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(57) Hauptanspruch: Vorrichtung zur Vakuumbeschichtung
durch Metall- oder Legierungsverdampfung, wobei das Me-
tall oder die Legierung in einem Schmelztiegel (1) auller-
halb einer Vakuumkammer (5) geschmolzen wird, wobei
das geschmolzene Metall (2) iber eine magnetohydrody-
namische MHD-Pumpe (8) einem in der Vakuumkammer
(5) angeordneten Verdampfer (4) zuflihrbar ist und der Pe-
gel (L) der Schmelze im Verdampfer (4) wahrend der Ver-
dampfung konstant gehalten ist,

dadurch gekennzeichnet,

dass zwischen dem Schmelztiegel (1) und dem Verdamp-
fer (4) in der Vakuumkammer (5) ein Kreislauf (7) angeord-
net ist, der eine erste Flissigmetallleitung (6) aufweist, die
Uber die MHD-Pumpe (8) den Schmelztiegel (1) mit dem
Verdampfer (4) verbindet,

dass vor der MDH-Pumpe (8) liber eine Flissigmetalllei-

tung (11) ein Vorratsbehalter (12) angeschlossen ist, der | /
Uber eine Flussigmetallleitung (10) mit einem Ausdehnbe- B o 1 S T
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halter (13) verbunden ist,

dass nach der MHD-Pumpe (8) lber eine Flussigmetalllei-
tung (9) der Ausdehnbehalter (13) angeschlossen ist,
dass ein erster Flllstandsgeber (15) den Pegel (L) fir den
Verdampfer (4) und ein zweiter Flllstandsgeber (15) den
maximalen Pegel im Ausdehnbehalter (13) vorgeben und
dass in beiden Pegelstdnden der Ausdehnbehalter (13) &
Uber die Flussigmetallleitungen (9, 10) mit dem Vorratsbe- =]
hélter (12) verbunden ist.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Va-
kuumbeschichtung durch Metall- und Legierungsver-
dampfung nach dem Oberbegriff des Anspruchs 1
und ein Verfahren mit einer derartigen Vorrichtung.

[0002] Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur
Vakuumbeschichtung, hauptsachlich von Rollensub-
straten, durch thermische Verdampfung von Metallen
und Legierungen in einer kommerziellen Ausristung
im Dauerbetrieb oder halbkontinuierlichen Betrieb.

[0003] Verfahren und Vorrichtungen zur Verdamp-
fung von Materialien fur die Beschichtung von korro-
sionsbestandigen Schichten in der Metallurgie, akti-
ve Schichten in der Herstellung chemischer Quellen,
verschiedene funktionelle Schichten in der Elektronik
sowie auch andere technische Bereiche werden in-
tensiv erforscht. Flr diese Zwecke werden vor allem
Metalle und Legierungen, wie Zink, Magnesium, Cad-
mium, Indium und Zink-Magnesium verwendet.

[0004] In industriellen Prozessen ist eine ununter-
brochene Verdampfung von grolRen Mengen dieser
Metalle, die in Dutzenden von Kilogramm und manch-
mal in hundert Kilogramm bemessen werden, sehr
wichtig. Es ist nicht einfach, solche Mengen an ver-
dampfenden Materialien bei der Verdampfungstem-
peratur im Innern einer Vakuumkammer aufrecht zu
erhalten (gewohnlich ist die Temperatur nicht unter
500°C).

[0005] Deswegen kommt es hier zu dem Problem,
dass das zu verdampfende Material in die Kammer
Uber einen langeren Zeitraum kontinuierlich zuge-
fuhrt werden kann, ohne dass es zu einer Vakuumun-
terbrechung kommt.

[0006] Gut bekannte Methoden der Zufiihrung der
Materialien, wie zum Beispiel Ingots, Drahte, Granu-
lat oder Pulver, sind bei der Lésung eines solchen
Problems nur von geringem Nutzen. Es geht darum,
dass, wenn die Substanz in Form von Pulver oder
Granulat direkt in der Verdampfungsvorrichtung an-
kommt, eine schnelle Erwarmung der Substanz auf
die Verdampfungstemperatur erfolgt, die mit der Frei-
setzung von Gasen verbunden ist, die auf der Ober-
flache und im Innern der Pulverpartikel und des Gra-
nulats absorbiert und aufgeldst werden. Das hat eine
negative Auswirkung auf die Qualitat der Beschich-
tungen, insbesondere bei aktiven Metallen, wie et-
wa Lithium. Das Zufuihren der Substanz in Form von
Drahten oder Ingots ist auch mit der Freisetzung
von Gasen verbunden, wenn auch nur in einem ge-
ringeren Male. Davon abgesehen, sollten die Be-
schichtungsprozesse zwangsweise zur Wiederauffil-
lung des Vorrats an Drahten und Ingots unterbrochen
werden.
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[0007] Die Vorrichtungen und Verfahren zur Zufiih-
rung der Substanz im Fliissigzustand in die Verdamp-
fungsvorrichtung weisen im Wesentlichen die oben
genannten Nachteile auf. Die Vorteile der Wieder-
auffillung des Verdampfers mit Flissigmetallen kon-
nen am besten bei der Verdampfung von niedrigen
Schmelzpunktmetallen, wie beispielsweise Lithium,
Indium, Zink, Kadmium und teilweise auch Magnesi-
um, umgesetzt werden.

