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Den foreliggende opfindelse angdr en vakuumbeholder med en
vagopbygning, som er sardeles uigennemtrangelig for gasser,
0g narmere betegnet angdr den vakuumbeholdere af plast med

en dobbeltvagget konstruktion, som er i stand til at holde

et vakuum i lange tidsrum. Plastbeholderen udviser betydelig
modstandsevne over for brud og har fortrinlige varmeisoleren-
de egenskaber, som varer op til 5 &r eller langere. Opfindel-
sen angdr endvidere en fremgangsmdde til fremstilling af va-
kuumbeholderen.

Vakuumbeholderen omfattende en afgrznsende vag bestdende af
et plastmateriale, der omslutter det evakuerede rum, og et
metallag pd mindst &n overflade af den afgrensende vag, er
ejendommlig ved, at et overtrzk af gasuigennemtrangeligt
plastmateriale klazber til metallaget.

Ved fremgangsmdden til fremstilling af en vakuumbeholder ifglge
opfindelsen ggres en overflade af den afgrensende vag vand-
befugtelig, og et metal pafgres p&d den vandbefugtelige over-
flade til dannelse af et i det vasentllige kontinuerligt lag
deraf, det omsluttede rum evakueres, der sattes et gasabsor-
berende materiale til det omsluttede rum, og det evakuerede
rum afsparres hermetisk fra atmosferen. Fremgangsmaden er
ejendommelig ved, at et gasuigennemtrangelige plastmateriale
i form af en latex pdfgres pd det resulterende metallag til
dannelse af et i det vagentlige kontinuerligt lag af det gas-
uigennemtrangelige plastmateriale, som klaber til metalllaget.

Det har overraskende vist sig, at de dobbeltvaggede plast-
beholdere ifglge opfindelsen er overlegne med hensyn til at
holde et vakuum i forhold til lignende beholdere, hvori den
indre overflade af den afgrznsende vag er blevet metalliseret,
men ikke overtrukket med gasuigennemtrangeligt plastmateriale.
Endnu mere overraskende er det, at plastbeholderne ifglge op-
findelsen bevarer et hgjere vakuum i lzngere tidsrum end be-
holdere, hvori den afgransende vags overflade kun er metalli-

seret eller kun overtrukket med gasuigennemtrazngeligt plast-
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materiale. Det sammensatte materiales gasgennemtrangelighed
er meget lavere end den beregnede gasgennemtrangelighed af

de ovenpd hinanden lagte komponenter hver for sig. Ved ud-

gvelsen af opfindelsen er det sdledes vigtigt, at det gas-

uigennemtrangelige plastlag péfgres pd den metalliserede

overflade, hvis det ¢nskede vakuum skal holdes.

De metalliserede og overtrukne plastdele, som kan anvendes til
fremstilling af beholderne ifglge narvarende opfindelse, frem-
stilles ved p&fgring af det gasuigennemtrangelige plastmate-
riale p& den metalliserende overflade i form af en latex. Plast-
delene kan anvendes som beholdere til kg¢d, mejeriprodukter

og olieholdige naringsmidler, som emballage for andre produk-
ter sivel som til vakuumbeholdere ifglge opfindelsen.

Plastbeholderne ifglge opfindelsen kan anvendes som beholdere
til at holde gasformige, flydende eller faste materialer i
varm eller kold tilstand i lange tidsrum. Plastldgene er an-
vendelige til lukning af varmeisolerende vakuumbeholdere
fremstillet af en lang rzkke materialer, sasom glas, stal

og plast.

Opfindelsen illustreres narmere under henvisning til tegnin-

gen, hvor

fig. 1 set fra siden viser en foretrukken plastbeholder ifglge

opfindelsen, delvis i snit, og

fig. 2 set fra siden viser et tilhgrende plastléag, delvis

i snit.

