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5 Verwendete Gerite und Reagenzien

5.1 Eingesetzte Geriate

Fiir die Durchfiihrung der Experimente sind zwei Personalcomputer erforderlich. Der eine
Computer ist ein fiir den Betrieb unter Microsoft DOS 6.2° optimierter Rechner mit Intel 486
DX4® Prozessor (100 MHz). Der zweite Computer wird mit Microsoft Windows 2000
betrieben. Der Windows-Rechner muss in der Lage sein, komplexe statistische Auswertungen
durchzufiihren. Daher kam ein 1 GHz Athlon®-System (Prozessorhersteller AMD®) zum
Einsatz. Des weiteren werden fiir die Experimente die in Tabelle 5.1-1 aufgelisteten
Apparaturen und Materialien verwendet.

Tabelle 5.1-1: Verwendete Gerdtschaften

Geriit Hersteller Modell/Klassifizierung

Absperrventil Hoke 1751F4Y:
Dynapack®-Absperrventil mit Kel-F-Sitz
geeignet fiir Reingase bis zur Qualitét 5.0

Déampfungsglied Eigenkonstruktion | Thermostatisiertes, mit RG214 Koaxial-
kabel umwickeltes Aluminiumgefify zur
Abschwiichung von Mikrowellenenergie:

Dampfung: = 8§ dB

Digitalmultimeter Voltcraft M-4660A:

4, -stelliges Digitalmultimeter
Genauigkeit der Spannungsmessung:
0,05% des angezeigten Messwertes £3 dgts

(Genauigkeit ein Jahr lang bei 23+5°C und
relativen Luftfeuchtigkeit von < 75%)

Drehschieberpumpe | Edwards E2M-18:

Nennsaugvermdgen: 18 m’-h™

Endpartialdruck: 1,0-107 mbar bzw.
1,5 10 mbar unter
Gasballast
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Geriit Hersteller Modell/Klassifizierung
Druckmessumformer |Juchheim Jumo dTRANS PO01:
Piezoresistiver Messkopf zur
Absolutdruckmessung
Messbereich: 0-4 bar
Ausgang: 4-20 mA
Nullsignalabweichung: < 0,3% vom max.
Ausgangssignal
Thermische Hysterese: < 0,5% vom max.
Ausgangssignal
Kennlinienabweichung: < 0,5% vom max.
Ausgangssignal
Hysterese: <0,1% vom max.
Ausgangssignal
Wiederholbarkeit: <0,1% vom max.
Ausgangssignal
Einstellzeit: 10 ms
Stabilitét pro Jahr <0,5% vom max.
Ausgangssignal
Druckmessumformer |Edwards Barocell 600:
Kapazitiver Messkopt zur
Absolutdruckmessung
Messbereich: 0-10 mbar
Ausgang: 0-10 Volt
Genauigkeit: 0,15% des
Ausgangssignals
Reproduzierbarkeit: +0,01% vom
maximalen
Ausgangssignal
Temperatur-
koeftizient: Nullpunkt:
0,005%/K vom max.
Ausgangssignal,
Empfindlichkeit:
0,02%/K des Aus-
gangssignals
Auflosung: 0,001 mbar
Druckmessumformer |Edwards PRM 10:
Pirani-R6hre mit einem Messbereich von
107-1000 mbar
Druckmessumformer |Greisinger GDH 12 AN:
Piezoresistiver Absolutdrucksensor inklusive
Anzeigegerit
Messbereich: 0-1300 mbar
Auflosung: 1 mbar

Genauigkeit (25°C): 1 mbar % 1 Digit
Temperaturdrift: +0,01%/K
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Geriit

Hersteller

Modell/Klassifizierung

Druckminderer

Air Products

R504:

Zweistufiger Druckminderer aus Messing mit
Edelstahlmembran

Regelbereich: 0-7 bar;

Eingang: Edelgasanschluss (DIN 6)
He-Leckrate: 3-10™ mbar-I-s™

R303:

Zweistufiger Druckminderer aus Messing mit
Edelstahlmembran

Regelbereich: 0-3 bar

Eingang: Sauerstoffanschluss (DIN 9)
He-Leckrate: 3-107 mbar-l-s!

