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(57) Abstract: A method for leak-tightness testing of a test subject (14) which

N8 is filled with a liquid (12) and which has an internal pressure lower than at-

) mospheric pressure, having the following steps: introducing the test subject

(14) into a testing chamber (16), evacuating the testing chamber (16) to a

" ” pressure which is lower than the internal pressure within the test subject (14),

extracting residual gas fractions from the testing chamber by suction together

with gas constituents that desorb from a wall of the testing chamber and parts

of the liquid that escape from the test subject through a leak in said test sub-

ject, without a carrier gas being fed to the testing chamber from the outside,
20 transporting the residual gas constituents extracted by suction together with
the parts of the liquid that have escaped from the test subject to a detector
(28), and detecting parts of the liquid (12) that have escaped through a leak
in the test subject (14) by means of a detector (28).

(57) Zusammenfassung: Verfahren zur Dichtheitspriifung eines mit einer
Flussigkeit (12) gefiillten Priiflings (14), der einen Innendruck aufweist, der
geringer als atmosphérischer Druck ist, mit den folgenden Schritten Einbrin-
gen des Priiflings (14) in eine Priifkammer (16), Evakuieren der Priifkammer
(16) auf einen Druck, der geringer ist als der Innendruck innerhalb des Priif-
lings (14), Absaugen von Restgasbestandteilen aus der Priifkammer zusam-
men mit von einer Wand der Priifkammer desorbierenden Gasbestandteilen
und Teilen der Fliissigkeit, die durch ein Leck in dem Priifling aus diesem

austreten, ohne dass der Pricfkammer von aufien ein Trégergas zugefiihrt wird,
Transportieren der abgesaugten Restgasbestandteile zusammen mit den aus

dem Priifling ausgetretenen Teilen der Fliissigkeit zu einem Detektor (28) und

Detektieren von durch ein Leck in dem Priifling (14) ausgetretener Teile der
Fliissigkeit (12) mit einem Detektor (28).
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Dichtheitsprifung eines flissigkeitsgeflllten Priuflings

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Leckdetektion an einem

flissigkeitsgefullten Prifling.

Es sind verschiedene Methoden zur industriellen Dichtheitsprifung bekannt, bei
denen ein mit Prufgas beflllter Prifling in einer Prifkammer einem Unterdruck
ausgesetzt wird, indem die Prufkammer evakuiert wird. Auf Grund des
resultierenden Druckunterschiedes gelangt Prifgas durch ein mdégliches Leck in
dem Prifling in die Prifkammer, von wo es einem Sensor zum Detektieren des
Prufgases zugefuhrt wird. Beispielsweise werden Lebensmittelverpackungen zur
Leckageprifung aktiv mit einem Prifgas, wie z.B Helium, beflllt und
anschlieBend in die Prifkammer eingebracht. Alternativ sind auch Verfahren
bekannt, bei denen Gase als Prifgas verwendet werden, die in dem Prifling
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bereits bei Einbringen des Priiflings in die Prifkammer enthalten sind. Ein aktives

Beflllen des Priflings mit Prigas ist dann nicht erforderlich.

Ein solches Verfahren ist beispielsweise in DE 10 2014 224 799 Al beschrieben.
Bei dem in dem Prifling bei dessen Einbringen in die Folienkammer bereits
enthaltenden Gas kann es sich um Bestandteile von Luft, wie z.B. Stickstoff,
Sauerstoff oder Kohlendioxid handeln. Es k&énnen auch Gase als Prilifgas
verwendet werden, welche Aromastoffe eines in dem Prifling enthaltenen
Produkts enthalten oder aus diesen bestehen, wie z.B. Kaffeearomastoffe im Fall
von Kaffee. Eine weitere Mdoglichkeit besteht darin, Gase als Prifgas zu
verwenden, welche von einem in dem Prifling enthaltenen Produkt, wie z.B.
einem Lebensmittel, erzeugt werden. Im Fall von Kaffee kann dies CO: sein,

welches sich nach wenigen Stunden innerhalb einer Kaffeeverpackung bildet.

Dem gegenlber befasst sich die Erfindung mit der Leckagedetektion an einem
Prufling, der mit einer Flissigkeit geflllt ist und bei dem kein in dem Priifling
vorhandenes Gas als Prifgas zur VerfUgung steht und der auch nicht mit einem
separaten Prifgas aktiv beflllt werden soll oder kann. Dies ist beispielsweise bei
Batterien der Fall, die mit Elektrolytflissigkeiten beflllt sind, wie z.B. eine mit

Dimethylcarbonat als Elektrolyt beftllten Lithium-Ionen-Batterie.

