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"% PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE RECINTOS AL VACIOM

Solicitante: COVMISSARIAT A T'ENERGIE ATOMIQUE, entided francese,
residente en: 29, rue de ls Fédération, PARIS XVenme,

Franciae

La presente invencidn se refiere & un procedi-
miento de fabricacidn de recintos al vacio, particulermen
te de paredes de acero, que permiten estar exentos en una
medide muy grende de los inconvenientes que habitualmente

Se presenta la desgasificacidn residual de estas paredes.
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Tiene como finelidad en estas condiciones el per-

nitir la obtencidn de vaclos muy acentuados en recintos
de grandes dimensiones, mediante bombas relativamente pe
queiias y sin que sea indispensaeble efectuar un estufado
prolongado de estos recintos a alta temperatura.

BEs sabido que, para obtener en un recinto cerra-
do & la temperatura ambiente un vacio limite del orden
de 10‘10 torr, es necasarioc someter previamente a este
recinto 2 un estufado de una duracidn del orden de 10 ho-
ras a una temperabure préxime a 400/4502C, cuidando ade-
més de excluir el emples de toda sustancia orgénica en
la realizaecidn de las diversas pertes de este recinto.

Grecias a tal estufado, se reduce el grado de de-
sorcidn residuel a un valor suficlentemente déblil para
permitir le realizacién de muy bajas presiones mediante
bombas de dimensiones modestas. No obstante, para obte-
ner una presién limite de 10~10 torr, en un recints cuyo
volémen es del orden de 10 m3, se estima que el flujo es-
pecifioo de desorcién residual no debe sobrespasar 10-13
torr/1/seg. em®, 1o que generalmente no es realizable
hasta después de un estufado extremedamente prolongedo de
todo el recinto. Resultan de ello numerosos inconvenien-
tes, debidos particularmente a la necesidad de ubili-
zacidn de cuarpos de caldeo de un volumen importante, &
la dificulted de obtener una temperaturs uniforme en un
recinto de grendes dimensiones, dificultad creciente con
la temperaturs de estufado y con las dimensiones de as-
te recinto, y a una limitacidén en la determinacidn de me-
teriales empleados seglin sus caracteristicas particulares

relativas a su fusidn, su recristalizacién, su fluidesz,
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0tCees Ademés es dilicil cbvXar los incovenientes que

presents el empleo de juntas estancas susceptibles de

soportar los ciclos térmicos neceserios, asi como por
las dilgtaciones de las diversas piezas constitutbivas
del recinto.

El presente invento tiene por objefto uan procedi
miento de fabricacidn de recinbtc al vaclo, que presen-
te entre otras ventajas la de permitir la obbencidn de
presiones residuales del orden de 10710 torr, en reein
tos de grandes dimensiones sin estufado, o después de
estufado & temperabture mederade de 200 a 3002C durante
un tiempo corto del orden de algunas horas tan soloe. For
otra parte, este procedimiente permite realizar presiones

regiduales noteblemente inferiores a 10-10

forr. despuds
de un estufado convencional del orden de 10 a 20 horas
a 4502C.

A este efeoto, el procedimiento en cuestidn se
osracteriza por el hecho de que consigte en efectuar su-
cesivamente una fabricacién y una conformacidn de las
paredesg del recinto seguldas de una limpieza, un pulimen
tado por procedimiento electrolitico, quimico o mecénico
y de un lavado, y despuds un tratamiento de superficie
de estas paredes por accién quimice de un cuerpo que reac
ciona con el metal de las paredes, montbéndose seguldamen-
te en posicién dichas paredes.

Sabldo esg, en efecto que el flujo de gas residual
procedente de las paredes de un recinto y que limita el
vacio realizable en égte, proviene esencialmente de dos

fuentes distintas, constituldas por ung parte por el gas

absorbido ligaedo a la superficie de las paredes y, por
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otra parte por el gas disuelto u ocluido contenido en

el interior del material sdlido que constituye estas Wldi
mes. Para eliminar el gas superfiecisl, basta calentar
las paredes del recinto a aproximadamente 2002 efectuan-
do un bombeado continuc y después enfriarlas. Pero suce-
de que la eliminacidn del gas contenido en el material
861ido es més diffecil de realizar, sobre todo en las alea
clones industriales.