I fig. 1 er vist en foretrukken plastbeholder 1 med en af-
gransende vag 4 af et plastmateriale, som omslutter det eva-
kuerede rum 7. P& den indvendige overflade 9 af vaggen 4 er
et lysreflekterende metallag 5 pafgrt. P& overfladen 13 af
mtallaget 5 er et lag 6 af et gasuigennemtrangeligt plast-

materiale pdfgrt. Kombinationen af vaggen 4, metallaget 5
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og plastmaterialelaget 6 omfatter en indre del 3 til at
rumme indholdet og en ydre del 2. Den indre del 3 og den
ydre del 2 er sammensvejst langs svejselinier 12. Den ydre
del 2 har en &bning 11, hvorigennem bestanddele, sidsom gas-
absorberende fast, partikelformet materiale 8, kan indfgres,
og gasser, som fylder rummet 7, kan fjernes., I det mindste
en del af rummet 7 optages af et gasabsorberence fast par-
tikelformet materiale 8 til opfangning af gasser, som fin-
des i rummet 7 som resultat af ufuldstaendig evakuering af
rummet 7, gasser, som stammer fra afgasningen fra plastmate-
rialet og det gasuigennemtrangelige plastlag, og gasser, som
trenger gennem kombinationen af den afgrznsende vag 4, metal-
laget 5 og det gasuigennemtrangelige plastlag 6. En prop 10
lukker det afsparrede rum 7 efter evakuering. Proppen 10

kan bestd8 af et vilk8rligt materiale, som er egnet til luk-
ning af huller i plaster, sdledes at der opretholdes et va-

kuum p& mindst 107 mm Hg.

I fig. 2 er vist et foretrukket plastldg 20 med en afgransende
veg 4 omfattende to sektioner: fgrst en lukkedel 30, som skal
indfgres i mundingen af en varmeisolerende vakuumbeholder,
f.eks., som vist i fig. 1, og dernast en ladgdel 31, som er
svejst eller pd anden madde fastgjort til lukkedelen 30 langs
svejselinien 12. Den afgrensende vag bestdr af et plastmate-
riale og omslutter et evakueret rum 7, P& den indvendige
overflade 9 af vaggen 4 er et metallag 5 pdfgrt. P& overfla-
den 13 af metallaget 5 er et lag 6 af et gasuigennemtrange-
ligt plastmateriale padfgrt. I det mindste en del af rummet 7
optages af et gasabsorberende fast, partikelformet materiale

8 til opfangning af gasser, som findes 1 det evakuerede rum

7 som resultat af ufuldstandig evakuering af rummet, gasser,
der stammer fra afgasning fra plastmaterialet og det gasuigen-
nemtrangelige plastlag, og gasser, som tranger gennem kombi-
nationen af det afgransende vag, metallaget og det gasuigen-
nemtrengelige plastlag. Den ydre overflade 32 af den afgran-
sende vag 4 har fortrinsvis skrueganger 33, som muligggr pa-

skruning af l4get pd .en varmeisolerende beholder. Lagdelen
31 har en &bning 11, gennem hvilken det gasabsorberende
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faste partikelformede materiale 8 kan indfgres i rummet 7, og
gasser, som optager rummet 7, kan fjernes. Metallaget 5 og
det gasuigennemtrangelige plastlag kan pdfgres ogsd for-
delagtigt gennem &bningen 11 som beskrevet i det fplgende.
En prop 10 lukker abningen 11, efter at rummet 7 er evaku-
eret, siledes at der opretholdes en hermetisk lukning mellem

rummet 7 og atmosfaren.

