die Gluhkathode wird mit einem Strom derart aufgeheiztssdsie durch Glihemission Elektronen
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Abbildung 3: Aufbau eines Bayard-Alpert-lonisationsmamsters. (Quelle{[5])

auslost. Diese werden mit einer Saugspannung zwischdroll@und Anode zu letzterer gezogen. Dabei
stolRen sie mit dem Gas und ionisieren es. Der negativ gedddeenfanger zieht die positiv geladenen
lonen nun an.

Die Anzahl angezogener lonen lasst sich direkt Gber désnfal am lonenfanger messen. Da die lo-
nenzahl aber direkt von der Teilchenzahldichte und danaih @om Druck im Rezipienten abhangt, lasst
sich somit also der Druck bestimmen.

Massenspektrometrie

Als Massenspektrometrie bezeichnet man Verfahren zurtiaé@wen Bestimmung der Masse von Ato-
men und Molekilen. Unter Kenntnis moglichst vieler Atoaseen lasst sich mit Hilfe eines solchen
Spektrometers aulRerdem die Zusammensetzung unbekarargampf- und ionisierbarer Substanzen
bestimmen, die im Folgenden als Analyten bezeichnet werden

Da eine Vielzahl unterschiedlicher Massenspektrometéstiesen, deren Aufbau und Funktionswei-
se sich teils erheblich voneinander unterscheiden, solaofiden im Versuch verwendeten Typ eines
Quadrupol-Massenspektrometers eingegangen werden. Bss/btfahren basiert darauf, dass der Ana-
Iyt in eine Dampfphase Uberfihrt und anschliel3end ienisiverden kann. Dies kann prinzipiell auf
verschiedenen Wegen erfolgen.

lonenquellen

Die gewahlte Art der lonisation ist von vielen Analyt-siszhen Faktoren abhangig. Im Wesentlichen
unterscheidet man drei verschiedene Arten von lonisation.

e Stol3ionisation:
Elektronen, lonen oder auch Photonen mit ausreichendegiereto3en mit dem Analyt und [6sen
so Elektronen aus ihm heraus, wodurch der Analyt ionisiéd.w

e Thermische Oberflachenionisation:
Es wird der Langmuir-Effekt genutzt, welcher durch den qeamechanischen Tunneleffekt ge-
deutet werden kann. Der Analyt trifft auf die Oberflacheesihei3en Metalls, dessen Austrittsar-



beit der Elektronen hdher sein muss als die lonisationgendes Analyts. Der Analyt verdampft
an der Oberflache und gibt dabei noch ein Elektron an dasliMta

¢ Feldionisation:
Die Elektronen des Analyts werden, ebenfalls aufgrund dem@leffekts, mit einer gewissen
Wahrscheinlichkeit in einem starken, inhomogenen elettiéen Feld aus ihrer Bindung gelost,
wodurch die lonisation zustande kommt.

Da die von uns verwendete lonenquelle im Wesentlichen aaffi&@isation beruht, wollen wir darauf
noch quantitativ eingehen.

StofRionisation

In einem lonisierungsraum der Langeonisiere ein Elektronenstrom der Starkelen Analyten bei
einem Druckp, wodurch ein lonenstrom der Starkeentstehe. Es gilt dannl[2]:

[=N-Q-p-l-i @)

Wir bezeichnen dabéV - als differentielle lonisierung, welche im Allgemeinen eenaturabhangig ist.
Die Grof3e ist ein Mal? fur die Anzahl der lonen, die durchBEektron auf einer Strecke vaincm Uber
einem Querschnitt vohcm? gebildet werden, wenn der Analyt einen Druck viofiorr ~ 133, 322 Pa
aufweist.

Quadrupol-Massenspektrometer

Die in der lonenquelle erzeugten lonen werden nun im Magstti®meter genutzt, um auf die Masse,

genauer auf das Verhaltnigm aus Massen und Ladungg der Zusammensetzung des Analyten, zu
schlielBen. Das Quadrupol-Massenspektrometer ist eifighéingesetztes Messgerat, dessen Aufbau in
Abbildung 4 schematisiert ist.
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Abbildung 4: Schema eines Quadrupol-Massenspektromé@uelle: [2])

gehalten, welches zeitlich periodisch mit der Kreisfreque schwankt. Diesem Wechselfeld wird das
konstante Gleichspannungsfeld durch das Potetitiaberlagert. Man lasst nun den lonenstrom aus der
lonenquelle inz-Richtung durch den Quadrupol laufen.



Es lasst sich zeigen, dass die lonen der Ladurge dann den Mathieuschen Differentialgleichur%en
gehorchen. Die Losung dieser Differentialgleichungdrbékannt, und man findet, dass nur lonen mit
einem bestimmten Verhaltnigm stabile Bahnen entwickeln. Andere lonen, deg#gn-Verhaltnis zu
stark von diesem Ideal abweichen, kollidieren mit dem Quipolrund gelangen somit nicht als lonen
zum Auffanger.

Stellt man nun das Verhaltni§'v geeignet ein, so kann man erreichen, dass nur noch lonengzine
bestimmten Masse (bei gleicher Ladung) den Auffangeiiares. Dadurch eignet sich der Aufbau also
also Massenspektrometer.

lonennachweis

Nachdem der Grundaufbau des Quadrupol-Massenspektnenmete klar ist, soll kurz auf den Auffanger
selbst eingegangen werden, welcher als lonennachweis @laa grundsatzliche Problem an solchen
Auffangern ist, dass sie die fiir das Massenspektromgpésdhen Stromstarken von gerade r@t® A
zuverlassig nachweisen mussen.

Es hat sich als geeignet herausgestellt, sogenannte kakaffanger fur diese Aufgabe zu benut-
zen. Diese zeichnen sich durch hohe Genauigkeit aus, dangidReflexion der lonen und damit eine
Verfalschung des Signals verhindern. Dies hat nicht ztukaich Einfluss auf das Auflésungsvermogen
der Apparatur.