Bei den oben beschriebenen Verfahren, die auf dem Prinzip der Detektion von
Gasen, die aus dem Inneren des Priflings nach auBen strémen, basieren, wird
das ausgetretene Gas oftmals mit Hilfe eines Gasdetektors detektiert. Der
Prufling wird dabei mittels des Vakuumverfahrens auf Dichtheit gepruft. Zur
Dichtheitsprufung wird der Prifling in eine Vakuumkammer eingebracht. Gas,
welches durch ein im Prifling vorhandenes Leck in die Vakuumkammer austritt,
wird mit dem Vakuumsystem kontinuierlich aus der Vakuumkammer heraus
gefdrdert. Mit einem geeigneten Sensor wird das Leckagegas im Vakuumsystem

selektiv nachgewiesen. Bei ausreichend niedrigem Druck bewegt sich das
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Leckagegas ausreichend schnell durch Diffusion oder molekular frei zum Sensor
hin.

Alternativ zu den oben beschriebenen Verfahren, die auf dem Prinzip der
Detektion von Gasen, die aus dem Inneren des Priiflings nach auBen strémen,
basieren, ist es bekannt, das ausgetretene Gas mit Hilfeeines Tragergases dem
Gasdetektor zuzufiihren. Das Tragergasverfahren wird insbesondere dann
verwendet, wenn der Arbeitsdruck in der Vakuumkammer sehr viel gréBer als
imbar ist. In solchen Fallen ist die Diffusionsgeschwindigkeit des
nachzuweisenden Leckagegases in der Vakuumkammer zu langsam. Ein solches
Tragergasverfahren ist beispielsweise in WO 2005/054806 A1l beschrieben,
indem ein Tragergasstrom durch eine einen Priifling enthaltene Prifkammer
hindurchgefihrt wird. Die Prufkammer wird dabei mit dem Tragergas gespult.
Durch den Priifling austretendes Prifgas wird mit dem Tragergasstrom aus der

Prafkammer heraus transportiert und einem Prifgassensor zugeflihrt.

In der Kalte-/Klima-Industrie ist es bekannt, mit einem fluissigen Kaltemittel
beflllte Priuflinge - z.B. Warmetauscher - auf Dichtheit zu prifen. Bei diesen
Pruflingen besteht eine Besonderheit darin, dass das flissige Kaltemittel unter
Uberdruck in dem Priifling enthalten ist, um die fliissige Phase des Kaltemittels
zu erhalten. Zur Dichtheitsprifung solcher mit flissigem Kaltemittel beflllter
Pruflinge wird an den auf Dichtheit zu prifenden Bereichen des Priflings eine
Schniffelsonde entlanggefihrt, die aus einem Leck in die duBere Atmosphare
austretendes und dabei verdampfendes Kaltemittel ansaugt und einem
Gasdetektor zufuhrt. Die Schniffelsonde saugt Luft aus der Umgebung des
Pruflings an und nimmt dabei austretendes Leckagegas auf, das mit einem
entsprechenden Sensor selektiv ermittelt und dabei von den angesaugten

Luftkomponenten unterschieden wird.

Bei einem mit einer Flissigkeit geflllten Prifling, dessen Innendruck geringer als

atmospharischer Druck in der auBeren Umgebung des Priflings ist (z.B. ein
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Innendruck im Bereich von ca. 50-500 mbar), ist das Schniffellecksuchverfahren
nicht anwendbar, weil im Falle eines Lecks kein Leckagegas nach auf3en dringt.
Zum Beispiel dringt bei Batterien, die mit einem flUssigen Elektrolyt mit
niedrigem Dampfdruck beflllt sind und in denen Unterdruck herrscht, im Falle
einer Undichtigkeit Luft aus der auBeren Priflingsumgebung ins Innere des

Pruflings. Das Leck ist mit Hilfe einer Schnuffelsonde nicht detektierbar.

Die oben beschriebenen Leckdetektionsverfahren unter Verwendung eines in dem
Prufling enthaltenden Prifgases sind ebenfalls nicht anwendbar oder zumindest
ungenau, weil die Flussigkeit im Prifling bei Evakuieren der duBeren Umgebung
des Priflings in die Offnung oder den Kanal des Lecks gelangt und das
Ausstromen eines Prifgases verhindert oder zumindest erheblich beeintrachtigt.
Eine auBerhalb des Priflings erfasste Menge an Priufgas ist dann nicht mehr
reprasentativ flir das Vorhandensein oder die GroBe eines Lecks im Prifling.

EP 1 522 838 B1 beschreibt ein Verfahren, bei dem ein mit einem Elektrolyt
beflllter Prifling in einer Prifkammer enthalten ist, deren Innendruck geringer
ist als der Druck innerhalb des Priflings. Der Prifkammer wird gereinigte Luft
oder Umgebungsluft als Tragergas zugefihrt, um aus dem Priifling austretende
Flissigkeitsbestandteile nach dem Tragergasverfahren einem  Detektor

zuzuflihren.

