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Beschreibung

Verfahren zur Erzeugung eines Vakuums

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Erzeugung
eines Vakuums in Hohlkérpern gemaB dem Oberbe-
griff des Patentanspruchs 1.

Fir viele technische Anwendungen ist die Evaku-
ierung von Hohlrdumen erforderlich, beispielsweise
bei elektrischen Réhren, in Flissiggasrohrleitungen
und bei sogenannten Vakuum-Isolationen. Die in
dem zu evakuierenden Hohlraum vorhandene Gas-
atmosphare wird mit Hilfe einer Vakuumpumpe, die
je nach geforderter Héhe des anzulegenden Vaku-
ums nach unterschiedlichen Funktionsprinzipien
arbeitet, (z.B. Flussigkeitsstrahlpumpe, Kolbenpum-
pe, Kreiselpumpe) abgesaugt. -Die erforderliche
Pumpzeit hangt nicht nur von der Leistungsfahigkeit
und dem Volumen des Evakuierungsraums ab,
sondern wird auch stark durch die Geometrie des
Evakuierungsraumes beeinfluBt und nimmt {iberpro-
portional zu, je niedriger die Druckstufe des zu
erreichenden Vakuums liegt. Um wahrend der
Evakuierung auf die an den Innenwandungen oder
an Feststoffen, die in den Evakuierungsraum einge-
fullt wurden (z.B. Warmeisolationsstoffe), anhaften-
den molekularen Wasserschichten oder Gasschich-
ten mit zu entfernen, ist es dblich, den jeweiligen
Hohlkdrper wahrend der Evakuierung auf Tempera-
turen von z.B. 300°C aufzuheizen.

Es ist weiterhin bekannt, zur I&ngerfristigen
sicheren Aufrechterhaltung eines Hochvakuums
(iber mehrere Jahre) sogenannte Gettermaterialien
in den evakuierten Hohlraum einzubringen. Diese
Gettermaterialien sind Feststoffe und haben die
Eigenschaft, Gase, die nachtréglich in dem Evakuie-
rungsraum freigesetzt werden oder von aufien in
diesen eindringen, zu absorbieren. Ein bekanntes
Mittel fiir diesen Zweck ist Aktivkohle. Aus der
DE-PS 34 36 754 ist es darliberhinaus bekannt,
Metallhydride auf der Basis Ti-V-Fe-Al-Cr-Mn als
Gettermaterial zur Aufrechterhaltung eines Vaku-
ums im Vakuummantel von thermischen Isolierbe-
héltern zu verwenden.

Die Erzeugung des Vakuums erfolgt dabei durch
Abpumpen. Die in den Evakuierungsraum einge-
brachte Menge an Metallhydrid betrégt 2 - 4 g/dms3
Vakuumraum.

Um die hervorragenden Wérmeisolationseigen-
schaften einer Vakuumisolierung zu erhalten, ist die
Gewiéhrleistung eines Hochvakuums in der GroBen-
ordnung von mindestens 1072 bis 10-4 mbar erfor-
derlich. Die Wande eines entsprechenden Isolier-
mantels sind in der Regel aus metallischen Werk-
stoffen, insbesondere aus Edelstahl gefertigt. Um
eine gegenseitige Abstlitzung der inneren und der
auBeren Wand des lsoliermantels aufeinander zu
ermdglichen und um die Warmeverluste durch
Strahlung zu minimieren, wird der Hohiraum vieifach
mit pordsen (z.B. Kieselgur) oder fasrigen Isola-
tionsstoffen (z.B. Glasfasern) ausgef(llt. Damit wird
zwar das Volumen des aus dem Hohlraum bei der
Evakuierung zu entfernenden Gase vermindert, die
Pumpzeiten zur Erzielung eines gleich guten Vaku-
ums erhdhen sich jedoch gegeniiber der Zeit fir
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einen entsprechenden leeren Vakuumraum wegen
der Vielzahl der durch das Warmeisolationsmaterial
gebildeten kleinsten Hohlrdume (z.B. Poren) auBer-
ordentlich. Wahrend z.B. fir einen "leeren” Vakuum-
raum eine Pumpzeit von 30 - 60 min fur ein Vakuum
von 10-3 mbar benétigt wurde, belief sich die
Pumpzeit flr den entsprechenden "verflilten™ Vaku-
umraum auf etwa 12 Std. Damit sind jedoch
GroBenordnungen erreicht, die einer Fertigung ent-
sprechender Warmeisolierelemente in groBen Se-
rien und erst recht einer Massenfertigung hindernd
im Wege stehen.