In dem von uns verwendeten Massenspektrometer wird diegeadbsene Stromstarke direkt in den
Partialdruck umgerechnet, welchen derjenige BestandésilAnalyts ausmacht, auf dessen Masse das
Spektrometer gerade eingestellt ist.

Auflosungsvernbgen

Da das Auflésungsvermogen eine die Messapparatur cleasaétende Grolde ist, soll hier noch kurz
darauf eingegangen werden. Es sei angemerkt, dass es eimahViverschiedener, teils willkirrlicher
Definitionen des Auflosungsvermogens gibt. Die genau&udision, welche Definition nun am geeig-
netsten sei, ist genauso ermiidend wie erniichternd, dahdafur auf geeignete Literatur verwiesen.

In unserem Versuch verwenden wir die % -Linienbreite-Dé&@inides Auflosungsvermogens. Demnach
ergibt sich das Auflosungsvermogéty bei der Massen durch die LinienbreiteAm,, die bei einer

Signalhohe vorr % gemessen wird, zu:
m

- Ams,

R,

(2)

Aufgabe 1: Einfihrung

Nachdem die theoretischen Grundlagen nun ausgiebigeerartirden, soll nun in einem ersten Versuch
das eigentliche Messgerat und das Vakuumsystem naheehkgelernt werden. Abbildung 5 zeigt dabei
den Versuchsaufbau, den wir zunachst betrachten werden.

AnschlielRend werden wir in einem Massenbereich Varbis 200 u unter Standardbedingungen, also
mit £ = 65eV sowiele = 1 mA, ein Restgas-Spektrum aufnehmen. Die dominierendenriiagsen
auf die Zusammensetzung des Restgases schliel3en.

!Siehe auch: http://en.wikipedia.org/wiki/Mathiéunction#Mathieuequation
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Abbildung 5: Schematisierter Versuchsaufbau (Quelle: [2]

Da sich Peaks beh = {28,32,44} u ergeben sollen, lasst sich vermuten, dass es sich dabeieum d
Gase Stickstoff mitn = 28 u, Sauerstoff mitn = 32 u sowie um Kohlenstoffdioxid mitn = 44 u
handelt.

Wie wir in den theoretischen Grundlagen geklart habengba der Partialdruck und der lonenstrom
voneinander ab. Daher ist als geeignete Messgrof3e in danun® verwendeten Massenspektrometer
der Partialdruck gewahlt.

Im Folgenden soll nun untersucht werden, wie dieser von desktfenenstronm/, fur einen einzelnen
Peak abhangt, es soll also experimentell die Bezieluiig untersucht werden. Es ist dabei zu erwar-
ten, dass der Partialdruck im Allgemeinen mit zunehmendikti®nenstrom ansteigen wird, denn ein
hoherer Elektronenstrom sorgt fir ein scharferes SigmeAuffanger.

Die erste Teilaufgabe schliel3t mit der Bestimmung des Aufigsvermogens nach der % -Linienbreite-
Definition, wie wir sie in den theoretischen Grundlagen diikt haben. Da diese Definition eine Be-
stimmung des Auflosungsvermogens unabhangig von dereAdung des Gerats als gute Vergleichs-
grofe verschiedener Massenspektrometer ermoglidneirgcsie tatsachlich die geeignetste fir diesen
Zweck zu sein.

Wir werden dann fur einen Peak bei kleiner und fiir einengoefder Massenzahl die Linienbreifen,

bei einer Signalhdhe von% messen. Die sinnvollste Prozentzahl werden wir mit unséetreuer ab-
sprechen, erfahrungsgeman dirfte sie aber im Bereichiaii® & liegen. Gleichun@l2 liefert uns dann
direkt das Auflosungsvermogen.

Wir vermuten, dass das Aufldsungsvermogen mit zunehmévidssenzahl steigt, dam, nur schwach
steigen wird bei linearer Zunahme ven



Aufgabe 2: Auftrittsenergie von Argon

Nachdem wir uns im ersten Aufgabenteil bereits mit erstewémdungen des Massenspektrometers zur
klassischen Analyse eines Gasgemischs vertraut gemauoéi hi@rnen wir nun in der zweiten Aufga-
be eine auf den ersten Blick untypische Anwendungsmakgitikennen. Mit Hilfe des verwendeten
Quadrupol-Massenspektrometers soll nun die Auftrittegineder Argon-lonen Ar sowie Art+ be-
stimmt werden.

Wir werden zunachst die Kammer mit Argon-Gas bis zu eineocRwonp = 5-10~% mbar fillen. Der
von uns eingestellte Energiebereich des Elektronenstsmthsvahrend der Messung datih= 100 eV
nicht Ubersteigen.

Wir messen schlieBlich den Partialdruck p in Abhangigkkit eingestellten Energi& sowohl fur

m = 40u, was den Ar-lonen entspricht, als auch fisn = 20u fur die Art+-lonen. Letztere Hal-
bierung der Masse ergibt sich wegen der doppelten Laduegdds Verhaltnig/m, wie es in den theo-
retischen Grundlagen bereits angesprochen wurde.

Um nun auf die Auftritts- und damit lonisierungsenergie ehlie3en ist es sinnvoll, durch den vorderen,
linearen Bereich der sich einstelleanitE)—Kurveljé eine Regressionsgerade der FoiR) = m-E+c

zu legen. Deren Schnittpunkt mit der x-Achse, welcher durch

Ea = - (3)

&
m

gegeben ist, entspricht dann der Aufrittsenergie.

Aufgabe 3: Quantitative Analyse

Ein weiteres, klassisches Anwendungsgebiet von Masskingpeetern stellt die Analyse der Zusam-
mensetzung von Luft dar, welche Gegenstand der dritten dhagfgsein soll. Um die Genauigkeit der
Messwerte zu erhohen, nehmen wir hier zunachst fur dissktan = 14 u sowiem = 28 u den Verlauf
des Untergrunds des Partialdrugksn Abhangigkeit der Elektronenenergié auf. Um diesen Offset
mussen wir die Werte gegebenenfalls karrigieren.