Vor diesem Hintergrund liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein
Leckdetektionsverfahren fir einen flUssigkeitsgeflllten Prifling, dessen
Innendruck kleiner oder gleich atmospharischem Druck ist, bereitzustellen.

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist definiert durch die Merkmale von

Patentanspruch 1.

Demnach wird ein mit einer FlUssigkeit gefullter Prifling in eine Prifkammer

eingebracht. Die Flissigkeit ist im Inneren des Priflings enthalten. Der
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Innendruck im Innern des Priflings ist kleiner oder gleich atmosphdarischem
Druck. Nach Einbringen des Priiflings in die Prifkammer wird die Prifkammer auf
einen Druck unterhalb des Innendrucks im Prifling und unterhalb
atmosphéarischen Drucks evakuiert. Restgasbestandteile, die in der Prifkammer
enthalten sind, werden zusammen mit aus mindestens einer Prifkammerwand
desorbierenden Gasbestandteilen und mdéglichen Teilen der FlUssigkeit, die durch
ein Leck aus dem Prifling in die Prifkammer gelangen, abgesaugt und einem
Detektor zugefiihrt, ohne dass der Prifkammer dabei ein Tragergas zugefluhrt
wird. Aus dem Prifling austretende Teile oder Teilchen der FlUssigkeit werden
mit einem Detektor selektiv nachgewiesen.

Von besonderer Bedeutung fur die Erfindung ist dabei, dass der Prifkammer von
auBen kein Tragergas zugefuhrt wird, das beispielsweise aus einer mit der
Prafkammer verbundenen Tragergasquelle stammt oder aus der Umgebung der
Prafkammer entnommen wird. Dabei resultiert insbesondere kein Gasstrom, der
an der Oberflache des Priflings entlanggefihrt wird. Vielmehr werden die aus
dem Prifling austretenden Teile oder Teilchen der FlUssigkeit zusammen mit den
Restgasbestandteilen aus der Prifkammer abgesogen und dem Detektor

zugeflhrt. Ein Tragergas ist nicht erforderlich.

Bei den aus dem Leck ausgetretenen Teilen der FlUssigkeit kann es sich um
molekulare Teilchen in verdampfter Form handeln. Die Verdampfung kann beim
Austreten aus dem Prifling erfolgen. Typischerweise verdampft die FlUssigkeit
am Ausgang des Leckkanals, der durch die undichte Wand des Pruflings hindurch
verlauft. Die Flissigkeit kann einen Dampfdruck aufweisen, der bei
Zimmertemperatur (ca. 15 °C bis 25 °C) geringer ist als 500 mbar. Insbesondere
kann es sich bei dem Prifling um eine Batterie, wie z.B. eine Lithium-Ionen-
Batterie, und bei der Flissigkeit um ein Elektrolyt, wie beispielsweise
Dimethylcarbonat, handeln.
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Die Prifkammer kann als starre Prifkammer mit starr ausgebildeten Wanden
ausgebildet sein. Alternativ kann die Prifkammer auch als Folienkammer
ausgebildet sein, die sich dadurch auszeichnet, dass sie mindestens einen
flexiblen Wandbereich aufweist, der beim Evakuieren an den Priufling gesogen
wird und das Volumen der Folienkammer reduziert. Zudem Dbieten
Folienkammern insbesondere mit vollstdndig aus einer flexiblen Folie
bestehenden Wanden den Vorteil, dass die an den Priifling angesogenen Wande
den Priifling stitzen, was insbesondere bei einem flexiblen Prifling von Vorteil

ist.

Der Detektor weist einen Sensor auf, der selektiv die zu detektierenden Teile
oder Teilchen der FlUssigkeit detektiert und dadurch von anderen Teilen oder
Gasen unterscheiden kann. Die Teile der ausgetretenen Flissigkeit kénnen in
flissiger Form vorliegen und dem Detektor zugefihrt werden. Der Detektor muss
dabei in der Lage sein, Flissigkeiten zu analysieren und die in dem Prifling
enthaltene FlUssigkeit selektiv zu detektieren. Die ausgetretene FlUssigkeit kann
beispielsweise in Form eines Nebels oder Aerosols dem Detektor zugefUhrt

werden.