Plastmaterialer, som er egnede til brug i den afgrensende

veg, er de normalt faste, organiske polymere, som let kan for-
mes eller stgbes eller pad anden mdde bearbejdes til den ¢n-
skede beholderform, og som har tilstrekkelig stivhed til at
holde denne form under de betingelser, som de vil blive ud-
sat for. Polymerene er fortrinsvis termoplastiske og er for-
holdsvis indifferente over for de materialer, som beholderen
skal rumme. P& grund af deres lave pris og overlegne struk-
turelle egenskaber foretrazkkes i almindelighed polymere, som
anvendes til konstruktive anvendelser, de s&kaldte ingenigr-
plaster, sdsom polystyren, styren/acrylonitrilcopolymere,
styren/butadiencopolymere, styren/butadien/acrylonitril=
copolymere, gummimodificerede styrenpolymere og andre poly-
mere af monovinylidenaromatiske carbocykliske monomere. Andre
polymere, som hensigtsmassigt kan anvendes, er acetalplaster,
sdsom polyformaldehydharpiks, polyolefiner, sdsom polypropylen
og polyethylen, polycarbonater, polysulfoner, polyamider,
s&som nylon, stift polyvinylchlorid, polyestere, sasom poly
(ethylenterephthalat), acrylharpikser, sdsom poly (methylmeta=
crylat), og de andre normalt faste polymere, som kan formes
til den ¢gnskede facon ved hjzlp af almindelige formnings-
metoder, f.eks. ved blasestgbning eller sprgjtestgbning.

Af sarlig interesse, isar til formning af den del af den af-
grznsende vag, som vil komme til at indeholde varme vasker,

er plaster, der er modstandsdygtige over for h¢j temperatur,
sdsom styren/maleinsyreanhydridcopolymere indbefattende de-
res gummimodificerende varianter og andre sadanne polymere
omfattende imid- og lavere N-alkylimidformer. Ud over de navn-

te polymere kan den afgransende veg endvidere indeholde et
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eller flere additiver, sdsom f.eks. fyldstoffer, stabili-
satorer, overflademodificeringsmidler, gasabsorberende ma-

terialer og farvestoffer.

Da sprgjtestgbning eller lignende metoder foretrakkes ved
fremstilling af den afgraznsende vag, er plastmaterialerne
fortrinsvis termoplastiske. Der kan imidlertid ogsd anvendes
termohardende polymere. Alle syntetiske polymere, hvadenten
de er termoplastiske eller termohazrdende, er i almindelig-
hed ude af stand til at holde et stort vakuum i et udstrakt
tidsrum. Fglgeliqg udviser organiske plastmaterialer, som
sadvanligvis anvendes til den afgransende vag, en sadan per-
meabilitetsgrad for atmosfazrens gasser, at et vakuum pd

107! mm Hg ikke kan holdes i beholdere fremstillet alene

af sddanne plastmaterialer.

Den afgransende vag kan have en tykkelse i omradet 0,025 -
7,6 mm, men har fordelagtigt en tykkelse pd 0,5 - 7,6 mm

og har fortrinsvis en tykkelse pd 1,27 - 2,54 mm. Vaggen bgr
i almindelighed vare tykkere inden for navnte omrade, nar
der anvendes polymere med noget lavere modstandsdygtighed
ved hgj temperatur. Det vil derfor forstds, at vagtykkelsen
er passende, hvis den bibringer beholderen tilstrakkelig
styrke til at modstd deformation under normale betindelser.
Den afgransende veg formes til den ¢gnskede facon ved hjalp
af almindelige polymerformningsmetoder, slsom sprgjtestgb-
ning, blasestgbning og kombinationer deraf. Det vil forstas,
at den afgransende vag kan formes ved stgbning af vaggen i
to eller flere dele og derefter sammensvejsning af delene.

I s&danne tilfzlde kan de sammensvejste dele af vaggen omfatte
forskellige polymere. Den indre del af veggen som skal rum-
me vasken eller det faste materiale, kan f.eks. omfatte hgj-
temperaturharpiks, sdsom styren/maleinsyreanhydrid, og den
yére del af veggen kan omfatte en harpiks til generelle for-

mé&l,sdsom en styren/acrylonitrilcopolymer.

