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La presente invencidén se refiere a un metodo para
fabrlcar un recipiente aislado al vaclo de doble pared para
el almacenamiento de productos a temperaturas cr*ogenlcas.

Los recipientes aislados al vacio de déble pared
son utilizados ampliamente para la conservacidén a largo pla
%0 dé tejidos vivientes, espermas y sangre enterda y para el
almacenamiento y transporte de liquidos criogénicos valio~
sos..Estos recipientes por lo general emplean én;el espaclo
de aislacién al vacio, una aislacidén compuesta de capas mil
tiples, externas libre de cargas qué comprende cépas de ma~
tetial leminar fibroso de baja conductividad compuesto de
fibras para reducir la itransferenclis de calor por conduced b
gaseosa, y. capas de lémina delgeda Tlexible como barrera
pers la rediacidén. Lae ocspas de barPera pare la %adiaoién
son llevadas soptenidemsnte en relasidén superpuesta por las
capas lgminares fibrosas para proporcionar un gran nénmero
de cepas de barrera a la radiacién en un espaoiojlimitado
pars reducir la trensuisidn de calor radiante a través del
eapabio vacio sin aumentan percaptibleménte la transmisién

de calor por la conducclén de sblidos a través del mismo,

oién;oontigua sobre lados opuestos con una capa Hel material
lamindr fibroso, estando orientadas las fibras s?bstancial—
mente paralelas a la capa de barrera a la radiac%én ¥y subg-
tgncialmenme perpendiculares a la direccién de i%filtracién
del calor a través del espacio de aislacidn. :

: Uno de estos materiales laminares flbrosos de uso
Lomun descrito en la patente estadounlaense No. 3 009.600
a nombre de Matsch estd compuesto de fibras de v;drlo de pe

queﬁb didmetro (aproximadamente 0,5 micrén) en lﬁminas per-
a

-
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manentemente precompactadas de aproximadamente 0,0381 mm
(1,5 mils) y que pesan aproximadamente 16 gramos por metro
cugdrado (1,5 gramos por pie cuadredo)(en sdelante denoming
do "microfibra de vidrio"). La extrems finura de la microfi
bra de vidrio ofrece una integridad mecédnica del separador
en forma de lémina mity fina sin tener que conflar en aglome
rantes quimicos para "encolar" las fibras en conjunto. Cuan

db se instala una aeislacidn que consiste en liminas de mi-

erofibra de vidrio que alterhan con ldmihnas delgadas de aluj
minio en densidad préxima el Sptimo de 27 capas por centime
t70 (70 capas por pulgada) y en un vacio de menos de 0,1 mi
orén Hg absoluto, su conductivided térmica es de aproximadg
ménte 2,5 x 10~°Btu/hr.ple.oF. 51 un reoipiente de 29 litros
de nitrdégeno lfquido es provisto con une sislacidén de esta

clase, @8 capaz de obtener una tasa de evaporacidn normael

*

(¥8R) de eproximadamente 145 grumos de nitrdégeno liquido por

dlg

Les desventajus de la mlovoribra de vidrio consig
ten en su elevado cogbo y su extrema sensibilidad a la com-
presidén mecénica. Esfe Gltima caracteristica ha sido expli-
cada como resultado del aumento del mimero de contactos de
fibra a fibra dentro de la ldmina que en efecto acorta el
trayecto del flujo térmico entre las lédminas metdlicas re-
flectivas separadas por la 1lémina de fibra. En el uso prac-
tico de los separadores en forma permanentemente precompac-—
tada en la aislacibn de capas miltiples, generalmente es
imposible evitar la alba compresidn por lo menos en Areas

localizadas de la aislacién.
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 didmetro de las fibras (1,6~2,6 mi-
ecrones) en ldminas "continuas" sin compacter esponjosas sin
una cantidad significativa de aglomerante. La falta de re~
gistencia y la baja capacidad de manipulacidn, caracteriati]
ca de este separador son compensadas Sosteniendo la léming |
de fibra continuamente sobre otras de material laminar mds
fuerte tal como la liming metélice reflectiva usada en lg
aislacidén. Asi, la 1dmina metalica de soporte puede ser in-
tercalada con la lédmina de fibras delicada en el momento ghp
se produce esta Ultima, y posteriormente, los dos componen=
ted son manipulados y eplicados en conjunto durante la fa-
bricacidn del recipiente como una sola capa compuesta. La
alslaoidn de capas miltiples resultentes es excelente pera
raclpientes grandes, requiriendo una aislgeldén moderadsmen~
te eficaz, pero su conduetividad téruice (aproximadamente
10::10“5Btu/hr.pie.QF) no satisface log requisitos extremos
para los fecipientes criogénicos pequefios con largo tiempo
de "retencidan,

Una alterngtive pare las liminas de fibra de vi-
drio son los separadores de fibra orgénice descritos en la
patente estadounldense No. 3.265.236 a nombre de Gibbon y
otros, que tiene determinadas especificaciones que incluyen
una conductividad térmica intrinseca inferior a la del vi-
drio, Como ejemplo, la patente expresa que con una fibra de
rgyén, se obtiené una conductividad térmica minima para la
eislacidén de capas multiples que es igusl a la aislacidn de
capes miltiples de fibra de vidrio pero con fibras de dig-
metro 16 a 24 veces mds grande. A fin de obtener caracteris
ticas de resistencia y buen manipuleo con fibras grandes en

léminas 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 lémina. Se revelan materiales lami|
nares que pesan 15,86 y 11,93 gramos por metro cuasdrado.
Ademds del rayén otros materiales de fibra orgdnica apropié
dos revelados son el algodén, dacrdén, Dynel y nylon. El Da-
erén es un poliéste; producido por condensacién del tereft
lato de dimetilo, el nylon es una poliamida y el Dynel es ’
un copolimero de‘cloruro-de vinilo y acrilonitrilo.

De acuerdo cdfi la patente de Gibbon y otros, las
1éninas de fibra se pueden producir a partir de estos mate
rigles orgénicos usando la maquinaria de fabricacidén de pa-
pel o la textil. En las instelaciones comerciasles, sin em-
bargo no se han usedo léminas textiles debido a su costo rg)
lativemente alto y su baja eficiencia térmica. En la magui-
napla de fabriceelén de papel, las fibras son colocadas @o-
bre une criba en movimiento y don comprimidas mientras es-
tén himedas como por ejemplo entrs rodillos, de modo que
despuds de secar, el papel retiene un estado comprimido,
Tog materieles laminares producidos a pertir de fibras de
rayén de gran didmetro (por ejemplo, 12 a 18 micrones), de
bajos’ espesores (por ejemplo 0,0254 milimetro a 0,0508 mili
metro) y de bajo peso (por e jemplo 8,6 a 16,1 gramos por
metro cuadrado) brindan excelentes'separadores para las aiﬂ
laciones compuestas. Uno de estos materiales aplicados a
una densidad de capa préxime al dOptimo de aproximadamente
27 capas por centimetro provee una conductividad térmica
del orden de 2x 10~7Btw/hr.pie.oF, Las léminas de fibra son
de coéto razonable siendo producidas fdcilmente en maquina-
rig de fabricacidn de papel de proceso en himedo.

Desafortunadaumente, el uso de algunas de las fi-
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bres orgénicaes mencionadas precedentemente presenta otros
problemas. Lo fibra de raydn y muchas otras fibras orgdni-
cas tienen una fuerte afinidad por el agua. Cuando son ex-
puestas a la atmésfera con humedad normal, tales fibras ab~
sorben grandes cantidades de agua, siendo tipicas cantidg-
des entre el 8 y a8l 20% del peso de la fibra. Cuando éstas
gson evacuadas, el agua absorbida es desprendida profusamen-
té en una emplia gama de.presiones ¥y durante prolongados pe
riodos de tiempo.

