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La presente invención se refiere a un método para 
fabricar un recipiente aislado al vacío de doble pared para 
el almacenamiento de productos a temperaturas criogénicas.

Los recipientes aislados al vacio de dóble pared 
son utilizados ampliamente para la conservación a largo pía 
zo de tejidos vivientes, espermas y sangre entera y para el 
almacenamiento y transporte de líquidos criogénicos valio­
sos. Estos recipientes por lo general emplean én:el espacio 
de aisladón al vacio, una aisladón compuesta de capas muí 
tiples, externas libre de cargas qué comprende capas de ma­
terial laminar fibroso de baja conductividad compuesto de 
fibras para reducir la transferencia de calor por conducción 
gaseosa, y. capas de lámina delgada flexible como'barrera 
para la radiaoión. Las oapas de barrera para la radiad ón 
son llevadas sostenidamente en relación superpuesta por las 
capas laminares fibrosas para proporcionar un gran número 
de eapas de barrera a la radiación en un espado* limitado 
para reducir la transmisión de calor radiante a través del 
espado vacio sin aumentar perceptiblemente la transmisión 
de calor por la conducción de sólidos a través dél mismo. 
Cada capa de barrera a la radiación está dispuesta en rela- 
oión oontigua sobre lados opuestos con una capa del materia, 
laminar fibroso, estando orientadas las fibras substancial- 
mente paralelas a la capa de barrera a la radiación y subs­
tancialmente perpendiculares a la dirección de infiltración 
del 'calor a través del espacio de aisladón. ;

* Uno de estos materiales laminares fibrosos de uso 
común descrito en la patente estadounidense No. 3.009.600 
a nombre de Matsch está compuesto de fibras de vidrio de pe, 
queño diámetro (aproximadamente 0,5 micrón) en laminas per-
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manentemente precompactadas de aproximadamente 0,0381 mm 
(1,5 mila) y que pesan aproximadamente 16 gramos por metro 
cuadrado (1,5 gramos por pie cuadrado)(en adelante denomina] 
do "microfibra de vidrio"). La extrema finura de la microfi] 
bra de vidrio ofrece una integridad mecánica del separador 
en forma de lámina müy fina sin tener que confiar en agióme] 
rentes químicos para "encolar" las fibras en conjunto. Cuan 
dó se instala una aislación que consiste en láminas de mi­
crofibra de vidrio que alternan con láminas delgadas de alu4 
minio en densidad próxima al óptimo de 27 capas por céntimo 
tro (70 capas por pulgada) y en un vacio de menos de 0,1 mi 
orón Hg absolutot su conductividad térmica es de aproximada 
mente 2 ,5 x 10*5B^u/hr.pie.9F. si un recipiente de 29 litros] 
de nitrógeno liquido es provisto oon una aislación de esta 
clase, es capas de obtener una tasa de evaporación normal 
(NER) de aproximadamente 145 gramos de nitrógeno liquido poj 
día.

Las desventajas de la microfibra de vidrio concia] 
ten en su elevado ooato y su extrema sensibilidad a la com­
presión mecánica. Esta última característica ha sido expli­
cada como resultado del aumento del número de contactos de 
fibra a fibra dentro de la lámina que en efecto acorta el 
trayecto del flujo térmico entre las láminas metálicas re- 
flectivas separadas por la lámina de fibra. En el uso prác-] 
tico de los separadores en forma permanentemente precompac-] 
tada en la aislación de capas múltiples, generalmente es 
imposible evitar la alta compresión por lo menos en áreas 
localizadas de la aislación.

Un material de fibra de vidrio alternativo, des­
crito en la patente estadounidense No. 3.145*515 a nombre
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de Clapsadle es el gran diámetro de las fibras (1,6-2,6 mi- 
orones ) en láminas "continuas" sin compactar esponjosas sin 
una cantidad significativa de aglomerante. La falta de re­
sistencia y la baja capacidad de manipulación, caracteríati 
ca de este separador son compensadas sosteniendo la lámina 
de fibra continuamente sobre otras de material laminar más 
fuerte tal como la lámina metálica reflectiva usada en la 
aislación. Asi, la lámina metálica de soporte puede ser in­
tercalada con la lámina de fibras delicada en el momento qha 
se produce esta última, y posteriormente, los dos componen­
tes son manipulados y aplicados en conjunto durante la fa­
bricación del recipiente como una sola oapa compuesta. La 
aialaoión de capas múltiples resultantes es exoelente para 
recipientes grandes, requiriendo una aislación moderadamen­
te eficaz, pero s.u conductividad tármica (aproximadamente 
10x10"5Bto/hr.pie.aF) &o satisfaoó los requisitos extremos 
para loa recipientes criogénicos paqueaos con largo tiempo 
de "retención".

Una alternativa para las láminas de fibra de vi­
drio son los separadores de fibra orgánica descritos en la 
patente estadounidense No. 3.265.236 a nombre de Gibbon y 
otros, que tiene determinadas especificaciones que incluyen 
una conductividad térmica intrínseca inferior a la del vi­
drio. Como ejemplo, la patente expresa que con una fibra de 
rayón, se obtiene una conductividad térmica mínima para la 
aislación de capas múltiples que es igual a la aislación de 
capas múltiples de fibra de vidrio pero con fibras de diá­
metro 16 a 24 veces más grande. A fin de obtener caracterís 
ticas de resistencia y buen manipuleo con fibras grandes en 
láminas delgadas, la patente considera el uso de aglomeran-
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tes tales como el acetato de polivinilo en cantidad tal co­
mo el 14% ponderal de la lámina. Se revelan materiales lamí! 
nares que pesan 15,86 y 11,93 gramos por metro cuadrado. 
Además del rayón otros materiales de fibra orgánica apropia 
dos revelados son el algodón, dacrón, Dynel y nylon. El Da- 
crón es un poliáster producido por condensación del terefta) 
lato de dimetilo, el nylon es una poliamlda y el Dynel es 
ún copolímero de cloruro de vinilo y acrilonitrilo.

De acuerdo cóR la patente de Gibbon y otros, las 
láminas de fibra se pueden producid a partir de estos mate 
ríales orgánicos usando la maquinaria de fabricación de pa­
pel o la textil. En las instalaciones comerciales, sin em­
bargo no se han usado láminas textiles debido a su costo rg 
lativamente alto y su baja efiolencia tármloa. En la maqui^ 
naria da fabricación de papel, las fibras son colocadas so-) 
bre una criba en movimiento y son comprimidas mientras es­
tán húmedas como por ejemplo entre rodillos, de modo que 
deepuáa de secar, el papel retiene un estado oomprimido.
Loa materiales laminares producidos a partir de fibras de 
rayón de gran diámetro (por ejemplo, 12 a 18 micrones), de 
bajos espesores (por ejemplo 0,0254 milímetro a 0,0508 milD 
metro) y de bajo peso (por ejemplo 8 ,6 a 16,1 gramos por 
metro* cuadrado) brindan excelentes separadores para las ala 
laciones compuestas. Uno de estos materiales aplicados a 
una densidad de capa próxima al óptimo de aproximadamente 
27 capas por centímetro provee una conductividad térmica 
del orden de 2x10"5Btu/hr.pie.9F. Las láminas de fibra som 
de costo razonable siendo producidas fácilmente en maquina­
ria de fabricación de papel de proceso en húmedo.

30
Desafortunadamente, el uso de algunas de las fi-
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bras orgánicas mencionadas precedentemente presenta otros 
problemas. La fibra de rayón y muchas otras fibras orgáni­
cas tienen una fuerte afinidad por el agua. Cuando son ex­
puestas a la atmósfera con humedad normal, tales fibras ab­
sorben grandes cantidades de agua, siendo típicas cantida­
des entre el 8 y el 20% del peso de la fibra. Cuando éstas 
son evacuadas, el agua absorbida es desprendida profusamen­
te en una amplia gama de presiones y durante prolongados pe 
riodos de tiempo.