Metalovertrakket, som bibringer den afgraznsende vag delvis
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gasuigennemtrangelighed,omfatter kobber, sg¢lv, bly, nikkel,
aluminium, kobber, guld, titan, tin, vismut, antimon, chrom,
mangan, jern, kobolt, metaller af platingruppen og legerin-
ger af to eller flere af ovennavnte metaller. Metalovertrak-
ket omfatter fortrinsvis splv, nikkel eller en legering der-
af. I sarligt foretrukne udfgrelsesformer pafgres et overtrak
af tin, p4 den underliggende plastoverflade forud for pédfgring
af et eller flere af ovennavnte foretrukne metaller. Hvis der
pafgres et tinovertrak, pafgres dette szdvanligvis i m@ngder
i omr&det fra ca. 0,5 til ca. 50 pg/cmz. Tinovertrakket pa-
fgres fortrinsvis ved at den vandbefugtelige overflade af
plastunderlaget bringes i bergring med en fortyndet vandig
oplgsning af en tinforbindelse, sdsom tindichlorid.

Metalliseringen udfgres fortrinsvis ved fgrst at gpre pla-
stens vagoverflade vandbefugtelig og derefter plettere metal
pd overfladen ved hjzlp af en ikke-galvanisk metode, sasom
metoderne beskrevet af F.A. Lowenheim i Metal Coating of
Plastics, Noyes Data Corporation (1970). Se endvidere Pinner,
S.H., et al, Plastics: Surface and Finish, Daniel Davey & Co.,
Inc. "172-186 (1971) og USA patentskrift nr. 2.464.143. Vag-
overfladen ggres fortrinsvis vandbefugtelig ved hialp af en
gasfasesulfoneringsmetode. Det m& imidlertid forstds, at andre
metoder til at gore polymere vandbefugtelige, s&som corona-
udladning, vaskefasesulfonering osv., ogs& er egnede. Andre
metoder til metallisering af plastoverflader, sé&som elektro=
plettering, kan hensigtsmassigt anvendes, selvom sddanne andre
metoder ikke er sd gnskelige som de ikke-galvaniske pletterings-

metoder.

Metalmengden, som pafgres ved dannelsen af det ¢gnskede metal-
lag, er den m@ngde, som danner en 1 det vasentlige kontinuert
hinde over den ¢gnskede overflade af den afgransende, 0g som
derved ggr vaggen delvis gasuigennemtrangelig, Den pafgrte
metalmengde ligger fordelagtigt i omrédet fra 2,0 t11 11.000
mikrogram pr. cmz, fortrinsvis fra 10 til 500 pg/cm . Til-
svarende tykkelser af metallaget er 0,002 til 110 mikrometer,
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fortrinsvis 0,01 til 0,5 mikrometer. Metallaget bgr vare

i det vasentlige kontinuert og tilstrazkkelig udstrakt til,
at det evakuerede rum i det vasentlige er omsluttet af metal-
laget. Metallaget pé&fgres hensigtsmessigt pd i det mindste
ca. 95% af den afgrznsende vags totale overfladeareal nar-
mest det evakuerede rum (i det fglgende omtalt som den indre
overflade), fortrinsvis p& mindst 90%. Det vil forstés, at
metallaget er sammensat af metalkrystaller med nogle &abne
rum derimellem. I stedet for eller yderligere kan metallaget
pdfgres pd den afgransende vegs ydre overflade, dvs. over-
fladen langst borte fra det evakuerede rum, selvom en sidan
péfdringsmdde er mindre foretrukket end péafgring af metal-

laget pad den afgransende vag indre overflade.

Et gasuigennemtrangeligt plastmateriale til brug i en vakuum-
beholder ifglge opfindelsen er en normalt fast, organisk poly-
mer, som har en gennemtrangelighed for atmosf@rens gasser

pd mindre end 6 cm3/645 cm2/0,025 mm tykkelse/dag, fortrinsvis
mindre end ca. 0,9 cm3/645 cm2/0,025 mm/dag. De egnede gas-
uigennemtraengelige plaster formes til i det vasentlige konti-
nuerte hinder, som let kan klzbes p& metaloverflader. Eksem-
pler pd gasuigennemtrengelige plaster er vinylidenchlorid/
vinylchloridcopolymer, vinylidenchlorid/acrylonitrilcopoly=
mere og copolymere af sddanne monomere som acrylonitril,
methacrylonitril, methylacrylat, methylmethacrylat og acryl=
amid. De m& endvidere forstéds, at blandinger af s&danne poly=
mere ogsd er egnede. De gasuigennemtrangelige plaster er for-

trinsvis vinylidenchloridpolymere.