[0008] In der russischen  Patentanmeldung
RU 93026154 A von G. Goncharov vom 27.12.1996
ist eine Vorrichtung zum Zufuhren von Flissigmetal-
len offenbart. Die Vorrichtung enthalt einen Metall-
schmelzofen, der an der AuRRenseite mit einer Vaku-
umkammer versehen ist, eine Verdampfungsvorrich-
tung, die sich im Innern der Vakuumkammer befin-
det, und eine Leitung, die den Ofen und die Verdamp-
fungsvorrichtung verbindet.

[0009] Das flissige Metall im Ofen steht unter atmo-
spharischem Druck. Die Zufihrung des flussigen Me-
talls in den Verdampfer erfolgt durch den Druckunter-
schied zwischen der Vakuumkammer und der Umge-
bung. Bestimmend fir den Metallpegel im Verdamp-
fer ist erstens das Gleichgewicht zwischen der Sum-
me des atmospharischen Drucks und des Metallsdu-
lendrucks im Schmelzofen und zweitens das Gleich-
gewicht zwischen dem Metallsaulendruck in der Zu-
fuhrungsleitung und dem Verdampfer.

[0010] Wahrend die Verdampfungsvorrichtung in
Betrieb ist, ohne die Wiederauffullung von Substan-
zen im Schmelztiegel, sinkt der Schmelzpegel sowohl
im Tiegelofen wie auch in der Verdampfungsvorrich-
tung. Dies verursacht in der bekannten Vorrichtung
einen Riickgang der Produktivitat des Verdampfers,
weil ein Teil des erzeugten Dampfs an den Wénden
des Verdampfungstiegels kondensiert und nicht di-
rekt auf das Substrat gelangt. Infolgedessen geht die
Verdampfungsrate je nach Metallverbrauch und An-
derung des Metallpegels im Verdampfer herunter; da-
bei wird sich die Schichtdicke (Kunststofffolie oder
Metallfolie) des Substrats entlang verandern.

[0011] Obwohlder Erfinder der genannten Patentan-
meldung einen Stabilisator des Schmelzpegels in der
Verdampfungsvorrichtung erwahnt, scheinen jedoch
die Mdglichkeiten dieses Stabilisators eher begrenzt
Zu sein.

[0012] Es ist wichtig zu betonen, dass Anreiche-
rungssysteme, die auf der Luftdrucktatigkeit basie-
ren, stark durch die Dichte der benutzten Metalle be-
grenzt sind. Demnach sollte der Schmelzpegelunter-
schied im Schmelztiegel und in der Verdampfungs-
vorrichtung bei der Zufuhrung von Zink, Indium und
Cadmium, nicht kleiner als 2,0-2,5 m sein, beim Ma-
gnesium sollten es 6 m sein, wahrend es beim Lithium
16 m (!) sein sollten. Abgesehen davon, ist jeglicher
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Kontakt zwischen Metall und Atmosphare wegen der
Metalloxidation und der Ansammlung von Schlacken
unerwinscht, und fur Lithium ist ein solcher Kontakt
wegen seiner sofortigen Zindung véllig unzulassig.

[0013] Eine andere Lésung des Problems der Flis-
sigmetallzufihrung basiert auf der Beseitigung des
Kontakts zwischen dem Flissigmetall und der atmo-
spharischem Luft im Schmelztiegel mittels dessen
Abdichtung und Auspumpen. Dies ermdglicht, die ge-
samten Abmessungen des Zuflihrungssystems zu
verringern, und verbessert die Reinheit der Schmel-
ze im Schmelztiegel. Beispielsweise ist eine solche
Vorrichtung im Referat von E. Yadin mit dem Titel
,Deposition of Coatings or Free Foils of Sublima-
ting Metals”, SVC, 40. Technische Konferenz 1997,
S. 390-393, beschrieben. In dieser Vorrichtung wird
das flissige Magnesium aus dem Schmelztiegel in
die Verdampfungsvorrichtung so zugefiihrt, dass das
Abpumpen der Zwischenrdume (ber den Schmel-
zen im Schmelztiegel gesperrt wird und zugleich
auch der gesteuerte Einlass von Edelgas in den Zwi-
schenraum realisiert wird. Die Erfahrung beim Be-
trieb der Vorrichtung des Anmelders der vorliegen-
den Patentanmeldung hat gezeigt, dass das Be-
feuchten der Wande der Flissigmetallleitung und
das Verdampfungselement sich nur bei einer rela-
tiv kleinen Temperaturanderung der Flissigmetalllei-
tung und des Elements andern. Deshalb ist es not-
wendig, den Edelgasdruck im Schmelztiegel mit gro-
Rer Genauigkeit anzupassen und aufrechtzuerhal-
ten, um die Uberfillung der Verdampfungsvorrich-
tung auszuschlieBen. Dies erfordert in nachteiliger
Weise eine Anderung und die Anwendung kompli-
zierter Regelungssysteme.

[0014] Andere Lésungen basieren auf der Bestim-
mung des Schmelzpegels im Verdampfer Uber die
Aufrechterhaltung des Schmelzpegels im Schmelz-
tiegel mit mechanischen Mitteln, wenn der Verdamp-
fer und der genannte Tiegel miteinander verbunden
sind.