AnschlieRend bellften wir die Kammer bis zum Maximaldruckl nehmen ein Spektrum auf, welches
anschlieend indiziert wird. Zur Auswertung betrachtenjaeils den hochsten Peak einer Gruppe fir
eine bestimmte Masse, beachten die gerateabhangigdyeeGenauigkeit fur die gewahlte Masse und
ermitteln so den Anteil des Stoffs in der Luft.

Zur Kontrolle soll spater die Summe aller Partialdriiclebitdet und mit dem auf dem lonisationsma-
nometer angezeigten Druck verglichen werden. Wir sageeidaivaus, dass letzterer groRer als die
Summe aller Partialdriicke sein misste, da in der londlequér ein Bruchteil aller vorhandenen Atome
ionisiert und damit im Auffanger registriert wird.

Auch Uber eine spezifische Fehlerquelle des Versuchsekbmir bereits Vermutungen anstellen. So
zeigt das Massenspektrometer Peaks abhangig von der hzasseler lonen an. Es ist aber gut moglich,
dass sich mehrere Bestandteile (und eventuelle Verugtaigen) in der Luft dieselbe Massenzahl teilen.
Daher ist eine Einteilung nach elementaren Bestandtaileler Luft auf jeden Fall fehlerbehaftet.

2Vergleiche dazu Abschnitt 3.1.4.2.1, Seite 23 in der Vagltiengsmappe zum VersugMassenspektrometer
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Aufgabe 4. Dissoziationsenergien von Stickstoff

Mit Hilfe des Massenspektrometers wollen wir nun, ahnhdle in Aufgabe 2, die Dissoziationsener-
gien von Stickstoff ermitteln. Stickstoff kommt in der Lt haufigsten als Molekil N\vor. Bei der
lonisierung gibt es also zwei mogliche Prozesse:

Ny — Ny

(4)
No— N+N*

Die Prozesse lassen sich mit dem Spektrometer indirekthddie lonen beim(N,) = 28u und
m(NT) = 14u beobachten. Analog zu Aufgabe 2 variieren wir also die Etelgnenergie bei Be-
obachtung des jeweiligen Massenbereichs und messen deeisatellenden Partialdruck. Mit linearen
Regressionen und Gleichuing 3 erhalten wir dann zunachgh\aeiligen Auftrittsenergien. Man Uiberlegt
sich leicht, dass man mit diesen dann die Dissoziationganeiiber

Ep(Ny') = Ea(NT) — Ea(Ny)

5)
Ep(Ny) = Ea(N1T) — E

berechnen kann, wobei die lonisierungsenergie von Stiffkat £y = 14,5eV [2] gegeben ist.

Aufgabe 5: Qualitative Analyse

Die Moglichkeiten der Gasanalyse, wie sie Aufgabe 3 begitantitativ durchgefihrt wurden, soll nun
qualitativ mit einem unbekannten GagHf, erfolgen. Wir nehmen Spektren dieses Gases bei Elektro-
nenenergien voilr = {15, 30,65} eV auf und ermitteln dann mit Vergleichstabellen die Art des€a

Wir erwarten, dass mit steigender Anregungsenergie di@nzrschiedener auftretender lonen zuneh-
men wird, denn mit hoherer Elektronenenergie dissoziag GHy-Gemisch immer mehr in einzelne
Bestandteile, da sich Wasserstoffatome abspalten kbnnen

Aufgabe 6: Thermische Zersetzung

Neben der vielfach angewandten Gasanalyse lassen sichilfaielies Massenspektrometers auch Aus-
sagen uber die thermische Zersetzung von Feststoffenanablieses Verfahren wollen wir im nachsten
Aufgabenteil kennenlernen.

Als Referenz nehmen wir zunachst ein Restgas-SpektrunAagthlielend erhitzen wir kohlensauren
Kalk (CaCQ) auf etwal’ = 500 °C, wodurch er sich in seine Bestandteile zersetzt. Die Aufreabines
weiteren Spektrums zeigt uns dann die Zersetzungspro@ukt€hemisch betrachtet lasst sich vermu-
ten, dass sich dabei G@bspaltet und Branntkalk, also Calciumoxid (CaO) entsteht

Anschlie3end kihlen wir den Kalk langsam ab und messen ddralruck der gasformigen Kompo-
nente, welche nach unserer Vermutung Kohlenstoffdioxid sgisste, in Abhangigkeit von der Tempe-
ratur. Daraus wollen wir die Zersetzungsenthalpif bestimmen. Dazu stellen wir zunachst das ideale

Gasgesetz um:
R-AT

b

p-AV=R-AT & AV =

(6)
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Dabei seiR = 8,3144621(75) J/k-mot [6]. Wir setzen dies nun in die Claudius-Clapeyronsche Glei
chung

dp AH
dr — AV T (7)
ein und formen um. Dadurch erhalten wir:
dp  AH dT din(p) AH | 1
R T Y o g -t (8)

Tragen wir nach der Messung al&o(p) Uber der reziproken Temperatiii—1 auf und fuhren eine
Regression durch den linearen Teil durch, so erhalten witiigungn, Gber die sich die Zersetzungs-
enthalphie zu

AH=-m- R 9)

ergibt.

Aufgabe 7: Restgasanalyse

Als abschlieRende Aufgabe fuhren wir erneut eine klaBsisgasanalyse durch. Zunachst werden wir
wieder ein Restgas-Spektrum aufnehmen und wie in Aufgalie Bektandteile ermitteln. AnschlieRend
kiihlen wir das Gas mittels fliissigem Stickstoff auf eineneratur deutlich unterhalb der Zimmertem-
peratur ab, und nehmen erneut ein Spektrum auf.

Wir erwarten, dass sich im zweiten Spektrum weniger longiinalersten zeigen werden, da bei so nied-
rigen Temperaturen einige Bestandteile der Luft, beispieise Wasserdampf, eine Phasenumwandlung
in den festen Aggregatzustand erleben. Diese kdnnen da@péektrum nicht mehr aufgenommen wer-
den.

