Masse

Dem Kilogramm auf der Spur

Die Spezialisten des Masselabors von METAS bauten in Rekordzeit ein Experiment zur
chemischen Oberflichenanalyse von Gewichtsstiicken auf. Die Apparatur dient der
Untersuchung von Effekten, die fiir die Instabilitct der Masse-Einheit Kilogramm ver-
antwortlich sind. Mit dem Start der ersten Messungen erreichten sie ein wichtiges Etap-
penziel im Projekt «Kombinierte Methodens. Die Forschungsprojekte «Watt-Waage»
und «Avogadros zur Ablosung der Masse-Einheit Kilogramm, aber auch kommerzielle
Anwendungen, werden davon wesentlich profitieren.

PETER FUucCcHs

Das grosse Problem des Internationa-
len Kilogramme-Prototyps und der Ko-
pien in den nationalen Metrologieinsti-
tuten besteht darin, dass die Masse
dieser Zylinder aus Platin-Iridium nicht
konstant bleibt. Obwohl mit Glasglo-
cken geschiitzt und unter besten at-
mospharischen Bedingungen aufbe-
wahrt, reagieren sie mit der sie umge-
benden Luft. Atmosphdrengase und
andere Verschmutzungen kénnen sich
an ihrer Oberfliche ablagern. Dadurch
indert sich die Masse dieser Zylinder.

Oberflicheneffekte an
Massenormalen

Um diesen hochst unbefriedigenden
Zustand besser in den Griff zu bekom-
men, startete METAS im Méarz 2004
ein Forschungsprojekt zur Untersu-
chung dieser Oberflicheneffekte an
Massenormalen. Eine bessere Kennt-
nis der Oberflacheneffekte ist vor al-
lem fur die Projekte zur Neudefinition
des Kilogramms (Watt-Waage und
Avogadro) von grosser Bedeutung. Die
beiden Kernstiicke des Experimentes
sind eine 1 kg-Vakuumwaage, mit der
die Gewichtséanderungen durch Adsor-
batschichten direkt gemessen werden
kénnen, und eine chemische Oberfla-
chenanalyse, mit der die chemische
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Probe
1: Blick in die Vakuumkammer der chemischen Oberflichenanalyse. Im Zentrum ist die Probe — ein 1 kg schwerer
vergoldeter Zylinder — befestigt. Zur Erhéhung der Oberflichenempfindlichkeit lidsst sich die ganze Wiege mit der
Probe gegeniiber dem Analysator kippen. Analysator und Réntgenquelle bleiben dabei unveriandert.

Zusammensetzung dieser Schichten
untersucht werden kann.

Der Vorteil dieser kombinierten Me-
thode liegt in der gleichzeitigen gravi-
metrischen und chemischen Analyse
direkt an Gewichtsstiicken [1]. Das
Spektrometer zur chemischen Oberfla-
chenanalyse wurde im Januar 2006 in
Betrieb genommen.

Winkelaufgeloste Rontgen-
photoemission

Die Oberflichenanalyse basiert auf
dem Prinzip der Réntgenphotoemissi-

Analysator

Réntgenquelle

on XPS [2]. Durch Réntgenstrahlen
kénnen Elektronen aus der Oberfla-
che der Probe gelést — emittiert —
werden. Die Geschwindigkeit, mit
der die Elektronen die Oberfliche
verlassen, verrit, von welchen che-
mischen Elementen die Elektronen
stammen. Aus der Geschwindigkeit
und der Anzahl der Elektronen kén-
nen somit die beteiligen Elemente
und ihre Konzentration sehr genau
bestimmt werden.

Bevor die Elektronen die Oberfliche
verlassen kénnen, miissen sie zuerst
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2: Projekt «Kombinierte Methoden»: Die Messkammer zur Oberflichenanalyse («Pilz» links mit blauem Band) ist
mit dem 1 kg-Vakuumkomparator (Kammer rechts) verbunden.

dorthin gelangen. Aufihrer Reise dort-
hin kénnen sie abgelenkt und gestreut
werden. Nur Elektronen, die gentigend
nahe an der Oberfliche aus der Probe
gel6st werden, kénnen die Oberfliche
uberhaupt erreichen und verlassen.
Diesen Umstand niitzt man aus, in-
dem man zusitzlich den Winkel, unter
dem die Elektronen die Oberfliche ver-
lassen, betrachtet.