Aus der DE-OS 15 39 126 ist ein Verfahren zum
Evakuieren von elektrischen Vakuum-Entladungsge-
raten bekannt, bei dem die Entfernung der Gasatmo-
sphare aus dem Evakuierungsraum ohne ein Ab-
pumpen stattfindet. Hierzu wird das Gehéuse des zu
evakuierenden Gerates in einen Wasserstoffofen
eingesetzt und bei 450 - 500 °C ausgeheizt unter
stéandiger Durchspllung mit Wasserstoff, so daB
samtliche Fremdgase und anhaftenden Verunreini-
gungen, die infolge der Temperatureinwirkung in
Gase zerfallen, entfernt werden.

In das Gehause wird vor Beginn der Ausheizung
eine evakuierte Kapsel eingesetzt, die weitgehend
mit Titan-Pulver geflllt ist. Nach ausreichender
Wasserstoffspllung werden die im Gehéuse vorhan-
denen Spiléfinunen gasdicht verschlossen, und das
Gehause wird abgek{hlt. Danach wird durch eine
von auf3en zu betétigende Vorrichtung die Kapsel mit
dem Titan angestochen, so daB der im Gehduse
enthaltene Wasserstoff Zutritt zum Titan-Pulver
erhélt. Wegen seiner hydridbildenden Eigenschaft
nimmt das Titan den gasférmigen Wasserstoff
begierig auf, so daB im Inneren des Geh&uses ein
Vakuum entsteht. Dieses Verfahren ist wegen der
Verwendung einer Kapsel fir den hermitischen
EinschluB des Hydridbildners Titan und wegen des
erforderlichen Anstechmechanismus sowie wegen
der Notwendigkeit eines Spezialofens mit Wasser-
stoffatmosphére sehr umsténdlich und auch gefahr-
lich (Explosionsgefahr) und daher flir eine GroBse-
rienfertigung wenig geeignet.

Far die Vorbereitung der Kapsel wird in der DE-OS
15 39 126 ein dhnliches Verfahren beschrieben, bei
dem ebenfalls ein Wasserstoffofen zum Einsatz
kommt. In die mit einer Reihe von Offnungen fiir den
Gasdurchtritt versehene Kapsel wird auf einem
siebartigen Zwischenboden eine Menge pulverfér-
migen Titanhydrids eingebracht, die das Volumen
der Kapsel etwa zur Hélfte ausfiillt. Die Kapsel wird
dann in den wasserstoffdurchspulten Ofen einge-
setzt und bis auf Gber 700 °C erwarmt, so daB der im
Titanhydrid gebundene Wasserstoff praktisch voll-
standig freigesetzt wird. Zusammen mit dem Was-
serstoff der Ofenatmosphare bewirkt der freigesetz-
te Wasserstoff eine grindliche Durchspillung des
Inneren der Kapsel und die Verdréangung samtlicher
Fremdgasbestandteile. Eine weitere Temperaturer-
héhung bis auf etwa 1000 °C fihrt dazu, daB in
unmittelbarer Nahe der Splléffnungen angebrachte
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Hartlotscheiben aufschmelzen, so daf nach Abkih-
lung der Kapsel samtliche Spiiléffnungen gasdicht
verschlossen sind.

Die eingeschiossene Wasserstoffatmosphére
wird von dem Titanpulver begierig aufgenommen, so
daB ein Vakuum entsteht. Dieses Vakuum hat jedoch
im Hinblick auf die spatere Verwendung der Kapsel
zur Evakuierung elekirischer Gerate keine unmittel-
bare Funktion, sondern dient lediglich zur Konser-
vierung der Sorptionskapazitat des Titanpulvers. Es
handelt sich dabei also lediglich um ein "Hilfsvaku-
um” und nicht um das eigentlich zu erzeugende
*Nutzvakuum” in einem vergleichsweise sehr viel
volumindseren Hohlkdrper. Wegen der erforderli-
chen hohen Ausheiztemperaturen kommt auch
dieses Verfahren fur die meisten Anwendungsfille
zur Evakuierung gréBerer Hohirdume nicht in Be-
tracht, da die Werkstoffe der Hohlraumwande bei
derartigen Temperaturen ihre Eigenschaften vielfach
in unzuléssiger Weise veréndern wirden.

Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfahren
anzugeben, mit dem auf mdglichst einfache und
kostengiinstige Weise eine schnelle Evakuierung
von Hohlraumen ermdglicht wird; insbesondere soll
das Verfahren zur schnellen Erzeugung eines Hoch-
vakuums auch in “verfiiliten” Evakuierungsraumen
geeignet sein und nicht zu Beeintrichtigungen von
Werkstoffeigenschaften infolge zu hoher Erwar-
mung flhren.

Gelost wird diese Aufgabe erfindungsgemas
durch ein Verfahren mit den Merkmalen des Patent-~
anspruchs 1. Weiterbildungen der Erfindung sind in
den Unteranspriichen 2 - 7 angegeben.

Der Grundgedanke der Erfindung ist darin zu
sehen, daB das als Gettermaterial bereits bekannte
Metallhydrid (iber seine Funktion der Aufrechterhal-
tung eines Vakuums hinaus auch bereits zur Erzeu-
gung dieses Vakuums benutzt wird. Zu diesem
Zweck ist es erforderlich, das Metallhydrid in
vergleichsweise groBerer Menge in den Evakuie-
rungsraum einzubringen.

Die Menge ist aber so begrenzt, da8 max. 5 0/,
vorzugsweise weniger als 3 %, des urspriinglichen
Evakuierungsvolumens davon ausgefilit werden.
Das mit Wasserstoff beladene Metallhydrid seizt
wahrend der Ausheizung des Evakuierungsraumes
Wasserstoffgas in solchen Mengen (bei Normal-
druck mindestens das 3 bis 10-Fache des Evakuie-
rungsvolumens) frei, daB eine Spilung des Evakuie-
rungsraumes bewirkt wird, d.h. die urspringlich
vorhandene Gasatmosphare wird durch das freige-
setzte Wasserstoffgas vollsténdig verdréngt. Je
besser die Vorbehandiung des Evakuierungsraumes
und der ggf. in diesen eingebrachten Filllstoffe (z.B.
Wirmeisolator) im Hinblick auf die Entfernung von
Verunreinigungen ist, um so geringere Hydridmateri-
almengen sind erforderlich. Bei der Spiilung wirken
sich mehrere Eigenschaften des Wasserstoffgases
sehr positiv aus:

- Aufgrund seiner MolekiilgroBe kann das Wasser-
stoffgas sehr schnell in die vorhandenen kleinsten
Hohirdume eines Warmeisolationsstoffes eindringen
und andere Gase verdrangen.

- Aufgrund seines geringen spezifischen Gewichtes
ergibt sich ein gezielter Verdrangungseffekt bei
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unten angelegten AuslaBéffnungen, weil die vorhan-
denen anderen Gase spezifisch schwerer sind und
nach unten ausstrémen kénnen.

- Aufgrund seiner reduzierenden Wirkung ergibt sich
eine leichtere Entfernung von Oberflachenadsorp-
tions- und auch bestimmter Absorptionsschichten
im Evakuierungsraum.

Die Ausheizung des Evakuierungsraums wird
erfindungsgemaB auf 400 bis max. 500 °C be-
schrinkt, so daB keine Werkstoffbeeintrachtigungen
zu beflrchten sind. Sie wird dabei vorteilhaft so
geflihrt, daB zumindest das Metallhydrid (ggf. durch
eine separate Beheizung) in der SchluBphase be-
sonders stark erwarmt wird. In jedem Fall sollte das
gespeicherte Wasserstoffgas aus dem Metallhydrid
weitgehend freigesetzt werden.

Dadurch wird nach dem VerschlieBen des Evaku-
jerungsraumes ein besonders gutes Absorptions-
vermogen erreicht. Das Vakuum stellt sich in dem
Evakuierungsraum dadurch ein, daB bei Abkihlung
des dehydrierten Hydridbildners die noch vorhande-
ne Wasserstoffgasatmosphére vollstandig wieder
aufgenommen wird. Damit sein Entladedruck bei
den maximalen Betriebstemperaturen, denen der
Evakuierungsraum spéter ausgesetzt wird, auf jeden
Fall unter der Druckstufe des geforderten Vakuums
liegt, muB das eingesetzie Metallhydrid eine ent-
sprechende Speichercharakieristik (Druck-Tempe-
ratur-Verlauf) aufweisen und wird in der Ausheizpha-
se auf eine entsprechend vorgegebene hohe Tem-
peratur gebracht. Zweckmé&Biger Weise solite die
Legierung fir das Metallhydrid so ausgewéhit wer-
den, daB es erst bei einer Temperatur, die minde-
stens etwa 200-300 K oberhalb der normalen
spéateren Betriebstemperatur des Hohlkdrpers liegt,
zu einer weitestgehenden Freisetzung des gespei-
cherten Wasserstoffs kommt.