[0015] Aufdiese Weise ist das Verfahren der japani-
schen Offenlegungsschrift JP 62-267470 A von Seki-
guchi Yasuaki vom 20.11.1987 beschrieben, bei der
es um ein Verfahren der Zufilhrung von flissigem
Metall uber das Anheben des Schmelzofens geht,
der von einem Schmelzpegelsensor im Verdampfer
Uberwacht wird. In der Regel sollte der Schmelz-
ofen eine groRe Metallreserve haben, ausreichend
fur die Ausfiihrung von langfristigen Verdampfungs-
zyklen, beispielsweise wahrend einer oder mehre-
rer Arbeitsschichten. Durch das hohe Gewicht des
Schmelzofens wiederum entstehen groRe Probleme
durch Anheben des Schmelzofens, genauso wie bei
der Einstellung und Aufrechterhaltung des Schmelz-
pegels im Verdampfer.
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[0016] Eine technische L&sung, die auf der Aufrecht-
erhaltung des Schmelzpegels im Verdampfer mit me-
chanischen Mitteln basiert, ist veréffentlicht in der ja-
panischen Offenlegungsschrift JP 09-053173 A von
Fukui Yasushi et al vom 25.02.1997 mit dem Titel
"Verfahren der besténdigen Zufihrung von Metall-
schmelzen” und wird als relevanter Stand der Tech-
nik angesehen.

[0017] Gemal dieser Offenlegungsschrift ist eine
Vorrichtung vorgesehen, die einen Schmelztiegel,
eine Flissigmetallleitung, einen in einer Vakuum-
kammer angebrachten Verdampfer, eine Instrumen-
tenausristung zur Messung des Schmelzpegels im
Verdampfer, einen in die Schmelze des Schmelz-
tiegels getauchten Korper, Einrichtungen des Ver-
dampfers zur Uberwachung des Schmelzpegels und
Einrichtungen zur Uberwachung der Tiefe des ge-
tauchten Kérpers aufweist. Wahrend die verdampf-
te Substanz verbraucht wird, wird der genannte Kor-
per gemall den Signalen der Instrumentenausris-
tung in die Schmelze getaucht, und dadurch ver-
bleibt der Schmelzpegel im Schmelztiegel und dem-
entsprechend auch im Verdampfer, der mit ihm Gber
eine Flissigmetallleitung verbunden ist, unverander-
lich.

[0018] Diese bekannte, technische Lésung hat we-
sentliche Nachteile.

[0019] Es ist ziemlich offensichtlich, dass die Lauf-
zeit eines solchen Systems durch das Volumen des
getauchten Kérpers begrenzt sind.

[0020] Nach dem Eintauchen des kompletten Kor-
pers in die Schmelze ist es notwendig, den Pro-
zess zu stoppen, den Kérper in die Ausgangsposition
hochzuheben, den Schmelztiegel mit den Resten des
flissigen Metalls abzukihlen, Luft einzulassen und
den Tiegel mit einer neuen Metallmenge aufzufillen.

[0021] Die Verwendung von Schmelzpegelsensoren
im Verdampfer beim Stand der Technik ist ein weite-
rer Nachteil. Die direkte Uberwachung des Schmelz-
pegels im Verdampfer, dessen Arbeitstemperatur
Uber der Metallschmelzentemperatur liegt und des-
sen Umgebung mit Metalldampfen geflllt ist, erfor-
dert einen speziellen Schutz der Sensoren durch die
Verwendung von Materialien, die gegen solche Be-
dingungen widerstandsfahig sind.

[0022] Ein weiterer Nachteil beim Stand der Technik
tritt durch das Verfahren auf, bei dem das Schmelzen
und die Zufiihrung des Metalls aus dem gleichen Ge-
falk, und zwar aus dem Schmelztiegel, durchgefihrt
werden. Das bedeutet, dass einige Verunreinigungs-
substanzen, wie etwa Oxide, Nitride und andere Ver-
bindungen, aufgrund des mehrfachen Fillens des
Schmelztiegels mit dem zu verdampfendem Metall
angesammelt werden kdnnen. Die genannten Verun-
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reinigungssubstanzen zusammen mit der Schmelze
kénnen in den Verdampfer und dann weiter auf das
Substrat gelangen und somit die Beschichtungsqua-
litdt senken.

[0023] Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung be-
steht darin, die oben beschriebenen Nachteile zu ver-
meiden und eine Vorrichtung zur Vakuumbeschich-
tung bei konstanter Leistungsfahigkeit aufgrund der
Konstanz des Schmelzpegels im Verdampfer und un-
abhangig von der verdampften Substanzmenge zu
schaffen.

[0024] Die gestellte Aufgabe wird durch die Merkma-
le des Anspruchs 1 geldst.

[0025] Die Erfindung geht von einer Vorrichtung zur
Vakuumbeschichtung durch Metall- oder Legierungs-
verdampfung aus, wobei das Metall oder die Legie-
rung in einem Schmelztiegel auRerhalb einer Vaku-
umkammer geschmolzen wird, wobei das geschmol-
zene Metall Gber eine MHD-Pumpe einem in der Va-
kuumkammer angeordneten Verdampfer zufuhrbar
ist und der Pegel der Schmelze im Verdampfer wah-
rend der Verdampfung konstant gehalten ist.