De gasuigennemtrangelige plaster pdfgres fortrinsvis pd metal=
overtrazkkene i form af latexer, som danner i det vasentlige
kontinuerte hinder efter tg¢rring ved temperaturer under varme-
deformationspunktet for den afgraznsende vegs plastmateriale.
vVarmedeformationspunktet for en polymer er den laveste tempe-
ratur, ved hvilken en genstand fremstillet af polymeren de-
formeres som fplge af polymerens tendens til at genantage

sin facon fra f¢r bearbejdningen og/eller som fglge af den
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mindste ydre kraft. Det m& imidlertid forstds, at andre for-
mer for gasuigennemtrazngelige plaster, sdsom oplgsningsmiddel-
overtrzk, ikke-vandige dispersioner og pulvere ogsa hensigts-
maessigt kan anvendes. Overtrzksmetoder som dypning, sprgjt-
ning, pulverovertrazkning, plasmastréle og glgdeudladning og
lignende er egnede til pafgring af det gasuigennemtrangelige

plastmateriale pd metallaget.

Mangden af gasuigennemtrangeligt plastmateriale, der naf¢res
p& metallaget, ligger i omradet fra 5 til 24.000 ug/cm , for-
trinsvis fra 60 til 5.000 ug/cm . Tykkelserne af overtrakket
af gasuigennemtrangeligt plastmateriale ligger tilsvarende

i omradet fra 0,025 til 125 mikrometer, fortrinsvis fra 0,25
£il 25 mikrometer. Overtrzkket bgr vere tilstrakkelig udstrakt
til i det vaesentlige at omslutte det evakuerede rum. Over-
trakket af gasuigennemtrangeligt plastmateriale pafgres for-
delagtigt p& mindst 95% af metallagets totale areal, for-

trinsvis p& mindst 99%.

Et gasabsorberende materiale sattes til det omsluttede rum
forud for eller efter vakuumanlaggelsen i rummet, fortrins-
vis efter evakuering. Det gasabsorberende materiale er sad-
vanligvis et findelt fast stof eller en blanding af findelte
faste stoffer, s&som kgnrgg og aktiveret kulpulver, diatomé-
jord og andre kulholdige pulvere hidrgrende fra pyrolyse og/
eller aktivering af organiske materialer med vanddamp, sasom
kokosngdder, kornskaller, sukker; pulverformede metaller

og metaloxider og hydroxider, f.eks. barium, lithium, natrium=
hydroxid, calciumoxid; metalsilikater, calciumsilikat, magne-
siumsilikat og findelte oxider af silicium, titan (TiOz) og
aluminium (A1203) med stor overflade. Porgse pulvere af gas-
absorberende faste stoffer med et gennemsnitligt overflade-
areal p& 100-2000 m2 pr. gram er generelt ¢gnskelige. Pulveret
har mest fordelagtigt en gennemsnitlig partikelstgrrelse 1
onrédet fra ca. 10_2 +il ca. 10 mikron. Den anvendte pulver-
maengde gir sadvanligvis fra meget sm& mengder, sasom 0,3 g,0p

til store maengder, som i det vesentlige fylder det omsluttede
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rums rumfang. Det md forstds, at de gasabsorberende faste
stoffer optager atmosfariske gasser ved hjalp af sivel fy-

siske adsorptions- som kemiske absorptionsmekanismer.

Det af den afgraznsende veg omsluttede rum evakueres ved hjalp
af en hvilken som helst konventionel vakuumpumpe, s&som af
den type, der anvendes ved evakuering af konventionelle vakuum-

isolerede beholdere.