12
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Aufgabe 1: Einflhrung

Ziel der ersten Aufgabe war neben einer qualitativen Areabises Restgasspektrums auch die Bestim-
mung der Linienbreite (und damit der Genauigkeit) des Massektrometers sowie der Zusammenhang
zwischen Partialdruck und Beschleunigungsstrom.

Zunachst haben wir uns mit der Versuchsapparatur als Gasgztraut gemacht. Da sich in der Kammer
noch Restgas von vorigen Versuchen befand, haben wir hah&in Restgasspektrum erstellt. Dabei
haben wir darauf geachtet, dass die Normalbedinguiigyen6s eV sowiele = 1 mA eingestellt waren.
Das Spektrum lief im Massenbereithu bis 200 u, also dem Maximalwert des Massenspektrometers.

minu ‘ Stoff

2 Wasserstoff

14 Stickstoff atom.
18 Wasser

28 Stickstoff molek.
32 Sauerstoff

44 Kohlendioxid

56 | Ole

Tabelle 1: Masse-Peaks und ihre entsprechenden Stoffe

Das sich einstellende Spektrum ist in Abschnitt Il als Blatl abgelegt. Es ergaben sich insgesamt
deutliche Peaks bei den Massenbereiches: {2, 14,18, 28,32, 44,56} u, die wir in Tabelld 1L vermu-
teten Stoffen zugeordnet haben. Da wir oberhalbmwosa 56 u keine weiteren Peaks erhalten haben und
dieser Peak fur Gasanalysen redundant ist, werden wir igeRden den Abtastbereich auf < 50 u
beschranken.

Im zweiten Versuchsteil der ersten Aufgabe sollten wir nan dusammenhang zwischen Partialdruck
und Stromstarke der lonenquelle feststellen. Dabei lemmtir die Stromstarke tUber einen Skalentei-
ler einstellen. Im Versuchsraum selbst hing eine Tabeltedat Umrechnung zwischen Skalenteil und
Stromstarke aus, daher haben wir in unserer Messwertietaliekt die Stromstarke eingetragen.

Wir haben nun die Stromstarke ab einem Wert ¥gn= 0, 72mA in Schritten von0, 25 Skalenteilen
erhoht, ohne dabei die Maximalstromstarke vige= 1,00mA zu Uberschreiten. Kleinere Stromstarken
als die von uns gewahlte Start-Stromstarke fiihrten mardDeaktivierung des Filaments und damit zu
einer ungenauen Messung. Mit jedem Schritt haben wir danradgezeigten Partialdrugkaufgenom-
men. Unsere Messwerte sind in Tabélle 2 dargestellt.

14



I.inmA | pin 10~° mbar

0,72 -0,07
0,74 -0,05
0,76 -0,01
0,80 0,06
0,83 0,17
0,86 0,31
0,89 0,45
0,92 0,61
0,95 0,77
0,97 0,96

Tabelle 2: Messwerte fUr die Partialdruck-Stromstatkdrangigkeit

Zur besseren Darstellung haben wir nun zusatzlich dernaRhrick Uber der Stromstarke aufgetragen,
wie es in[6 zu sehen ist. Man erkennt schon und deutlich, méssunehmender Stromstarke der Par-
tialdruck ansteigt. Daher werden wir in allen folgendensushsteilen mit der maximalen Stromstarke
von I, = 1,00mA arbeiten, um moglichst hohe Peaks zu erhalten. Natuidicks klar, dass die ne-
gativ gemessenen Driicke so physikalisch keinen Sinn ergdts handelt sich dabei vielmehr um Un-
zulanglichkeiten in der Messapparatur und Messungehaitég.

0,8

9

p in 10 mbar

0,4 -

02 -

0,0 1 .

-0,2 ' , ' , ' , ' , ; , ;
0,70 0,75 0,80 0,85 0,90 0,95 1,00
Ie in mA

Abbildung 6: Schaubild zum(/e¢)-Zusammenhang

Abschlie3end haben wir noch eine genauere Analyse in deittetivaren Umgebung des Wasser- sowie
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des Kohlenstoffdioxid-Peaks vorgenommen. Wir haben ddigeBcan-Geschwindigkeit aof 1 amu/s
verringert, um eine hdhere Aufldsung zu erhalten. FuMiasser haben wir die Bereiche € [16,21] u
abgetastet, fur Kohlenstoffdioxid hingegenec [42,47] u. Die beiden Kurven sind im Abschnitt Ill als
Blatter 1.2 und 1.3 angehangt.

Anhand dieser Messungen wollen wir nun noch die Linienbreis charakteristisches Merkmal der
Messgenauigkeit des Massenspektrometers bestimmenhaben wir uns mit unserem Betreuer auf die
20%-Definition geeinigt. Die entsprechenden Markierungeu siaf den Messprotokoll-Blattern erfolgt
und direkt in Tabell&¢]3 eingetragen. Mit Hilfe von Gleichidaben wir dann direkt das Aufldsungs-
vermogen berechnet.

minu | Aminu ‘ R

18 0,84 21,4
44 0,86 | 51,2

Tabelle 3: Messwerte zum Aufldsungsvermogen

Man sieht also deutlich, dass das Auflosungsvermogentemtesder Massenzahl ansteigt. Dies liegt im
Wesentlichen an der Definition in Gleichung 2. Wahrend distharfeAm in verschiedenen Massen-
bereichen hinreichend konstant bleibt, steigt die Mass@nzatirlich mit hdherer Masse an. Dadurch
erhalten wir also bei hohen Massen auch hohe AufldsungéeEm

Aufgabe 2: Auftrittsenergie von Argon

Als nachste Aufgabe haben wir uns mit der Auftrittsenenrgi@ Argon beschaftigt. Dabei haben wir
Argon in die Kammer bis zum Maximaldruck eingefillt und ddassenspektrometer zunachst auf den
Wertm = 20 u festgelegt, womit wir die At -lonen detektieren konnten. Bei der anschlieRenden Mes-
sung verdoppelten wir den Massenbereich, womit sich die-lanen nachweisen lieRen.

