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(54) VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINER GETTEREINRICHTUNG

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur
Herstellung einer Gettereinrichtung (1),
wobei in einen Behdlter (2) ein Gettermate-
rial (3) eingebracht und das Gettermaterial
(3) unter vermindertem Druck auf eine 7
Temperatur erwarmt wird, sodass Getter-
material (3) an einer Innenseite des Behal-
ters (2) abgeschieden wird. Um in kurzer
Zeit eine Gettereinrichtung (1) bereitstellen
zu konnen, die eine hohe Getterkapazitat
aufweist, ist erfindungsgemaR vorgesehen,
dass der Behalter (2) wahrend eines Ab-
scheidens von Gettermaterial (3) relativ zu
einer Zone (4) bewegt wird, in welcher der
Behalter (2) gekiihit wird.
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Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Gettereinrichtung (1), wobei in
einen Behalter (2) ein Gettermaterial (3) eingebracht und das Gettermaterial (3) unter
vermindertem Druck auf eine Temperatur erwarmt wird, sodass Gettermaterial (3) an
einer Innenseite des Behalters (2) abgeschieden wird. Um in kurzer Zeit eine
Gettereinrichtung (1) bereitstellen zu kénnen, die eine hohe Getterkapazitat aufweist, ist
erfindungsgemaR vorgesehen, dass der Behaélter (2) wahrend eines Abscheidens von
Gettermaterial (3) relativ zu einer Zone (4) bewegt wird, in welcher der Behélter (2)

gekihit wird.

Fig. 1
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Verfahren zur Herstellung einer Gettereinrichtung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer Gettereinrichtung, wobei in einen
Behalter ein Gettermaterial eingebracht und das Gettermaterial unter vermindertem Druck
auf eine Temperatur erwarmt wird, sodass Gettermaterial an einer innenseite des
Behélters abgeschieden wird.

Gettereinrichtungen werden beispielsweise in evakuierten Vorrichtungen eingesetzt, in
welchen im Betrieb bzw. Gebrauch Uber lange Zeitraume ein Vakuum bestméglich
aufrechterhalten werden soll und daher gegebenenfalls eintretende Gase durch ein
Gettermaterial dauerhaft gebunden werden mussen.

Ein Gettermaterial, das eine hohe spezifische Getterkapazitat fur ein bestimmtes Gas
aufweist, z. B. Wasserstoff, kann in einem réhrchenformigen Behélter aus Stahl
ausgeliefert werden, wobei der Behélter zumindest an einem Ende mit einem bei
niedrigen Temperaturen schmelzenden Metall oder einer dergleichen Legierung
verschlossen ist und das Gettermaterial an einer Innenseite des Behalters schichtweise
abgeschieden ist.

Beim Herstellen einer Gettereinrichtung der vorstehend genannten Art geht man bislang
so vor, dass ein Gettermaterial als ganzes Stiick oder Puiver in ein einseitig mit einem
niedrig schmelzenden Metall oder einer dergleichen Legierung verschlossenes Réhrchen,
z. B. wie erwédhnt aus Stahl, eingebracht wird, wonach das Réhrchen unter vermindertem
Druck, aiso einem Druck von weniger als 1 bar, vorzugsweise (Hoch-)Vakuum, am
anderen Ende ebenfalls verschiossen wird, z. B. durch Verschweilen. AnschlieBend wird
das eingeschlossene Gettermaterial erwarmt, sodass das Gettermaterial teilweise
verdampft und sich an einer kiihien Stelle einer Innenseite des Réhrchens in Form von
Schichten niederschlagt. Dadurch soll das Gettermaterial auf eine grof3e Flache verteilt
werden, welche spéater zum Binden unerwinschter Gase zur Verfiigung steht. Nach
einem Einbau in einer Vorrichtung und Evakuieren der Vorrichtung wird die
Gettereinrichtung zumindest im Bereich des einen Verschluss bildenden Metalls bzw. der
entsprechenden Legierung erwarmt und dadurch geéffnet, sodass zu bindende Gase in
das Innere der Gettereinrichtung eindringen und am schichtweise abgeschiedenen
Gettermaterial gebunden werden kénnen.
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Bei der Vorgehensweise gemaR dem Stand der Technik hat es sich als nachteilig
erwiesen, dass in das Rohrchen lediglich eine derart begrenzte Menge Gettermaterial
eingebracht werden kann, dass beim Abscheiden von Gettermaterial die Innenseite eines
Behalters gerade belegt wird. Wird zu viel Gettermaterial eingebracht, so bildet sich beim
nachfolgenden Abscheiden desselben an einer kiihlen Stelle des Réhrchens leicht ein
Pfropfen bzw. wachst das Réhrchen zu, sodass letztlich eine fir Einsatzzwecke
gewiinscht hohe Getterkapazitéat nicht erreicht wird.