Efter tilsaztningen af det gasabsorberende materiale til det
omsluttede rum eller efter evakuering af det omsluttede rum,
uanset hvad der foretages senest, bliver dbningen eller &b-
ningerne, hvorigennem materialet tilsattes og vakuet anlag-
ges, lukket, sd at et vakuum opretholdes (s&8kaldt hermetisk
lukning). Konventionel teknik til lukning af vakuumbehol-
dere, der er fremstillet af andre materialer, kan anvendes
til lukning af den afgransende vag. En prop af plastmateri-
ale svarende til eller i det mindste sammensmelteligt med
den afgransende vags plastmateriale indfgres imidlertid for-
trinsvis i hver &bning og drejes, indtil friktion mellem
proppen og overfladerne narmest &bningen sammensmelter med
den afgransende vag og derved danner en hermetisk lukning.
Proppen kan alternativt i &bningen bringes til at lukke denne
ved hjalp af ultrasonisk svejsning eller ved anvendelse

af et klazbemiddel, sdsom en epoxyharpiks.

De fglgende eksempler belyser opfindelsen yderligere. Alle
dele og procenter er henholdsvis vagtdele og vagtprocenter

med mindre andet er anfgrt.

Eksempel 1

Styren/acrylonitrilcopolymer (75/25) formes ved ekstrusions-
formning til en ydre del af den afgransende vaeg som vist i fig,
1. Den ydre dels vag har en tykkelse pd 2,0 mm. Styren/malein=
syreanhydridcopolymer med en varmedeformationstemperatur pa
285°C ved en belastning pa& 18,5 kg/cm2 formes ved ekstru-



10

15

20

25

30

143587

10

sionsformning til en indre del af den afgransende vag som
vist i fig. 1. Den indre dels v&g o9 den ydre dels veg har
hver en tykkelse pd 2,0 mm. De ydre og indre dele svejses
sammen ved opvarmning med et ultrasonisk middel til dannelse
af en afgransende veg med beholderfacon som vist i fig. 1.
Den afgrznsende vags indre overflade, dvs. den overflade,
som granser op til eller er nermest det omsluttende rum,
overfladesulfoneres i et omfang pad 1 mikrogram svovltrioxid=
zkvivalenter pr. cm2 ved at lede t¢r luft indeholdende 2%

svovlstrioxidgas ind i det omsluttede rum ved 25°C i 1 min.

Et metalliseringsbad fremstilles ved blanding af 1 del af

hver af fglgende oplgsninger:

0,006% Ag(NH3)2NO3 i vand
0,30% NaOH i vand
0,15% glucose o9 0,15% fructose i vand.

Umiddelbart efter at badet er fremstillet, dyppes den af-
gransende vag 1 badet, og metalliseringen er afsluttet i

lgbet af 1 minut.

Den metalliserede afgransende vag overtrakkes med en gas-
uigennemtrangelig plast ved dypning af den i en 50% tgrstof=
latex af vinylchlorid/acrylonitril/sulfoethylmethacrylat
(90/8/2) -terpolymer, hvilken latex har en gennemsnitlig
partikelstgrrelse p& ca. 0,22 mikron. Den afgransende vag
fjernes derefter fra latexen, og overskydende latex far

lov til at l1lgbe af vaggen. Vaggen torres derefter ved 60°¢C

i 15 min.