Alternativ kann vorgesehen sein, dass die Flissigkeit beim Austreten aus einem
Leck im Prifling verdampft und die ausgetretenen Teile der Flissigkeit in
verdampfter Form, das heiBt in gasférmiger Phase, dem Detektor zugefihrt
werden. Der Detektor muss dann als Gasdetektor ausgebildet sein und in der
Lage sein, Gase zu analysieren und die Flissigkeit in dem Prifling in ihrer
gasférmigen Phase selektiv von anderen Gasen zu unterscheiden. Entscheidend
ist dabei, dass die in dem Prifling enthaltene FlUssigkeit den Wechsel von der
flissigen Phase zu ihrer gasférmigen Phase erst beim Verlassen des Priflings,
das heiBt auBerhalb des Priflings oder in der Offnung oder dem Kanal des Lecks
ausfihrt. Es wird also kein in dem Prifling vorhandenes Gas als Prufgas
verwendet, weil die FlUssigkeit innerhalb des Priflings in flissiger Form vorliegt,

selbst wenn die FlUssigkeit durch ein Leck austritt und dabei verdampft.
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Bei dem Detektor fur die zu detektierenden Teile der FlUssigkeit kann es sich um
einen Gasdetektor handeln, wie z.B. ein Massenspektrometer, einen
Gaschromatographen, einen Infrarot-Strahlungsabsorptionsdetektor oder einen
Detektor mit chemischen Sensoren oder Halbleitersensoren.

In die Prifkammer wird kein Tragergas eingebracht. Insbesondere wird der
Priufkammer kein konstanter Tragergasstrom, wie bei den herkdmmlichen
Tragergasverfahren zur Gaslecksuche, zugefuhrt. Vielmehr werden die
Restgasbestandteile innerhalb der Prifkammer und die von den
Prafkammerwanden desorbierenden Gasbestandteile genutzt, um aus einem Leck
in dem Prifling in die Prifkammer gelangende Teile oder Teilchen der Flissigkeit
zu dem Detektor zu transportieren. Es wird also ein Gemisch aus
Gasbestandteilen aus dem Inneren der Prifkammer oder aus den
Prifkammerwanden und aus Teilen oder Teilchen der in dem Prifling enthaltenen
Flissigkeit dem Detektor zugefuhrt und mit Hilfe des Detektors analysiert, um

die mit dem Gas transportierten Teile der FlUssigkeit zu detektieren.

Vorzugsweise wird der die Teile der Flussigkeit transportierende Gasstrom dem
Detektor erst dann zugefliihrt, wenn ein Druckgrenzwert in der Prifkammer bzw.
in der Verbindungsleitung zwischen der Prifkammer und der die Prifkammer
absaugenden Vakuumpumpe erreicht ist. Dieser Druckgrenzwert kann zwischen
ca. 2 mbar und 50 mbar betragen und ist vorzugsweise geringer als 20 mbar.
Die Vakuumpumpe, bei der es sich vorzugsweise um eine Membranpumpe
handelt, kann Uber ein Ventil mit der Prifkammer und/oder mit der die
Vakuumpumpe und die Prifkammer verbindenden Gasleitung verbunden sein. Zu
Beginn des Evakuierens der Prifkammer ist das Ventil geschlossen. Bei Erreichen
des Druckgrenzwerts wird das Ventil gedffnet und ein Teilstrom gelangt zu dem
Detektor, wahrend der Ubrige Hauptgasstrom weiterhin mit der Membranpumpe
abgesaugt wird. Dabei wird insbesondere in Verbindung mit einer Vakuumpumpe

in Form einer Membranpumpe eine Akkumulation der aus einem Leck
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austretenden FlUssigkeitsteile erreicht, anders als bei einem herkémmlichen
Tragergasverfahren. Bei Erreichen des Druckgrenzwerts werden die bis dahin
akkumulierten Flissigkeitsteile dem Detektor zugeflhrt.

Vorteilhafterweise ist vorgesehen, dass der Prifling in der Prifkammer mit einem
Spulgas gespult wird, um an dem Prifling anhaftende Teile der FlUssigkeit zu
entfernen. Vorzugsweise erfolgt das Spulen des Priflings mit Spullgas bevor die

eigentliche Leckdetektion erfolgt, z.B. vor dem Evakuieren der Prifkammer.

Es ist denkbar, dass ein Akkumulieren der aus einem Leck ausgetretenen Teile
der Flussigkeit innerhalb der Prifkammer oder in der Verbindungsleitung
wahrend eines Zeitraums erfolgt, bevor die Teile der Flissigkeit oder das
Gemisch aus Restgas und Teilen der Flissigkeit dem Detektor zur Analyse

zugeflhrt werden.

Eine Kalibrierung kann mit Hilfe eines Testlecks erfolgen, das mit einer
Testfllssigkeit beflllt ist. Das Testleck kann als Kapillarleck ausgebildet sein, bei
dem die TestflUssigkeit durch eine in der Wand des Testlecks ausgebildete
Kapillare mit bekannten Abmessungen austritt. Alternativ kann das Testleck ein
Permeations-Flussigkeitsleck sein, bei dem ein Bereich der Wand des Testlecks
als Membran mit bekannten Permeationseigenschaften flr die TestflUssigkeit
ausgebildet ist. Mit Hilfe einer solchen Kalibrierung kann der Zusammenhang
zwischen der Menge der detektierten Teile der FlUssigkeit und der GréBe des
Lecks ermittelt und archiviert werden, um bei der eigentlichen Leckdetektion
nicht nur das Vorhandensein eines Lecks ermitteln zu kénnen, sondern auch

dessen GréBRe.