Cuando se instalan aislaclones de capas múltiples 
entre las paredes de un recipiente criogénico y son evacua­
das, deben adoptarse disposiciones apropiadas en el espacio 
de aislación para inmovilizar los gases que se desprenden 
de los materiales expuestos al váoio y que Inadvertidamente 
ingresan al espacio a través de grietas diminutas. El medio 
uZual para purgar estos gases uh adsorbente altamente acti­
vo tal como un tamiz moleoalar §A (zeolita calcica A) que 
@9 ingttáado contra la pared externa fría del recipiente in 
tamo según lo revela la patente estadounidense 2.900.800 
de Loveday, El adsorbente cuando es enfriado a la temperatu 
ra del nitrógeno líquido, tiene una elevada afinidad para 
la mayoría de los gases atmosféricos. Su capacidad para el 
agua és aún superior y dado que la pre-adsorción de agua re 
duce su capacidad por el oxígeno, el nitrógeno y el argón, 
debe ser instalado en estado pre-seco y expuesto a atmósfe­
ras con humedad normal durante un tiempo mínimo antes de se 
llar y evacuar el espacio de aislación. Cuando es instalado 
asi, una cantidad relativamente pequeña de tamiz molecular 
5A es capaz de mantener una presión absoluta inferior a 0,5 
micrón Hg durante las condiciones de servicio en frío. El
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hidrógeno es también desprendido en los espacios de aisla- 
ción al vacio y no es inmovilizado fácilmente por los adsor 
bentes físicos. Sin embargo el hidrógeno gaseoso puede ser 
removido por reacción sobre un adsorbente adecuado tal como 
él óxido de paladio según lo revela Matsch y otros en la 
patente estadounidense No. 3.108.706.

Si bien se pueden producir recipientes de almace­
namiento criogénico de doble pared satisfactorio a partir 
de materiales y mediante procedimientos como los descritos 
precedentemente, la evacuación de tales recipientes es cos­
tosa y prolongada. El paso final en el procedimiento de fa­
bricación se convierte en un serlo atascamiento en la produ ¡! 
ción, requiere una gran cantidad de estaciones de evacuación 
en la fábrica, oonsume cantidades substanciales de energía 
y aumeata significativamente los oóstos do producción de io¡) 
recipientes. El tiempo requerido para la evacuación general 
mente supera en mucho las 8 horas de modo que este paso ter 
mina! ge extienda durante 1 ó máa días de tiempo de prooesg 
miento. En esta procedimiento el espacio entre el recipien­
te interno y la caja externa es evacuado durante un periodo 
prolongado de tiempo para remover no sólo los gases libres 
del espacio, sino también los gases adsorbidos de las enor­
mes áreas superficiales de las protecciones, fibras, pare­
des y absorbentes dentro del espacio de aislación. La eva­
cuación inicial mediante una bomba mecánica hasta una pre­
sión dentro del espacio de aislación del orden de los 1.000 

micrones Hg prosigue rápidamente, generalmente en menos de 
15 minutos de tiempo. Entonces la evacuación es cambiada a 
una bomba de difusión durante un período de tiempo muy pro­
longado para remover los gases desorbentes del espacio de
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aislación. La presión final típicamente descenderá por deba 
jo de los 50 micrones Hg. Cuando el recipiente es puesto en 
servicio y el adsorbente es enfriado hasta la temperatura 
criogénica, el adsorbente "captura" e inmoviliza el gas res 
tante dentro del espacio y produce la baja presión absoluta 
deseada inferior a 0,5 micrón Hg y preferiblemente por deba 
jó de 0,1 micrón. Sin embargo, una cantidad de adsorbente 
que puede ser acomodada razonablemente en el espacio vacío 
no podrá producir esta baja presión o mantener tal presión 
durante una vida útil prolongada a menos que los gases pre­
adsorbidos sean bombeados efectivamente fuera del sistema 
de aislación durante la fabricación del recipiente.

Una curva de presión-tiempo de evacuación típica 
para un recipiente del arte anterior es ilustrada en la Fi­
gura 1 oomo la curva A próxima a la más sita. El recipiente 
tiene 29 litros de capacidad y está provisto de una aisla- 
oión de capas múltiples de lámina de fibra de rayón y lámi­
na de aluminio y adsorbente de tamiz molecular 5A. Oomo se 
expresó precedentemente, la presión cae rápidamente hasta 
un nivel entre 100 y 1.000 micrones pero luego disminuye 
lentamente. La experiencia en la producción comercial ha de 
mostrado que se requiere un período de evacuación mínimo de 
18 hobas y preferiblemente 24 horas para obtener un rendi­
miento de aislación satisfactorio con este sistema. Si esta 
evacuación tan prolongada no se realiza, no se obtendrá el 
necesario vacío de servicio inferior a 0 ,5 micrón Hg ni se 
mantendrá en la aislación.

30

El objeto de la presente invención es proveer un 
método mejorado para fabricar un recipiente de almacenamien 
to criogénico de doble pared empleando aislación térmica de
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capas múltiples del tipo de fibra orgánica que no requiere 
un pre-secado de la lámina fibrosa, un adsorbente seco y elj 
armado en una atmósfera deshumedecida.

Otros objetos resultarán evidentes por la siguienj 
te revelación y las reivindicaciones adjuntas.

La presente invención Se refiere a un método para} 
fabricar un dispositivo de aislación térmica mejorado para 
el espacio de vacio de un recipiente de doble pared para al¡ 
macenar materiales a baja temperatura.

El recipiente es de un tipo general que consiste 
en una vasija interna para contener el material a baja tem^j 
peratura, una caja externa más grande hermética a los gases 
que tiene paredes autoportantes rigidas alrededor de la va-] 
Bija interna de tamaHo tal como para formar un espacio li- 

is [ bra de carga intermedio evacuado de una presión absoluta ii 
#erior aproximadamente a 0,5 mier&h de mercurio. Este espa-j 
ció contiene aislación térmica de oap&á múltiples que oem­
prende barreras a la radiación de láminas delgadas flexible}! 
sostenidas por,y en relación alternante con, capas de lámi-[ 

2 0  [ ñas fibrosas orgánicas de baja conductividad en forma perrne 
nentemente compactadas. En la presente invención las capas 
laminares fibrosas tienen un valor de recuperación de agua 
inferior al 1% ponderal, pesan menos de 21 gramos por metro) 
cuadrado, estando comprendidas por fibras que tienen una 
conductividad térmica intrínseca inferior a 0 ,2 Btu/hr.pie.] 
9F y un diámetro efectivo de por lo menos 1 micrén. Las fi­
bras están dispuestas en relación de cruce superpuesto al 
azar en planos paralelos a la superficie laminar con por lo] 
menos algunos puntos de contacto entre las fibras adherido. 

^  , Las fibras se seleccionan entre el grupo que consiste en po]

25
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ro de vinilo. Se provee un material adsorbente de carbón ac 
tivado en relación de contigüidad con la superficie externa 
de la vasija interna y tiene adsortividad inferior al 2% 
ponderal.
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En el método de fabricación de acuerdo con la pre 
sente invención, el material adsorbente de carbón activado 
qué tiene adsortividad de agua inferior al 2% ponderal es 
posioionado en relación de contigüidad con la superficie ex 
tém a  de la vasija interna en contacto de equilibrio gaseo­
so con el aire atmosférico. El material laminar está provis 
to en forma de capas fibrosas que tienen un valor de recupe 
r&eióa inferior ai 1% ponderal, pesando menos de aproximada 
mónte 2i gramos por metro cuadrado, estando comprendido por 
fibras que tienen una conductividad interna intrínseca in­
ferior a 0^2 Btu/hrípie*SF y un diámetro efectivo de pop lo 
menos 1 miorón, y íag fibras dispuestas en relación de orn­
ee superpuesto al asar en planos paralelos a la superficie 
laminar teniendo por lo menos algunos puntos de contactos 
entre las fibras adheridos. Las fibras son seleccionadas en 
tre el grupo que consiste en poliolefinas, poliésteres, po­
li (cloruro de vinilo), poli (cloruro de vinilideno) y copo 
limeros de acrilonitrilo y cloruro de vinilo. Las capas de 
lámina fibrosa y barreras a la radiación son envueltas alM 
dedor de la vasija interna en capas alternas de manera que 
proporcionan por lo menos 11 capas de barreras de radiación 
laminar por centímetro (30 capas por pulgada) de espesor de 
aislaoión de capas múltiples en posición envuelta siendo 
realizada la envoltura en equilibrio de contacto de gas con

30



11 30037

1

5

10

15

el aire atmosférico. La caja externa es posiclonada alrede­
dor de la superficie externa de la aislación de capas múlti 
pies envueltas de manera que forma un espacio evacuable. Es 
te último es evacuado lo suficiente como para reducir la 
pfeslón de este espació a menos de 70 miorones de mercurio 
a temperatura ambiente en menos de 6 horas. El espacio eva­
cuado es luego sellado.