Cuando se instalan aislaclones de capas miltiples
entre laé paredes de un recipiente criogénico y son evacuas~-
das, deben adopterse disposiclonss apropiadas en el espacio
de aislacidén para inmovilizar los gases que se desprenden
de los materiales expuostos sl veofo y que inadvertidewente
ingresan al esﬁabio 8 través de grietus diminutas. El medio
usual pars purgar ee%da gases un adsorvente altamonte acti-
vo tal somo un tamiz molesllar 5A (zeolits cdlcica A) que
en ingfyledo contra la pared sxterna frde del rociplente 1_:;,
tarno segin lo revels l& patente eéstadounidense 2.900.800
de Loveday. EL adsorbente cumndo es enfriado a la temperatu
ra del nitrégeno liquido, tlene una elevads afinidad para
la ﬁayoria de los gases atmosféricos. Su capacidad para el
agua es aun superior y dado que la pre-adsorcién de agua re
duce su capacidad por el oxigeno, el nitrégeno y el argén,
debe ser instelado en estado pre-seco y expuesto a atmdsfe-
ras con humedad normsl dursnte un tiempo minimo antes de sg
llar y evacuar el espacio de aislacidén. Cuando es instalado
asl, una cantidad relativamente pequefia de tamiz molecular
5A es capaz de mantener une presién sbsoluta inferior a 0,5

micrén Hg durante las condiciones de servicio en frio. El
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hidrdgeno es también desprendido en los espacios de aisla-
cién al vacio y no es immovilizado ficilmente por los edsor
bentes fisicos. Sin embargo el hidrdgeno gaseoso puede ser
removido por reaccidn sobre un adsorbente adecuado tal como
el 6xido de paladio segin lo revela Matsch y otros en la
patente estadounidense No. 3.108.706.

Si bien se pueden producir rdécipientes de almace-
namiento criogénico de doble pared satisfactorio a partir
de materiales y mediante procedimientos como log descritos
precedentemente, la evacuacidn de tales recipientes es cos-
tosa y prolongade. EL paso final en el procedimiento de fa—
bricacidn se convierte en un serio atascamiento en la produg
cldn, requiere uNa gran cantidad de estacionss de evacuseidh
ali la fébrica, consume cantidadés substancisles de energia
Y sumenta eignificativamente log o00stos de produceidn de lop
recipientes, El tiempo requerido para la evacusocién general
mente #Bupera en mucho las 8 horas de modo que este paso ter
minal Be extlends duvente 1 ¢ méa dfas de tiempo de progesg
miento, Bn ente procgdimianto el espacio entre el recipien-
te interno y la caja externa es evacuado durante un periodo
prolongado de tiempo para remover no sélo los gases libres
del espacio, siro también los gases adsorbidos de lus enor-
mes areas superficiales de las protecciones, fibras, pare-
des y absorbentes dentro del espacio de aislacidn. La eva~
cugcién inicial mediante una bomba mecdnica hasts una pre—
8idén dentro del espacio de aislaclidén del orden de los 1.000
micrones Hg prosigue répidemente, generalmente en menos de
1% minutos de tiempo. Batonces la evacuascidén es cambiada a
una bomba de difusién durante un periodo de tiempo muy pro-

longado para remover los gases desorbentes del espaclo de
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aislacién. La presién final tipilcamente descenderd por deba
jo de los 50 micrones Ilg. Cuando el recipiente es puesto en
gervicio y el adsorbente es enfriado hasta la temperatura
criogénica, el adsorbente "captura" e ilmmoviliza el gas reg
tante dentro del espacio y produce la baja presidn absoluta
deseada inferior a 0,5 micrén Hg y preferiblemente por deba
jo de 0,1 micrén. Sin embargo, wa cantidad de adsorbents
que puede ser acomodada razonsblemelite en el espacio vacio
no podra producir esta baja presidén o mantener tal presidn
diirante una vida util prolongada a menos que 1los gases pre-
adsorbidos sean bombeados efectivamente fuera del sistems
de aislacién durante ls fabricacidn del recipiente.

Una curva de presidn~tiempo de evacuacidén tipica
para un recipiente del arte anterior es ilustrada en la Fi-

gura 1 oomo la curva A préxima & la mds alta. EL recipiente

| tlene 29 litros de capucidad y 8std provigto de una aisla-

clén de ospas miltiples de ldumine de fibra de reydén y lémi-
na de gluminio y edsorbente de tanmiz molecular 5A. Como se

'expresd precedentémenta, le presidn cae répidemente hasta

un nivel entre 100 y 1.090 micrones pero luego disminuye
lentemente. La experdencia en la produccién comercial ha de
mostrado que se requiere un periodo de evacuacién minimo de
18 horas y preferiblemente 24 horas para obtener un rendi-
miento de alslacidn satisfactorio con este sistema. Si esta
evacugcién tan prolongeda no se realiza, no se obtendrd el
necesario vacio de servicio inferior a 0,5 micrén Hg ni se
nantendrd en la aislacién.

EL objeto de la presente invencidn es proveer un
método me jorado pafa fabricar un recipiente de elmacenamien

to criogénico de doble pared empleando sislacién térmica de
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capas miltiples del tipo de fibra orgdnica que no requiere
un pre-~secado de la lémina fibrosa, un adsorbente seco y el
armado en ung atmésfers deshumedecida.

Otros objetos resultardn evidentes por la siguien
te revelacidn y las reivindicaciones adjuntas.

La presente invencidn se refiere a un método pars
fabriéar un dispositivo de aislacién térmica mejorado para
el espacio de vacio de un recipiente de doble pared para el
macenar materisles a baja temperaturs.

El recipiente es de un tipo general que consiste
en una vasija interna para contener ol material & baja tem-
peratura, una caja externs mis grende hermética a los gases
que tiehe paredes autoportantes rfgidaa alrededor de la va-
#ije interna de tamafio tal coms pare formar wn espacio li~
bre de ocerga intermedlie evacutudo de una presidén absolute in
ferior aproximademente a 0,5 mierdn de mercurio. Este espa-
cio confiene aislacién térmica @4 capas miltipled que Oom-
prendse barreras g la radiscidn de léminas dslgadas flexiblep
sostenidas por,y en relecidén alternante con, ocapas de lémi-
nag fibrosas organices de baja conductividad en forme perm%
nentemente compactadas. En la presente invencidn las capas
laminares fibrosas tienen un valor de recuperacidén de agua
inferior al 1% ponderal, pesan menos de 21 gramos por metro
cuadrado, estando comprendidas por fibras que tienen uns
conductividad térmics intrinseca inferior a 0,2 Btu/hr.pie.
°F y un didmetro efectivo de por 1o menos 1 micrén. Las fi-
bras estén dispuestas en relacibn de oruce superpussto al
azar en planos paralelos a la superficie laminar conm por lo
menos algunos puntos de contacto entre las fibras adherido.

Las fibras se seleccionan entre el grupo que consiste en po
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liolefinas, poliésteres, poli (cloruro de vinil), poli (clo
ruro de vinidileno) y copolimeros de acrilonitrilo y cloru-|
ro de vinilo. Se provee un material adsorbente de carbén ag
tivado en relacién de contigiiidad con la superficie externa
de la vasija interna y tiene adsortividad inferior al 2%
pondersl.

En el método de febricacidn de acuerdo con la pre
dente invencidn, el material adsorbente de carbén activado
que- tiene adsortividad de ague inferior al 2% ponderel es
posicionado en relacién de contigiidad con la superficle ex
terna de la vasija interna en contiécto de équilibrio gaseo-
80 con el sire atmosférico. Bl meterisl leminar estd provis|
t0 en forme de capas fibroses que tienen un valor de recupg
Pieién inferior al 1% ponderal, pesando menos de aproximada
wonte 21 gramos por metro cuadrado, estando comprendido por
fibras que tieneén una conductividad interna intrinseca ine
ferio® a 0,2 Btu/hr.pis:oF y un didmetro efectivo de por lo
menoa 1 miorén, y las fibras dispuestas ea pelacifn de arye
o8 guperpuesto al azar en plenos paralelos g la euperfiéie
leningr feniendo por lo menos algunos puﬁtos de contactos
entre lus fibres adheridos. Las fibras son seleccionadas en
tre el grupo que consiste en poliolefinas, poliésteres, po-
11 (cloruro de vinilo), poli (cloruro de vinilideno) y copo
limeros de acrilonitrilo y cloruro de vinilo. Las caepas de
lémine fibrosae y barreras a la radiacidén son envueltas alre
dédor de la vasija interna en capas alternas de msnera que
proporcionan por lo menos 11 capas de barreras de radiacién
laminar por centimetro (30 cepas por pulgade) de espesor de
alslacién de capas miltiples en posicidén envuelta siendo

realizada la envoltura en equilibrio de contacto de gas con
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el aire atmosférico. La caja externa es posicionada alrede-
dor de la superficie externa de la aislacién de capas miltil
ples envueltas de manera que forma un espacio evacugble. Eg
te Ultimo es evacuado lo suficiente como para reducir la
pfeéién de este espacit a menos de 70 micrones de mercurio
a temperatura ambiente en mwenos de 6 horas. Fl espacio eva-
¢1iado es luego sellado.