Mit Hilfe eines Drehreglers konnten wir nun die Beschleumigsenergie der Elektronen in der lonen-
quelle direkt regeln. Wir sind dabei stets unter dem Maxiveai von Enax = 100eV geblieben. In
Abhangigkeit von dieser Energie haben wir dann den Pdrtiak gemessen. Unsere Messergebnisse
finden sich in Tabellel7 in Abschnitt 11l des Protokolls wiede
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Es wurde von uns nun der Partialdruck Uber der Beschlengi&gnergie aufgetragen, wie es in den Ab-
bildunger ¥ und8 zu sehen ist. Dabei ergab sich ein unredetrai’ Verlauf, welcher jedoch in einem

Mittelbereich stets linear approximiert werden konnte.
Wir haben die lineare Regression in den begrenzt lineareai@een durchgefiihrt, wie es in den Gra-
phen schon zu sehen ist. Origin lieferte uns auch direkBtiéggungen und y-Achsenabschnitte mit den
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jeweiligen Standardabweichungen:

mao = (0,1217 4 0,0025) - 1078 mbar/ev | ¢p9 = (—5, 6456 + 0,1446) - 108 mbar
mag = (0,3041 £ 0,0131) - 1077 mbar/ev | c49 = (—4, 8828 + 0,2698) - 10”7 mbar

Uber Gleichun@B lasst sich nun die jeweilige Auftrittsegie direkt bestimmen:

Ea(Art™) = (46,39 £ 1,52) eV

(10)
Ea(Art) = (16,06 + 1,13) eV

In obigen Ergebnissen wurde gleich der statistische FelderMessung beriucksichtigt. Es soll kurz
exemplarisch gezeigt werden, wie dieser ermittelt wirdf &in explizites Einsetzen der Werte wird an
dieser Stelle aus Griinden débersichtlichkeit verzichtet.

Zur Fehlerermittlung nutzten wir die Gauf3sche Fehlerfatizung. Die Werterm undoc stehen fir die
Standardabweichungen der Wenterespektivec, wie sie uns von Origin geliefert wurden. Der Fehler
o E, auf die Auftrittsarbeit ist dann:

2 2
ocFy= \/<88Eca . 0'C> + (gi? . O'm>
= () ()
C m
Vergleicht man diese Werte mit den Literaturwe@eﬁﬂr Argon, namlichE, ji(Art) = 15, 76 eV sowie
Eqit(Artt) = 43,39¢V, so finden wir eine Abweichung von1,90% respektive+6,91%, fur Art+
liegt die Abweichung sogar au3erhalb der Fehlertoleranz.
Als mdogliche Fehlerquellen lassen sich hier die recht nage und stark schwankende Anzeige des
Partialdrucks nennen. Aul3erdem bildet sich die FlanketrdahBeginn bei sehr kleinen Beschleuni-

gungsenergien aus, sondern erst in hdheren EnergieheneiDies erschwert eine lineare Regression
und sorgt so fur Abweichungen.

Aufgabe 3: Quantitative Analyse

In der dritten Aufgabe erwartete uns eine klassische Alddabdas Massenspektrometer, die Analyse
der Zusammensetzung eines Analyten. Wir haben die Kamn&animluft befullt und zunachst mit den
Einstellungen wieder Normbedingungen hergestellt. Auehleben wir darauf geachtet, den Maximal-
druck nicht zu Gbersteigen. Der Gesamtdruck, der uns amgezurde, lag bepges= 5,2 - 10~% mbar.
Nach Absprache mit unserem Betreuer haben wir auf die Aealgs Untergrunds verzichtet und direkt
mit der Aufnahme des Spektrums begonnen. Der Verlauf istbachnitt Il des Protokolls unter der
Nummer3 zu finden. In Tabellel4 haben wir zunachst die unkorrigieiesswerte des Partialdrucks
neben den jeweiligen Massenzahlen aufgetragen. Mit HdifeQiacking-Patte%konnten wir die jewei-
ligen Massenzahlen zu den Stoffen zuordnen. Anschlie3abdrhwir mit Hilfe der Wichtungstabelle
der relativen Empfindlichkeites der einzelnen Stoffe die tatsachlichen Partialdriidber i

b
Pkorr = —
o

Shttp:/ww.wolframalpha.com/input/?i=argon+ionisati on+energy
4Siehe: Vorbereitungsmappe zum Versybtassenspektrometer* oder Aushang am Messplatz
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Stoff ‘ minu H pin 10~7 mbar | Gewichtung | pkor in 10~7 mbar | Anteil

Stickstoff atom. 14 0,08 1,00 0,080 | 4,00%
Sauerstoff atom, 16 0,03 0,62 0,048 | 2,42%
Wasserdampf 18 0,04 1,17 0,034 1,71%
Stickstoff mol. 28 1,37 1,00 1,370 | 68,50%
Propan 29 0,02 0,00 0,000 | 0,00%
Sauerstoff mol. 32 0,26 0,62 0,419 | 20,97%
Argon 40 0,03 1,16 0,026 | 1,29%
Kohlenstoffdioxid 44 0,02 0,90 0,022 1,11%

Tabelle 4: Zusammensetzung der Luft

berechnet. Dadurch konnten wir direkt auf den prozentuAleteil des jeweiligen Stoffes in der Luft
schliel3en. Es sei dabei noch angemerkt, dass wir bei demfiert = 29 u Propangas vermuten, weil
dieses auch in einem spateren Aufgabenteil verwendet dider ist fir dieses Gas die Gewichtung in
der Tabelle nicht mit angegeben, deshalb haben wir es béBalechnung der Stoffanteile in der Luft
aulRer Acht gelassen.

Die von uns so bestimmte Luft stimmt mehr oder weniger miedemarteten Zusammensetz@riﬂ)erein.
Vor allem bei Sauerstoff liegt der von uns bestimmte Wert aaldem Literaturwert vo0, 942%. Un-
ser Stickstoffanteil liegt allerdings deutlich unter dewarteten78, 084%, wohingegen der COGehalt
stark Giber dem Literaturwert van 038% liegt.