[0026] Nach der Erfindung ist dabei vorgesehen,
dass zwischen dem Schmelztiegel und dem Ver-
dampfer in der Vakuumkammer ein Kreislauf an-
geordnet ist, der eine Flissigmetallleitung aufweist,
die Ober die MHD-Pumpe den Schmelztiegel mit
dem Verdampfer verbindet, dass vor der MHD-Pum-
pe Uber eine Flissigmetallleitung ein Vorratsbehalter
angeschlossen ist, der Gber eine Flissigmetallleitung
mit einem Ausdehnbehalter verbunden ist, dass nach
der MHD-Pumpe (ber eine Flissigmetallleitung der
Ausdehnbehélter angeschlossen ist, dass ein erster
Fullstandsgeber den Pegel fir den Verdampfer und
ein zweiter Flllstandsgeber den maximalen Pegel im
Ausdehnbehalter vorgeben und dass der Ausdehn-
behalter Uber Flissigmetallleitungen mit dem Vor-
ratsbehalter verbunden ist.

[0027] Die Aufteilung der Vorgange der Schmelzung
und der unvollstdndigen Raffinierung der zu ver-
dampfenden Metalle zusammen mit dem konstant
gehaltenen Schmelzpegel im Verdampfertiegel er-
moglichen, dass ein konstanter Druckkreislauf mit
mehreren Schmelztiegeln realisiert werden kann, der
dann regelmaBig fur die Gesamtreinigung, insbeson-
dere fiir die Entfernung von Schlacken und die ange-
sammelten Verunreinigungen, aul3er Betrieb gesetzt
werden kann. Dies alles geschieht, ohne dass der Be-
trieb des Verdampfungssystems unterbrochen wird.

[0028] Vorteilhafte Weiterbildungen der Vorrichtung
und ein Verfahren, das mit der Vorrichtung arbeitet,
sind den Unteranspriichen zu entnehmen.
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[0029] Die Grundelemente und verschiedene Aus-
fuhrungsbeispiele der Erfindung werden in den Fig. 1
und Fig. 2 dargestellt, wahrend einige Elemente der
technischen Ausfiihrung in den Fig. 3 und Fig. 4 aus-
fuhrlicher dargestellt sind. Es zeigen:

[0030] Fig. 1 eine bevorzugte Ausfuhrung der Erfin-
dung,

[0031] Fig. 2 eine alternative, vereinfachte Ausfiih-
rung gemal der Erfindung, bei der die Beschich-
tungszyklen relativ kurz sind und keine Notwendigkeit
dafiir besteht, dass es zu einer periodischen Anrei-
cherung der Systeme mit flissigem Metall kommt,

[0032] Fig. 3 und Fig. 4 Heiz- und Kiihlsysteme der
Flussigmetallleitungen und die dazugehoérigen Gefa-
Re.

[0033] Die Vorrichtung geman der Erfindung enthalt
einen Schmelztiegel 1 mit zu verdampfendem, flis-
sigen Material (Flussigmetall) 2, einen oder mehrere
Tiegel 3 einer Verdampfervorrichtung 4 in einer Vaku-
umkammer 5, eine erhitzte Flissigmetallleitung 6, die
den Schmelztiegel 1 mit der Verdampfervorrichtung
4 (ber den MHD-Kreislauf 7 mit statischem Schmelz-
druck verbindet.

[0034] Der Kreislauf 7 ist mit einer MHD-Pumpe 8
versehen und enthalt Abschnitte der Flissigmetall-
leitung 6, welche zu der MHD-Pumpe 8 fihrt, Flus-
sigmetallleitungen 9, 10 und 11 fuhren zu einem ge-
heizten Vorratsbehalter 12, der vor der MHD-Pum-
pe 8 mit der Flissigmetallleitung 11 an den Abschnitt
der Flussigmetallleitung 6 angeschlossen ist. Mit der
Flussigmetallleitung 10 ist der Ausdehnbehélter 13
angeschlossen, der mit der Flissigmetallleitung 9 in
Reihe liegt. Die Zwischenraume Uber den Schmel-
zen im Vorratsbehalter 12 und im Ausdehnbehalter
13 sind uber eine Leitung 14 mit einem Vakuumpum-
psystem (nicht gezeigt) verbunden. Im Ausdehnbe-
halter 13 sind zwei elektrische Sensoren 15 fiir den
Schmelzpegel L angebracht. Der Schmelzpegel L im
Ausdehnbehalter 13 und der Schmelzpegel L im Ver-
dampfer 4 ist um Ah héher als der relative Schmelz-
pegel Ly im MHD-Kreislauf-Vorratsbehalter 12; Dabei
ist Ah der Arbeitsdruck der MHD-Pumpe 8.

[0035] Bei der Vorrichtung gemaf der Erfindung ist
ein Substrattrager 16 in Form einer gekuhlten, dreh-
baren Trommel vorhanden, wahrend ein zu beschich-
tendes Substrat 17 ein Rollenmaterial ist, beispiels-
weise eine Polymerkunststofffolie oder eine Metallfo-
lie, obwohl die Erfindung auch auf andere Arten von
Substraten anwendbar ist, die eine andere Ausfiih-
rung ihrer Befestigung und/oder Befdrderung wah-
rend des Beschichtungsprozesses haben.

[0036] Der Schmelztiegel 1 ist mit dem Vakuumpum-
psystem (nicht gezeigt) Uber eine Abzweigleitung 18
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und mit einem Edelgas-Einlasssystem (beispielswei-
se Argon, nicht gezeigt) Uber eine Abzweigleitung
19 verbunden, und ist sowohl mit einem Druckgeber
20, um den Druck in den Zwischenrdumen uber den
Schmelzen zu messen, als auch mit einem Sensor 21
versehen, um den Schmelzpegel zu messen.