La figura 1 es un grafico que ilustra la presidn
.de evacuacidn a temperaturs anblente pars diversos disposi-
tivos de capas miltiples compuestds y adsorbentes en funcidh
del tiempo de evacuacidn;

la figura 2 es una vista alzade frontal parcial-
mante en corte, de un recipiente de gas licuado de doble pg
rod en el cual ge puede poner en prdotica la presente invé:
od6n; .,

la figura 3 o8 tna vista isométrica de la aisla-
cidn térmica de capas Mmiltiples oompusstas en posicidn aplg
nade 0on partes fragumentades pers exponer lus capas subya-

centes; y
la flgura 4 es wia viste elzada tomsde en secoidn

transversal de una aislacién de cepas miltiples de acuerdo
con la presente invencidn.

Tal como se emplea agui, "valor de recuperacidn
de agua" es una cifra arbitraria adoptada formamlmente como
la recuperacidén a ser utilizeda con el peso secado en horno
al calcular el peso comerciel o legal de embarques por en—
trega de cualquier material especifico, segin lo define la
norma ASTN D 1909-68 (reapproved 1973). Los valores repre-

gentativos enumerados en la misma incluye los siguientes:

H‘-*——-.
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Tibra Porcentaje recuperacién
- de_agua
Acerilico . 1,5
Hilasdo de algoddén natural 7,0
Vidrio 0,0
Cafiamo 12,0
Nodacrilico Clase I 0,4
‘Nylon (polyemida) 4,5
Olefina 0,0
Poliéster 0,4
Hayén 11,0
Saran 0,0
Spandex ' 1,3
Vinal 4,5
Vinyon . 0,0
Lana : 13,6

"Difmetro afectivot es al didmetro de una fibra
olpoulsr que tishe la Misma 4ves da oorte transversel de
meterial mdélido que la £ibrs que es medida., A menera de
ejemplo, Bl la fibra es sélida y circular, el dldmetro efeg
tivo es el didmetro tal como se mide. Si la fibra es huece
el didmetro efectivo se basa. sobre la medicidén del material
de fibra real ignorandorel lumen. Si le fibra tiene una
seccidn transversal no circular, el didmetro efectivo es
determinado midiendo el drea de seccidn transversal reel y
calculando el didmetro de ung seceidn transversal circular
que tiene la misma drea de secclén transversal. Si el didms
tro de la fibra varis de un extremo al otro, el didmetro
efectivo es un valor promedio.

Tal como se emplea en esta memoria, la "adsortivi
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ded de agua" del carbdn adsorbente se besa en el procedi-
miento de medicidn por secado en hormo en la norma ASTM D
2867-T0 para materisles sin compuestos orgdnicos no misci-
bles en agua.

En el método de fabricacidn de acuerdo con lg pre
sente invencidn, tanto el posicionamiento del material ad-
sorbente de carbdn como la envolturs de lémina de capa fi-
brose~barrera de rudiacidén son realizados en contacto de
equilibrio gaséoso con el alre atmoaférico. Bsto se refiere
al equilibrio de la presién y de la composiocién, A manera
48 ejemplo, la fabricacldén se puede realizar en oualquier
espaclo cerrado sin deshumedecimiento. Queda entondido que
n8 se requiere amoondicionamiento de aire en tal espacio pa~
ra los fines de sste método, pero no es excluido vi es con-
venlente por motivos no relacionadog ocon el-mismo udtodo.

Las léminas de fibras de aouerdo con la presente
ldvenoldn se pueden producir por utia variedad de mdtodos
blen conocidon &n 1as artes de la fabrdomeidén del papel y
de los fextiles, Se pueden produciy mediante proceso en hi-
medo a partir de sugpensiones de f£lbras para fabricacién de
papel 0 fibras cortades o depositadas en sedo en forma de
fivra continua denominadas cominmente ocomo adhesidn en hilg
do, Las fibras pueden ser homogéneas en su composicién y en
sus propiedades fisicas, 0 se pueden emplear mezclas de fi-
bras que difieren en composicién y propiedades. Los sglome~
rentes son log utilizados cominmente en la fabricacidn de
papel y resultan aceptables para los fines de la presente
invencién mientras su adsortividad de asgua caracteristice-~
uente elevada no aumente el valor de recuperacién de agua d?

la lémina de fibras en mds del 1%. El efecto perjudicial del




10

15

20

25

30

| Vopburgh describe un patrén de adhesidn por hiledo mediante|

Lhojre 14~ 30037

alto valor de recuperacidn de agua serd analizado mds ade-
lante, y se lo demostrari por comparacidén de las curvas B y
E en la figura 1.

En la adhesidn por hilado las fibrus individuales
gon fijadas en la lémina mediante una fusidn térmica ocasio
nal de puntos de contacto de fibra a fibra, tal fusidn tér-
mica entre las fibras Jjustiflca la resistencia y compacidad
de la lamina y no se emplean adhesivos no fibrosos. A mane-
ra de ilustracién, un método de adhesidn -por hilado es des-
crito en las patentes estadounidenses No. 3.502.538 g nombrp
de Peterson y No. 3.296.944 a nombre de Levy, por el cusl
una meézcla de dos fibras que tienen diferentes puntos de
gblandaniento es posada en forma de lamina continue y es
subslgulentemente celentada en una corriente de gas callen-
te tal oomo el wapor de agua pars adherir en conjunto a lasj
fitwas. En otra téenlca de adhesidn por hilado,'fibrﬁs homg
génens o mezcladas son adheridas térmicemente medisnte rodi
1168 ealentados bBajo uma ligera comprepidn, En olro ejemplo
més, la patents estadounidense No. 3.368.934 a nombre de

el cual les fibras son fundidas térmicuMente en Mimerosos
puntos diminutos locslizados por el pasaje & través de rodji
1llos gofrados calientes.

Por lo que antecede resultara evidente que el es-
pecificar que la ldmina de fibra tieme por Lo menos algunos
puntos de contacto entre las fibras adheridos, la adhesidn
puede ser directamente entre fibras contiguas o a travées de
un sglomerante intermedio. La adhesidén de fibras directas
se prefiere para formar les aisluciones de capas miltiples

en relacidn glternadas con barreras a la radiacién con con-
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ductividad térmica inferior, segin se relvindics en una so-
licitud de patente estadoumidense "aislacidn térmica" pre-
sentada simultinesmente bajo el nombre de Alfred Barthel.
Como se¢ menciond previamente, sélo determinados
tipos de fibras orginicas son spropiados para ia préactica
de esta invencién. Das poliolefinas apropiadas incluyen gl
polietileno, como por ejemplo en vendido Thiokol Chemical
Corp., Waynesboro, Chio, bajo le designacién "DPL" y poli-

trada "Herculon" por Hércules, Ine., Wilmington, Dela. Los
polidsteres apropiados inclu&én glgunos de los vendidos ba-
jo las marces registradas Dacron (H. I. Dupont) y Kodel
(Tennessee Eastman Co., Kingsport, Tennessee). Una fibra de
poli (elorurc de vinllideno) epropiada es vendids por Amteo
Ine,, Odenton, Md., posiblemente manufacturade para el matel
rial obtenido de Dow Chemical Co., Midland, Mich., bajo la
maroa registrads "Saran", La sayoris de las fibras del tipo
del polimero de vinilo tienent velores de vecuperscién de
agua que superan al 1% y son insatisfectoriss. Un copolime-

-

ro de acrilonitrilo y oloruro de vinilo apropisdo es vendi-
do por Unilon Carbide Corporation bajo la marca registrada
"Dynel". La mgyoria de las fibras del tipo acrilico tienen
valores de recuperacidén de agua prohivitivamente elevados.
Un poli (cloruro de vinilo) apropiado es vendido bajo el
nombre de "vinyon" por FNMC Corp., Philadelphia, Pa.