Es ist selbstverstéandlich méglich, einen Teil der zu
leistenden Evakuierungsarbeit in bekannter Weise
durch Abpumpen zu leisten und somit eine Kombi-
nation des erfindungsgemaBen Verfahrens mit dem
Verfahren nach dem Stand der Technik anzuwen-
den. In diesem Fall wird das Abpumpen in die
Endphase des Ausheizvorganges gelegt. Dadurch
lassen sich Evakuierungen auf dauerhaft sehr gerin-
ge Druckstufen erreichen.

Das erfindungsgeméBe Verfahren [&Bt sich mit
besonderem Vorteil auf die Evakuierung von Hohl-
rdumen anwenden I|4B8t, die mit porésen oder
fasrigen Materialien verftllt sind (z.B. Vakuum-Su-
per-Isolierungen) oder die eine ausgedehnte und
verzweigte Raumstruktur (z.B. verzweigtes Rohrlei-
tungssystem) aufweisen. In letzterem Fall wird in
jedes Teilsystem des Gesamtsystems eine entspre-
chend bemessene Menge des Hydridmaterials ein-
gebracht und zur Verdringung der vorhandenen
Gasatmosphére benutzt.

Im folgenden wird das Verfahren anhand eines
Ausflhrungsbeispiels naher erldutert.

in der Figur wird ein Warmeisolationsbehélter 1
(ohne Deckel) im axialen Léangsschnitt gezeigt, der
einen inneren Edelstahimantel 2 und einen &uBeren
Edelstahimantel 3 aufweist. Der zwischen den
beiden Manteln 2, 3 gebildete Hohlraum 4 ist mit
einer Flllung aus Glasfasermaterial 5 versehen.
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Dieses stltzt den Innenmantel 2 gegeniiber dem
AuBenmantel 3 ab und bewirkt eine Verminderung
der Strahlungsverluste. Damit der Behilter 1 den
hohen Wert einer Vakuum-Super-Isolierung erreicht,
muB der Druck im Hohlraum 4 auf einen Wert unter
108 mbar abgesenkt werden. In den AuBenmantel 3
ist ein Gasauslafstutzen 6 eingesetzt. An Stellen, die
von dem AuslaB8stuizen 6 mdglichst weit entfernt
sind, ist eine Menge von 20 bis 30 g Metallhydrid 7 je
dm?3 des Hohlraumes 4 eingebracht worden. Das
Metallhydrid 7 wird so ausgew&hlt, daB seine
Wasserstoff-Beladung bezogen auf die Speicher-
masse bei Raumtemperatur und normalem Umge-
bungsdruck im Bereich 2 bis 3 Gewichts-%0 liegt. Zur
Anlegung des Vakuums wird der Behélter 1 z.B. in
einem normalen Wérmeofen auf Gber 200°C, mog-
lichst bis auf etwa 450 bis 500°C aufgeheizi. Mit
zunehmender Erwarmung des Metallhydrids 7 wird
Wasserstoffgas im Hohlraum 4 freigesetzt, dringt bis
in die feinsten Hohlraume der Glasfaserfillung 5 ein
und verdrangt z.B. gegen den normalen Umge-
bungsdruck die spezifisch schwerere urspriingliche
Gasatmosphére praktisch vollstandig Gber den un-
ten liegenden AuslaBstutzen 6. Dabei bewirkt das in
der Anfangsphase mit relativ hohem Druck freige-
setzte Wasserstoffgas, dessen Gesamimenge (bei
Normaldruck) etwa das 10-Fache des Volumens des
Hohlraumes 4 betrégt, ohnehin eine intensive Durch-
spilung des Hohlraumes 4. Um eine weitestgehende
Entladung (z.B. auf Gber 95 0/0) des Metallhydrids zu
bewirken, ist es zweckmagBig, in der SchluBphase der
Aufheizung durch eine &rtlich konzentrierte Warme-
zufuhr die Temperatur des Metallhydrids 7 bis auf
500°C anzuheben.

Unter Umstanden kann diese Temperaturerhé-
hung sogar auf Uber 500 °C liegen, ohne die
Wandungen des Hohlkorpers ebenfalls so stark zu
erwérmen, wenn fiir die értliche Beheizung z.B. eine
elektrische Widerstandserwarmung unmittelbar am
Metallhydrid vorgenommen wird.