La figura 1 es un gráfico que ilustra la presión 
de evacuación a temperatura ambiente para diversos disposi­
tivos de capas múltiples compuestos y adsorbentes en función 
del tiempo de evacuación;

la figura 2 es una vista alzada frontal parcial­
mente en corte, de un reoipiente de gas licuado de doble pa 
red en el cual se pueda poner en práotica la presente inven 
oión; \

la figura 3 es una vista isométrica de la aisla­
ción térmica de capas múltiples oompueatas en posición apla 
nada oca partes fragmentadas para exponer las capes subya­
centes; y

20

25

30

la figura 4 es uha vista alzada tomada en sección 
transversal de una aislación de capas múltiples de acuerdo 
con la presente invención.

Tal como se emplea aquí, "valor de recuperación 
de agua" es una cifra arbitraria adoptada formalmente como 
la recuperación a ser utilizada con el peso secado en horno 
al calcular el peso comercial o legal de embarques por en­
trega de cualquier material específico, según lo define la 
norma ASTN D 1909-68 (reapproved 1973). Los valores repre­
sentativos enumerados en la misma incluye los siguientes:
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Acrílico
Hilado de algodón natural
Vidrio5
Cánamo
Nodaorílico Clase I
Nylon (polyamida)
defina
Poliésterio Rayón
Saran
Spañdex
Vinal
Vinyon
Lana

Porcentaje recuperación
_____  de a¿?ua

1.5
7,0
0,0

12,0

0,4
4.5 
0,0 
0,4

11,0

0 ,0

1,3
4.5
0,0

13,6

20

25

"Diámetro efectivo'* es al diámetro de una fibra 
a&poular que tiene la M.sma área, da corte transversal da 
material sólido que la fibra que 'es medida. A manera de 
ejemplo, ai la fibra es sólida y circular, el diámetro efec 
tivo ea el diámetro tal como se mide. Si la fibra es hueca 
el diámetro efectivo se basa sobre la medición del material 
de fibra real ignorando el lumen. Si la fibra tiene una 
sección transversal no circular, el diámetro efectivo es 
determinado midiendo el área de sección transversal real y 
calculando el diámetro de una sección transversal circular 
que tiene la misma área de sección transversal. Si el diáme '* 
tro de la fibra varia de un extremo al otro, el diámetro 
efectivo es un valor promedio.

30
Tal como se emplea en esta memoria, la "adsortivi
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dad de agua" del carbón adsorbente se basa en el procedi­
miento de medición por secado en homo en la norma ASTM D 
2867-70 para materiales sin compuestos orgánicos no misci- 
bles en agua.

En el método de fabricación de acuerdo con la pre 
sente invención, tanto el posicionamiento del material ad­
sorbente de carbón como la envoltura de lámina de capa fi­
brosa-barrera de radiación son realizados en contacto de 
equilibrio gaseoso con el aire atmosférico. Esto se refiere 
al equilibrio dé la presión y de la composición. A manera 
dé ejemplo, la fabricación sé puede realizar en oualquier 
espacio cerrado áin deshurnedecimiento. Queda entendido que 
nó se requiere acondicionamiento de aire en tal espacio pa­
ra los fines de este métodO) pero no es excluido si es con­
veniente por motivos no relacionados oon el mismo método.

Las láminas de fibras de acuerdo con la presente 
invención se pueden producir por URa variedad de métodos 
bien conocidos en las artes de la fabricación del papel y 
de los textiles. Se pueden producir mediante prooeso en hú­
medo a partir de suspensiones de fibras para fabricación de 
papel o fibras cortadas o depositadas en seco en forma de 
fibra oontinua denominadas comúnmente como adhesión en hila 
do. Las fibras pueden ser homogéneas en su composición y en 
sus propiedades físicas, o se pueden emplear mezclas de ff 
bras que difieren en composición y propiedades. Los agióme' 
rantes son los utilizados comúnmente en la fabricación de 
papel y resultan aceptables para los fines de la presente 
invención mientras su adsortividad de agua característica­
mente elevada no aumente el valor de recuperación de agua dé 
la lámina de fibras en más del 1%. El efecto perjudicial de!.
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lante, y se lo demostrará por comparación de las curvas B y 
B en la figura 1.

En la adhesión por hilado las fibras individuales 
son fijadas en la lámina mediante una fusión térmica ocasio 
nal de puntos de contacto de fibra a fibra, tal fusión tér­
mica entre las fibras justifica la resistencia y compacidad 
de la lámina y no se emplean adhesivos no fibrosos. A mane­
ra de ilustración, un método de adhesión por hilado es des­
crito en las patentes estadounidenses No. 3.502.538 a nombr3 

de Peterson y No. 3.296.944 a nombre de Levy, por el cual 
una mezcla de dos fibras que tienen diferentes puntos de 
ablandamiento es posada en forma de lámina continua y es 
subsiguientemente calentada en una corriente de gas calien­
te tal como el vapor de agua para adherir en conjunto a las 
fibras. En otra técnica de adhesión por hilado, fibras homo 
géneaa o mezcladas son adheridas térmicamente mediante rodi 
11óa calentados bajo una ligera oompreaión. En otro ejemplo 
más, la patente estadounidense No. 3.368.934 a nombre de 
Vosburgh describe un patrón de adhesión por hilado mediante 
el cual las fibras son fundidas térmicamente en numerosos 
puntos diminutos localizados por el pasaje a través de rodi 
líos gofrados oalientes.

Por lo que antecede resultará evidente que al es-

25 pecificar que la lámina de fibra tiene por lo menos algunos , 
puntos de contacto entre las fibras adheridos, la adhesión 
puede ser directamente entre fibras contiguas o a través de 
un aglomerante intermedio. La adhesión de fibras directas 
se prefiere para formar las aislaciones de capas múltiples 
en relación alternadas con barreras a la radiación con con-

30
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ductividad térmica inferior, segón se reivindica en una so­
licitud de patente estadounidense "aislación térmica" pre­
sentada simultáneamente bajo el nombre de Alfred Barthel.

Como se mencionó previamente, sólo determinados 
tipos de fibras orgánicas son apropiados para la práctica 
de esta invención. Las poliolefinas apropiadas incluyen al 
pólietileno, como por ejemplo en vendido Thiokol Chemical 
Corp., Waynesboro, Chio, bajo ía designación "DPL" y poli­
propileno, como por ejemplo el vendido bajo la marca regis­
trada "Herculon" por Hércules, ínc., Wilmington, Déla. Los 
pollésteres apropiados incluyen algunos de los vendidos ba­
jé laa marcas registradas Dacron (E. I. Dupont) y Kodel 
(Tenneásee Eastman Co., Kingsport, Tenneesee). Una fibra de 
poli (oloruro de vinilideno) apropiada es vendida por Amteoh 
ínc,, Odenton, Md., posiblemente manufacturada para el mate 
rial obtenido de Dow Chemical Co., Midland, Mich., bajo la 
m¿roa registrada "Saraa". La mayoría de las fibras del tipo 
del polímero de vinilo tienen valores de recuperación do 
agua que superan al 1% y son insátisfaotorlas. Un copolíme- 
ro de aorilonitrllo y oloruro de vinilo apropiado es vendi­
do por Union Carbide Corporation bajo la marca registrada 
"Dynel". La mayoría de las fibras del tipo aorílico tienen 
valores de recuperación de agua prohibitivamente elevados.
Un poli (cloruro de vinilo) apropiado es vendido bajo el 
nombre de "vinyon" por FMC Corp., Philadelphia, Pa.