El didmetro efectivo de las fibras individuales
que comprenden s la limina fibrosa es de por lo menos 1 mi-
crén, preferiblemente inferior a 30 micrones, y mds preferi
blemente de 3 a 30 micrones. Las fibras con didmetro efecti

vo inferior a 1 micrén probablemente no requieren ser adhe-




10

15

20

25

30

llnju’nuut. 16 30031

ridas y las fibras relativamente grardes aumentan excesiva-
mente la transferencis de calor por la conduccién del séli-
do, y también el espesor de la limina fibrosa. Egte Wltime

caracteriética reduce el ndmero de proteccidén contrs la ra

diacién que pueden ser instaladas por unided de espesor de

la aislacién de capas miltiples. Sin embargo las fiﬁras de

didmetro mis grandes tisnden a seér uenos costosas, El mar-

gen mencionado precedertemente es un equilibrio de estas cgl
racteristicas.

Como se expresd precedentemente, las capes de 1§
mina fibrosa presente pesan menos de 21 gramos Por metro
cugdrado, preferiﬁlemente menos de 16 gramos por metro oua-
dradd, Esto percislmente se debe a que la aislacidn térmica
de capas miltiples de acuerdo con la presente invencidn de-
Ye ser mvwy efiosz para llever el midimo la trensferenciy de|
caldr total por la condiceidinn sdélida y la radiacidén. El usg
de ldminas delgadas y livianas separa ofectivamente las ba-
rreves de redinoién adyncentes wientyas que las léminas £i-
brosas més densas emplean mds fibras y sumenten lg transfe-
renole de calor por la conduccidn de séliqos. Como se estu=
dig mée adelante on mayor detalle y se ilustra en la figu-
ra 4, les fibras individuales se oree que "flotan" u ondu-
lan en contacto de punto a punto entre barreres de radia-
cién adyacentes, y las léminas mds gruesas reducirian estas
caracteristicas. Ademds, el uso de 1éminas fibrosas delga-
das de baja densidad permiten un mayor niémero de proteccio-
nes contra la radiacién por wnidad de medida sin comprimir
indebidamente a las ldminas fibrosas.

Todo materialladsorbente de carbdén activado que

tenge adsortividad de agua inferior sl 2% pondersl es apro-
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Curva Aislacidn de fibra Adsorbente
A rayon tamiz molecular S5A
B rayon carbén activado
c poliédater tamiz molecular 5A
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piado (preferiblemente inferior el 1%), y muchos estén dis-
ponibles en el comercio presentando un drea superficial de
800 a 1.200 metros cuadrados por gramo. Los adsorbentes de
carbén son fabricados por ejemplo a partir de maberiel bési
co de petrdleo o carbén y se pueden comprar de la Union Cay
bide Corporation como calidades "Coluwbia" JXC, BV y MBU,
Tembién un carbén activado apropiado es vendido por Witco
Chemicals Company, New York City, New York, como calidad
337.

Volviendo ghora a la figura 1, las curvas A a E
ilustren las caracteristicas de relacién de presién de evu-
cuacldn contra tiempo de evacuacién de diversos dispositi-
Voa compuestos de capas miltiples y adsorbentes incluso los|
de la téenica anterior y le presente invencidén. En caeda ca-
86 la aislacldn ‘de ompas miliiples fue envuelta en la misma
forme orbital (¥ a ls mieme densidsd) deserita en la paten—
te estadounidense No, 3.504.820 & rombye dé Barthel sin ung
snvoliupe en eppirel simultdnes, elrededor de una vasije
idéntice de 29 litrom, La berrerd leminar a la radiacién
fue de hoja de aluminio blando, de 0,0762 milimetro de es-
pesor y 76,2 milimetros de ancho, Y le lémina fibrosa perm%
nentemente compactads fue de 85,72 milimetros de ancho, Los
diversos dispositivos de ailslacién tédrmice y adsorbentes de
léminas de fibras de capas miltiples y hoja de aluminio son

los siguientes:
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Curva Aislacidn de fibra Adgorbente
D polidster mas f£léculos
fléculos manila tamiz molecular 54
E-1 - poliéster carbbn activado
BE-2 poliolefina carbén activedo

En la mayoria 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 ilustrab
& log dispositivos de carbdn activado de poliédster E-1 y
poliolefine E-2 puesto que sus rendimientos experimentsles
fueron substancislmente idénticos para los fines de esta
comparacidn.

La lémina de fibras de raydn de las cwrvas A ¥y B
pesd aproximadamente 9 gramos por uetro cuadrado, compudstig
de fibras que tenlan una conductividad témuica intrinseta
de 0,12-0,21 Btu/nr.ple.?F, y un dlémetro efectivo de 12
miorones y un valor de recuperadidn de agua del 11% ponde-
ral, Le ldmina de fibre de polidster de las curvas C y E-1
pesd aproximademente 13,5 grawmos Por metro cuadrado compued
ta de fibras que tenian wna conductividad térmice intrinse-
¢a de 0,095 Btu/hr.pie.°F, y ua dlémetro efectivo de 17 mi-
erones ¥y un valor de recuperacién de agua de 6,4% ponderal .
Esta ldnina de £fipra de polidster fue del tipo adherido pon
hilado comprads de E.I.DuPont de Nemours and Co., Wilmingtom,
Delaware, bajo la marca registrada “Reemay". La limine de
ia fibra de poliolefina de la curva B-2 pesé aproximadamen-—
te 14,5 gramos por metro cuadrado, compuesta de fibras que
tienen una conductividaed térmica intrinseca de 0,0725 Btw/

hr.pie.?F, y un didmetro efectivo de 27 micrones y un valon
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ming de poliolefina era de polipropileno del tipo de adhé-
s16n por hiledo comprado de Acme Mills Company, 5151 Lorai-
ne Avenue; Detroit, Michigan bajo la marca registrada "Fi-
bertex", estilo 9. Al inspeccionar la limina de fibra fue
fundida térmicemente en un patrén cuadrado de éfeas locali
zadas diminutas cada una de aproximadsmente 0,64 milimetro
cuadrado y separades aproximadaﬁente en 30 centimetros de
médo que éproximudumenﬁe el 164 del Area superficial de la

fibra fue fundida. La ldmina de poliédster mds fibra de me-~

tro cupdrado, coupuesta de fibras que tenfan un didmetro
efectivo de 13 micrones y un valor de recuperacién de agua
de 1,6/l pondersl. Esta lémina fue formada a partir de fi-
bras de polidster al 90% pondefal gon una recuperacidn de
sgua de 0,4% ponderal y fléoulos de Ffibra de manila al 10%
pondersl con una recuperascidén de agua del 12% ponderal, por
aonsiguiente el valor de recuperacidn de egua de la ldmina
de filra era de 0,4 4 0,1 (12) = 1,65 ponderal. Bsta liming
de fibres fue preparede mediante el médtodo "mimedo" usado
en la fabricacldén de papel con los fléculos de fibra como
aglomerante., Fue comprada de James R. Crampton and Bros.
Ltd., Elton Paper Mills, Bury, Lancashire, BL82AS, Great
Britain.

El adsorbente de tamiz molecular 5A fue zeolita
cdlecica A bajo la forme de comprimidos aglomerados con arci
1la de 1,59 milimetros de didmetro por 3,17 milimetros menu
facturadés por la Union Carbide Corporation; New York. El
cafﬁén activado fue derivado de un material de base de pe-
tréleo con un 4rea superficial de 1.250 m? por gramo y una

adsortividad de agua de 1% ponderal. Fue manufacturado por




10

15

20

25

30

Haoja o, 20 30037.

la Union Cerbide Corporation y es vendido bajo la marca re-
gistrada de carbén Columbis J%C.

Una comparacidén de las curvas de la figura 1 reve
la que para el dispositivo asdsorbente de lémina de fibra do
rayon y temiz molecular 5A usado comercislmente ilustrado
por la curve A la presién después de 4 horas de evacuatién
segufa siendo de sproximademente 120 micrones Hg. Si se usa
adsorbente de carbdén activado en lugar de tamiz molecular
54, la presidn de evacuacidn después de 4 horas es .ain mas
elevada, aproximademente 160 micronas Hg segin lo ilustra
la ourve B. Esto se debe a la adsorfivided mucho mis baja
del carbén activado para el aire y ¢l agua.