Druckminderer

Messer GrieBBheim

FM2:

Zweistufiger Druckminderer aus Messing mit
Edelstahlmembran

Regelbereich: 0-1,5 bar

Eingang: Brennbare Gase (DIN 1)
He-Leckrate: 3-10™ mbar-I-s™

Gaschromatograph

Perkin Elmer

Autosystem

GC-Siiule

Chrompack

CP-SIL-Cs5:

Lange: 10 m
Innendurchmesser: 0,25 mm
Filmdicke: 0,12 um

GC-Spritze

SGE

1BR7:

Kolben-in-Nadel-Spritze mit konischer
Spitze

Volumen: 1 ul

Nadellénge: 70 mm
Nadeldurchmesser: 0,63 mm

1/0-Karte

Conrad

Digitale Ein-/Ausgénge:
48 Stiick (3 mal 8 Bit), TTL-kompatibel

1/0-Timer-Counter-
Karte

Meilhaus

ME1400A:

Zihler:
Anzahl: 3 unabhéngige
Typ: 16 Bit, kaskadierbar

Oszillator:

Frequenz:  wahlweise 1 oder 10 MHz
Genauigkeit: £0,01%

Digitale Ein-/Ausgénge:

48 Stiick (3 mal 8 Bit), TTL-kompatibel

Schnittstelle zum Personalcomputer:
32 Bit Standard-PCI-Bus

Integrator

Perkin Elmer

PE-Nelson
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Geriit

Hersteller

Modell/Klassifizierung

Koaxialkabel

Aircom

Aircom Plus:

Koaxialkabel dhnlich RG214 aber mit gerin-
gerer Dampfung durch eine Spezialkonstruk-
tion mit Luftdielektrikum (Luftkammern)

Koaxialkabel

Puls Plasmatechnik

Sehr diinnes und flexibles Spezialkabel mit
Teflon-Dielektrikum fiir die
Mikrowelleniibertragung (2,54 GHz)

Leitungen

(Verschiedene)

Kupfergasleitungen mit 1/8“ und 2 mm
AuBendurchmesser und Edelstahlgasleitun-
gen mit 1/8“ und 1/16* AuBlendurchmesser

Magnetventil

Kuhnke

Nr. 65.112, NW1:

Maximaler Druck: 8 bar

Bohrung: 1 mm
Betriebsspannung: 220V

Ventil schlief8t bei angelegter Spannung.

Manometer

Beckman

Uhr zur Sauerstoffdruckmessung: 0-2 bar

Massenflussregler

Brooks

50 ml/min 5850E:
Messbereich:
Max. Fehler:

Reproduzierbarkeit:
Nullpunktdrift:

1-50 ml/min Argon

0,5 ml/min

0,125 ml/min

< 0,0375 ml/min/°C,

< 0,5 ml/min
zwischen 10 und 50°C
1-10” mbar-1-s™

Alle Angaben sind auf Standardbedingungen
(Druck 101,325 kPa, Temperatur

273,15 K =0°C) bezogen.

Heliumleckrate:

Mikrowellengenerator

Puls-Plasmatechnik

Geregelte Ausgangsleistung: 50-250 W
Arbeitsfrequenz: 2,45 GHz

Nadelventil
(Gaseinlass)

Hoke

1345G2Y :
Dynapack®-Nadelventil mit 1° Steigung der

Nadel geeignet fiir Reingase bis zur Qualitét
5.0

Nadelventil
(Gasauslass)

Nupro

B-SS-2A:
Mit einem Buna N-O-Ring gedichtetes Na-
delventil, welches nicht reingasgeeignet ist.

Probenschleife

Rheodyne

Volumen: 20 pl

Spektrometer

Optik:
Polycon (Spectro)

Elektronik:
[oSys

Anzahl der CCD-Zeilen: 4
Pixelzahl pro CCD: 2048
Spektrale Auflosung: <0,1 nm
Maximaler Wellenlédngendrift: < 0,2 nm
Auflosung des A/D-Wandlers: 12 Bit
Geschwindigkeit: 14 ms pro
Spektrum
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Geriit

Hersteller

Modell/Klassifizierung

Splitteiler

Eigenkonstruktion

Dom-Splitteiler:

Ein sogenanntes Moving Column Switching
System (MCSS), bei dem auf die Mo6glich-
keit zur Schaltung durch Vor- und Zuriickbe-
wegen der Saulen wihrend des Betriebs ver-
zichtet worden ist. Es handelt sich um eine
vereinfachte Form einer ventillosen Saulen-
schaltung, die als Splitteiler dient.