Rummet, som omsluttes af den afgransende vag, evakueres til

et tryk pad 10_2 mm Hg, og 80 g aktiveret trakul med en gen-
nemsnitlig partikelstgrrelse pd 0,2 mikron sattes til det
omsluttede rum under vakuum. F@r tilsztningen til det omslut-
tede rum anbringes trakullene 1 et vakuum i 48 timer ved 10—7 -

mm Hg. Det omsluttede rum lukkes hermetisk ved indsaztning
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11

af en prop af styren/acrylonitril-(75/25)-copolymer i &b-
ningen, der fgrer ind i det sluttede rum, samtidig med at
vakuet opretholdes, og proppen rotationssvejses til den
afgransende vag til dannelse af den ¢gnskede plastbeholder,
hvis dobbelte vagge opretholder vakuet. Fortrinsvis bliver
en del af propoverfladen metalliseret og/eller overtrukket
med gasuigennemtrangelict plastmateriale med henblik pa& at
give den afgransende vag et kontinuerligt gasuigennemtran-
geligt overtrakslag. Vakuumbeholderen afprgves og viser sig
at have varmeisolerende egenskaber, som kan sidestilles med
de varmeisolerende egenskaber af i handelen gdende glas-

og stdlvakuumbeholdere.

Eksempel 2

Som vidnesbyrd om det tidsrum, hvori vakuumbeholderne ifglge
opfindelsen kan holde et vakuum, fremstilles en vakuumflaske

i overensstemmelse med eksempel 1 og afprgves for luftper-
meabilitet. Flasken, som rummer 0,95 liter, har en overflade
mod det evakuerede omsluttede rum p& 1500 cmz, et evakueret
rumfang p& 500 cm3 og en tykkelse af den afgrznsende vag
(eksklusive tykkelsen af metal og gasulgennemtrengeligt plast-
materiale) p& 2,0 mm. Resultaterne er anfgrt i tabel I,

og den projekterede levetid for vakuumbeholderen er beregnet

0g er ogsd angivet i tabel I.

Med henblik p& sammenligning fremstilles forskellige beholdere
pd en made svarende til den 1 eksempel 1 beskrevne med den
undtagelse, at enten metalliseringen eller overtrakningen

med gasuigennemtrangeligt plastmateriale udelades. De resul-
terende beholdere og en kontrolbeholder, som ikke er blevet
behandlet eller overtrukket med noget materiale, afprgves

for luftpermeabilitet, og resultaterne er angivet i tabel I.
Endvidere er den projekterede levetid for hver af beholderne

beregnet, og resultaterne af disse beregninger er vist i tabel
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Progve Overtrak
nr.

1 Metal og gas-
uigennemtran-
geligt plast-
materiale

2x Metal

3X Gasuigennem-
trengeligt
plastmateri-
ale

Cx Intet

% Tkke et eksempel ifplge opfindelsen.

Luftpermeabilitet (1)
cm3 luft/dag

143587

Projekteret behol-
derlevetid (2)

6-20 ar

7,5-25 dage
22,5-75 dage

3-9 dage

(1) Bestemt under anvendelse af et massespektrometer til

maling af atmosfariske gasser, som er trengt igennem

(2) Under antagelse af, at det gasabsorberende faste stof,

som fylder det evakuerede rum, kan absorbere i alt ca.
24-80 cm3 1uft (aktiveret trakul, som anvendtes i eksem-
pel 1, har en s&dan kapacited, beregnes den projekterede

levetid for vakuumbeholderen ud fra fglgende ligning:

Projekteret levetid = fast stofs gasabsorberingskapacitet

EksemEel 3

Som vidnesbyrd

luftpermeabilitet

om den synergistiske virkning af at overtrak-

ke metallaget med det gasuigennemtrangelige plastmateriale

blev flere strimler polystyrenfilm (tykkelse = 0,13 mm) under

anvendelse af de i eksempel 1 beskrevne betingelser overflade-

sulfoneret til opndelse af en sulfoneringsgrad pé& 1,5 mikro=

gram svovltrioxidzkyivalenter pr. cm2 film. Tre strimler af

den overfladesulfonerede film overtrakkes med varierende tyk-

kelser af det gasuigennemtrangelige plastmateriale ved pa-
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foring af en 50% tgrstoflatex af vinylidenchlorid/acrylonitril/
sulfoethylmethacrylat-(90/8/2)-terpolymer. Polystyrenstrimler-
ne, der var overtrukket med de forskellige tykkelser af det
gasuigennemtrangelige plastmateriale, en strimmel ubehandlet
polystyrenfilm og en strimmel af overfladesulfoneret poly=
styrenfilm afprgves for oxygengennemtrangelighed, og resul-
taterne udtrykt som oxygentransmissionsgrad er anfgrt i tabel
IT.