Cuando se usa lémines de fibra de polidster oon
adsorbente de temiz molesular 5A, la ocaracteristioca de eva-
ouacldén eB grandeinente nejorade segin lo ilustran las curv
0 y D. Después de 4 horas de evacuaoldn, el dispositivo de
lémine de fibra de polidster y temim moleoular 5A proporsig
na une presidn de solamente alrsdedor de 5,4 micrones Hg
{curva C) y el dispopitivo de poliéﬂter més f£1éoulos de fi-
bra de manila y temiz molecular 5A proporclona ung presién
de eproximedamente 15 micrones Hg (curva D). La diferencis
en el'rendimiento entre estos dos materliales se atribuye a
los valores de reocuperecidn de amgus, es deoin, 0.4% para lg
curva C y 1,6% para la curve D.

Para los digpositivos de lamina de fibra de poli-
éater o poliolefina y adsorbente de carbbn activado de acuer
do con esta invencién ilustrados por la curva E de la figu-
ra 1, la presién después de 4 horas de evacuacién fue de
gproximasdauente 26 micrones Hg. Egto es entre el rendimien-

to del presente dispositivo comercial de la curva A (120 mi-
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crones Hg) y la evidente.mejora de las curvas de ldming de
fibra de polidster C y D (5,4 y 14 micrones Hg).

Pareceria por las comparaciones de presidn-tiempo
de evacuacibén descritas precedentemente que el dispositivo
ideal para los recipientes de elmacenamiento criogénico se-
ris.un adsorbente de ldmina de fibras de poliéster o polio-
léfing y tamiz molecular 5A. A pesar de 1o que antecede, se
ha descubierto inesperademente qiis el dispositivo de lémi-
ng de fibra de poliéster o6 poliolefina y adsorbente de car-
bén activado es muy superior a lo demostrado po¥ otra serie
de ﬁruebas. En las Wltimas los dispositivos de léminas de
fibras-adsorbentes descritos precedenterente fusron selle~
dos despuds de 4 horas de evaciiaoldn y se midid la tasa de
svaporacidén normal (NER) de cada recipiénte, Esto fus ree-
1izado oolocandoral recipiente sobre una balanza de brazos
y llenando el mismo oon aproximedamente 13,6 kgs. de nitré
geno 1fquido. S8 dejé entonces sl Peciplente enfrisrse por
gl menos 2 diag pare aloanzey condiciones de embado estebl
en Yo taega de transferencia de calor. Después del enfria~
miento le presién de vacio fue medida y se tomaron dos leo~
turéﬁ seperadas por al menos dos dias. La pérdida de peso
entre lag dos lecturas sirvié como base para caloular el

NER por dfe con los sigulentes resultedos:

TABLA IT
, NER (Nitréieno liquido Presién de Vacio
Curva kgs/dia : (mm He)
A 0,139 1,95 0,6 1,11
: 0,148 0,45 0,25 0,34
o 0,131 0,08 0,07 0,07
Toon ] 0,112 0,02 0,02 0,02
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NER (Nitrégeno 1liquido Presién de Vacio
Curva kgs/dia) (mm_He)
BE-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 comparacién Te)
vela que el dispositivo de lémina de fibra de raydn-temiz
molecular 5A de la ¢urva A (que tipifica la presente pricti
ca comercial) fue aproximedeamente 19% mds bajo que el dispo
sitivo de laming de fibra de poliolefina-carbén activado
E-2 y eproximademente 24% mds bajo que el dispositivé de
lémina de fibra de polidster y carbdn activedo de la cuwrve
E-1 de acuerdo con la presente invencidén. El rendimiento
NER del dispositivo de raydén-c¢arhdén getivado de la curva B
fus inferior al dispositivo empleado comercialmente de lg
curva A. Aln cuardo el dispositivo de lémina de fibra de po
lidater-adsorbente de tamiz molaoulsr 5A de la curve O te-
nia la presién nds baje el finsl e le evaouaeldn de 4 how
res (figura 1), su WER fue significetivemente inferior de
acuerdo con la presente invencién. A menera de uua compara-
oién directa es aproximedsmente 13/ més bajo que el disposi
$ivo Bed y aproximademente 17% mds bajo que el dispositivo
E-1. Las pruebas de le Teble II son de gran significacién
econdémica, particularmente cuando se las compara con la
préactica comercial actual basada en el dispositivo de lémi
nas de fibra de raybn~tamiz molecular 5A descrito preceden—
temente. En la fabricacién comercigl del recipiente de 29
litrbs de capacidad ya mencionado con su disposifivo de aié
laclén termica—adsorbente, se ha encontrado que es necesa-

rio evacuar el espaclo intermedio durante un periocdo de pon
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1o menos 60 horas pars lograr un NER comercislmente acepta-
ble de 123 gremos de nitrdgeno liguido/dia. La Tabla II de-
muestra que esta invencidn logra el mismo nivel de rendi-
miento en no mds de 4 horas de tlempo de evacuacidén, es de-
cir, un décimo del tiempo requerido por el dispasitivo de
fibra orgdnica de la técnica anterior. Tembién demuestra la
posibilided de lograr un NER significativamente inferior qu
los dispositivos de fibrea orgénica prévismente obtenibles.
Bsto significa un "tiempo de permanencia" mds prolongedo pg
ra almacenar productos o temperatura criogénica. A menere
de ejemplo, muestras bioldgicas tales como cultivos bacte-
rianbs, tejidos celuleres malignos, sengre entera y médula
dsen son mantenidos s =195,52C. (782K) para inveétigaciones
niédioas. El tiempo de permenencia para el reciplente de 29
litros de capaocldad sobre la base dé un NER de 0,272 es de
eproximademente 190 dias. Con la presente invencidn y sobre
la bese de un NER 0,248 de la curva B-1, el tiempe de Parmg
nenole puede ser awssntado hamta 208 dias aﬁtea de que el
recipiente necesite ser rellenado con nitrégeno liquido,
que és més de 2 gemanas de mejora.

' En los dibujos, la figura 3 ilustre una aislacidén
térmica de capas miltiples 10 que comprende una plurel idad
de delgadas barreras de rediacién de lémina flexible 11 sog
tenidas por y en relacidén alternativa con capas de lémina
fibrosa orgénica poco conductora 12 en forma permenentemen-
te precompactada. Lag barreras de radiscidén 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
clédsicos chapados con metal tal como el tereftalato de po-

lietileno doblemente aluminizado tambidn se pueden ugar co-
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mo barreras para la radiacién.

La aisglacién de capas miltiples 10 es gplicada a
laz pared de la vasija interna con baja compresidén preferi-
blemente de manera que provea une relacidn equilibrada entre
barreras de padiacién suficientes como para reducir en gran
medida la transferencis de calor, por una parte, pero no
coh suficiente compresidén como pars sumentar en gran medida
la ﬁransferencia de calor por la conduccién de sélidos. A
nenera de ejemplo, cada aislacién de capas miltiples se ca~
racteriza por une ourve de rendimiento térmico gue es un
trazado de conductividad térmica en funcién de la densided
de cape, por ejemplo el nimero de protecciones de radiacién
por centimetro en el estado tal ooito estd instaladd. La cur
va exhibe un minimo de coxductividad térmioca en‘algﬁn valor
de densidad de capa, ¥y por esta invencldn la aislacién de
caped miltiples 10 es de por lo mends 11,8 protecciones de
gadineién por centlietro (30 por pulgeda) de espssor insta-
ladéa prefariblemente entre 15,7 y 31,4 prbteeciones de paw
diecidén por centimetro de espesor instalado (15,7 y 31,4 prd
tecciones de radiacidn por pulgada). '

La figura 4 es una vista smpliada de la aislacién
térmica 10 que se cree ilustra la relacién de treunsferencia
de calor entre les capas individuales. Las cepas de ldmina
fivrosa delgada permanentemente precompactada 12 no llenan
el espacio entre las protecciones de radiacién i1 como lo
hacé el separador en forme de lémina continua esponjosa del
tipd descrito en la patente estadounidense No. 3.009.601 de
Matéch, pero en lugar de ésto ondula dentro del espacio en-
tre protecciones de radimeién adyacente a travds de una dis,

tuncia substancialmente mds ancha que su espesor, haciendo
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contacto primero con una proteccidén 11a que la otra protec-

cién enfrentada 11b. Por éjemplo, en ung aislacién de capas

m), el espacio ocupado por hojas delgadas de aluminio de
0,00635 ma es de 70 x 0,00635 = 0,445 mm. La a2ltura de la
piia sin comprimir de 70 capas de lémina fibrosas delgadas
perm;nentemente’precompactadas 12 tipicamente seri de apro-
xifindamente 12,7 mm. De este modo, 1loi espesores combinados
de las hojas delgadas de sluminio ¥ las léminas fibrosas
jugtifican solamente 0,44 mds 12,7 = aproximadamente 13,1
mn de le dimensidén total de una pulgeds 0 sea 25,4 um. Es
evidente por lo que antecede que el meocanismo de transporte
de calor entre las proteccilones de radlecidén adyacentes 11a
y 11b comprende otra modalided ademds de la bien conocide
del flujo de calor de una fibra a la otra en los puntos de
contacto cruzadds a fin de atravesay el éspesor de las lémi
nes #ibrosas 12. El cekor debé heoey un racvrrido adicional
en dimtancias muy extendidas en ¥oda lao longitud de las fi-
bras a fin de atravesar latarelmente la ondulecién desde laf
zonas de contacto entrs las lémines fibrosas ¥y las protec-
oionéa de radiacidén enfrentadas 11a y 11b.