Un método aplicable a pequefias muestras, consis-
te en calentarlas a muy alts temperatura sl vacifo; los
gases se difunden en el 86lido y abandonen su superficie
a la que no pueden adherirse. DEste método resulta, sin
embargo, prolhibitive cuando se trata de piezas grandes y,
de todos mdos, no se aplice bien a los metales y alee-
ciones que se evaporen fécilmente al vacfo y que estén
sujetos a fluidez a egbas tempersturss. For ejemplo, se
puede desgasificar une pileze de tungstens al vacio calen
t4ndola aproximadamente a 20002C, sin producir una fuer-
te evaporacidn. Por el contrario, desde los 9002C, el
cromo ¥y el niquel se evaporan répidamente de una pleza
en acero inoxidebls, en tantc que a esta temperatura se-
rfan necesarias numerosas horas de tratamiento, pares eli-
minar los gases contenidos en una pileza de alguncs mi=-
limetros de grueso.

Bl procedimiento segin la invencidn permite des-
de ahora liberarse de todos los inconvenienites preceden—
tes, asegurando la realizacidn de una barrera superficial
duradera sobre la superficie de las paredes que impide
que los gases salgan del sélido.

De preferencia, el tratamiento de superficie esté
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constituido por una oxidacidn de las paredes realizads

por un calentamients bajo presién y temperatura convenien
te durante un tiemps dedo 2l aire ambiente o bajo oxige-
no puro, o en una mezecla de gas capez de producir una
oxidacidn superficial.

Ademés, es de hacer notar que la preparacidn del
estado de superficie de lag paredes por limpieza, puli-
mentacidn y lavado, no debe conducir necesariamente a la
obtencidn de uns superficie §pticamente lisa, sino que
debe basgbtar para dejar estas paredes limpias de toda con
taminacidn, con la excepcién de pequefias cantidades de
6xido y de vepor de agus superficial normelmente inevita
bles. Ademés, y en el caso més particularmente conside-
rado en el que las paredes del recinto son de acero, el
caldeo durente la fase de oxidacidén est& comprendido en~-
tre 430 y 5509C a presidn stmosférica, pudiendo variar
la durecidén de este caldeo de algunos minutos a algunes
horase A titulo de ejemplo, un caldeo de dos horas a apro
ximadamente 4502C gl aire, permite formar una capa super-
ficiel de 6xido del orden de 1000 A2 de grueso sobre una
pieza en asocero del llamado inoxidable, de tipo "N3-228%,
pulimentada electroliticamente.

Las ventajas que presenta tal barrera superfi-
cial son numerosaes. Entre ellas, conviene insistir més
particulermente en le que resulta de la fuerte disminu-
cién del grado de desorcidn especifica, que ya no depen=-
de en este caso del grueso de la pared sdlide subyacen-
te. La obtencidn de tal barrere puede ademés realizerse
myy féhcilmente, gracias a tratemientos de oxidacidn sen

cillos, aplicables gin dificultad perticular a grandes
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piezas, cualesquiera que sean sus formas y sus dimensio-
nese Diremos finalmente que el efecto de la cape de xi-
do es dureders, ya que los gases occluidos en las pare-
des no resccionan sobre la barrera asi formada; incluso
despuds de una exposicidn al aire ambiente del orden de
30 dies, una muestra de acere recubierto de una capa su-
perficial conserva su facbor de mejorsa deasde el punto de
vista desorcidén residual con relecidn al mismo acero no
tratado. Ademéds, conviens recordar que una superficie
oxldada conserve, de una meners general, mucho menos gas
absorbide que una superficie limpla, lo cual constituye
igualmente otra ventaja. '

A tdtulo de ilustracidn, se ofrecen a continue~
cidn dos ejemplos perticulares de tratamiento de super-
ficies de acero, con arreglo al procedimiento del inven-
0.

EJEMPIO 1

Con un acero inoxidsble de tipo 188, NS-22S has-
ta con un estufado del orden de 1 hora a 3002C con une
velocidad de bombeo del orden de 0,2 1/seg. para una su
perficie de pared de 800 om? pars alcanzar un flujo es-
pecifico residual de desorcidén del orden de 4 x 10-1 tory
1/seg. om?, con un recinto en acero oxidado al aire am-
biente durante dos horas a 5002C. Este flujo seria igusl
a l,5 10"11 torr 1/seg. om? solemente para wn recinto se
mejante no oxidado.

