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Anleitung zum FP-Versuch Mikroweélenspektr oskopie

1. Vorbereitung

Zur Vorbereitung auf den Versuch sollten Sie sich mit folgenden Themen beschéftigen:

- Rotation zweiatomiger Molekiile (Townes, Kap.1)

- symmetrischer Kreisal (Townes, Kap.3)

- Ammoniak-Molekll (Townes, Kap.12)

- Druck/StoRverbreiterung von Molekdllinien (Townes, Kap.13)

- Mikrowell enspektroskopie allgemein

- Lock-In-Verstérker (Phasenempfindlicher Gleichrichter/Synchrondemodul ator/Mischer)
- Mikrowell entechnik, Hohll eiter, Impedanzanpassung (Hachenberg/V owinkel)

- Frequenzvervielfachung mit Dioden

2. Aufbau

Die Apparatur besteht aus dem HF-Synthesizer (HP8673), der eine Frequenz von 2-18GHz erzeugt, welche mit
einer Diode verdoppelt und anschlieffend in den K-Band-Hohlleiter (1826 GHz) eingespeist wird. Im
Hohll eiteribergang kann mit einem variablen KurzschluRschieber Leistungsanpasaung eingestellt werden. Die
Ausgangsfrequenz des HF-Generators liegt unterhalb der cut-off-Frequenz des Hohll eiters, kann sich somit nicht
ausbreiten. Oberwellen hdherer Ordnung, die eenfalls von der Diode ezeugt werden, werden mit einem
TiefpassFilter in Hohlletertechnik unterdriickt, so dass nur die ese Oberwele Ubrig Helbt. Um die
Leistungsanpasaing einstellen zu kénnen, wird mit einem 10dB-Richtkoppler ein Tell der Hochfrequenz zu
einem Leistungsmesskopf ausgekoppelt.

Die AbsorptionsMeszdle (Messng-Hohlleter) ist mit Teflon-Folien vakuumdicht mit den anderen
Hohll eiterkomponenten verbunden. An dem rechten Vakuumflansch der Mefizelle ist Uber ein Nadelventil ein
kleiner Rundkolben angeschlossen, in dem sich eine geringe Menge wéassiger Ammoniak-Lésung befindet. Der
Dampfdruck von Ammoniak bei Zimmertemperatur (ca 500mbar) reicht aus, um Uber die Mesglauer hinweg
gentigend gasférmiges Ammoniak zu erhaten.

Der linke Vakuumflansch ist mit der Vorvakuumpumpe, einem V akuummesskopf und einem Bel iiftungsventil
verbunden.

Auf die Meszdl e folgt ein Einweghohll eiter, welcher Reflexionen zuriick in de Messell e und somit stehende
Welen verhindert. Es folgt die Detektordiode, welche eenfalls mit einem Kurzschlussghieber an de
Hohll eiterimpedanz angepasgs werden kann.

Das Signal der Detektordiode gelangt zum Eingang des Lock-In-Verstérkers, deseen DC-Ausgang mit einem
Digital-Voltmeter verbunden ist. Der Lock-In-Vergérker erhdt eine Phasenreferenz vom Sinus-Generator,
welcher zur Frequenz- oder Amplitudenmodulation des HF-Generators benutzt wird.

Uber den IEC-Bus und einen IEC-Bus/USB-Adapter sind der HF-Generator und das Digital-Voltmeter mit dem
MessPC verbunden, um eine computerunterstiitzte Steuerung bzw. Messvertaufnahme zu ermégli chen.
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3. Durchfuhrung der Messungen

3.1. Messprinzip

Der HF-Synthesizer wird PC-gesteuert schrittweise liber einen vorgegebenen Frequenzbereich gefahren, dabel
zusétzlich mit 10kHz moduliert, wahlwei se amplitudenmoduliert oder frequenzmoduliert. Das Detektorsignal
wird synchron zur Modulation mit einem Lock-In-Verstérker demoduliert, um das Signal-Rausch-Verhdltnis zu
verbessern. Das Ausgangssgnal des Lock-In wird mit einem Digitalvoltmeter dem MessPC zur Verfligung
gestellt. Weitere Details zum Messverfahren entnehmen Sie bitte der Staatsexamensarbeit S.Hees.