Sobald der GasdurchfluB im AuslaBstutzen 6 auf
einen vorgegebenen Minimalwert abgesunken ist,
wird dessen Offnung gasdicht verschlossen und der
Behalter 1 abgekihlt. Mit zunehmender Erkaltung
des Metallhydrids 7 absorbiert dieses das in dem
Hohlraum 4 vorhandene Wasserstoffgas. Bei einer
Temperatur des Metallhydrids 7 von 200°C, die z.B.
der spateren maximalen Einsatztemperatur des
Behélters 1 entspricht, betragt der Wasserstoff-Ent-
ladedruck des Metallhydrids 7 und damit das erzielte
Vakuum weniger als 10~4 mbar. Bei Raumtemperatur
wird sogar ein Wert von unter 105 mbar erreicht.
Dieses Vakuum 1aBt sich zuséatzlich noch dadurch
verbessern, daB (ber die Wasserstofigassplilung
hinaus noch eine abschlieBende Reduzierung der
Wasserstoffgasmenge  mittels  Vakuumpumpe
durchgefthrt wird. Die auf diese Weise erzielbaren
Vakuumstufen (bei Raumtemperatur) liegen bei 10-8
bis 10-% mbar.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Erzeugung eines Vakuums in
einem Hohlkdrper, insbesondere einem Hohl-

10

15

20

25

30

35

40

50

&6

60

65

6

kérper aus Stahl, der mit mindestens einer
AuslaB&ffnung fiir die im Hohlkorper befindliche
Gasatmosphére versehen ist, wobei in das
Innere des Hohlkdrpers ein Metallhydrid einge-
bracht und der Hohlkérper erhitzt wird, wobei
dartiberhinaus zumindest das Metallhydrid auf
eine Temperatur gebracht wird, bei der eine
weitgehende Freisetzung des darin gespeicher-
ten Wasserstoffgases erfolgt und wobei die
urspriinglich  vorhandene  Gasaimosphare
durch das Wasserstoffgas lber die AuslaB8é&fi-
nung bzw. -6ffnungen ausgespdilt, der Hohlkor-
per nach VerschlieBen der AuslaBoffnung oder
-6ffnungen abgekiihlt und die vorhandene Was-
serstoffatmosphére von dem hybridbildenden
Metall sorbiert wird,
dadurch gekennzeichnet,
daB als Metallhydrid eine mit Wasserstoff hoch
beladene Hydridbildnerlegierung gemas folgen-
der Formel verwendet wird: T (Vi.ab Fea Alb)x y
Mn;
1<x=2
O<y=0.2
X+y=s2
O0<a=04
0<b=02
a+b=05
(1-a-b)-x=1
0<z=2-%X-y
daB die Menge des eingebrachten Metallhy-
drids so bemessen ist, daB sie bezogen auf das
Evakuierungsvolumen mindestens 3 g/dm3 be-
tragt und weniger als 5 90 des urspriinglichen
Evakuierungsvolumens ausfilli, und daB die
Erwarmung des Hohlkérpers auf maximal 500
°C beschrankt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,
daB ein Metallhydrid verwendet wird, dessen
weitestgehende Entladung gegen den Umge-
bungsdruck bei einer Temperatur eintritt, die
mindestens etwa 200-300 K oberhalb der
normalen Betriebstemperatur des Hohlkdrpers
liegt.

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 2,
dadurch gekennzeichnet,
daB das Metallhydrid innerhalb des Hohlkdrpers
an einer oder mehreren von der/den AuslaBoff-
nungen moglichst weit entfernten Stellen einge-
bracht wird.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 3,
dadurch gekennzeichnet,
daB das Metallhydrid gegen Ende der Spllpha-
se separat auf eine gegenliber der vorherigen
Entladetemperatur erhdhte Temperatur aufge-
heizt wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 4,
dadurch gekennzeichnet,
daB zumindest nach Erwarmung des Metallhy-
drids ein Teil der in dem Hohlkdrper enthaltenen
Gasatmosphére in bekannter Weise mittels
Vakuumpumpe abgesaugt wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 5,
dadurch gekennzeichnet,
daB der Hohlkdrper wahrend der Spiilphase in
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einer Lage gehalten wird, bei der sich der/die
AuslaBoffnungen bezlglich der {brigen Teile
des Hohlkdrpers auf einem moglichst niedrigen
Lageniveau befinden.

7.Verfahren nach einem der Anspriche 1-86,
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8

dadurch gekennzeichnet,

daB die eingebrachte Menge des Metallhydrids
soweit beschrankt wird, daB es weniger als 3 %/
des urspringlichen Evakuierungsvolumens
ausfullt.
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