Hier setzt die Erfindung an. Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren der eingangs
genannten Art anzugeben, welches es bei kurzen Prozesszeiten erlaubt, eine
Gettereinrichtung mit hoher Getterkapazitat herzustelien.

Diese Aufgabe wird bei einem Verfahren der eingangs genannten Art dadurch gelést,
dass der Behalter wahrend eines Abscheidens von Gettermaterial relativ zu einer Zone
bewegt wird, in welcher der Behalter gekiihlt wird.

Die mit der Erfindung erzielten Vorteile sind insbesondere darin zu sehen, dass durch die
vorgesehene Verfahrensfihrung eine Resublimationszone fir verdampftes Gettermaterial
kontrolliert verschoben wird, sodass letztlich groRe Teile einer Innenseite des Behalters
mit viel Gettermaterial bedeckt werden kénnen, ohne dass es zu einem Zuwachsen des
Behalters kommt. Dadurch ist es maglich, in kurzer Zeit eine Gettereinrichtung
bereitzustellen, die eine auRerordentlich hohe Getterkapazitat aufweist. Im Vergleich mit
einem bislang angewendeten Verfahren lassen sich bei gleichen Dimensionen eines
Behalters um zumindest 100 % mehr Gettermaterial im Behélter schichtweise
abscheiden. Eine Getterkapazitat einer erfindungsgeman hergesteliten Gettereinrichtung
im Einsatz ist dementsprechend hoher.

Im Rahmen der Erfindung ist es moglich, dass ein lediglich einseitig verschlossener
Behalter eingesetzt wird und das Gettermaterial unter gleichzeitigem Evakuieren des
Behalters abgeschieden wird. Bevorzugt ist es jedoch, dass der Behélter vor Erwarmen
des Gettermaterials vakuumdicht verschlossen wird. In letzterem Fall lassen sich die
Bedingungen fiir ein Abscheiden des Gettermaterials an einer innenseite des Behlters
besonders exakt steuern, weil im Inneren des Behélters konstante Bedingungen gegeben
sind. Dabei wird der Behdlter bevorzugt an zumindest einer Stelle mit einer bei einer
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Temperatur von 30 °C bis 550 °C schmelzenden Dichtung aus Metall oder einer
Legierung verschlossen. Wird ein derart niedrig schmelzendes Metall oder eine
dergleichen Legierung als Dichtung vorgesehen, gegebenenfalls zusammen mit einem
Netz zum Halten des Metalls oder der Legierung, so lésst sich die erstellte
Gettereinrichtung im Einsatz einfach aktivieren, indem die Gettereinrichtung bzw.
zumindest deren aus Metail oder einer Legierung bestehender Verschluss auf eine
Temperatur erwdrmt wird, bei welcher das Metall bzw. die Legierung schmilzt oder
zumindest so weich wird, dass sich die Dichtung 6ffnet. Das Metall bzw. die Legierung
wird diesbeziiglich so gewahlt, dass ein Schmelzpunkt unterhalb einer Temperatur liegt,
bei der abgeschiedenes Gettermaterial schmilzt oder verdampft. Nach Aktivierung kann
zu absorbierendes Gas ohne Weiteres in die Gettereinrichtung eindringen und dort
gebunden werden. Grundsétzlich kann der Behélter aber auch auf andere Art

verschiossen sein, beispielsweise mit einem Schraubverschluss.

Um einerseits den Behélter gut kiihlen zu kénnen und andererseits beim Erwarmen das
Gettermaterial auf einfache Weise gezielt in die Gasphase zu Uberfithren, kann auch
vorgesehen sein, dass der Behalter aus einem Metall oder einer Legierung besteht und
das Gettermaterial durch eine Induktionsheizeinrichtung erwarmt wird.