Stecker fiir Mikrowel-
leniibertragung

(Verschiedene)

C-Norm: 50 Q
N-Norm: 50 Q

Thermostat

Lauda

S15/12

Vakuumleitungen und
—adapter

(Verschiedene,
teilweise von der
Universtitswerkstatt
gefertigt)

e FEdelstahlwellschlauch mit KF 25-
Anschliissen

e Kreuzadapter: 2 mal je KF 10 und KF 25
e Kupferrohr mit KF 25-Anschliissen

e O-Ring-gedichtete Quetschverschraubung
vom Typ NW 16 KF (KF 16 Anschluss)
der Firma Katz zum Anschluss von
Rohren mit 1 cm Auflendurchmesser

e Reduzieradapter von KF 16 auf KF 10 in
Form eines Zentrierringes

e Reduzieradapter von KF 25 auf KF 10

e Schellen, Zentrierringe und Dichtungen
fir KF 10, KF 16 und KF 25

e T-Adapter: 3 mal KF 10
o Winkelstiick mit KF 25-Anschliissen

e Cajon”-Verschraubung fiir Rohre mit 1 cm
AuBlendurchmesser

Vakuum-
Membranventil

Edwards

Speedivalve 25 K:

Membranmaterial: Nitril
Leckrate (Sitz und Spindel): 10 mbar-1/s
Leckrate Anschliisse: 107 mbar-1/s
Maximaler Uberdruck: 10 bar
Anschluss: KF 25

Vakuum-Nadelventil
(Feindosierventil)

Edwards

FCV10K:

Génge: 20

Sitz: PTFE

Max. Durchfluss: 0,015 I/s fiir eine Druck-
differenz von 1 bar

Leckrate Sitz: 107 mbar-1/s

Leckrate Spindel: 107 mbar-1/s

Anschluss: KF 10

Max. Uberdruck: 2,1 bar

Verschraubungen

Swagelok

3

Heliumleckrate: 4-10° bar-cm®-s™

Ziindspule

Bosch

Super-Coil: Ladespannung: 12 V
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5.2 Eingesetze Reagenzien

Tabelle 5.2-1 beinhaltet eine Auflistung aller wihrend der experimentellen Arbeiten
eingesetzten Substanzen und deren Reinheit laut Hersteller. Bei selbst durchgefiihrten
Reinheitsiiberpriifungen der Kohlenwasserstoftfverbindungen tiber GC, insbesondere bei dem
recht instabilen 1, 3-Cyclohexadien, sind keine nennenswerten Verunreinigungen gefunden
worden (Gehalt = 99%)).

Tabelle 5.2-1: Die in dieser Arbeit verwendeten Substanzen und deren Qualitdit

Substanz Hersteller/Lieferant Qualitédtseinstufung Gehalt*
Aceton Merck zur Analyse

Anilin Fluka reinst > 95%
Argon Messer GrieBheim 5.0

Benzen Fluka fiir die UV-Spektroskopie
Butadien Messer GrieBheim 2.0

Butan Messer GrieBheim 2.5

1-Butanol Merck zur Synthese

1-Butanthiol Fluka > 97%
Cyclohexan J. P. Baker zur Analyse

1, 3-Cyclohexadien Merk zur Synthese >98%
1, 2-Dibrompropan Jansen (Beerse, Belgien) >97%
Diethylether Merck zur Analyse

Dimethylether Fluka

Ethan Messer GrieBheim 2.5

Ethanol Merck fiir die Chromatographie

Ethen Messer GrieBheim 2.5

Ethylbenzen Aldrich =99%
n-Hexan J. P. Baker zur Analyse

Methan Messer GrieBheim 2.5

Methanol Merck zur Analyse

n-Octan Merck zur Synthese >99%
Isooctan Merck zur Synthese >99%
Picolin Fluka = 98%
Triethylamin Fluka =>99,5%
Trimethylamin Fluka

Propan Messer GrieBheim 2.5

Propanal Fluka =98%
1-Propanol Merck zur Analyse

Propen Messer GrieBheim 2.5

Propylamin Fluka

Pyridin Merck reinst

Sauerstoff Messer GrieBheim 4.5

Wasserstoff Messer GrieBheim 3.0

Pressluft UNI-Ringleitung

* Uberpriifung durch GC-Analyse des Herstellers