Bagte mocanismo modificado es ventajosc en cuanto
al que el trayecto de transferencia de calor desde una pro-
teccidén e la otra es extendido en mucho lo que tiende a re-
ducif el transporte de calor por la conduccidn de sélidos a
través de caepas miltiples. La tendencie a reducir la condug

eiéngde gdlidos es mayor cusndo las fibras estén compuesias

inferior a 0,2 Btu/hr.pie.?F. En el uso de relativamente po-

cas fibras de gran didmetro (por lo menos 1 micrdn) para
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componer la laming 12 que pesan menos de 21 graumos por me-
tro cuadrado, el mecanismo de transferencia de calor uodifi
cado es particulammente 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
conduccidn de sélidos. En efecto, la extensidn 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
tacto cruzado entre las fibras. De este modo, el efecto ge=-
neral es llevado al minimo al adherir algunos de los puntos
dé contacto crizado en conjunto. |
ELl método de fabricacién de acuerdo con la presen|

te invencidén serd ahora entendido més plenamenté en rela~
oién oon la siguiente descripeidn para el armado del reoi-
piente de la figura 2. La vesija interna 15 estd provista
de una seocién de tubos de ouello alargado 16 para el ingrel
B0 ¥y 8greso, y el retén adsorbente 17 pueds ser sclooade |
gobfe la parte superior de la vusdja interng 15 én relsQlidn
conoéntrlca el tubo del cuello. Una centidad de material.
predeterminado adsorbente de carbdn activado 18, preferib;J
mante en forma granulade, es Vextldo a través de la aebertu~
ra con forma de anillo 19 entre el retén 17'y la pared ax-
terna del tubo de cuello 16. L pdsorbente 18 es asi'posi-
cionado en relacidn de contigliided con la pared externa de
la vesija interna 15 y este paso de armado es realizado en
un ambiente que estd en contacto de equilibrio gaseoso con
el aire atmosférico.

) A continuacidén la aislacidén de capas miltiples 10
es envuelta alrededor (y sobre) el retén adsorbente 17 y la

va51ja 1nterna 15 en la densidad de alslacion deseada. Para
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lograr la eficiencia de sislacién térmice del orden de magnl
tud requerida para el almacenamiento s baja temperatura

(aproximadamente 2 x 10~2Btu/hr.pie.oF), por 10 menos se re=-
quieren 30 cgpas de barreras de radiacién por cada 25,4 mm
de aislacidén en capes instaladas 10 (es decir por cada 25,4
de espesor de aislacién). Lg envoltura de aislacidén también

L)

se realiza en un ambiente qué estd en contacto de equilibri
gaséoso con el aire atmosférico. La envoltuia se puede efec
tuar de cualquier manera conveniente, por ejemplo por el
procedimiento orbital solamente, o por movimiento simulté-
neo orbital y espiral de tiras de alslacién aepa;adas alre-
dedor de la vasija interma, o por ehvolture espiral solamen
te. 51 se emplea esto tltimo puede ser conveniente cortar
ung multiplicidad de barreras de radiacidn y 1éminas fibro-
888 eh forms de disso ¥y posiclonar las mismss pof debajo ¥y
por énoima de 1a vesija interna 15, Si 86 lo desea, una mul
tiplioided Ge protecciones tédrmiomistite conductivas 20 del
tipo deserito eu la patente estadounidenas No. 3.133.422 &
noyhre de Paivangs y Oivos y la patente estadounidense No,
3¢341.052 a nombyre de Barthel se pueden posieionar en ubiq%
tiones o intervalos seleccionadom duwrente la envoltura de

la aialaéién de capas miltiples.
Cuando se emplea la envoltura orbital, las proteg

clones conductivas son provistas convenientementé simplemen
te suspendiendo la aplicacién del separador fibrgso por
capa completa de la ldmina metdlica elrededor de la vasija
interna. Tal método de aplicar protecciones metdlicas con-
ductivas fue usado para el recipiente de prueba de 29 li-
tros descrito previamente, siendo resumidos los resultados

de 1a prueba en la figurs 1 nés laes Tablas I y II. La apli-
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cacién de protecciones conductivas por envolitura orbital de
tira de lémina metélice solamente requiere una especial dig
posicidén para lograr un buen contacto térmico con el tubo
de cuello 16. Para tal fin, secciones cénico truncadas 20
de metal conductor delgado tel comé el aluminio son sujetad
en forma convenientemente apretadas alrededor del tubo 16

con su sﬁperfioie que ge extiende hacie afuera en contacto

ctitas previamente, tres secciones cénico truncedas forma-
das de léminas de gluminio de 0,79 mm de espesor en forma
de discos de 158,7 mn de didmetro fueron usados como proteg
_6lones aonductoras de celor segis lo desorito en la paten-
te estadounidense No. 3.341.052 g noubre de Barthel. ElL
procedimiento de envoltura fﬁe aplicar priméramente 24,36
érbitas de aislacién de léuina de fibra-lémine metédlica,
luego aplicar varias capas de léming metdlics simple (sin
le lémina de fiﬁra) unléndolas téricanente a la primerg
pr‘ot?ecaién térmioa, lvsgo aplicar 40 a T0 érbites. de la 1§
miné de fibra~lémine metédliocs seéuida por capas de liming
de aluminio simple ulteriores térmicamente unidée a la se~
gunda proteceidn, lusgo 60-76- érbitas de la fib;a~lém1na
motdlica segulda por ulteriores capes de lémina de aluminig
simple térmicamente unidas e la tercera proteccidn térmica,
y finalmente 72-90 de lémina de fibra-limina mefélica. Betq
dié como resultado un promedio de 55 capas de lg aislacidén
de éapas miltiples de ldmina de fibrarlémina deraluminio.

' Siguiendo con la envoltura de aiglacién, la caja
extérna 21 es armada elrededor de la superficieiexjerna de
la ;islacién 10 para formar un espacio libre de carga inteﬁ

medio evacusbhle 22. En su empleo en esta memoria "libre de
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carga" significa que las paredes de la vasije interna 15 y
la caja externa 21 son autoportantes y no trasmiten presién
a la aislacién 10. El espacio 22 es evacuado a través del
cohductor 23 lo suficiente para reducir la presidén en el
nismo hasta por debajo de 70 micrones Hg a températura ambi?g
te. Este nivel de evacuacidn es necesario pars proveer un
recipiente de doble pared que tenga suficiente efectividad
de eislacién térmica para el almacensmiento de material e
baja temperatura. El eSpaclio 22 &3 preferiblemente evacuado
lo suficiente para hacer desceunder la presién en el mismo
hasta entre 10 y 40 micrones Hg como un equilibrio entre la
efectividad de aislacidén térmice en el alfo nivel contra la
eneﬁgia de evacuacidn y el tiempo &1 el bajo nivel. Como se
arializé proviemente, de acuerdo con el método premente tal
gvecuaclén es reglizede en uenos de 6 horas, pfeferiblemen-
¥6 en menos de 4 horas para llevar al minimo la energia y
sl tiempo de evucuacion mientras qie adn se aloanzan ung gl
ta efectividad alslante a baja temperatura, es decir, NER
badb. En des reoiplentes con un dispowitivo de aislacidn de
curva E-1, los tiempos de evaoumcién fusron reducidos a 20
minutos. A pesar de este tlempo extremadamente corto los ni
veleés de vacfo durante el serviclo en frio fueron bajos:
0,02 wicrén Hg (alto), 0,005 micrén Hg (bajo), ¥ 0,008 mi-
orén Hg (medio). EL NER promedio fue de 0,012 kgs/dfas de
nitrégeno 1liquido. .