ErfindungsgemaB kann insbesondere vorgesehen sein, anhand der Detektion der
aus einem Leck ausgetretenen Teile der Flissigkeit die Gr6Be des Lecks zu

ermitteln.
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Im Folgenden werden anhand der Figuren zwei Ausflihrungsbeispiele der

Erfindung naher erlautert. Es zeigen:

Fig. 1 ein Blockschaltbild eines ersten Ausfihrungsbeispiels

Fig. 2 ein Blockschaltbild eines zweiten Ausflihrungsbeispiels.

Bei beiden Ausfuhrungsbeispielen ist ein mit einer Flissigkeit 12 beflllter Prifling
14 in einer Prifkammer 16 enthalten. Bei dem Prifling 14 handelt es sich um
eine Batterie, die mit einem flussigen Elektrolyt geflllt ist. Die Prifkammer 16 ist
in den vorliegenden Ausfuhrungsbeispielen eine herkédmmliche starre

Prifkammer.

Die Prufkammer 16 ist mit einem Vakuumanschluss 22 versehen, an den eine
Vakuumpumpe 24 angeschlossen ist, mit der die Prifkammer 16 evakuiert
werden kann. Hierzu weist die Vakuumpumpe 24 mindestens eine
Vakuumpumpe in Form einer Membranpumpe auf. Die Prifkammer 16 und die
Vakuumpumpe 24 sind durch eine Verbindungsleitung 26 gasleitend miteinander
verbunden, sodass die Vakuumpumpe 24 (ber die Verbindungsleitung 26 Gas

aus der Prifkammer 16 absaugen kann.

An die die Vakuumpumpe 24 mit der Prifkammer 16 verbindende
Verbindungsleitung 26 ist ein Detektor 28 zum Analysieren und Detektieren von
Teilen der FlUssigkeit 12 angeschlossen. Der Detektor 28 ist bei beiden
Ausfihrungsbeispielen ein selektiver Gasdetektor, beispielsweise in Form eines
Massenspektrometers, dessen Sensor selektiv molekulare Teilchen der
Flissigkeit 12 detektiert und von anderen Gasen unterscheiden kann. Der
Detektor 28 ist Bestandteil eines massenspektrometrischen Vakuumsystems 20,
das eine Vorvakuumpumpe 19 und eine Hochvakuumpumpe 18 zum Evakuieren

des Massenspektrometers 28 aufweist.
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Der Detektor 28 ist Uber eine gasleitende Detektionsleitung 21 mit der
Verbindungsleitung 26 gasleitend verbunden. Die Detektionsleitung 21 ist mit
einer Drossel 38 zum Drosseln des aus der Verbindungsleitung 26 abgezweigten
Gasstroms und mit einem Ventil V2 zum selektiven VerschlieBen der
Detektionsleitung 21 versehen. Zur Messung des Drucks innerhalb der

Verbindungsleitung 26 ist diese mit einem Drucksensor 17 gasleitend verbunden.

Aus einem Leck in dem Prifling 14 treten Teile der Flussigkeit 12 aus und
gelangen in die Prifkammer 16. Beim Austreten der Flussigkeit 12 aus dem
Prufling 14 kann diese verdampfen, sodass die ausgetretenen Teile der

Flussigkeit 12 in gasférmiger Form vorliegen kénnen.

Der Detektor 28 wird als Massenspektrometer in dem Vakuumsystem 20 mit
einem Druck betrieben, der geringer ist, als der Druck innerhalb der Prifkammer
16 und geringer als der Druck am Verbindungspunkt 40 zwischen der
Verbindungsleitung 26 und der Detektionsleitung 21 ist. Bei der erfindungsgeman
zum Absaugen der Prifkammer 16 verwendeten Membranpumpe 24 wird
innerhalb der Prifkammer 16 jedoch kein Hochvakuum erzeugt. Vielmehr
erzeugt die Membranpumpe 24 einen Druck im Bereich von einigen Millibar. Die
Membranpumpe 24 saugt aus der Prifkammer 16 noch vorhandene
Restgasbestandteile ab. Zudem desorbieren bei Erreichen eines Drucks im
Bereich von ca. 10 mbar innerhalb der Prifkammer 16 Gasbestandteile von den
Wanden der Prifkammer, die ebenfalls von der Membranpumpe 24 abgesaugt
werden. Diese Gasbestandteile, d.h. Restgasbestandteile aus der Prifkammer 16
und von deren Wanden desorbierende Gasbestandteile, nehmen Teile der
Flissigkeit 12 auf, die durch ein Leck aus dem Prifling 14 in die Prifkammer 16

gelangen. Diese Teile der Flissigkeit 12 werden dem Detektor 28 zugeflihrt.