[0037] Die Fliussigmetallleitung 6 kann mit einem U-
férmigen Bogenstlick 22 und mit einem Steuersystem
fur ein Notkuhlsystem (nicht gezeigt) als zusatzliches
Sicherheitsmittel ausgestattet werden.

[0038] Wenn die Beschichtungszyklen relativ kurz
sind, ist es nicht nétig, wahrend des Zyklus die Er-
ganzung des Kreislaufs 7 mit statischem Schmelzen-
druck durch eine periodische Zufuhr der zu verdamp-
fenden Metalle in den Schmelztiegel, wie es oben er-
lautert wurde, vorzunehmen. In diesem Fall kdnnte
eine vereinfachte Ausfihrung der Vorrichtung ange-
wendet werden, die in Fig. 2 dargestellt ist. In die-
ser vereinfachten Ausfuhrung ist der erhitzte Vorrats-
behalter 12 des Kreislaufs 7 weggelassen, und an-
stelle des Vorratsbehalters 12 ist der Schmelztiegel
1 mit seinen Sensoren direkt im Kreislauf 7 ange-
bracht. In diesem Fall ist der Ausdehnbehalter 13 mit
dem Schmelztiegel 1 Uber eine Flissigmetallleitung
10 verbunden, wahrend die Leitung 14 die Zwischen-
raume uber den Schmelzen im Schmelztiegel und im
Ausdehnbehalter 13 im Vakuumpumpsystem verbin-
det.

[0039] Der Schmelztiegel 1, der Vorratsbehalter 12
(wenn er verwendet wird) und die Flissigmetalllei-
tungen 9, 10 und 11 werden mit Hilfe von allgemei-
nen Verfahren elektrisch beheizt. Abgesehen davon
sind diese Elemente noch mit Luftkiihlkanalen verse-
hen, vorzugsweise in Form einer Luftschlange. Diese
Luftkihlkanéle kénnen auch flissigkeitsdurchstromt
sein. Die Herstellung solcher Kanale ist viel kompli-
zierter und manchmal aus Sicherheitsgriinden vollig
unannehmbar (beispielsweise bei einer Lithiumver-
dampfung). Bei Verwendung von Luftkiihlkanadlen ist
es moglich, die Leistungsfahigkeit aufgrund der Ver-
minderung der Ruhezeit zu erhéhen. Zur Vereinfa-
chung sind die Heiz- und Kihlsysteme in den Fig. 1
und Fig. 2 nicht dargestelit.

[0040] Die Fig. 3 zeigt einen Querschnitt AA (s.
Fig. 1 und Fig. 2) der Systeme der elektrischen Hei-
zung und Luftkiihlung des Schmelztiegels 1 und des
Vorratsbehalters 12. Das System enthalt Wande 23
des Schmelztiegels 1 und des Vorratsbehalters 12,
eine Widerstandsheizung 24, die von den Wanden
23 elektrisch isoliert ist, eine thermische Isolierung 25
und Luftkihlleitungen 26.

[0041] Die Fig. 4 zeigt einen Querschnitt BB (s.
Fig. 1 und Fig. 2) der Systeme der elektrischen Hei-
zung und Luftkihlung der Flissigmetallleitungen 9,
10 und 11. Das System enthalt ein Flissigmetall 2,
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Wande 27 der Fliissigmetallleitungen, einen Heizkdr-
per 28, eine thermische Isolierung 29, Luftkihlleitun-
gen 30 und Verbindungselemente 31 (beispielsweise
Schweillverbindungen), die die Luftkihlleitungen mit
den Flussigmetallleitungen verbinden.

[0042] Die Vorrichtung arbeitet folgendermafien.

[0043] Der Beschichtungszyklus beginnt nach dem
Auffullen des MHD-Kreislaufs 7 und des Vorratsbe-
halters 12 mit Metall 2 aus dem Schmelztiegel 1.
Wahrend dieses Auffiillvorgangs ist es mdglich, den
Schmelztiegel 1 zu kihlen, ihn zu 6ffnen und die
nachste Menge Metall dazu zu geben, ohne den Be-
schichtungszyklus zu unterbrechen. Natirlich ist es
noch notwendig, vorher den Leitungsabschnitt zwi-
schen dem Schmelztiegel 1 und dem MHD-Kreislauf
7 auf eine Temperatur abzukihlen, die unterhalb des
Schmelzpunkts des Metalls liegt.

[0044] Der Schmelzpegel im Verdampfer 4 wird vom
Sensor 15 im MHD-Kreislauf 7 Gberwacht, wobei die
Schmelztemperatur nur 30-50°C liber dem Schmelz-
punkt liegt und sich dort praktisch keine Metalldampfe
befinden; auf diese Weise ist die Betriebszuverlassig-
keit der Sensoren des Schmelzpegels und des Sys-
tems im Allgemeinen gewabhrleistet.