Se comprendersd que no todos log componentes del
airé son inmovilizados por adsorberntes y rarefa;tores cuan~
do estdn en servicio. Los vestigios de elementos tales como

el helio y el neén no son adsorbidos efectivamente a la tem
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dos por los rarefactores. Aunque estan presentes en solamen|
te cantidades diminutas en el aire, pueden contribuir a ung
fraccidn substancial de los gases méviles libres bajo las
condiciones de serviclio. Por lo tanto, es necesarias la eva-
cupcién a una baja presidén absoluta independienteménte de
la cantidad o actividad de adsorbente, a fin de remover ta-
les vestigios de componentes hiésta niveles residuales tole-
rables.

Despuéds de la evacuacién el espacio 22 es selladd
herméticemente a los gases por ejemplo apretando el conec-
tor 23 en su extremo externo 24 comé se ilustra en la figu
ra 2a. Auﬁque no es ilustrado también se puede proveer ma-
terial ravefactor en comunioscidn gameosa con el espacio
evaouado 22, como por 6Jemplo lo deserito en la patente es-
fadounidense No. 3.108.706 de NatscH ya mencionada. A dife-
ronolsm del adsorbente, la cédpsula dé materisl rarefactor 4
be ser unlde a la ocaja éxterna callente 21 en lugar de lg
vasdja interna fuls 15,

Las ventajas notables de la presente invencién en
compéracién con otros dlspositivos de aislacién y adsorben-
tes de léminag de fibra y protecoidén a las raediaciones se dé
ben & ung combinacidn 68 caructeristicas. Como se menciond
prevismente la fibra de rayén y muchas fibras orgdnicas
tienen wna fuerte afinidad por el agua. Por otra parte, lag
fibraé organicas seleccionadas para esta invencién poseen
baja afinidad por el agua, teniendo valores de fecuperacién
de sgua inferiores al 1/ ponderal, preferiblementé inferio-
res a 0,5%. Cuando el rayén y otras fibras hidréfilas simi-
lares, son evacuadas, el agua adsorbida es desprendida pro=-

fusaménte en ung amplia gamg de presiones y durante periodop
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prolongados de tiempo. A diferencia de ésto, el desprendi-
miento de agua de las fibras orgdnicas seleccionadas para
la presenfe invencidén es mucho menos profuso y los vestigio
remenentes de sgua que quedan después de un co;to periodo
de evacuacién pueden ser facilmente removidos por el adsor-
bente de carbén activado cuando es enfriado por el liquido
criogénico contenido en la vasija interna 15.

; Si bien el adsorbente dé tamiz molecular 5A tiene
ung fuerte afinidad por el sire (por ejemplo 15 cm3 de aire
ﬁﬁf gramd de adsorbente), el adsorbente de ocarbdn activedo
ﬁééﬁd en la présente invencidn tiene una afinidad pof el
alre muy inferior, asdsorbierdo tiplcamente sélo 5 a 8 om3
de aire por graio de adsorbente. Ademds, el aire adsorbido
el rotenido muy "sueltamente de médo gua se desprende en
poooB minutos duriante un corto periodo de evacuaoién.

Despuds que el dimpositiVo de aislaclidn es sella-
do, un adsorbente de temiz moleouldr 5A activo adsorberd se
nipermenentements ia poroidn prinaipal del sgue que se des-
preﬁda de 1la fibre durante la evacuaclén debido a la fuerte
afinided del tamiz por el ggua. De este modo, ei temiz mole
euldr ayuda en la evacumcién de la vesije y una centidad
"extra' de tawlz debs mer provisia en el reoipiente para
dar ‘lugar @ esta adsorolén de agua de modo que hay disponi-~
ble una capacidad adicional suficiente para inmovilizar los
gasé; que no sean vapor de agua durante el servicio. A dife
rencia de 4sto, el carbén activado tiene una afinidad tan
baja por el agua a temperatura y presién ambientes (menos
del 2% pondersl), preferiblemente menos del 1% ponderal, qu
no fequiere pre—-secado o precauciones de manipulgo especia~

les durante el armado del reciplente. Puede ser instalado &

f1]
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la atmdsfera normal con contenido de agua en equilibrio.
Ademds su contenido de sgua tipicamente bajo es retenido
muy flojemente a temperatura smbiente de modo que todo el
agua se desprende libre y réapidamente durante.un periodo
muy'corto de evacuaciéu.

Los descubrimientos y conclusiones precedentes
son aqui gplicedos a cada uno de los dispositivos analiza-

dos previamente en relacidn con la figura 1. La curva 4 (£fi

répidamente en su presidén cuando comienza la evacuacidn de-
bido a la ayuda inicisl del adsorbente en la remocién del.
agua desérendida de la fibra. El desprendimiento continuado
a largo plazo ds agun de la fibra y el alre del'adsgrbente
de temiz molecular 5A impiden que seé oblenga una baia pre-
sién durante la eévacuacidén y requisren un periodo de evacud
cién prolongedo para la remocidn efectiva de sire ¥y agua.
la ourve ¢ (fibra de poliéster ¥y adsorbente molecular 5A)
dasaiandé répldenente en presidén haste un bajo nivel cuundd
comienza la evaouscidn debido a la gren reduccién en el deg
prendimiento de ague de la fibra esencialmente "seca". Sin
embaigo, se produce clorta adsoroidn de agua por el edsor-
vente de tandz wolecular 54 y un~desﬁrendimiento;continuado
a laﬁgb plazo de aire del amdsorbente 5A requieren un perio-
do prolongado de evacuaclén para la remocibn eficaz del ai~
re adsorbido para activar adecuasdamente al adsorbente 5A.

La curva E (fibra de poliéster o poliolefina y adsorbente

de carbén activado) desciende répidamente en presién cuando
comienze la evacuacidn porqué hay muy poca agus que se des-
prend':a de lgs fibras y del adsorbente de carbén sctivado.

La presién slcenzada durante la evacuacién prolongada es
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muy inferior que para la curva A porque el desprendimiento
de agua de las fibras hidrdéfobas y el edsorbente de carbén
activado combinado de la curva E es muy inferior que la fi-
bra de rayén de la curve A dado que habia muy Poca agua prej
sente desde el comienzo. Sin embargo, la presién de evacua-
ciéq prolongada para la curva E es superibr que para la ocup|
va C porque el neto desprendimiento de agua para la curva
¢ es inferior, reflejando le ayuda por el adsorbente 5A en
el dltimo dispositivo. A pesar de esta veniaja evidente de
estar presente, el adgorbente de tumiz 5A siempre debe ser
évacuado dursnte un largo perifodo para remover las molécu-
lus de gas retenidas fenazmente. Lé combinaoién de la curve
B (fibra de rayén y adsorbente de Sarbén activado) produce
une curva por encima de la curva A porque el desprendimien-
t0 de sgua es el-mayor desde este dlepositivo qﬁe combing
ung fibra "himeda" y un adsorbente que no toma sgua.

' Es importante tensr &in owenta que el ﬁaao de e&va-
¢uagibn no puede ser abreviado significativemente por el an
mento dal fameflo o la capacided de la bombe de evacuacidn,
Bxeepto por un oorto perfodo inlcisl de evacuseién, la tasa
de remocidn de gas es controlads por la lenta tasa de desox
oidn de gas dentro del espacio de eislacidén. En la presente
1nvénbidn el gas sdsorbido na solamente em reducido en su
cantidad, sino que tal gas es también retenido mucho menos
tenazmente sobre la superficie que lo hospedan. Los gases
quedan desorbidos fécilmente a temperatura ambiente y son
rem&vidos con rapidez por la evacuacidn.

Ademds del tiempo de evacuacién muy réducido, la
preéente invencidn ofrece otras ventajas muy importantes.