Der Vakuumdruck innerhalb der Prufkammer 16 liegt nach dem Evakuieren bei
einigen Millibar. Die Diffusion der aus dem Prifling 14 ausgetretenen und

verdampften Teile der Flissigkeit 12 ist bei diesem Druck noch trage. Der
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Transport der ausgetretenen Teile der FlUssigkeit 12 zum Detektor 28 wird mit
den Gasbestandteilen beschleunigt, ohne dass ein Tragergas verwendet und der
Prafkammer 16 von auBen zugeflhrt wird.

Alternativ ist denkbar, dass eine Akkumulation der aus dem Prifling 14
ausgetretenen Flussigkeitsteile innerhalb der Prifkammer 16 oder innerhalb der
Verbindungsleitung 26 erfolgt, bevor die Teile der ausgetretenen Flussigkeit 12
dem Detektor 20 zugefuhrt werden. Hierzu ist denkbar, dass zwischen dem
Verbindungspunkt 40 und der Membranpumpe 24 ein in Fig. 1 nicht dargestelltes
Ventil vorgesehen ist, das bei Erreichen eines ausreichenden Vakuumdrucks
innerhalb der Prifkammer 16 geschlossen wird, um eine Akkumulation der
ausgetretenen FlUssigkeitsteile innerhalb der Prifkammer 16 oder in der
Verbindungsleitung 26 zwischen der Prifkammer 16 und dem nicht dargestellten
Ventil zu bewirken, bevor die Detektion erfolgt. Zur Detektion kann das Ventil V2
gedffnet werden. Wahrend der Akkumulationsphase kann das Ventil V2

geschlossen oder gedffnet sein.

Das in Fig. 2 dargestellte zweite Ausflihrungsbeispiel unterscheidet sich von dem
ersten Ausflhrungsbeispiel gemaB Fig. 1 dadurch, dass der das Ventil V2
aufweisende Abschnitt 30 der Detektionsleitung 21 durch einen ein weiteres
Ventil V3 aufweisenden Abschnitt 36 Uberbrickt ist, sodass die Ventile V2, V3
parallel geschaltet sind. In dem Abschnitt 32 der Verbindungsleitung 26 ist
zwischen dem Verbindungspunkt 40 der Verbindungsleitung 26 mit dem
Abschnitt 30 und dem Verbindungspunkt 42 zwischen der Verbindungsleitung 26
und dem Abschnitt 36 ein Ventil V1 vorgesehen. Zum Evakuieren der
Prifkammer 16 ist das Ventil V1 gedffnet. Das Ventil V2 ist dann geschlossen.
Entsprechendes gilt flir das Ventil V3. Bei geschlossenen Ventilen V2, V3 und bei
gedffnetem Ventil V1 wird mit der Vakuumpumpe 24 nur die Prifkammer 16
evakuiert. Bei dem Detektor 28 des zweiten Ausfihrungsbeispiels handelt es sich
ebenfalls um ein Massenspektrometer mit eigenstandigem Vakuumsystem. Der

Einlassbereich zum Massenspektrometer wird ebenfalls (ber die Vakuumpumpe
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24 evakuiert. Hierzu bleibt das Ventil V2 geschlossen, wahrend das Ventil V1
geschlossen und das Ventil V3 gedéffnet wird, um den Einlassbereich zum
Massenspektrometer auf den erforderlichen Vakuumdruck zu evakuieren. Nach
erfolgter Evakuierung wird zum Messbetrieb das Ventil V1 geschlossen und die
Ventile V2 und V3 werden gedéffnet, so dass Uber die Vakuumpumpe 24 das

Messmedium aus der Priufkammer 16 am Detektor 28 vorbei transportiert wird.

In die Prifkammer 16 gelangen im Falle eines Lecks im Prifling 14 Teile der in
dem Priifling 14 enthaltenen Flussigkeit 12. Bei der Flissigkeit kann es sich um
Dimethylcarbonat handeln, das als Elektrolyt in einer Lithium-Ionen-Batterie
verwendet wird. In der Lithium-Ionen-Batterie herrscht ein Vakuumdruck, der
gréBer ist als der Druck innerhalb der Prifkammer 16 im Bereich auBerhalb des
Pruflings 14, nach dem die Prifkammer 16 evakuiert wurde. Das fllssige
Elektrolyt verdampft beim Austreten aus dem Prifling 14 durch ein Leck, sodass
die zu detektierenden Teile der Flissigkeit 12 in Form von molekularen Teilchen

einer gasférmigen Phase vorliegen kénnen.