EJEMFIO 2

Para un recinto en acero inoxidable al titanio

de tipo DIN x 10 Or Niti 189 sobre una muestra que pre-

gents la forme de un cilindrov hueos ouya pared presenta
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un grueso de 1 mm por una longitud de 20 mm y un diéme-
tro exterior de 20,5 mm se realiza una confeccidén al tor—-
no, seguida de una limpieza y de un pulimentado electro-
litlico con una solucidn a 60 % de H3Po4 concentrado y a
40 % de HZSO4 concentrado, a una temperatura de 459C bajo
une intensided de 1 A/on? durante 5 a 10 minutos.

Se efectlda a continuacidn, después de lavar con
agua desionizadas, wna oxidacién por un celdec &l aire
amblente a 5402C durante dos horas y media. Se compleba
el tratamiento por estufade durente 5 horas a 3002 en una
rampe. de ultravacio.

El flujo especifico de desorcidn residual de es~
te acero asi tratado, medido en el curso de varias ex-
periencias, es del orden de 104 torr 1/seg. cm? a tom-
peratura ambiente. Por el contrario, une muestra de ace-
ro 1déntico, que no posea ocapa de §xido superficial pe-
ro que haya sufrido por lo demés los mismos tratamientos
exactamente, da un flujo especifico de zas residual y
particularmente de hidrégens ocluido de 2 x 10~ torr 1/

seg.~cm2

& temperatura ambiente.
La ganancie realizada se multiplica, pues, por
un factor de aproximedamente 2000 a favor del acerp oxi-
dado .

fuede bien entendido que el invenbo no se limita
exactamente a los ejemplos que se han considerado més
especialmente en ocuanto anteceds. En particular, el efec
to de las barreras de desorcidn no se limita necesariamen
te a las capas de éxido ni a los aceros inoxidables, cons

tituyendo igualmente una capa superficial suficientemenie

egtable, gruese y uniforme de un nitruno, carbure, o hi-
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drurc en la superficie de un metal dado, une bharrera

eflicaz para ciertos gases en condiciones de utilizacidn,

particulares.
N o T A

Descrita suficientemente la naturaleza del in
vento, asi{ como la meners de realizarlo en la practica,
debe hacerse congbar gque las disposiciones anteriormen—
te indieédas son susceptibles a modificaciones de deta~
lle en cuento no alteren su principio fundamental; tam-
bien se hace constar qus el invenic corresgponds a uns
Solicitud de Patente presentada en Francia ne PV, 974.212
de fecha 12 de mayo de 1964, acogiéndose por lo tantoc a
los beneficios que conceden los Convenios Inbernaciona~
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicite Patente de In
vencién por 20 aribs en HEapefia: “PROCEDIMIENTO DE FABRI-
CACION VE RECINTOS AL VACIOY; caracterizéndose por lo
giguiente:

12,~ Procedimiento de fabricacién de recintos
al vaodo, caracterizedo por el hecho de consistir en
efectuar sucesivamente, una febricacién y una conforma~
cidn de las paredes del recinto, segulda de una limpie-
zg, de una pulimentacidén por procedimiento electroliti-
co, quimico o mecénico y de un lavado y después un trae-
tamiento de superficie de estas paredes por accidn qui-
mice de un cuerpo que reacciona con el nmetal de las pa-
redeg, y finalmente la ensambladuras de sgtas paredes.

224~ Procedimiento de fabricacidn de recintos
8l vacio segzin la reivindicacidn 1, caracterizado por el

hecho de que el tratamiento de superficie estéd constitui
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do por une oxidacién de las paredes realizade por un
caldeo bajo presidn y temperatursa convenientes duran-
te un tiempo dado, &l aire ambiente o bajo oxigeno pu
0 0 en una mezcla de gas capaz de producir una oxida
cién superficial.

3%~ Procedimiento de fabricacidén de re
cintos al vacio de paredes de acero, segin lag reivin
dicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que el
caldeo durante la fase de oxidacidén esté comprendido
entre 430 y 5502C & presién atmosférica, estando com=-
prendida la duracidn del caldeo enbtre algunos minutos
¥y algunas horas.

42.,~ Procedimento de fabricacidn de re-
cintos al vacfo, segln la reivindicacidn 2, caracteri
zado por el hecho de que la oxidacidén es seguida de
egtufado a bemperatura moderada durante un tiempo re-
lativamente reducido.

52,~ Prooedimiento de fabricacién de re
cintos al vacio, segin la reivindicacién 1, caracteri
zado por el hecho de que el tratamiento de superficie
esté constituide por una nitruracidn, una carburacién,

o una hidruracidén.

Y

62.— Procedduiento de fabricacidn de re
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