Bevorzugt ist auch vorgesehen, dass in einem Abstand zur Induktionsheizeinrichtung eine
Kuhleinrichtung angeordnet wird, mit welcher der Behélter in der Zone gekihit wird. Zwar
ist grundsatzlich zwischen der Position der induktionsheizeinrichtung und davon
entfernten Bereichen des Behdlters ein ausreichender Temperaturgradient vorhanden,
sodass sich Gettermaterial aus der gebildeten Gasphase abscheidet, bevorzugt ist jedoch
eine aktive Kuihlung mit einer Kihleinrichtung, damit Gettermaterial gesteuert in
bestimmten Bereichen der Innenseite des Behalters abgeschieden wird. Diesbeziglich
erweist es sich insbesondere als vorteilhaft, dass als Kuhleinrichtung eine den Behalter
umgebende Duse eingesetzt wird, durch weiche der Behélter in der Zone gekihlt wird,
wobei durch die Dise ein Luftstrom in einem Winkel gerichtet auf den Behéalter gefuhrt
wird, sodass abstrémende Luft nicht zur Induktionsheizeinrichtung stromt. Durch das
gerichtete Zufiihren von kahlender Luft in einem entsprechenden Winkel von z. B. 30° bis
60° ist sichergestellt, dass die zugefuhrte Luft am eingesetzten Behélter abstrémt und
diesen dadurch kihlt, sich aber gleichzeitig von der Induktionsheizeinrichtung wegbewegt,
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sodass sich Heiz- und Kihleffekte nicht gegenseitig abschwéchen oder gar
kompensieren.

Wiewohl sich ein erfindungsgeméRes Verfahren auf Behélter beliebiger Art anwenden
lasst, so ist doch bevorzugt, dass ein Rohr aus einem Stahl als Behélter eingesetzt wird,
und zwar aus dem vorstehend genannten Grund einer guten Warmeibertragung beim
Kuhlen und auch im Hinblick darauf, dass eine hergestellte Gettereinrichtung unter
Umsténden mehrere Monate gelagert werden muss, ehe diese zum Einsatz kommt,
weshalb eine gute Haltbarkeit der Gettereinrichtung bei Umgebungsbedingungen
gefordert sein kann.

Fur eine einfache Verfahrensfiihrung erweist es sich als zweckmaRig, ein gerades Rohr
einzusetzen. Es kann jedoch auch vorgesehen sein, dass ein gekrimmtes Rohr

eingesetzt wird.

Als Gettermaterial wird Material aus zumindest einem Alkali- oder Erdalkalimetall oder
zumindest einer Legierung aus Alkali- und/oder Erdalkalimetallen eingesetzt. Es kann
unter Umstéanden vorteilhaft sein, gleichzeitig Material aus mehreren Alkali- und/oder
Erdalkalimetallen vorzusehen, die bei Erwérmen bei unterschiedlichen Temperaturen
einen ausreichenden Dampfdruck fir ein Abscheiden aufweisen. In diesem Fall ist es
méglich, durch sequenzielles Abscheiden ein mehrschichtiges Gettermaterial
abzuscheiden, das sich fir ein Binden verschiedener Gase eignet, wobei eine spater
abgeschiedene Schicht auch nur einen Teil einer zuerst abgeschiedenen Schicht
bedecken kann. Moglich ist es auch, im Behalter benachbarte bzw.

hintereinanderliegende Schichten aus verschiedenen Gettermaterialien abzuscheiden.

Bevorzugt ist es im Rahmen der Erfindung vorgesehen, dass als Gettermaterial Barium
eingesetzt wird, da in vielen Einsatzbereichen vor allem Wasserstoff, aber auch andere
Gase gut gebunden werden sollen, wofur sich Barium besonders eignet, und sich das
erfindungsgeméRe Verfahren fur eine Herstellung von Gettereinrichtungen mit Barium als
besonders geeignet erwiesen hat.

Weitere Merkmale, Vorteile und Wirkungen der Erfindung ergeben sich aus dem
nachfolgend dargesteliten Ausfihrungsbeispiel, anhand dessen die Erfindung noch néher
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erlautert ist. In der Zeichnung, auf die dabei Bezug genommen wird, zeigt Fig. 1 eine
schematische Darstellung eines Ablaufs eines erfindungsgemaRen Verfahrens.