Die Teile der FlUssigkeit 12 werden durch die Prifkammer 16 hindurch und Uber
die Leitungen 26, 30, 21 in den Detektor 28 transportiert, und Uber die Leitung
36 weiter zur Pumpe 24 gefluhrt. Dabei bildet sich ein Gemisch aus
Gasbestandteilen, die aus dem Inneren der Prifkammer 16 und/oder von den
Wanden der Prifkammer 16 stammen, und transportierten Teilen der Flissigkeit
12. Der selektive Sensor des massenspektrometrischen Detektors 28 detektiert
die Teile der Flissigkeit 12 und ist in der Lage, diese von den Gasbestandteilen
der Prifkammer 16 zu unterscheiden. Das Detektieren der Teile der aus dem
Leck des Priflings 14 ausgetretenen FllUssigkeit 12 dient als Hinweis auf das
Vorhandensein eines Lecks in dem Prifling. Anhand der Menge der detektierten

Teile der Flussigkeit 12 kann auf die GriBe eines Lecks geschlossen werden.

Zudem kann eine Akkumulation der aus einem Leck im Priifling 14 austretenden

Teile der FlUssigkeit 12 innerhalb der Prufkammer 16 erfolgen, bevor die
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Detektion erfolgt. Hierzu werden die Ventile V1, V3 wahrend der
Akkumulationsphase geschlossen. Wahrend der Akkumulationsphase kann
erganzend auch noch das Ventil V2 geschlossen sein. Nach Verstreichen einer
vorgegebenen Zeit wird das Ventil V2 gedéffnet, sodass die akkumulierten Teile
der FlUssigkeit 12 dem Detektor 28 zugefuhrt werden.

Das akkumulierte Gas kann auch nach der Akkumulationsphase durch die
Gasbestandteile aus der Prifkammer 16 zum Detektor 28 hin transportiert
werden. Hierzu wird der evakuierten Prifkammer 16 kein Tragergas von aufl3en
zugefuhrt. Bei verschlossener Prifkammer 16 wird gewartet, bis sich innerhalb
einer vorgegebenen Zeitdauer Teile der Flissigkeit 12 in der Prifkammer 16
angesammelt haben. Der Detektor 28 wird mit Hilfe der Vakuumpumpen 18, 19
auf einen geringeren Druck gebracht als der in der Prifkammer 16 herrschende
Druck. Bei Offnen des Ventils V2 werden die akkumulierten Teile der Fliissigkeit

12 zum Detektor 18 transportiert und dort detektiert.

Der Leitwert der Drossel 38 und der Schwellenwert des Drucks vor (in den
Figuren links) der Drossel 38, bei dem das Ventil V2 gedffnet wird, sind derart
gewahlt, dass der Gaseinlass Uber die Drossel 38 in das Kammervolumen des
Massenspektrometers 28 einen Druckanstieg von nicht mehr als 10* mbar
bewirkt. Bevorzugt betragt der Druckschwellenwert bei Laborbedingungen ca.

5 mbar.

Mit dem Massenspektrometer 28 wird ein Signal auf einer fur eine
charakteristische Komponente der Flissigkeit 12 (Elektrolytkomponente)
charakteristische Mess-Masse erzeugt. Das Messsignal wird mit einem
Schwellenwert verglichen, wobei bei Uberschreiten des Schwellenwerts ein Leck
im Prifling 14 als vorhanden gilt. Nach der Messung wird das Ventil V2
geschlossen, die Prufkammer belliftet und ggf. der Prifling 14 aus der

Prifkammer 16 entnommen.
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Das erfindungsgemaBe Verfahren bedarf keiner hochwertigen Vakuumpumpe
zum Evakuieren der Prifkammer 16, wie z.B. einer Hochvakuumpumpe, sondern
lediglich einer einfachen Vakuumpumpe, wie z.B. einer Membranpumpe, die

einen Enddruck von weniger als 10 mbar erreichen kann.

Ein wesentlicher Unterschied zwischen den beiden Ausflihrungsbeispielen besteht
darin, dass bei dem Ausflhrungsbeispiel in Fig. 2 nach SchlieBen des Ventils V1
und Offnen der Ventile V2, V3 nach Unterschreiten des festgelegten
Druckschwellenwerts ein kirzerer Weg von der Drossel 38 bis hin zum
Massenspektrometer 28 zurlickzulegen ist, als bei dem Ausfihrungsbeispiel in
Fig. 1. Im Bereich zwischen der Drossel 38 und dem Massenspektrometer 28 ist
innerhalb der Detektionsleitung 21 der Druck gering, namlich geringer als 10°
4mbar, sodass molekular freie Bewegungsbedingungen fir das Gas in diesem
Bereich vorliegen. Die Zeitdauer der Ausbreitung der Gase bis hin zum

Massenspektrometer 28 ist dadurch vernachlassigbar.