Como se menciond previamente, el adsorbente de temiz molecy
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lar debe ser pre-secado (tipicamente entre 315 y 4252C. o
sea 588 y 698%K) y protegido cuidadosamente de la atmésfere]
durente el manipuleo, instalucidén y armedo de la vasija.
Esto se realiza preenvasando el adsorbente activado en un
laminado metélicory pléstico impermeable, instalando el en
vase y perforando el laminado inmediatamente antes de 1la
aplicecioén de la alslacidén lo que a su vez debe ser segui-
do inmediatemente. por el cierre finsl de la caja externa
del recipiente. Este procedimiento es obviado por completo
con el adsorbente de carbén activado. Fste dltimo puede ser
manipulado e instaledo en exposicidén directa a la atmésfer%
normal sin detrimento para el rendimiento del reéipiente
durante el almacénamiento de materiales s baja femperaturé.
Esta falta de sensibilidad del carbdén pare adsorber agua
es una osracterfatica distintiva importante de eate adsor—
bente. Aln cuando el carbén esté substancialmente saturado
con humedad bajo condiclones atmosféricas normales, su ca-
paoldad adsortiva para los gased permanecs slevade bajo con
dioiones de servicio, es deckr temperatura oriogénica y
fuerte vacio. En compafacién, 81 el tamiz molecular S5A fue-
ra éubatancialmente saturado con humedad bajo cdndiciones
atmosféricas normales, su capacidad adsortiva a "condiciones
de servicio queda virtuelmente destruida.

También se manifestd que se debe 1ntroducir tamni 7
molecular 5A "extra" a fin de proporcionar capacidad no so
1amente para remover los componentes del aire durante el
servicio a baja temperatura sino tYeubién para adsorber ine-
vitablemente grandes cantidades de agua despreniidas de ung
fibra himeda durante la evacuacidén. Las necesidades totales

de adsorbente de carbén en la préctica de la presente inved
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ciéi es de solamente un tercio de la cantidad necesaria de
tamiz molecular 54. La diferencia de centidades de adsorben
te es gignificativa dado que tanto el peso como el espacio
son ‘consideraciones importantes en los pequeﬁog recipientes
eriogénicos.

' Pinalmente, la adsorbencia del agua por el rayén
h'g lag fibras orgénicas similares que tienen valores de recu
pérqpién de agua que superan el 1% es demasiado elevada pa-
ra permitir que este tipo de fibhra Sea empleado como aisla-
éi&ﬁ;del vacio sin ser presecada. En ld fabricacién comer—
oial' @dtual de los recipientes de doble pared, las léminas
de fibra de raydén del tipo de curva A y B son "horneadas"
en un horno eldctrico, luego almpcéhadas en una atwéefers
de nitrégeno sbsolutamente seco y envueltas alrededor de la
vasija interna el un saién "sgoo" espealal., BEstos procedi-
mientos previos al procesamlentd aon costosos, prolongedos
¥ suments substancialmente la posibilidad de caentildades axcg
sivas d6 recipisites inaoséptables en la yroducoldn. Los pe-
parndares de fibra de acuerdo oon esta invencidn no requie-
ren un pretratamiento especisl y son instalados en el esta~
do eﬁ que se reciben. Debido a la susencla de hormos pare
aecaéo, selones especiales con controles complicados de tem
peratura y humedad, y los tiempos de evacuacién ﬁuy reduci-
dos,jel consumo de energis asociado con el manipuleo de la
eislacién se puede reducir entre el 80% y el 90% con esta
invencidn en comparacién con el estado presente del arte.

Aunque se han descrito en detalle modelidades pre

ferid;s de la invencidn, se considera que es posiﬁle hacer

modificaciones ¥ que algunas caracteristicas pueden ser

empleadas sin hacerlo con otras, todo ello dentro del espiri

.
)
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tu y el alcance de la presente invencién.

- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propla y nueva que se pre
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencién en Bspata, por VELNTE aeiios, son los que 8e reco-
gen en las reivindicuaclones sigulentes:

18.~ Mejoras introducidas en un método de fabrica
cién‘de reciplentes de doble pared para almgcenar mwateria-
168 a baja temperatura que tlenen una vasije interna para
contener dicho material, uns caja horudtics a los gases ox-
Yorne mds grande que flene paredes autoportantes yigidas gl
rededor de diche vasija interna de tamafio tel como para fop
nar ﬁn espacio intermedio evacuamdo libre de carga & una pre
sién1absoluta inferior a aproximudemente 0,5 micrda de mer-
curid; material absorbaite en dicho eepacio en relacién de
oontiguidad con la gupertioie externa de dloha vasija inter
na yAaislacién térmica de capas miltiples tambiéﬁ en dichoé
espacios envuelta alrsdedor de dicha vasija interna compren
diendo barreras a la radiacién de ldminas delgadas flexibles
que son soportadas por, y en relacidén alternada con, capas
de lémina fibrosa orgdnica de baja conductividad en forma
permahentemente precoupactada, cuyas mejoras s8¢ caracterizan

por comprender los pasos de: posicionar materiel adsorbente

}
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de carbdén activado que tiene adsortividad de agua inferior
al %% ponderal en relacidén de contigiiidad con 1a'superficie
externa de la vasija interna en contacto de equilibrio con
el aire atmosférico; proveer como dichas capas fibrosas,
1émina que tiene un valor de recuperacidn de agua inferior
al 1% ponderasl, que pesan menos de aproximadamente 21 gra-
mos por metro cuadrado y estando comprendidas de fibras que
tienen una conductividad térmica intrinseca inferior a 0,2
Btu[hora.pie.QF, y ﬁn digmetro efecdtivo de por 1o menos 1
micrgn, dispuestas dichas flbras en relacién de cruce super
puesto ai azar en planos paralelos a la superficie laminar
¢on por lo menos algunos de los puntos de contactos adheri-
dos sn sonjunto, siendo selecelonadas dichas fibras entre
gl g?upo que oonesiste en poiiolerinaa,_poliésteréa, pold
(oloruro de vinile), poli (cloruro de vinilideno) y copoli-
meros de acrilonitrilo y cloruro de vinilo; envolver dicha
lémina de capas fibrosas y diches burreras g la radiascién
alraéedor de diche vaslje interng o cepas alternsdas de
manera que Provesn por 1o menocs 11,8 ospas de barrera a la
radiacién lemingres por centimetro (30 capas por pulgeda)
de espesor de alslacién de capas miltiples en posicién en-
vuelta con dicha envoltura reslizeda en contacto de equili-
brio don el aire atmosférico; posiclonar dicha cajls externJ

glrededor de la supsrficie externa de ls slmlacidén de capas

ble; y evacuar dicho espacio lo suficiente como para redu—
cir la presién en el mismo hasta debajo de 70 micrones de

mercurio a temperatura ambiente en menos de 6 horas; y pos-

teridrmente sellar el espacio evacuado.

28, Mejoras de acuerdo con la reivindicacién 18,
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caracterizadas porque dicha lémina de cepas fibpbsas y di-

chas barreras a la radiacién estin emvueltas alrededor de

&

diche vasija interna de manera que proveen entre 15,7 y 30,
capas de barrera de radiscidén laminares por centimetro (40
N 80 capas por pulgada) de espesor de aislacién de capas
miltiples.

32,- Mejoras de acuerdo con la reivindicacidén 12,
caraéterizadas'porque dicho espacio es evacuado lo suficien
te como para reducir la presién en-el mismo hasta entre 10

40 micrénes Hg. '

48 .- Mgjoras de acuerdo con la reivindicacidén 18,
carabférizadas porque dicho espacio es evacuado durante un
perfodo inferior a las 4 horas. ‘

} 58.~ Mejoras de atuerdd odn la reivindicacidn 18,
oaraBtarizadas porque lus Fflbres de dichas capes de léming
fibraaa gon adheridas térmicamente én conjunto sin aglome~
rante externo en dichos puntos de oruca.

68.~ Mejoras introducidas en un método ae fabriog
olén de reoiplentes de doble pared para elmacenar materia-
leg é baja temperature.

Tal & como se ha desorito en le Mémori# que ante~
cede; representado en los dibujos que se acompafign ¥ con log
flnes que se han espsoificado.

Esta Memoria consta de treinta y ocho hoaas escri+

tas a maquina por uns sola cara.

LX)

Madrid, 2 1.7R 1477
Alberto de Elzabyry

P.A.
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