El diámetro efectivo de las fibras individuales 
que comprenden a la lámina fibrosa es de por lo menos 1 mi- 
crón, preferiblemente inferior a 30 micrones, y más preferí 
blemente de 3 a 30 micrones. Las fibras con diámetro efecti 
vo inferior a 1 micrón probablemente no requieren ser adhe-
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ridas y las fibras relativamente grandes aumentan excesiva­
mente la transferencia de calor por la conducción del sóli­
do, y también el espesor de la lámina fibrosa. Esta última 
característica reduce el número de protección contra la ra 
diación que pueden ser instaladas por unidad de espesor de 
la aislación de capas múltiples. Sin embargo las fibras de 
diámetro más grandes tienden a ser menos costosas. El mar­
gen mencionado precedentemente es un equilibrio de estas cá 
racterísticas.

Como se expresó precedentemente, las capas de la 
mina fibrosa presente pesan menos de 21 gramos por metro 
cuadrado, preferiblemente menos de 16 gramos por metro oua- 
dradó. Esto parcialmente se debe a que la aislación térmica 
dé capas múltiples de acuerdo con la presente Invención de­
be sár muy efioaz para llevar al mínimo la transferencia de 
calor total por la conducción sólida y la radiación. El uso 
de láminas delgadas y livianas separa efectivamente las ba­
rreras de radiación adyacentes mientras que las láminas fi­
brosas más densas emplean más fibras y aumentan la transfe­
rencia de calor por la oonduooión de sólidos. Como se estu­
dia más adelante en mayor detalle y se ilustra en la figu­
ra 4 t las fibras individuales se oree que "flotan" u ondu­
lan en contacto de punto a punto entre barreras de radia­
ción adyacentes, y las láminas más gruesas reducirían estas 
características. Además, el uso de láminas fibrosas delga­
das de baja densidad penmiten un mayor número de proteccio­
nes contra la radiación por unidad de medida sin comprimir 
indebidamente a las láminas fibrosas.

Todo material adsorbente de carbón activado que 
tenga adsortividad de agua inferior al 2% ponderal es apro-

30
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piado (preferiblemente inferior al 1%); y machos están dis­
ponibles en el comercio presentando un área superficial de 
800 a 1.200 metros cuadrados por gramo. Los adsorbentes de 
carbón son fabricados por ejemplo a partir de material bási 
co de petróleo o carbón y se pueden comprar de la Union Car 
bidé Corporation como calidades "Columbia" JXC, MBV y MBU. 
También un carbón activado apropiado es vendido por Witco 
Chemicals Company, New York City, New York, como calidad
337.
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Volviendo ahora a la figura 1, las curvas A a E 
ilustran las características de relación de presión de eva­
cuación contra tiempo de evacuación de diversos dispositi­
vos compuestos de capas múltiples y adsorbentes incluso los 
de la técnica anterior y la presente invención. En cada ca­
so la aislación de capas múltiples fue envuelta en la misma 
forma orbital (y a la misma densidad) descrita en la paten­
te estadounidense No. 3 .504.820 a nombre de Barthal sin una 
envoltura en espiral simultánea., alrededor de una vasija, 
idéntica de 29 litros. La barrerá laminar a la radiación 
fue de hoja de aluminio blando, de 0,0762 milímetro de es­

25

pesor y 76 ,2 milímetros de ancho, y la lámina fibrosa yerma 
nentemente compactada fue de 85.72 milímetros de ancho. Los 
diversos dispositivos de alalación téimioa y adsorbentes de
láminas de fibras de capas múltiples y hoja de aluminio son 
los siguientes:

TABLA I
Curva Aislación de fibra Adsorbente
A rayón tamiz molecular 5A
B rayón carbón activado
C polléiter tamiz molecular 5A30
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Curva Aislación de fibra Adsorbente
D poliéster más flóculos

flóculos manila tamiz molecular 5-A
E-1 poliéster carbón activado
E-2 poliolefina carbón activado

10

20

25

En la mayoría de los casos la curva de la figura 
1 son valores medios basados en los rendimientos individua­
les de diversos dispositivos idénticos. La curva E ilustra 
a los dispositivos de carbón activado de poliéster E-1 y 
poliolefina E-2 puesto que sus rendimientos experimentales 
fueron substancialmente idénticos para los fines de esta 
comparación.

La lámina de fibras de rayón de las curvas A y B 
pasó aproximadamente 9 gramos por metro cuadrado, compuesta 
de fibras que tenían una conductividad térmica intrínseca 
de 0,12-*0,21 Btu/hr.pla.sF, y un diámetro efectivo de 12 
miorones y un valor de recuperación de agua del 11% ponde­
ral, La lámina de fibra de poliéster de las curvas O y E-1 
pesó aproximadamente 13,5 gramos por metro ouadrado compues 
ta de fibras que tenían una conductividad térmica intrínse­
ca de 0,095 Btu/hr.pie.aF, y un diámetro efectivo de 17 mi- 
eronea y un valor de recuperación de agua de 0,4% ponderal. 
Esta lámina de fibra de poliéster fue del tipo adherido por 
hilado comprada de E.I.DuPont de Nemours and Co., Wilmingtca, 
Delaware, bajo la marca registrada "Reernay". La lámina de 
la fibra de poliolefina de la curva E-2 pesó aproximadamen­
te 14,5 gramos por metro cuadrado, compuesta de fibras que 
tienen una conductividad térmica intrínseca de 0,0725 Btu/ 
hr.pie.9F, y un diámetro efectivo de 27 micrones y un valor 
de recuperación de agua inferior el 0,01% ponderal. Esta lá

30



l mina de poliolefina era de polipropileno del tipo de adhe­
sión por hilado comprado de Acmé Mills Company, 5151 Lorai-

bertex", estilo 9. Al inspeccionar la lámina de fibra fue 
5 fundida térmicamente en un patrón cuadrado de áreas locali­

zadas diminutas cada una de aproximadamente 0,64 milímetro 
cuadrado y separadas aproximadamente en 30 centímetros de 
modo que aproximadamente el 16% del área superficial de la 
fibra fue fundida. La lámina de poliéster más fibra de ma­

lo nila de la curva D pesó aproximadamente 9)2 gramos por me­
tro cuadrado, compuesta de fibras que tenían un diámetro 
efectivo de 13 micrones y un valor de recuperación de agua 
de 1,6% ponderal. Esta lámina fue formada a partir de fi­
bras de poliéster al 90% ponderal oon una recuperación de 

15 agua de 0,4% ponderal y flóoulos de fibra de manila al 10% 
ponderal oon una recuperación de agua del 12% ponderal, poi 
consiguiente el valor de recuperación de agua de la lámina 
de fibra era da 0 ,4 * 0,1 (12) * 1,6% ponderal. JPsta lámina 
de fibras fue preparada mediante él método "húmedo" usado 

2 0  en la fabricación de papel con los flóculos de fibra como 
aglomerante. Fue comprada de James R. Crampton and Bros. j 
Ltd., Elton Paper Mills, Bury, Lancashire, BL82AS, Great

2 g calcica A bajo la forma de comprimidos aglomerados con are. 
lia de 1,59 milímetros de diámetro por 3)17 milímetros man] 
facturados por la Union Carbide Corporation, New York. El 

' carbón activado fue derivado de un material de base de pe-

adsortividad de agua de 1% ponderal. Fue manufacturado por
30
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la Union Carbide Corporation y es vendido bajo la marca re­
gistrada de carbón Columbia JXC.

Una comparación de las curvas de la figura 1 reve 
la que para el dispositivo adsorbente de lámina de fibra do 
rayón y tamiz molecular 5A usado comercialmente ilustrado 
por la curva A la presión después de 4 horas de evacuación 
seguía siendo de aproximadamente 120 micrones Hg. Si se usa 
adsorbente de carbón activado en lugar de tamiz molecular 
5A, la presión de evacuación después de 4 horas es aún más 
elevada, aproximadamente 160 micrones Hg según lo ilustra 
la curva B. Esto se debe a la adsortividad mucho más baja 
del carbón activado para el aire y el agua.

Cuando se usa láminas de fibra de poliéster oon 
adsorbente de tamiz molecular 5A, la caraoteristioa de eva- 
ouaolón es grandemente mejorada según lo ilustran las curvan 
O y D. Después de 4 horas de evacuación, el dispositivo de 
lámina de fibra de poliéster y temía molecular 5A proporcio 
na una presión de solamente alrededor de 5,4 micrones H¡g 
(curva C) y el dispositivo de poliéster más flóoulos de fi­
bra de manila y tamiz molecular 5A proporciona una presión 
de aproximadamente 15 micrones Hg (ourva D). La diferencia 
en el rendimiento entra estos dos materiales se atribuye a 
los valores de reouperaolón de agua, es decir, 0,4% para la 
curva C y 1,6% para la ourva D.