[0045] Der Vorratsbehalter 12 des MHD-Kreislaufs
7 wird mit Flissigmetall 2 mit Hilfe eines beliebi-
gen Verfahrens geflllt. Beispielsweise erfolgt diese
Fillung durch Verlagerung der Schmelze aus dem
Schmelztiegel 1 aufgrund eines Druckunterschieds,
der durch den Einlass von Edelgas (beispielsweise
Argon) Uber eine Abzweigleitung 19 in den Zwischen-
raum Uber den Schmelzen (Fig. 1) hervorgerufen
wird. Wenn die MHD-Pumpe startet, beginnt das Fl-
len der Flussigmetallleitung 6 und des Ausdehnbe-
halters 13. Wenn der Druck unzureichend ist, kann
die Leitung nur bis zu einem Teil ihrer Hohe gefullt
werden. In diesem Fall kommt es zu keiner Schmelz-
zirkulation. Wenn sich der MHD-Druck erhoht, be-
ginnt die Schmelze die wesentlichen Teile des Aus-
dehnbehalters 13 nach und nach zu fillen. Wenn die
Schmelze den Pegel L erreicht hat, beginnt sie, durch
die Flussigmetallleitung 10 in den Vorratsbehalter 12
zu flieRen. Dadurch setzt die Schmelzenzirkulation im
Kreislauf 7 ein. Die Geschwindigkeit des Schmelzen-
flusses im Ausdehnbehalter 13, der an eine Flussig-
metallleitung 6 angeschlossen ist, wird drastisch ge-
senkt und nahert sich der Geschwindigkeit, die fur ei-
ne laminare Strdmung charakteristisch ist.

[0046] Die Sensoren 15 der Schmelzkolonnenhéhe
im Kreislauf 7 dienen zur Feststellung der Druckerhd-
hung, die durch die MHD-Pumpe 8 bewirkt wird, so
dass der Ausdehnbehalter 13 und der ganze Kreis-
lauf 7 im Fall eines Uberdrucks nicht iiberfiillt wer-
den. Die direkt im Kreislauf 7 angebrachten Senso-
ren 15 zusammen mit den allgemein bekannten Hilfs-
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mitteln ermdglichen, dass die Konstanz des durch
die MHD-Pumpe 8 geschaffenen Drucks und folg-
lich auch die Konstanz des Schmelzpegels im Kreis-
lauf 7 gewahrleistet wird. Wenn jetzt der Abschnitt
der Flussigmetallleitung 6, der den Kreislauf 7 mit
dem Schmelztiegel 3 des Verdampfers 4 verbindet,
auf eine entsprechende Temperatur erhitzt wird, be-
ginnt die Schmelze die Schmelztiegel zu fiillen. Da-
bei werden die Schmelzpegel im Kreislauf 7 und im
Verdampfer 4 gleich sein, weil der Betriebsdruck der
MHD-Pumpe 8 in den Flissigmetallleitungen 6 und 9
gleich grol} ist.

[0047] Aus Erfahrung ist es dem Anmelder der vor-
liegenden Erfindung schon bekannt, dass der Druck F
in der MHD-Pumpe, der fur die Aufrechterhaltung des
erforderlichen Schmelzpegels bendtigt wird, durch
folgende Gleichung definiert wird:

F > p-gAh,
wobei

p die Schmelzdichte,
g ist die Schwerkraftbeschleunigung und
Ah  der Betriebsdruck der MHD-Pumpe ist.

[0048] Durch eine Senkung des Flissigmetallpegels
im System aufgrund der Verdampfung (s. Fig. 1 und
Fig. 2), neigt der Schmelzpegel L, zu einer konstan-
ten Senkung. Doch die Sensoren 15 ermdglichen den
Ausgleich der Senkung, indem sie der MHD-Pumpe 8
signalisieren, den Druck zu erhéhen. Dieser Vorgang
kann durch bekannte Mittel automatisiert werden.

[0049] Ein charakteristisches Merkmal der MHD-
Pumpe ist ihre praktische Momentanreversibilitat des
Drucks. Dadurch ergibt sich ein zusatzlicher Vorteil
der vorliegenden Erfindung. Diese Eigenschaft ist bei
der Verdampfung von alkalischen Metallen nitzlich,
deren Schmelzkontakt mit Luft gefahrlich ist.

[0050] In Notfallsituationen, die durch eine Druck-
erhéhung in der Vakuumkammer verursacht wer-
den, ist es moglich, die Verdampfungstiegel 1 durch
die entsprechende Umschaltung der MHD-Pumpe 8
schnell zu leeren.

[0051] Beim Umgang mit alkalischen Metallen sind
auch Dichtungslecks im Schmelzenkreislauf und der
-zufiihrung gefahrlich, denn damit kann es zum Fluss
von groRen Schmelzmengen in die Vakuumkammer
kommen. Deshalb wird empfohlen, die Leitung 6 der
Schmelzzufiihrung in den Verdampfer 4 mit einem U-
férmigen Bogenstiick 22 mit einem Steuersystem fir
ein Notkuhlsystem auszustatten (nicht gezeigt), um
die oben genannte, gefahrliche Situation zu vermei-
den. Dieses Bogenstiick mit Steuersystem kann die
Leitung auf Befehl des Systems mit einem Stopsel
aus verfestigter Schmelze schnell verstopfen.
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[0052] Als Beispiel dient die in Fig. 1 dargestellte
Vorrichtung in der Ausbildung als Vakuummaschi-
ne fur eine Lithiumbeschichtung einer Polymerkunst-
stofffolie durch das Verfahren der thermischen Lithi-
umverdampfung. Ein Verdampfer 4 mit vier Stahl-
tiegeln 1 wurde in die Vakuumkammer der Maschi-
ne eingebracht. Der Lithium-Schmelztiegel wurde au-
Rerhalb der Vakuumkammer angeordnet und mit
dem Verdampfer 4 Uber eine Flissigmetallleitung
verbunden. Der Kreislauf 7 des Flissigmetalls be-
stand aus der MHD-Pumpe 8, dem Vorratsbehalter
und dem Pumpensystem. Im oberen Teil des Strom-
kreises befand sich der Ausdehnbehalter, wo zwei
von der Masse isolierte, dinne Stangen eingesetzt
sind, die an eine Stromquelle und die Steuereinheit
der MHD-Pumpe 8 angeschlossen sind. Die Stangen
kdnnen sich senkrecht um eine Strecke von 10-15
mm bewegen.