Lock-In 10kHz-Generator HE-Synthesizer HP8673E

Referenz Rechteck Sinus AM/FM - Modulation

Input  Output

RF-Output

DVM
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Leistungsmesser

Abb.1: Schalthild

3.2. Inbetriebnahme der Vakuumkomponenten

Druckmesgerét (Thermotron) einschalten, System T2 sollte ausgewahlt sein.

Die Ventile werden in folgende Stell ung gebracht:
-BdUftungsventil: auf (Hebel nach rechts, Innenteil wird angehoben)
-gelbes Nadel-Ventil: Mit Gefuihl im Uhrzeigersinnbisin den Freilauf zu drehen.

Achtung: Niemals mit Gewalt betdtigen! Das Ventil ist federbetétigt, ein Zudrehen Uber das Ende hinaus schli ef3t
das Ventil nicht weiter, sondern beschédigt es.

Vakuumpumpe durch [angere (ca. 2 Sekunden) Betétigung des griinen Tastersin Betrieb nehmen.

Sobald sie kontinuierlich pumpt, das Bel tiftungsventil schliefRen, der Druck sollte innerhalb von5 Minuten auf
unter 1102 mbar fallen, innerhalb von 30 Minuten auf 1+ 10-3 mbar (grine Skala).

Sofern nicht bereits vorhanden, in den Glaskolben wenig Ammoniak-Lésungeinfiillen (ca.3mm Fullhéhe),
Kolben mit Vakuumfett auf den Stahlkonus stedken und mit der Feder gegen Herabfall en sichern.

Gelbes Nadelventil langsam im Freilaufbereich gegen den Uhrzeigersinnbisan den Punkt drehen an dem die
Nadel angehoben wird (Betétigungswiderstand steigt an). Vorsichtig weiterdrehen, dabei Druckmef3gerét
beabachten.
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Mikrowellen-Messzelle
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Abb.2: Vakuumtedhnik

Rundkolben mit NH4

Der Druck sollteinnerhalb der néchsten halben Stunde aif ca. 1+ 10°3 mbar fall en. Wahrend dieser Zeit kann die
Messl ektronik in Betrieb genommen werden.

3.3. Inbetriebnahme der Elektronik

HF-Synthesizer, Leistungsmesgerét, 10kHz-Generator, Lock-1n-Verstérker und Digitalvoltmeter einschalten.

Fall s der HF-Synthesizer die Fehlermeldung 95 anzeigt (Taste Message blinkt, beim Betétigen dieser Taste wird
95 angezeigt), an dem Gerét die Busadres® 20 von Hand einstellen. Hierzu die Tasten 20, STO, LOCAL
betétigen. Anderfalls blockiert der HF-Synthesizer den IEC-Bus.

HF-Synthesizer auf 1193,056 MHz (halbe Frequenz des NH4 3,3-Ubergangs) einstellen: Tastefrequency

driicken, dann 1193%,056 eingeken und MHz-Taste driicken. AM/FM-Modulation ausschalten, falls
eingeschaltet (jeweil s zugehtrige OFFTaste driicken)
Pegel auf Maximum eingtellen (+13.0dBm).

Lasd sich der Synthesizer nicht bedienen, befindert er sich mdéglicherweiseim Remote-Modus. In diesem Falle
durch Betétigen der "Loca"-Taste die Frontbedienung &tivieren.

Abgleich Leistungsanpasaung Hohll eiter-Ubergang

Den Leistungsmesser auf den -5adBm-Bereich stellen und mit dem Fine-Zero-Taster auf Null stellen.

Den Ausgang des HF-Synthesizers durch Betétigung der RF-Out-Taste @énschalten.

Mit dem Kurzschlusshieber nun auf Leistungs-Maximum justieren. Fal s dies wegen des Anschlags nicht
mdglichig, in die aadere Richtung um A/2 Uber das Minimum hinaus drehen.