Para los dispositivos de lámina de fibra de poli­
éster o poliolefina y adsorbente de carbón activado de acue:* 
do con esta invención ilustrados por la curva E de la figu­
ra 1 , la presión después de 4 horas de evacuación fue de 
aproximadamente 26 micrones Hg. Esto es entre el rendimien­
to del presente dispositivo comercial de la curva A (120 mi-
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orones Hg) y la evidente mejora de las curvas de lámina de 
fibra de poliéster C y D ( 5 , 4 y 1 4  micrones Bg).

Parecería por las comparaciones de presión-tiempt 
de evacuación descritas precedentemente que el dispositivo 
ideal para los recipientes de almacenamiento criogénico se­
ría un adsorbente de lámina de fibras de poliéster o polio- 
léfina y tamiz molecular 5A. A pesar de lo que antecede, st 
ha descubierto inesperadamente, qiiá el dispositivo de lámi­
na de fibra de poliéster ó poliolefina y adsorbente de caí 
bón activado es muy superior a lo demostrado po^ otra serie 
de pruebas. En las últimas lós dispositivos de láminas de 
fibras-adsorbentes descritos precedentemente fueron sella­
dos después de 4 horas de evacuación y se midió la tasa de 
evaporación normal (NER) de cada recipiente. Esto fue rea­
lizado oolocandó\al recipiente sobre una balanza de brazos 
y llenando al mismo oon aproximadamente 13#6 kgs. de nitró 
geno líquido. Se dejó entonces al recipiente enfriarse por 
al menos 2 días para aloanzar oondioionea de estado estable 
en ia tasa de transferencia de oalor. Después del enfriar 
miento la presión de vacio fue medida y se tomaron dos leo- 
turas separadas por al menos dos días. La pérdida de peso 
entre las dos lecturas sirvió como base para calcular el 
NER por día con los siguientes resultados:

TABLA II

Curva
NER (Nitrógeno líquido 

kKs/dia)
Presión de Vacío
___(mm 3?) ____

A ' 0,139 1,95 0,6 1,11
B : 0,148 0,45 0,25 0,34
0 0,131 0,08 0,07 0,07
E-1 0,112 0,02 0,02 0,02
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Curva NER (Nitrógeno líquido 
_____kKs/día)________ Presión de Vacío

(mm He;)
E-2 0,116 0,22 0,037 0,06

En las pruebas de la Tabla II, los valores de NER
son promedios aritméticos de diversos rendimientos indivi­
duales de varios dispositivos idénticos. Una comparación re 
vela que el dispositivo de lámina de fibra de rayón-tamiz 
molecular 5A de la curva A (que tipifica la presénte prácti 
ca comercial) fue aproximadamente 19% más bajo que el dispo 
sitivo de lámina de fibra de poliolefina-carbón aotivado 
B-2 y aproximadamente 24% más bajo que el dispositivo de 
lámina de fibra de poliéster y carbón activado de la curva 
E-1 de acuerdo con la presente invención. El rendimiento 
NER del dispositivo de rayón-carbón activado de la curva B 
fue inferior al dispositivo empleado comercialmente de la 
curva A. Aún cuando el dispositivo de lámina de fibra de po 
liéster-ádsorbentá da tamiz molecular 5A de la curva o te­
nia la presión más baja al final de la evaeüacióa de 4 ho­
ras (figura 1), su NER fue significativamente inferior de 
acuerdo con la presente invención. A manera de una compara­
ción directa es aproximadamente 13% más bajo que el disposi 
tivo E-2 y aproximadamente 17% más bajo que el dispositivo 
E-1. Las pruebas de la Tabla II son de gran significación 
económica, particularmente cuando se las compara con la 
práctica comercial actual basada en el dispositivo de lémi 
ñas de fibra de rayón-tamiz molecular 5A descrito preceden­
temente. En la fabricación comercial del recipiente de 29 
litros de capacidad ya mencionado con su dispositivo de ais 
lación térmica-adsorbente, se ha encontrado que es necesa­
rio evacuar el espacio intermedio durante un periodo de poi



23 3003

i

5

10

15

20

lo menos 60 horas para lograr un NER comercialmente acepta­
ble de 123 gramos de nitrógeno liquido/dia. La Tabla II de­
muestra que esta invención logra el mismo nivel de rendi­
miento en no más de 4 horas de tiempo de evacuación, es de­
cir, un décimo del tiempo requerido por el dispositivo de 
fibra orgánica de la técnica anterior. También demuestra la 
posibilidad de lograr un NER significativamente inferior qui 
los dispositivos de fibra orgánica previamente obtenibles. 
Esto significa un "tiempo de permanencia" más prolongado pg 
ra almacenar productos a temperatura criogénica. A manera 
de ejemplo, muestras biológicas tales como cultivos bacte­
rianos, tejidos oelulares malignos, sangre entera y médula 
ósea son mantenidos a -195,530. (73RK) para investigaciones 
médicas. El tiempo de permanencia para el recipiente de 29 
litros de capaoidad sobre la base dé un NER de 0,272 es de 
aproximadamente 190 días. Con la presente Invención y sobre 
la base de un NER 0,243 de la curva E-1, el tiempo de permg 
nenola puede ser aumentado hasta 208 dias antes de que el 
recipiente necesite ser rellenado oon nitrógeno líquido, 
que es más de 2 semanas de mejora.

En los dibujos, la figura 3 ilustra una aislación 
térmica de capas múltiples 10 que comprende una pluralidad 
de delgadas barreras de radiación de lámina flexible 11 sos 
tenidas por y en relación alternativa con capas de lámina 
fibrosa orgánica poco conductora 12 en forma permanentemen­
te precompactada. Las barreras de radiación 11 son preferi­
blemente hojas de aluminio de 0,00635 a 0,0127 mm de espesor 
con emisividad de aproximadamente 0,035. Sin embargo, los 
clásicos chapados con metal tal como el tereftalato de po- 
lietileno doblemente aluminizado también se pueden usar co-30
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mo barreras para la radiación.
La aislación de capas múltiples 10 es aplicada a 

la pared de la vasija interna con baja compresión preferi­
blemente de manera que provea una relación equilibrada entr¡; 
barreras de radiación suficientes como para reducir en gran 
medida la transferencia de calor, por una parte, pero no 
cóh suficiente compresión como para aumentar en gran medida 
la transferencia de calor por la conducción de sólidos. A 
mañera de ejemplo, cada aislación de capas múltiples se ca­
racteriza por una curva de rendimiento térmico que es un 
trazado de conductividad térmica en función de la densidad 
de capa, por ejemplo el número de protecciones de radiación 
por centímetro en el estado tal oomo está instalado. La cur 
va exhibe, un mínimo de conductividad térmica en algún valor 
de densidad de dapa, y por esta invención la aislación de 
capas múltiples 10 es de por lo menos 11,8 protecciones de 
Radiación por centímetro (30 per pulgada) de espdeor insta-

2 0
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ladea preferiblemente entre 15*7 y 31,4 protecciones de ra­
diación por centímetro de espesor instalado (15,7 y 31,4 pri 
teociones de radiación por pulgada).