[0053] Der Kreislauf wurde in solcher Weise ausge-
legt, dass die Mitte der waagerechten Flissigmetall-
leitung, die aus dem Ausdehnbehalter herauskam,
sich auf der Hohe entsprechend der gewiinschten
Hoéhe der Auffillung des Verdampfungstiegels mit Li-
thium-Schmelze befand. In seinem unteren Teil war
der Kreislauf an den Lithium-Schmelztiegel Uber eine
Flussigmetallleitung angeschlossen.

[0054] Alle Teile des Verdampfer-Zufiihrungssys-
tems hatten unterteilte Heizkorper einer indirekten,
elektrischen Heizung und Wand-Temperatursenso-
ren. Der Schmelztiegel befand sich in einem an die
Vakuummaschine angrenzendem Raum, in dem die
Luftfeuchtigkeit nicht héher als etwa 2% gehalten
wurde. Die Lithiumingots, die jeweils 840 g wogen,
wurden bei einer relativen Luftfeuchtigkeit von 2%
in den Schmelztiegel gefiillt. Das Ausgangsvolumen
des Lithiums lag bei etwa 6,3 Litern.

[0055] Das Auspumpen des Schmelztiegels begann
nach seiner Kapselung. Die Vakuumkammer und
der Kreislauf wurden gleichzeitig mit dem Schmelz-
tiegel abgepumpt. Als der Druck im Schmelztiegel-
raum 2 Pa erreicht hatte, begann die Aufheizung des
Schmelztiegels; sie wurde bis auf eine Temperatur
von 250°C fortgesetzt. Die Uberwachung der Tempe-
ratur der Schmelztiegelwand erlaubte, den Anfangs-
punkt der Lithiumschmelze festzustellen, wahrend
die Flllhdhe des Tiegels mit Schmelze ber ein Si-
gnal des Pegelsensors festgestellt wurde.

[0056] Das Auspumpen des Schmelztiegels wurde
auch nach vollendeter Schmelzenbildung fortgesetzt,
bis es zum Abbau der Gase kam, die im Lithium auf-
gelést wurden. Gleichzeitig wurde der Kreislauf auf
eine Temperatur von 250°C erhitzt, und die MHD-
Pumpe wurde eingeschaltet. Nach drei Stunden wur-
de die Auspumpleitung des Schmelztiegels gesperrt,
und es kam zum Argoneinlass Uber ein feines, ein-
stellbares Einlassventil. Der Anfangspunkt des Lithi-



DE 11 2005 001 190 B4 2014.02.13

umeingangs in den Kreislauf wurde durch ein Si-
gnal des Pegelsensors im Schmelztiegel angezeigt.
Durch die Senkung des Pegelsensors auf die Nenn-
tiefe konnte festgestellt werden, wann das Auffillen
des Kreislaufs mit Lithium erfolgte. Der Druck der
MHD-Pumpe wurde allmahlich bis zum Einschaltmo-
ment des Sensors erhoht, der im Ausdehnbehalter
des Kreislaufs angeordnet wurde. Danach wurde die
Heizung des Schmelzpegels und der die Heizung
mit dem Kreislauf verbindenden Flissigmetallleitung
ausgeschaltet, und die Heizung derjenigen Leitung,
die das Lithium dem Verdampfer zufiihrt, wurde ein-
geschaltet; die Erhitzung wurde bis auf eine Tem-
peratur von 250°C fortgesetzt. Nach Erreichung der
Solltemperatur wurde der mit der Schmelze aufgefull-
te Verdampfertiegel durch ein an der Vakuumkam-
mer angebrachtes Schauglas beobachtet.

[0057] Nach der Aufheizung des mit Lithium gefill-
ten Tiegels auf eine Temperatur von 580°C startete
der Zyklus der Lithiumbeschichtung einer 25 Mikron
starken Polyethylenfolie, die mit einer 40 nm dicken
Unterschicht von ,Inconel 400” vorbeschichtet war.
Der Prozess wurde funf Stunden lang ohne Unterbre-
chung fortgesetzt; es wurden 300 m der beschichte-
ten Folie hergestellt. Es wurde regelmaRig beobach-
tet, dass der Lithiumpegel in den Verdampfertiegeln
konstant geblieben war.

[0058] Nach Abschluss der Lithiumbeschichtung
wurde die Heizung der Tiegel ausgeschaltet, und das
Lithium wurde auf eine Temperatur von 300°C ab-
gekuihlt. Danach wurde die MHD-Pumpe umgesteu-
ert, und innerhalb einer Minute wurde das Lithium zu-
rick in den Kreislauf gebracht. Weiter wurde dann die
Flissigmetallleitung, die den Kreislauf mit dem Ver-
dampfer verband, ausgeschaltet, und Druckluft wur-
de zur Abkihlung der Wande des Verdampfers und
der Tiegel eingesetzt. Nach dem eine Temperatur
von 50-60°C erreicht wurde, wurde der Vakuumkam-
mer trockene Luft zugefuhrt, die Rolle mit der be-
schichteten Folie wurde abgeladen, eine neue Rolle
wurde aufgeladen, und ein neuer Zyklus wurde ein-
geleitet.