Anhand des Vorhandenseins von Propan vermuten wir, dasspgliaratur vor der Messung nicht aus-
reichend gespult wurde, sodass sich noch Restgase vayemoviersuchsgruppen in der Kammer be-
fanden. Auch hier sei natirlich erneut auf die schwierigetiBldruckmessung als weitere Fehlerquel-
le verwiesen. Nichtsdestotrotz konnten wir in dem VersuighZlisammensetzung der Luft zumindest
naherungsweise bestimmen.

Aufgabe 4. Dissoziationsenergien von Stickstoff

Nachdem wir in Aufgabe 2 bereits die Auftrittsenergie vomgém bestimmt haben, verfolgen wir nun in
dieser Aufgabe ein ahnliches Ziel. Es sollen die Dissamiaenergien von Stickstoff bestimmt werden.
Nach Gleichun@#4 gibt es fur den Stickstoff zwei moglicheZzesse bei der lonisation. Um die Disso-
Ziationsenergien korrekt zu bestimmen, missen wir beddetten.

Analog zu Aufgabe 2 haben wir filn = 14u undm = 28 u den Partialdruck in Abhangigkeit von
der Beschleunigungsenergie bestimmt. Die Messergebnisse finden sich in Abschnitt HITabelld 8
wieder. Auch hier haben wir nun wieder den Partialdruckride Energie aufgetragen, wodurch sich
die Zusammenhange in den Schaubildérn 9[und 10 ergaben.

Shttp://de.wikipedia.org/wiki/Luft#Zusammensetzung
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Auch hier haben wir wieder in den hinreichend linearen Bdren eine lineare Regression durchgefihrt.

Es ist dabei anzumerken, dass das Schalbild 9 noch einetemviaearen Bereich besitzt. Es konnte

sein, dass dieses von entstehendgit Nonen herriihrt, die wir aber im Folgenden unbeachtetlass
Origin lieferte uns wieder die Steigung sowie deny-Achsenabschnitt der beiden Regressionen mit-
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samt den zugehorigen Standardabweichungerundoc.
mis = (0,0387 +0,0014) - 1078 mbar/ev | ¢4 = (—0,8634 £ 0,0465) - 10~8 mbar
mag = (0,1634 £ 0,0067) - 1077 mbar/ey | 95 = (—2,4850 + 0,1590) - 10~ mbar
Uber GleichungB kénnen wir nun erneut die jeweilige Attisénergie direkt bestimmen:
Ea(Ng) = (15,21 £1,16) eV
FEa(NT) = (22,31 +1,22) eV

Die Fehlerrechnung erfolgte analog zu Aufgabe 2 mit Hilfa @eichundID. Da die lonisierungsener-
gie von Stickstoff zuF, = 14,5 ¢V [2] bekannt ist, liefert uns Gleichurg 5 nun die Dissoziasenergi-
en:

Ep(N3) = Ea(N") — Ea(NJ) = (7,10 £ 1,68) eV
Ep(Ng) = Ea(N') — By = (7,81 £1,22) eV

Wir nutzten dabei die Gaul3sche Fehlerfortpflanzung:

2
Ep(Ng) = \/(UE&W)2 + (JEa,N;) =1,68eV
ED(NQ) = (O’Ea'NF)Q = 1,22 eV

Als Literaturwert@ IiegenED,m(N;) = 8,713 eV sowieEp ji (N2) = 9,759V vor.

Wir erkennen also, dass bei uns zumindest die GroRenogdstimmt, die Fehler sind allerdings recht
hoch und in einem Fall auch auRRerhalb des Bereichs der StaimeichungAhnlich wie bei Aufgabe

2 vermuten wir, dass die Hauptfehlerquelle in dem nichdiea Anstieg der Flanke liegt, die eine genaue
lineare Regression unmoglich macht.

Aufgabe 5: Qualitative Analyse

Mit Hilfe des Massenspektrometers sollte ein unbekann&sder ZusammensetzungHy, untersucht
werden. Wir leiteten das Gas in den Rezipienten ein, sodessis Totaldruck vomota ~ 5-10~% mbar
ergab. Bei drei verschiedenen Elektronenenerdies {15,30,60} eV nahmen wir die Spektren auf,
sie befinden sich im Messprotokoll. Die Graphen Bei= 30eV und E = 60eV sehen relativ ahnlich
aus, beill = 15eV machen sich allerdings einige Unterschiede bemerkbarchMaReaks sind hier gar
nicht zu sehen, andere weisen eine verschiedene Hohe ZBedds der beiden anderen Graphen auf.
Wie in der Vorbereitung bereits beschrieben wurde, liegt eiErmutlich daran, dass durch die hdhere
Elektronenenergie weitere Bestandteile des Gases dtazérden. Damit steigt die Intensitat mancher
Peaks an. Fur die weitere Diskussion verwenden wir denl@mpder bei = 60eV aufgenommen
wurde, da dort die Peaks am scharfsten sind.

Mit den Cracking Pattern war es einfach auf das unbekannsezGachlieRen. Wir vermuten stark, dass
es sich dabei um Propan {Bg) handelte, da der hochste Peak hei= 29 liegt. In der nachstehenden
Tabelle sind die Peaks den einzelnen Stoffen zugeordnet:

Shttp://kobra.bibliothek.uni-kassel.de/bitstream/urn :nbn:de:hebis:34-2008051621531/
3/DissertationLutzWerner.pdf
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minu H Stoff ‘ Peakhbhe in cm | erwartete rel. Hohe | erwartete Peaktbhe in cm | relative Abweichungin %

2 H 0,30 0 0,00

14 CHq 0,10 2,5 0,24 -57
15 CHs 0,40 3,9 0,37 9
18 H20 0,60 0 0,00

26 CaH2 0,70 7,6 0,71 -2
27 CqoHs 3,40 37,9 3,56 -5
28 CaHy 6,00 59,1 5,56 8
29 CaHs 9,40 100 9,40 0
30 CaHg 0,20 2,1 0,20 1
37 CsH 0,20 3,1 0,29 -31
38 CsHaz 0,40 4,9 0,46 -13
39 CsHs 1,40 16,2 1,52 -8
40 CsHy 0,20 2,8 0,26 -24
41 CsHs 1,30 12,4 1,17 12
42 CsHs 0,40 51 0,48 17
43 CsH~ 2,30 22,3 2,10 10
44 CsHs 2,50 100 9,40 -73
45 ? 0,10 1,3 0,12 -18