La figura 4 es una vista ampliada de la aislación 
térmica 10 que se oree ilustra la relación de transferencia 
de calor entre las oapas individuales. Las capas de lámina 
fibrosa delgada permanentemente precompactada 12 no llenan 
el espacio entre las protecciones de radiación 11 como lo 
hace el separador en forma de lámina continua esponjosa del 
tipo descrito en la patente estadounidense No. 3.009.601 de 
Hatsch, pero en lugar de ésto ondula dentro del espacio en­
tre protecciones de radiación adyacente a través de una dis 
tancia substancialmente más ancha que su espesor, haciendo
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contacto primero con una protección 11a que la otra protec­
ción enfrentada 11b. Por ejemplo, en una aislación de capas 
múltiples de 70 protecciones de radiación por pulgada (25,' 
mm), el espacio ocupado por hojas delgadas de aluminio de 
0,00635 mm es de 70 x 0,00635 - 0 ,445 mm. La altura de la 
pila sin comprimir de 70 capas de lámina fibrosas delgadas 
permanentemente precompactadas 12 típicamente será de apro­
ximadamente 12,7 mm. De este modo, los espesores combinados 
de las hojas delgadas de aluminio y las láminas fibrosas 
justifican solamente 0 ,44 más 12,7 = aproximadamente 13,1 
mm dé la dimensión total de una pulgada o sea 25,4 mm. !E!s 
evidente por lo que antecede que el meoanismo de transponte 
de oalor entre las protecciones dé radiación adyacentes 11a 
y í1b oomprende otra modalidad además de la bien conocida 
del flujo de calor de una fibra a lá otra en los puntos de 
oontacto cruzados a fin de atravesar el espesor de las lámi 
ñas fibrosas 12. El oalor debe hacer un nocorrido adicional

2 0

25

en distancias muy extendidas en toda la longitud de las fi­
bras 'a fin de atravesar lateralmente la ondulación desde la: 
zonas de contacto entre las láminas fibrosas y las protec­
ciones de radiación enfrentadas 11a y 11b.

Este mecanismo modifioado es ventajoso en cuanto 
al que el trayecto de transferencia de calor desde una pro­
tección a la otra es extendido en mucho lo que tiende a re­
ducir el transporte de calor por la conducción de sólidos a 
través de capas múltiples. La tendencia a reducir la conduc 
ción'de sólidos es mayor cuando las fibras están compuestas 
de sustancias orgánicas con baja conductividad intrínseca 
inferior a 0,2 Btu/hr.pie.sF. En el uso de relativamente po­
cas fibras de gran diámetro (por lo menos 1 rnicrón) para

30
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componer la lámina 12 que pesan menos de 21 gramos por me­
tro cuadrado, el mecanismo de transferencia de calor modifi 
cado es particularmente ventajoso porque permite el uso de 
cantidades discretas de aglomerante para obtener la delga­
dez y la resistencia sin incurrir en un gran castigo por 
conducción de sólidos. En efecto, la extensión del trayecto 
del flujo de calor a lo largo de la longitud de la fibra 
tiende a subordinar la importancia de la resistencia en con 
t&cto cruzado entre las fibras. De este modo, el efecto ge­
neral es llevado al mínimo al adherir algunos de los puntos 
dá contacto cruzado en conjunto.

El método de fabricación de acuerdo con la presen 
te invención será ahora entendido más plenamente en rela­
ción coa la siguiente descripción para el armado del reci­
piente de la figura 2 . La vasija interna 15 está provista 
de una seoción de tubos de cuello alargado 16 para el lugre 
áo y egreso, y el retén adsorbente 17 puede ser colooado 
aobre la parte superior de la vasija interna 15 en relación 
concéntrica al tubo del cuello. Una cantidad de material- 
predeterminado adsorbente de carbón aotivado 18, preferible 
mente en forma granulada, es Vertido a través de la abertu­
ra con forma de anillo 19 entre el retén 17 y la pared ex­
terna del tubo de cuello 16. El adsorbente 18 es asi posl- 
cion'ado en relación de contigüidad con la pared externa de 
la vasija interna 15 y este paso de armado es realizado en 
un ambiente que está en contacto de equilibrio gaseoso con 
el aire atmosférico.

A continuación la aislación de capas múltiples 10
es envuelta alrededor (y sobre) el retén adsorbente 17 y la 

!
vasija interna 15 en la densidad de aislación deseada. Para30
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lograr la eficiencia de aislación térmica del orden de magn 
tud requerida para el almacenamiento a baja temperatura 
(aproximadamente 2x10"5Btu/hr.pie.aF), por lo menos se re­
quieren 30 capas de barreras de radiación por cada 25,4- mm 
de aislación en capas instaladas 10 (es decir por cada 25,4 
de espesor de aislación). La envoltura de aislación también 
se realiza en un ambiente qué esta en contacto de equilibri 
gaseoso con el aire atmosférico. La envoltura se puede efec] 
tuar de cualquier manera conveniente, por ejemplo por el 

10 )procedimiento orbital solamente, o por movimiento simultá­
neo orbital y espiral de tiras de aislación separadas alre­
dedor de la vasija interna, o por envoltura espiral solamenj 
te, Si se emplea esto último puede ser conveniente cortar 
una multiplicidad de barreras de radiaolón y láminas fibro-] 
sas en forma de disco y posiolonar las mismas por debajo y 
por énoima de lá vasija interna 15, Si se lo desea, una mu3̂  
tipiioidad de protecciones tépmiowaante conductivas 20 del 
tipo descrito en la patente estadounidense No. 3*133.4-22 a 
nombre de Paivaaaa y otros y la patente estadounidense No, 

2 0  ] 3.34Í.052 a nombre de Bárthel se pueden poslcionar en ubio, 
oionée o intervalos seleccionados durante la envoltura de 
la aislación de cepas múltiples.

Cuando se emplea la envoltura orbital, las proteo] 
clones conductivas son provistas convenientemente simpleina 
te suspendiendo la aplicación del separador fibroso por 
capa completa de la lámina metálica alrededor de la vasija 
interna. Tal método de aplicar protecciones metálicas con­
ductivas fue usado para el recipiente de prueba de 29 li­
tros descrito previamente, siendo resumidos los resultados 
de lá prueba en la figura 1 más las Tablas I y II. La apli-

25

30
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cación de protecciones conductivas por envoltura orbital de 
tira de lámina metálica solamente requiere una especial dije 
posición para lograr un buen contacto térmico con el tubo 
de cuello 16, Para tal fin, secciones cónico truncadas 20 
de metal conductor delgado tal cómo el aluminio son sujetas 
en forma convenientemente apretadas alrededor del tubo 16 
con su superficie que se extiende hacia afuera en contacto 
contiguo con la capa de lámina metálica. En las pruebas deis 
ciPitaá previamente, tres secciones cónico truncadas forma­
das de láminas de aluminio de 0,79 mm de espesor en forma 
de discos de 158,7 mm de diámetro fueron usados como protec 
clones conductoras de calor según lo descrito en la paten­
te estadounidense,No. 3.341<052 a nombre de Barthel. El 
procedimiento de envoltura fue aplicar primeramente 24*36 
órbitas de aisladón de lámina de fibra-lámina metálica, 
luego aplicar varias capas de lámina metálioa simple (sin 
la lámina de fibra) uniéndolas térmicamente a lá primera 
protección térmica, luego aplican 40 a 70 órbitaa de la lá 
mina de fibra-lámina metálioa seguida por oapaa de lámina 
de aluminio simple ulteriores térmicamente unidas a la se­
gunda protecoión, luego 60-76 órbitas de la fibra-lámina 
metálioa seguida por ulteriores capas de lámina de aluminic 
simple térmicamente unidas a la tercera protección térmica, 
y finalmente 72-90 de lámina de fibra-lámina metálica. Este 
dió como resultado un promedio de 55 capas de la aislación  ̂
de capas múltiples de lámina de fibra-lámina de aluminio.

Siguiendo con la envoltura de aislación, la caja 
externa 21 es armada alrededor de la superficie externa de 
la aislación 10 para formar un espacio libre de carga ínter 
medio evacuáble 22. En su empleo en esta memoria "libre de

30
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carga" significa que las paredes de la vasija interna 15 y 
la caja externa 21 son autoportantes y no trasmiten presión] 
a la aislación 10. El espacio 22 es evacuado a través del 
conductor 23 lo suficiente para reducir la presión en el 
mismo hasta por debajo de 70 micrones Hg a temperatura ambi¿n 
te. Este nivel de evacuación es necesario para proveer un 
recipiente de doble pared que tenga suficiente efectividad 
de aislación térmica para el almacenamiento de material a 
bajá temperatura. El espacio 22 ás preferiblemente evacuado] 
lo suficiente para hacer descender la presión en el mismo 
hasta entre 10 y 4.0 micrones Hg como un equilibrio entre la] 
efeotividad de aislación térmica en el alto nivel contra la 
energía de evacuación y el tiempo án el bajo nivel. Como sel 
abalizó previamente, de acuerdo con el método presente tal 
evacuación es realizada en menos de 6 horas, preferiblemen-] 
te en menos da 4 horas para llevar al mínimo la energía y 
el tiempo de evacuación mientras qüe aún se alcanzan una al] 
ta efectividad aislante a baja temperatura, es decir, NNR 
bajo. En dos recipientes con un dispositivo de aislación de] 
curva E-1, los tiempos de evaouaoión fueron reducidos a 20 
minutos. A pesar de este tiempo extremadamente corto 10B ni] 
veles de vacío durante el servicio en frío fueron bajos;
0,02 micrón Hg (alto), 0,005 miorón Hg (bajo), y 0,008 mi- 
crón Hg (medio). El NER promedio fue de 0,012 Rgs/dias de 
nitrógeno líquido.