In Fig. 1 ist eine Herstellung einer Gettereinrichtung 1 schematisch dargestelit. Beim
Herstellen der Gettereinrichtung 1 wird in einem ersten Schritt ein Behalter 2
bereitgestellt, der vorzugsweise aus einem runden, dinnwandigen Stahirohr besteht. Das
an sich leicht bearbeitete Stahlrohr wird an einem unteren Ende durch eine Dichtung 7
dicht verschlossen. Hierfur wird vorzugsweise eine Dichtung 7 aus einem bei einer
Temperatur von 30 °C bis 550 °C schmelzenden Metall oder einer dergleichen Legierung
eingesetzt, z. B. Indium, Gallium, Blei oder dergleichen. Dadurch kann die
Gettereinrichtung 1 nach Einbau in einer evakuierten Vorrichtung durch kurzes Erwarmen
bzw. Schmelzen der Dichtung 7 aktiviert werden, sodass der Behélter 2 an dieser Stelle
offen ist und allenfalls in eine Vorrichtung eintretendes Gas durch ein im Behélter 2
befindliches Material aufgenommen bzw. gebunden werden kann. Im Anschluss wird ein
festes Gettermaterial 3 in den Behalter 2 eingefiillt. Als Gettermaterial 3 kommt fiir viele
Anwendungen ein Alkali- oder Erdalkalimetall, z. B. Barium, infrage. Ebenso ist es jedoch
auch méglich, dass Legierungen solcher Metallie eingesetzt werden. Des Weiteren
kdnnen auch Gettermaterialien eingesetzt werden, aus weichen sich bei Erwédrmen ein
gewilinschtes aktives Gettermaterial abspaltet, z. B. Legierungen von Barium mit
Aluminium und Nickel. Anschlieend wird der Behélter 2 am anderen Ende 8 durch
Widerstandsschweiflen verschweiflt, wiewohl auch andere Arten des VerschlieRens

maoglich sind. Der Behélter 2 ist dann vakuumdicht verschlossen.

Nach dem beidseitigen VerschlieRen des Behélters 2 wird dieser um 180° gedreht und,
wie in Fig. 1 auf der linken Seite dargestellt, in eine Apparatur eingefiihrt, die eine
Induktionsheizeinrichtung 5 sowie eine Kiihleinrichtung 6 umfasst. Der Behdlter 2 wird
dabei in einer Startposition so angeordnet, dass die Kilhleinrichtung 6 knapp unterhalb
der Dichtung 7 liegt. Die Kuhleinrichtung 6 umfasst vorzugsweise eine Ringduse, durch
welche Luft in einer in Fig. 1 durch Pfeile angedeuteten Richtung auf eine Oberflache des
Behélters 2 geblasen wird, sodass die Luft den Behélter 2 dort kiihit und zur Dichtung 7
stréomt. Nach Aktivieren der Kuihleinrichtung 6 wird die Induktionsheizeinrichtung 5 in
Betrieb genommen und das Gettermaterial 3 erwarmt, sodass Gettermaterial 3 in die
gasformige Phase Ubergeht. Dabei ist es nicht unbedingt erforderlich, dass das feste
Gettermaterial 3 bis zum Schmelzen erwarmt wird. Unter Umstéanden kann es schon
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ausreichend sein, dass das feste Gettermaterial 3 auf eine Temperatur erwarmt wird, bei
welcher ein Dampfdruck tiber der festen Phase ausreichend hoch ist, um ein Abscheiden
des Gettermaterials 3 an einer Innenseite des Behalters 2 zu ermoglichen. Das in die
Gasphase Ubergetretene Gettermaterial 3 schlagt sich iberwiegend im Bereich einer
durch die Kuhleinrichtung 6 gekihlten Zone 4 an einer Innenseite des Behélters 2 ab.