Tabelle 5: Bruchstiicke vonsEls und ihre theoretische und experimentelle Haufigkeit

Die erwartete Hohe der Peaks, welche wir anhand des Ciaé¢kitterns bestimmten, stimmt bei den
meisten Stoffen einigermaf3en gut mit den gemessenen Hdderrin. Eine mogliche Fehlerquelle ist
hier zum einen die Verunreinigung der Probe. Wie die Peaigerebefand sich auch Wasser im Pro-
beraum, welches nach lonisation die Anzahl der H-loneoldrbind so das Ergebnis beeinflussen kann.
Zum anderen kann es sein, dass die Energie der Elektronénnicit gro? genug war um statistisch
genigend lonisationen durchzufiuihren, damit die Pdagthinit den theoretischen Ubereinstimmen.
Dennoch zeigt dieser Versuch, dass das Massenspektramet®nalyse unbekannter Gase genutzt wer-
den kann.

Aufgabe 6: Thermische Zersetzung

In diesem Versuchsteil sollten wir durch starkes Erhitzen €aCQ eine thermische Zersetzung her-
beifuhren und mittels einer Analyse mit dem Massenspeaidter die die Zersetzungsprodukte bestim-
men. Auf das Restgasspektrum als Referenz haben wir nagiradbe mit unserem Betreuer verzichtet,
da zu erwarten war, dass wir die gesuchten Produkte auclsimmbeen konnten. Wir erhitzten die Pro-
be auf etwdl” = 500 °C und nahmen ein Spektrum ven = 1 bism = 50 auf (siehe Messprotokoll).
Deutlich zu sehen ist der Peak bei = 44, welcher CQ entspricht. Damit wurde unsere Erwartung
bestatigt, dass sich beim Erhitzen £&bspaltet.

Schliel3lich sollte noch die Zersetzungsenthalpi bestimmen. Dazu kiihlten wir die Probe schrittwei-
se ab und malRen den Partialdruck von,®®im = 44. Auf die momentane Temperatur im Rezipienten
konnten wir durch die Spannungsanzeige des Thermoelemedtsiner entsprechenden Umrechnungs-
kurve schlief3en. In der Vorbereitung wurde bereits gezeiggt von diesen Messwerteh H berechnet
werden kann. Im nachfolgenden Schaubild ist daheriiber7—! aufgetragen. Die Messwerte selbst
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befinden sich in Abschnitt Il in Tabellg 9.
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Abbildung 11:Inp UberT—! aufgetragen

Eigentlich hatte sich hier ein linearer Verlauf ergebelfesp was allerdings offensichtlich nicht der Fall
ist. Wir vermuten, dass wir bei den einzelnen Temperatfestnicht lange genug gewartet haben, bis die
angezeigte Temperatur auch tatsachlich im ganzen Vakuwuradit. Weiterhin ist es moglich, dass wir
beim Messen nicht exakt auf der Spitze des Peaks waren, rsoeiéas versetzt zu ihr. Daher benutzen
wir fur die weitere Auswertung nur die ersten sechs Meskfguder Kurve, welche hinreichend linear
verlaufen. Es ergab sich folgende Regressionsgeradeatigtisichen Fehlern:

y = (—17604,4 + 953,3) K -z + (—0,97 & 1,31)

m

Mit Steigungm und der Gleichung
AH=-m-R

erhalten wir flr die Zersetzungsenthalpie

AH = (146 £ 8) k—Jl

mo

Dabei berechneten wir den statistischen FehlerAéhmittels Fehlerfortpflanzung unter Berticksichtigung

des Fehlers der Steigung:

oAH = R-om—=179-0

mol
Da es uns nicht moglich war einen Literaturwert zu findemgteneten wir mit Hilfe der Standardbil-
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dungsenthalpieﬁ
AtH®(CO3) = ~393,51 k7 /mol
AtH®(CaO) = 634,92k /mol
AtH®(CaCOs3) = 1220, 0% /mol

einen theoretischen Wert fir die Zersetzungsenthalpié. Dieser ergibt sich aufgrund der Reaktions-
gleichung zu:

AHtheo = 1mol - AfH°(CO3) + 1mol - AtH°(CaO) — 1mol - AfH°(CaCO3)
= 191,57 kJ/mol
Unser Messergebnis weicht um etwa -24% vom theoretischah &eAllerdings muss man dazu sa-
gen, dass der theoretische Wert mit Standardbildungdeigheberechnet wurde, welche nur unter Nor-

malbedingungen gultig sind. Im Versuch herrschten anderaperaturen und Driicke, weswegen der
theoretische Wert mit Vorsicht zu geniel3en ist.

Aufgabe 7: Restgasanalyse

In diesem letzten Versuchsteil haben wir zwei Restgasepelaufgenommen. Eines bei Zimmertempe-
ratur, das andere bé&i ~ 77 K. Diese tiefe Temperatur haben wir durch Fluten einer KanimeRe-
Zipienten mit fluissigem Stickstoff erreicht. Die Skaliegseinstellungen wurden dabei nicht verandert,
sodass die beiden Graphen gut miteinander vergleichbar Isilnler nachfolgenden Tabelle sind die von
uns ausgemachten Peaks aufgelistet und den entsprecheledeenten zugeordnet. Auf eine Korrektur
der Peakhthen wurde hier verzichtet, da nicht die Peakgléieher Temperatur verglichen werden sol-
len, sondern die Peaks bei gleichetbei unterschiedlichen Temperaturen interessant sindGeaphen
befinden sich im Messprotokoll.