Se comprenderá que no todos los componentes del 
aire son inmovilizados por adsorbentes y rarefactores cuan­
do están en servicio. Los vestigios de elementos tales como] 
el helio y el neón no son adsorbidos efectivamente a la tem 
peratura del nitrógeno liquido ni quedan químicamente liga-
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dos por los rarefactores. Aunque están presentes en solamen 
te cantidades diminutas en el aire, pueden contribuir a una 
fracción substancial de los gases móviles libres bajo las 
condiciones de servicio. Por lo tanto, es necesaria la eva­
cuación a una baja presión absoluta independientemente de 
la cantidad o actividad de adsorbente, a fin de remover ta­
les vestigios de componentes hásta niveles residuales tole­
rables .

10

15

20

Despuás de la evacuación el espacio 22 es sellado 
herméticamente a los gases por ejemplo apretando el conec- 
tbr 23 en su extremo externo 24 como se ilustra en la figu­
ra 2a. Aunque no es ilustrado también se puede proveer ma­
terial rarefactor en oomunioación gaseosa con el espacio 
evacuado 22, como por ejemplo lo desorlto en la patente es­
tadounidense No. 3.108.706 de Matsóh ya mencionada. A dife­
rencia del adsorbente, la cápsula dé material rarefactor de 
be sar unida a la o aja externa calía ate 21 en lugar de la 
Vasija interna fría 15,

Las ventajas notables de la presente invención ec 
comparación con otros dispositivos de aislaoión y adsorben­
tes de lámina de fibra y protecoión a las radiaciones se de 
bea a una combinación de características. Como se mencionó 
previamente la fibra de rayón y muchas fibras orgánicas 
tienen una fuerte afinidad por el agua. Por otra parte, las

25 fibras orgánicas seleccionadas para esta invención poseen 
baja afinidad por el agua, teniendo valores de recuperación 
de agua inferiores al 1% ponderal, preferiblemente inferio­
res a 0,5%. Cuando el rayón y otras fibras hidrófilas simi­
lares, son evacuadas, el agua adsorbida es desprendida pro­
fusamente en una amplia gama de presiones y durante período?30
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prolongados de tiempo. A diferencia de ésto, el desprendi­
miento de agua de las fibras orgánicas seleccionadas para 
la presente invención es mucho menos profuso y los vestigio3 
remanentes de agua que quedan después de un corto período 
dé evacuación pueden ser fácilmente removidos por el adsor­
bente de carbón activado cuando es enfriado por el líquido 
criogénico contenido en la vasija interna 15.

10

Si bien el adsorbente dé tamiz molecular 5A tiene 
una fuerte afinidad por el aire (por ejemplo 15 cm3 de aire 
peí* gramo de adsorbente), el adsorbente de oarbén activado 
usado en la présente invención tiene una afinidad por el 
aire muy inferior, adsorbiendo típicamente sólo 5 a 8 cm3 
de aire por gramo de adsorbente. Además, el aire adsorbido 
ea retenido muy ''sueltamente" de modo que ge desprende en

15

20

25

pocos minutos düxiante un corto periodo de evacuación.
Después que él dispositivo de aislaoión es sella­

do, un adsorbente dé tamiz moleouláv 5A activo adsorberá se 
mipermanentemente iá porción principal del agua que se des­
prenda de la fibra durante la evacuación debido a la fuerte 
afinidad del tamiz por el agua. De este modo, el tamiz mole 
culár ayuda en la evaouación de la vasija y una oantidad 
"extra" de tamiz deba ser provista en el reolpiente para 
dar lugar a esta adsorción de agua de modo que hay disponi­
ble una capacidad adioional suficiente para inmovilizar los 
gases que no sean vapor de agua durante el servíoio. A dife 
rancia de ésto, el carbón activado tiene una afinidad tan 
baja por el agua a temperatura y presión ambientes (menos 
del 2% ponderal), preferiblemente menos del 1% ponderal, qua 
no requiere pre-secado o precauciones de manipuleo especia­
les durante el armado del recipiente. Puede ser instalado a

30
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la atmósfera normal con contenido de agua en equilibrio.
Además su contenido de agua típicamente bajo es retenido 
muy flojamente a temperatura ambiente de modo que todo el 
agua se desprende libre y rápidamente durante un periodo 
muy corto de evacuación.

Los descubrimientos y conclusiones precedentes 
son aquí aplicados a cada uno de los dispositivos analiza­
dos previamente en relación con la figura 1. La curva A (fi 
bra de rayón y adsorbente de tamiz molecular 5A), desciende 
rápidamente en su presión cuando comienza la evacuación de­
bido a la ayuda inicial del adsorbente en la remoción del 
agua desprendida de la fibra. El desprendimiento continuado 
a largo plazo de agua de la fibra y el aire del adsorbente 
de tamiz molecular 5A impiden que se obtenga una baja pre­
sión durante la evacuación y requieren un periodo de evacúa 
oión prolongado para la remoción efectiva de aire y agua, 
íá curva C (fibra de poliéster y adsorbente moleoular 5A) 
deadiande rápidamente en presión hasta un bajo nivel ouandc 
comienza la evacuadón debido a la gran reducción en el des 
prendimiento de agua de la fibra esencialmente "seca". Sin 
embargo; se produce cierta adsorción de agua por el adsor­
bente de tamiz molecular 5A y un desprendimiento continuado 
a largo plazo de aire del adsorbente 5A requieren un perio­
do prolongado de evacuación para la remoción eficaz del ai­
re adsorbido para activar adecuadamente al adsorbente 5A. !
La curva E (fibra de poliéster o poliolefina y adsorbente 
de carbón activado) desciende rápidamente en presión cuando 
comienza la evacuación porque hay muy poca agua que se des­
prenda de las fibras y del adsorbente de carbón activado.
La presión alcanzada durante la evacuación prolongada es

30
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1 muy inferior que para la curva A porque el desprendimiento 
de agua de las fibras hidrófobas y el adsorbente de carbón 
aotivado combinado de la curva E es muy inferior que la fi 
bra de rayón de la curva A dado que había muy poca agua pre 
sente desde el comienzo. Sin embargo, la presión de evacua­
ción prolongada para la curva E es superior que para la cur 
va C porque el neto desprendimiento de agua para la curva 
C es inferior, reflejando la ayuda por el adsorbente 5A en 
el último dispositivo. A pesar de esta ventaja evidente de 

10 ) estar presente, el adsorbente de tamiz 5A siempre debe ser 
evacuado durante un largo periodo para remover las molécu­
las de gas retenidas tenazmente. La combinación de la curva 
B (fibra de rayón y adsorbente de Carbón aotivado) produce 
una curva por encima de la curva A porque el desprendimien- 

15 [ tó de agua es el' mayor desde este dispositivo que combina 
una fibra "húmeda" y un adsorbente que no toma agua.

Es importante tener en ouenta que el paso de eva­
cuación no puede ser abreviado significativamente por el at 
mentó del tamaüo o la capacidad de la bomba de evacuación. 

2 0  I Excepto por un oorto período inicial de evaouaoión, la tasa 
de remoción de gas es controlada por la lenta tasa de desoí 
oióñ de gas dentro dal espacio de aislación. En la presente 
invención el gas adsorbido no solamente es reducido en su 
cantidad, sino que tal gas es también retenido mucho menos 

2 g ] tenazmente sobre la superficie que lo hospedan. Los gases 
quedan desorbidos fácilmente a temperatura ambiente y son 
removidos con rapidez por la evacuación.