[0059] Das U-férmige Bogenstiick in der Leitung der
Lithiumzufihrung im Verdampfer wurde stetig mit
Metall aufgefiillt, und nach der Kihlung der Flissig-
metallleitung vor dem Lufteintritt in die Kammer dien-
te das Bogenstiick als Ventil, das den Lufteintritt in
den heillen Kreislauf verhinderte.

[0060] Auf ahnliche Weise wurden finf Beschich-
tungszyklen mit eine Lithiumcharge ausgefihrt, und
es wurden 1500 m beschichteter Folie fir chemi-
sche Stromquellen hergestellt. Die Lithiumdicken ent-
lang aller beschichteten Folien zeigten, dass die
fur jeden Vakuumbeschichtungsprozess typische Be-
schichtungstoleranz 5% nicht Gberschritt. Bei diesem
ganzen Vorgang wurde keine monotone Abnahme
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der Dicke aufgrund der Senkung des Schmelzpegels
im Tiegel ohne Schmelzenzufiihrung beobachtet.

Patentanspriiche

1. Vorrichtung zur Vakuumbeschichtung durch Me-
tall- oder Legierungsverdampfung, wobei das Metall
oder die Legierung in einem Schmelztiegel (1) au-
Rerhalb einer Vakuumkammer (5) geschmolzen wird,
wobei das geschmolzene Metall (2) liber eine magne-
tohydrodynamische MHD-Pumpe (8) einem in der
Vakuumkammer (5) angeordneten Verdampfer (4)
zuflihrbar ist und der Pegel (L) der Schmelze im Ver-
dampfer (4) wahrend der Verdampfung konstant ge-
halten ist,
dadurch gekennzeichnet,
dass zwischen dem Schmelztiegel (1) und dem Ver-
dampfer (4) in der Vakuumkammer (5) ein Kreislauf
(7) angeordnet ist, der eine erste Flissigmetalllei-
tung (6) aufweist, die ber die MHD-Pumpe (8) den
Schmelztiegel (1) mit dem Verdampfer (4) verbindet,
dass vor der MDH-Pumpe (8) uber eine Flussigme-
tallleitung (11) ein Vorratsbehalter (12) angeschlos-
sen ist, der Uber eine Flissigmetallleitung (10) mit ei-
nem Ausdehnbehalter (13) verbunden ist,
dass nach der MHD-Pumpe (8) Uber eine Flissigme-
tallleitung (9) der Ausdehnbehalter (13) angeschlos-
sen ist,
dass ein erster Fillstandsgeber (15) den Pegel (L) fur
den Verdampfer (4) und ein zweiter Fillstandsgeber
(15) den maximalen Pegel im Ausdehnbehalter (13)
vorgeben und
dass in beiden Pegelstanden der Ausdehnbehalter
(13) Uber die Flussigmetallleitungen (9, 10) mit dem
Vorratsbehalter (12) verbunden ist.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die MHD-Pumpe (8) reversibel be-
treibbar ist.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Wande (23, 27) des Schmelztie-
gels (1), des Vorratsbehalters (12) und der Flissig-
metallleitungen (6, 9, 10) mit Luftkiihlkanalen (30)
versehen sind.

4. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass ein Abschnitt der Flissigmetallleitung
(6) zwischen dem Verdampfer (4) und dem MHD-
Kreislauf mit statischem Schmelzendruck ein U-for-
miges Bogenstick (22) mit einem Steuersystem flr
ein NotkUhlsystem aufweist.

5. Verfahren zur Vakuumbeschichtung durch Me-
tall- und Legierungsverdampfung mit einer Vorrich-
tung nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
wobei die Beschichtungssubstanz in einem Schmelz-
tiegel (1) geschmolzen wird, der auflerhalb einer
Vakuumbeschichtungskammer angeordnet und tuber
Flussigmetallleitungen (6) mit einem in derselben Va-
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kuumkammer (5) integrierten Verdampfer (8) verbun-
den ist, wobei ferner die geschmolzene Beschich-
tungssubstanz dem Verdampfer (4) zugefihrt und
der Schmelzpegel im Verdampfer (4) (berwacht und
konstant gehalten wird,

dadurch gekennzeichnet,

dass die Schmelze durch eine magnetohydrodyna-
mische (MHD-)Pumpe dem Verdampfer (4) zugefihrt
wird, dass der Schmelzpegel im Verdampfer (4) mit
einem MHD-Kreislauf (7) mit statischem Druck stabi-
lisiert wird und

dass mittels Signalen eines Sensors (15) die Kon-
stanz des Schmelzpegels L, im Verdampfer (4) Gber-
wacht und aufrechterhalten wird.

Es folgen 3 Seiten Zeichnungen
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Anhéangende Zeichnungen

[4

6l ¢ 8l

9/11



DE 11 2005 001 190 B4 2014.02.13

10/11



DE 11 2005 001 190 B4 2014.02.13

11/11



	Bibliography
	Description
	Claims
	Drawings