Elektronen, welche die Oberfliche
unter einem sehr flachen Winkel ver-
lassen, kénnen nur aus einer sehr
oberflichennahen Schicht stammen,
diejenigen, welche die Oberfliche
senkrecht verlassen, kdnnen auch aus
tiefer liegenden Schichten bis an die
Oberflache gelangen. Die winkelaufge-
|8ste Analyse ermdglicht die Erstellung
eines Tiefen- und Konzentrationspro-
fils der Oberfliche. Praktisch erreicht
man eine solche Winkelauflésung, in-
dem die Probe gegenliber der Analysa-
torachse gekippt wird (Diagramm 3).

Fiir die Watt-Waage . . .

Zur Neudefinition des Kilogramms
werden weltweit grosse Anstrengun-
gen unternommen. In verschiedenen
Watt-Waage-Projekten [3] — so auch am
METAS — versucht man, das Kilo-
gramm auf Naturkonstanten riickver-
folgbar zu machen. Diese Experimente

haben etwas gemeinsam: Sie werden
im Vakuum durchgefthrt. Den kiinfti-
gen Repriasentanten des Kilogramms
werden unter reduzierter Atmosphére
oder im Vakuum Naturkonstanten zu-
gewiesen.

Zur Weitergabe der Einheit miissen
diese Gewichtsstiicke anschliessend
wieder an die Atmosphire gebracht
werden. Bei diesem Ubergang lagern
sich sofort Atmosphirengase an der
Oberflache der verwendeten Massen
an. Eine chemische Oberflichenanaly-
se zum Verstidndnis dieses Vorganges
ist deshalb auch fur die Watt-Waage-
Experimente sehr wichtig.

... und fur das Avogadro-
Projekt von Interesse

Ein anderer Ansatz zur Neudefiniti-
on der Kilogramms wird im Avogadro-
Projekt gewahlt [4]: Mittels einer per-
fekten und isotopenreinen Siliziumku-
gel, die eine genau bekannte Anzahl
von Atomen enthilt, soll das Kilo-
gramm realisiert werden. Auch bei die-
ser Siliziumkugel ist die Oberfliche
das Problem, weil sie mehr oder weni-
ger stark oxidiert. Der Erfolg dieses
Projektes steht und fallt mit der genau-
en Kenntnis der Dicke und der chemi-
schen Zusammensetzung der Oberfla-
chenschicht der Kugel.
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3: Spektren einer mit Kohlenstoff verschmutzten Gold-
probe fiir Winkel von o bis 70 Grad. Bei der gekippten
Probe werden Elektronen analysiert, die mehr parallel
zur Oberfliche wandern; die Oberflichenempfindlich-
keit nimmt zu (kleines Bild). Die Linie der oberflich-
lichen Verschmutzung durch Kohlenstoff (C) wird mit
zunehmendem Winkel immer deutlicher, wihrenddem
die Linien des Golduntergrundes (Au) immer schwi-
cher werden.

XPS als chemische Oberflichenana-
lyse ist eine sehr verbreitete und welt-
weit etablierte Methode. Die besonde-
re Stirke des Experimentes bei METAS
liegt in der Ausrichtung auf grosse und
schwere Objekte. Dieser Umstand
macht das Instrument weltweit einzig-
artig. In keinem anderen Gerit kénnen
Objekte von 1 kg Masse und bis 100
mm Durchmesser direkt analysiert
werden. Das Interesse ist deshalb
gross und eine mogliche Unterstiit-
zung des Avogadroprojektes durch
METAS bereits in Diskussion.

Auch fiir andere metrologische und
industrielle Anwendungen kann die
neue Apparatur von Interesse sein. So
kénnte sie bei der besseren Charakte-
risierung von Volumennormalen oder
bei der Suche von Oberflaichenbehand-
lungsmethoden zur Herstellung kom-
merzieller Stahlgewichte eingesetzt
werden. Entsprechende Ideen und ers-
te Anfragen sind vorhanden.
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