Auf der vom Massenspektrometer abgewandten Seite der Drossel 38, in den
Figuren also links der Drossel 38, betragt der Druck innerhalb der Leitungen 26,
30, 32, 36 zum Beispiel 5 mbar. Dabei herrschen viskose Strémungsverhaltnisse
vor, wodurch das Messgas entlang dieser Strecke durch Restgas hindurch
diffundieren muss, was eine zeitliche Verzégerung bewirkt. Diese
Diffusionsstrecke ist in Fig. 1 von dem Verbindungspunkt 40 zwischen der
Verbindungsleitung 26 und der Vakuumleitung 21 bis hin zur Drossel 38 langer
als die Diffusionsstrecke in Fig. 2 zwischen dem Verbindungspunkt 44 der
Leitungen 30, 36, 21 und der Drossel 38.
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Patentanspriche

Verfahren zur Dichtheitsprifung eines mit einer FllUssigkeit (12) geflllten
Pruflings (14), der einen Innendruck aufweist, der geringer als
atmospharischer Druck ist, mit den folgenden Schritten

Einbringen des Priflings (14) in eine Prifkammer (16),

Evakuieren der Prifkammer (16) auf einen Druck, der geringer ist als der

Innendruck innerhalb des Priflings (14),

Absaugen von Restgasbestandteilen aus der Prifkammer zusammen mit
von einer Wand der Prifkammer desorbierenden Gasbestandteilen und
Teilen der Flussigkeit, die durch ein Leck in dem Prifling aus diesem
austreten, ohne dass der Prifkammer von auf3en ein Tragergas zugeflihrt

wird,

Transportieren der abgesaugten Restgasbestandteile zusammen mit den
aus dem Prifling ausgetretenen Teilen der FlUssigkeit zu einem Detektor
(28) und

Detektieren von durch ein Leck in dem Priifling (14) ausgetretener Teile
der Flissigkeit (12) mit einem Detektor (28).

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
transportierten Teile der Flussigkeit (12) molekulare Teilchen in

verdampfter Form sind.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die
FlUssigkeit (12) bei Zimmertemperatur einen Dampfdruck von weniger

als 500 mbar aufweist.
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Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass der Priifling (14) eine Batterie und die Flussigkeit
ein Elektrolyt ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Prifkammer (16) eine starre Prifkammer oder

eine Folienkammer ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass der Detektor (28) einen fur die zu detektierenden

Teile der FlUssigkeit selektiven Sensor aufweist.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass der Detektor
(28) ein Gasdetektor, wie z.B. ein Massenspektrometer, ein
Gaschromatograph, ein Infrarot-Absorptionsdetektor oder ein Detektor
mit chemischen oder Halbleitersensoren ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass der Detektor (28) in einem Vakuumsystem mit
einem geringeren Druck als der Druck innerhalb der Prifkammer (16)
betrieben wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass die Gasbestandteile und die zu detektierenden Teile
der Flissigkeit dem Detektor (28) erst dann zugefihrt werden, wenn ein

vorgegebener Druckgrenzwert in der Prifkammer erreicht ist.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass der
Druckgrenzwert im Bereich zwischen 2-100 mbar liegt und vorzugsweise

weniger als 10 mbar betragt.
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Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass der
Detektor Uber ein Ventil (V2) mit der Prifkammer (16) verbunden ist,
welches zu Beginn des Evakuierens der Prifkammer geschlossen ist und

erst bei Erreichen des Druckgrenzwerts gedffnet wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass der Priufling (14) nach Einbringen in die

Prifkammer (16) mit einem Spulgas gespllt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass eine Akkumulation der aus dem Prifling (14)
ausgetretenen Teile der Flissigkeit (12) in der Prifkammer (16) oder in
der Verbindungsleitung wahrend eines Zeitraumes erfolgt, bevor das
Detektieren der Teile mit dem Detektor (28) erfolgt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass vor dem Einbringen des Priflings (14) in die
Prifkammer (16) eine Kalibrierung des Detektors mit einem eine
Testflissigkeit enthaltenden Testleck durchgeflihrt wird, in dem das
Testleck in die Prifkammer eingebracht wird, die Prifkammer evakuiert
wird und aus dem Testleck austretende Teile der FlUssigkeit mit dem
Detektor (28) detektiert werden.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass kein Gas, welches in dem Prifling (14) bereits bei
Einbringen des Priflings in die Prifkammer (16) enthalten ist, als Prifgas
zur Leckdetektion verwendet wird.
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