minu H Stoff Peakhbhe beiT = 297 K in cm ‘ Peakhbhe beiT = 77K incm
2 Wasserstoff 1,3 0,6
14 Stickstoff atom. 0,3 0,0
16 Sauerstoff atom,| 1,6 0,1
18 Wasser 6,5 0,5
28 Stickstoff 0,8 0,4
32 Sauerstoff 0,2 0,0
44 Kohlendioxid 0,6 0,1

Tabelle 6: Zuordnung der Peaks und deren Hohe

Man kann sehr gut erkennen, dass alle Peaks bei der tiefepeFatar kleiner geworden sind. Bei Sauer-
stoff und Stickstoff war gar kein unterschied zum normalau$then mehr zu erkennen. Das liegt daran,
dass der Anteil der Stoffe, die bei dieser tiefen Tempenabah in Gasphase sind, stark abgenommen
hat. Der Gesamtdruck b&i ~ 77 K betrugpiotal = 2 - 10~ mbar. Bei diesem Druck und dieser Tempe-
ratur liegt die Schmelztemperatur von Wasserhigio s = 154, 5K|§ und die Schmelztemperatur von

"Quelle: CRC Handbook of Chemistry and Physics. 86th ed. CRE¥?Boca Raton, FL, 2005
8Quelle:https:/www.wolframalpha.com/input/?i=sublimation+t emperature+of+water+at+2 *10°

%28-7%29+mbar
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CO, beiTco, s = 84,24K H Da die erreichte Temperatur unterhalb der beiden Schmekte lag, ist
Zu erwarten, dass die Stoffe in fester Phase vorlagen urat dadiht mehr mit dem Massenspektrometer
detektiert werden konnten. Damit konnten wir zeigen, dasstdAbkihlung des Rezipienten je nach
Temperatur bestimmte Gasanteile reduziert werden kdnnen
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m=40 m=20

EineV | pinmbar*167 | EineV | pin mbar*168

13,62 0 13,62 0,07
14,5 0 25 0,07
15 0 30 0,07
15,5 0 35 0,07
16 0,01 40 0,07
16,5 0,02 45 0,09
17 0,15 46 0,1
17,5 0,32 a7 0,14
18 0,52 48 0,19
18,5 0,75 49 0,27
19 0,94 50 0,38
19,5 1,13 51 0,5
20 1,34 52 0,63
20,5 15 53 0,75
21 1,66 54 0,9
21,5 1,8 55 1,05
22 1,92 56 12
22,5 2,03 57 1,34
23 2,12 58 15
23,5 2,19 59 1,62
24 2,26 60 1,75
24,5 2,31 61 1,86
25 2,37 62 1,97
25,5 2,39 63 2,06
26 2,41 64 2,16
26,5 2,43 65 2,23
27 2,45 66 2,29
27,5 2,46 67 2,36
28 2,47 68 2,39
28,5 2,45 69 2,37
29 2,43 70 2,39
29,5 2,41 71 2,39
30 2,38 72 2,39
31 2,37 73 2,37
32 2,36 74 2,36
33 2,33 75 2,34
34 2,31 76 2,31
35 2,29 7 2,29
36 2,26 78 2,27
37 2,25 79 2,25
38 2,22 80 2,21
39 2,22 85 2,04
40 2,21 90 1,86
45 2,13 95 1,77
50 19 100 1,66
55 1,66
60 1,47
70 1,43
80 1,39

Tabelle 7: Messwerte zu Aufgabe 2
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m=14 m=28

EineV | pinmbar*168 | EineV | pin mbar *167

13,62 0,08 13,62 0,01
15 0,08 15 0,01
20 0,08 15,5 0,01
25 0,08 16 0,02

25,5 0,09 16,5 0,03
26 0,11 17 0,11
26,5 0,13 17,5 0,21
27 0,15 18 0,32
27,5 0,17 18,5 0,43
28 0,2 19 0,57
28,5 0,22 19,5 0,67
29 0,26 20 0,81
29,5 0,27 20,5 0,92
30 0,3 21 1,04
30,5 0,33 21,5 1,16
31 0,37 22 1,26
31,5 0,39 22,5 1,35
32 0,42 23 1,43
32,5 0,44 23,5 1,51
33 0,47 24 1.6
33,5 0,48 24,5 1,66
34 0,49 25 1,75
34,5 0,5 25,5 1.8
35 0,52 26 1,86
35,5 0,54 26,5 191
36 0,55 27 1,96
36,5 0,56 27,5 2
37 0,57 28 2,03
37,5 0,57 28,5 2,06
38 0,58 29 2,09
38,5 0,59 29,5 2,11
39 0,6 30 2,11
39,5 0,61 30,5 2,12
40 0,61 31 2,14
42 0,64 31,5 2,14
44 0,65 32 2,14
46 0,65 32,5 2,13
48 0,66 33 2,12
50 0,66 33,5 2,11
55 0,7 34 2,1
60 0,75 35 2,07
65 0,82 40 2
70 0,87 50 1,7
75 0,88 60 1,46
80 0,87 70 1,43
85 0,82 80 1,28
90 0,78 90 1,07
95 0,75 100 1
100 0,72

Tabelle 8: Messwerte zu Aufgabe 4
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T=1

Inp

0,00129366

-23,5914848

0,0013242

-24,2916991

0,00135622

-24,9848463

0,00138982

-25,5147656

0,00142514

-26,1049648

0,00146229

-26,5663104

0,00150143

-26,8890838

0,00154272

-27,1003929

0,00158635

-27,1610175

0,00163252

-27,2945489

0,00168146

-27,3686569

0,00173342

-27,3686569

0,0017887

-27,4486996

0,00184762

-27,5357109

0,00191055

-27,5357109

0,00197792

-27,5357109

0,00205021

-27,5357109

0,00212799

-27,5357109

0,0022119

-27,6310211

0,00230271

-27,6310211

0,00240128

-27,7363816

0,00250868

-27,7363816

0,00262613

-27,7363816

0,00275512

-27,7363816

0,00289743

-27,8541647

0,00305525

-27,8541647

0,00323125

-27,8541647

0,00342877

-27,8541647

Tabelle 9: Messwerte zu Aufgabe 6
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