Además del tiempo de evacuación muy reducido, la 
presente invenoión ofrece otras ventajas muy importantes.

] Como se mencionó previamente, el adsorbente de tamiz molect
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lar debe ser pre-secado (típicamente entre 315 y* 4252c. o 
sea 588 y 6982K) y protegido cuidadosamente de la atmósfera 
durante el manipuleo, instalación y armado de la vasija. 
Esto se realiza preenvasando el adsorbente activado en un 
laminado metálico y plástico impermeable, instalando el en 
vase y perforando el laminado inmediatamente antes de la 
aplicación de la aislación lo que a su vez debe ser segui­
do inmediatamente por el cierre final de la caja externa 
del reoipiente. Este procedimiento es obviado por completo 
con el adsorbente de carbón activado. Este último puede sei 
manipulado e instalado en exposición directa a la atmósferc 
normal sin detrimento para el rendimiento del recipiente 
durante el almacenamiento de materiales a baja temperatura. 
Esta falta de sensibilidad del carbón para adsorber agua 
es úna característica distintiva importante de este adsor­
bente. Aún cuando el carbón está substancialmente saturado 
con humedad bajo condiciones atmosféricas normales, su ca­
pacidad adsortiva para los gases permanece elevada bajo 001 

dioiones de servioio, es deolr temperatura oriogénica y 
fuerte vacio. En comparación, si el tamiz molecular 5A fue­
ra substancialmente saturado con humedad bajo condiciones 
atmosféricas normales, su oapacidad adsortlva acondiciones 
de servicio queda virtualmente destruida.

También se manifestó que se debe introducir tamiz 
molecular 5A "extra" a fin de proporcionar capacidad no so 
lamente para remover los componentes del aire durante el 
servioio a baja temperatura sino.también para adsorber ine­
vitablemente grandes cantidades de agua desprendidas de une, 
fibra húmeda durante la evacuación. Las necesidades totales 
de adsorbente de carbón en la práctica de la presente inven

3 0
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ción¡ es de solamente un tercio de la cantidad necesaria de 
tamiz molecular 5A. La diferencia de cantidades de adsorben 
te és significativa dado que tanto el peso como el espacio 
son consideraciones importantes en los pequeños recipientes 
criogénicos.

Finalmente, la adsorbencia del agua por el rayón 
y las fibras orgánicas similares que tienen valores de recu 
péración de agua que superan el 1% es demasiado elevada pa­
ra permitir que este tipo dé fibra sea empleado como aisla- 
óión:del vacio sin ser preseoada. Eh la fabricación comer­
cial* actual de los recipientes de doble pared, las láminas 
de fibra de rayón del tipo de curva A y B son "horneadas" 
en un homo eléctrico, luego almacenadas en una atmósfera 
dé nitrógeno absolutamente seco y envueltas alrededor de la 
vasija interna ed\un salón "aeoo" espeolal. Estos procedi­
mientos previos al prooesamientó son costosos, prolongados 
y aumenta subatanoialmente la posibilidad de cantidades exc^ 
sivaS dé recipientes inaceptables en la produooión. Los se­
paradores de fibra de acuerdo con esta invención no requie­
ren ún pretratamiento eapeoial y son instalados en el esta­
do en que se reciben. Debido a la ausencia de hornos para 
secado, salones especiales con controles complicados de tem 
peratura y humedad, y los tiempos de evacuación muy reduci­
dos, el consumo de energía asociado con el manipuleo de la 
aislación se puede reducir entre el 80% y el 90% con esta 
invención en comparación con el estado presente del arte.

Aunque se han descrito en detalle modalidades pre 
feridas de la invención, se considera que es posible hacer 
modificaciones y que algunas características pueden ser 
empleadas sin hacerlo con otras, todo ello dentro del espír:.30
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Los puntos de invención propia y nueva que se pre 
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 
Invención en España, por VEINTE años, son los que se reco­
gen en las reivindicaciones siguientes:

13.- Mejoras introducidas en un método de fabrica 
ción de recipientes de doble pared para almacenar materia­
les a baja temperatura que tienen una vasija interna para 
contener dicho material) una caja hermética a los gases ex­
terna NáB grande que tiene paredea autopOFtantas rígidas ai 
rededor de dicha vasija interna da tamaño tal como para for 
mar un espacio intermedio evacuado libre de oarga a una pre 
sión absoluta inferior a aproximadamente 0 ,5 micrán de mer- 
eurió; material absorbente en dicho espacio en relación de 
ooatigHidad con la superfioia externa de dloha vasija ínter 
na y aislación térmica de capas múltiples también en dichos 
espacios envuelta alrededor de dicha vasija interna compren 
diendo barreras a la radiación de láminas delgadas flexibles 
que son soportadas por, y en relación alternada con, capas 
de lámina fibrosa orgánica de baja conductividad en forma 
permanentemente precompactada, cuyas mejoras se caracterizan 
por comprender los pasos de: posiclonar material adsorbente

t
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l ]de carbón activado que tiene adsortividad de agua inferior 
al 2% ponderal en relación de contigüidad con la superficie 
externa de la vasija interna en contacto de equilibrio con 
el aire atmosférico; proveer como dichas capas fibrosas, 
lámina que tiene un valor de recuperación de agua inferior 
al 1% ponderal, que pesan menos de aproximadamente 21 gra­
mos pór metro cuadrado y estando comprendidas de fibras que 
tienen una conductividad térmica intrínseca inferior a 0,2 
Btu/hora.pie.9F, y un diámetro efectivo de por lo menos 1 

10 )micrón, dispuestas dichas fibras en relación de cruce super 
puesto al azar en planos paralelos a la superficie laminar 
con por lo menos algunos de los puntos de contactos adheri­
dos en conjunto, siendo seleccionadas dichas fibras entre 
él grupo que consiste en poiioiefiaaa, poliésterea, poli 

15 [ (oloruro de vinilp), poli (cloruro de vinilideno) y copoli- 
meros de aorilonitrilo y cloruro de vinilo; envolver dioha 
lámina de capas fibrosas y dichas barraras a la radiación 
alrededor de dioha vasija interna en capas alternadas de 
manera que provean por lo menos 11,8 oapas de barrera a la 

go I radiación laminares por oentimetro (30 oapas por pulgada) 
de espesor de aislación de oapas múltiples en posición en­
vuelta oon dicha envoltura realizada en contacto de equlli 
brio Con el aire atmosférico; posiolonar dioha caja externa 
alrededor de la superfioie externa de la aislación de capas 
múltiples envuelta de manera que forma dicho espacio evacúa 
ble; y evacuar dicho espacio lo suficiente como para redu­
cir la presión en el mismo hasta debajo de 70 micrones de 
mercurio a temperatura ambiente en menos de 6 horas; y pos­
teriormente sellar el espacio evacuado.

2&.- Mejoras de acuerdo con la reivindicación 13,

25
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caracterizadas porque dicha lámina de capas fibrosas y di­
chas barreras a la radiación están envueltas alrededor de 
dicha vasija interna de manera que proveen entre 15,7 y 30,8 

capas de barrera de radiación laminares por centímetro (40 

y 80 capas por pulgada) de espesor de aislación de capas 
múltiples.

3&.- Mejoras de acuerdo con la reivindicación 1&, 
caracterizadas porque dicho espacio es evacuado lo suficien 
te como para reducir la presión en el mismo hasta entre 10 
y 40'mioréhes Hg.

4-*- Mejoras de acuerdo con la reivindicación 13, 
caracterizadas porque dicho espacio es evacuado durante un 
período inferior a las 4 horas.

' ga.- Mejoras de acuerdó eón la reivindicación 49, 
caracterizadas poique las fibras de dichas capas de lámina 
fibrosa son adheridas térmicamente en conjunto sin aglome­
rante externo en dichos puntos de oruoa.

6a.- Mejoras intróduoidaa en un método de fabrica 
oión da recipientes de doble parad para almacenar materia­
les a baja temperatura.

Tal y como se ha descrito en la Memoria! que ante­
cede, representado en los dibujos que se aoompañdR y con Ion 
fines^ que se han espeoifioado.

Esta Memoria consta de treinta y ocho hojas escri­
tas a máquina por una sola cara.

!.
Madrid ,21. "Üí!. 17 ?
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