Nach Beginn des schichtférmigen Abscheidens von Gettermaterial 3 an der Innenseite
des Behalters 2 wird der Behélter 2 relativ zur im Beispiel positionell fixierten
Induktionsheizeinrichtung 5 bzw. Kihleinrichtung 6 bewegt, wobei das Gettermaterial 3
stetig durch die Induktionsheizeinrichtung 5 auf Temperatur gehalten wird, die gekiihite
Zone 4 jedoch entlang einer Langsachse des Behalters 2 verschoben wird, sodass
letztlich die Innenseite des Behalters 2 kontinuierlich mit durchgehenden Schichten aus
Gettermaterial 3 versehen wird, wie es in Fig. 1 in der Mitte schematisch dargestellt ist.
Eine Geschwindigkeit der Bewegung des Behélters 2 wird dabei so gewihlt, dass die
abgeschiedenen Schichten méglichst dick ausgebildet werden, ohne jedoch im
Querschnitt ein Zuwachsen des Behélters 2 zu riskieren. Nach Abschluss dieses Schrittes
weist die Gettereinrichtung 1, die beispielsweise in einem Solarreceiver eingesetzt wird,

‘im Idealfall ein Gettermaterial 3 auf, das vollsténdig an der Innenseite des Behlters 2 in

Form von dicken, mehrlagigen und dendritischen Schichten niedergeschlagen ist, die eine
Porositat im Mikrometerbereich oder weniger aufweisen und deren Oberfliche nach
Offnen der Dichtung 7 fir Gase daher vollsténdig zugéanglich ist. Ein Aktivieren der so
hergestellten Gettereinrichtung 1 findet meistens wahrend eines Evakuierens der
Vorrichtung statt, in welcher die Gettereinrichtung 1 eingebaut ist, da die Vorrichtung
dabei gleichzeitig ausgeheizt wird, um adsorbierte Gase zu entfernen. Es ist hierbei
ublich, die Vorrichtung auf Temperaturen bis zu 550 °C zub erwarmen.

Wahrend es bislang nur méglich war, bei einem Stahirohr mit 12 mm Durchmesser und
120 mm Lange maximal 3 g Barium einzusetzen, konnten beim erfindungsgemafen
Verfahren bei gleichen Dimensionen eines Stahlrohres 8 g bis 10 g Barium eingesetzt
werden, ohne dass eine Pfropfenbiildung beim Abscheiden von Barium beobachtet wurde.

Dementsprechend konnte eine Getterkapazitat um mehr als 100 % gesteigert werden.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer Gettereinrichtung (1), wobei in einen Behailter (2) ein
Gettermaterial (3) eingebracht und das Gettermaterial (3) unter vermindertem Druck auf
eine Temperatur erwarmt wird, sodass Gettermaterial (3) an einer Innenseite des
Behailters (2) abgeschieden wird, dadurch gekennzeichnet, dass der Behaélter (2) wahrend
eines Abscheidens von Gettermaterial (3) relativ zu einer Zone (4) bewegt wird, in welcher
der Behalter (2) gekihlt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Behalter (2) vor
Erwdrmen des Gettermaterials (3) vakuumdicht verschlossen wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Behélter (2) an
zumindest einer Stelle mit einer bei einer Temperatur von 30 °C bis 550 °C schmelzenden
Dichtung (7) aus Metall oder einer Legierung verschlossen wird.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass der
Behalter (2) aus einem Metall oder einer Legierung besteht und das Gettermaterial (3)
durch eine Induktionsheizeinrichtung (5) erwarmt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet; dass in einem Abstand zur
Induktionsheizeinrichtung (5) eine Kuhleinrichtung (6) angeordnet wird, mit welcher der
Behalter (2) in der Zone (4) gekuhlt wird.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass als Kuhleinrichtung (6) eine
den Behalter (2) umgebende Dise eingesetzt wird, durch welche der Behalter (2) in der
Zone (4) gekuhlt wird, wobei durch die Duse ein Luftstrom in einem Winkel gerichtet auf
den Behalter (2) gefuhrt wird, sodass abstromende Luft nicht zur

Induktionsheizeinrichtung (5) stromt.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass ein Rohr
aus einem Stahl als Behélter (2) eingesetzt wird.




8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass ein gerades oder ein
gekrimmtes Rohr eingesetzt wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass
Gettermaterial (3) aus zumindest einem Alkali- oder Erdalkalimetall oder zumindest einer
Legierung aus Alkali- und/oder Erdalkalimetallen eingesetzt wird.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass
Gettermaterial (3) aus Barium eingesetzt wird.
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