Abgleich Impedanzanpassing Detektordiode

Hierzu wird der Generator AM-moduliert und die Apparatur auf maximales Detektorsignal abgeglichen.
Zunéchst Amplitude des Sinusgenerator auf O drehen, Sinus-Ausgang mit AM-Modul ations-Eingang des
Synthesi zers verbinden.
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Lock-In Verstérker auf 100mV, 100ms, ca 90°, F einstell en.

Zeigerinstrument des Synthesizers auf AM stellen, AM-Modulation mit Taste 30% einschalten, Amplitude an
Sinusgenerator erhthen, bis 15% Modulation erreicht sind (Zeiger senkrecht steht).

Mit Kurzschlussghieber an der Detektordiode die Ausgangsgannung (Zeigerausschlag) des Lock-In-
Verstérkers auf Maximum justieren, dabei die Phasenlage eébenfall skorrigieren.

Nachweis der Ammoniak 3,3-Linieim 2F-Modus

Mit gelbem Nadel ventil einen Ammoniak-Druck von etwa 3-5+ 10-3 mbar einstell en.

AM-Modulation ausschalten (Taste AM-OFF), Generator von AM auf FM-Eingang umsteden. Lock-In-
Verstérker auf Empfindli chkeit 3mV, 2F gelen.

FM-Modulation mit Taste 0.3 einschaten. Anzeige auf FM-Modulation umschalten.
Die Amplitude des Sinusgeneratos verandern, bis die Anzeige der FM-Modulation senkrecht steht (1.5 bzw 0.5),
dann Phase am Lock-In auf Maximum Kkorrigieren.

Mit dem PC |&3t sich nun zur Funktionskontroll e die 3,3-Ammoniak-Linie aufnehmen.

Fur andere Freguenzen miissen die beiden Kurzschlufschieber jeweil s neu abgegli chen werden.

3.4. Aufgaben

- Mesen sie die Ammoniak 3,3-Linie mittels Amplitudenmodulation sowie Frequeremodulation in den Modi F
und2F.
Beschreiben Sie die Unterschiede.Welches Verfahren ist vorzuziehen? Waum?

- Mesen sie 6 verschiedene Ammoniak-Linien Uber das gesamte K-Band verteilt und bestimmen sedie
Konstanten v, aund bfir den Ansatz v=vq —a(\](\]+1)—K2)+bK2

- Versuchen Sie, eine mogli chst schwache Linie zu messen, erhthen Sie hierzu die Messeit pro Frequenz und
die Zeitkonstante des L ock-In-Verstérkers. Wel che Liniengtérke 183t sich gerade noch messen?

- Bestimmen Sie die Abhéngigkeit der Linienform/Intensitét von dem Hub der FM-Modulation im 2F-Betrieb
Mesen Sie hierzu eine sérkere Linie mit 4 verschiedenen Einstellungen der Modulation.

- Bestimmen Sie die Abhéngigkeit der Linienform/Intensitét vom Druck fir dre verschiedene Driicke. Beachten
Sie dabel, dassbei FM-Modulation der Moduationshub der Linienbreite jeweil s anggpasg werden muss um
die Intensitét richtig zu messen.

- Mesen Sie die Quadrupol aufspaltung der Ammoniak 3,3-Linie

- Bestimmen Sie mit Hilfe des Sicherheitsdatenblattes die maxima zuléssge Meng wasgiger
Ammoniaklésung fur den Fall, dassder Rundkolben platzt.

4. Hinweise zur Software

Die Software bietet die Moglichkeit, einen vorgegebenen Frequenzbereich zu durchfahren und Messwerte
aufzunehmen. Eswird hierzu die Mittenfrequenz, die Breite des Bereiches, die Anzahl der Messwverte und die
Verweil dauer pro Frequenz e@ngegeben. Letztere sollte sinnvoll erweise mit der Zeitkongtante des L ock-In-
Verstérkers Ubereinstimmen, da axdernfalls zu hohes Rauschen oder bel Spriingen die Anstiegsgeschwindigkeit
des Lock-In-Verstarkers gemessen wird. Verbesserungsvorschlége auir Software sind jederzeit will kommen!