To sulfonerede strimler polystyrenfilm metalliseres i over-
ensstemmelse med metalliseringsmetoden ifglge eksempel 1.

En metalliseret strimmel overtrakkes med gasuigennemtrange-
ligt plastmateriale ved hjzlp af proceduren anfgrt i det
foregdende afsnit. Den resulterende overtrukne metalliserede
strimmel og den ikke overtrukne metalliserede strimmel af-
progves for oxygenpermeabilitet, og resultaterne udtrykt som

oxygentransmissionsgrad er anfgrt i tahel II.
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Eksempel 4

Et hult polypropylenldgs afgransende vsg som vist 1 fig. 2
med en vegtykkelse p4d 1,9 mm fremstilles ved svejsning af
l8gdelen 31 til lukkedelen 30 under anvendelse af ultrasonisk
vibrering. Overfladen af den afgrensende vag, der omslutter
det hule rum, sulfoneres i et omfang p& 1 mikrogram svovl=
trioxidakvivalenter pr. cm2 ved at tgr luft indeholdende 2%
svovltrioxidgas ledeg gennem &bningen 11 i l&gdelen 31 ind i

det omsluttede rum ved 25°C i et tidsrum pd&d 1 minut.

En metalliseringsvaske fremstilles ved blanding af 1 del af

hver af fglgende oplgsninger:

() 0,60% Ag(NH5),NO; i vand og
(B) 0,30% NaOH, 0,15% glucose og 0,15% fructose i vand.

Umiddelbart efter,at oplgsningen (A) og (B) er blandet, sprg¢j-

tes en ringe mengde af blandingen gennem &bningen 11 ind i det af

lidget omsluttede rum 6, og forsglvningen er afsluttet i lgbet
af 1 min. Den forsplvede overflade skylles derefter med vand.
Sglvovertrakket har en overtrazkstathed pad 100 mikrogram pr.
cm2, hvilket svarer til en overtrazkstykkelse pd ca. 0,1 mikro=
meter.

Ligets forsglvede overflade overtrazkkes med et gasuigennem-
trengeligt plastmateriale ved at en 50% tgrstoflatex af vinyl=
chlorid/acrylonitril/sulfoethylmethacrylat-(90/8/2)-terpolymer
indsprgjtes i laget gennem &bningen 11, hvilken latex har en
gennemsnitlig partikelstgrrelse pd ca. 0,22 mikron. Liget ven-
des derefter, og overskydende latex f&r lov til at lgbe ud af
det omsluttede rum 6 gennem &bningen 1l. L&get tgrres derefter
ved 60°C i 15 minutter. Det tgrrede overtrzk af gasuigennem-
trengeligt plastmateriale har en overtrazkstykkelse pd 25 mikro-

meter.

Rummet, som omsluttes af l&get, evakueres til et tryk pa
0,001 mm Hg, og 30 g aktiveret trazkul med en gennemsnitlig
partikelstgrrelse pd 0,2 mikron indfgres i det omsluttede
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rum gennem &bningen 11 under vakuum. Forud for indfgringen

af trzkul i det omsluttede rum anbringes trezkullet under va-
kuum i 8 timer ved 10_4 mm Hg ved 350°C. Det omsluttede

rum lukkes derefter hermetisk ved rotationssvejsning af en poly=
propylenprop 14 i 3bningen 11. Alternativt kan et glas- eller
kobberrgr fastggres til laget omkring &bningen 11 forud for eva-
kueringen og derefter lukkes ved at bevege en flamme langs
glasrgret eller sammenklemme kobberrgret. Som en yderligere
lukkemetode kan l&gdelen 31 formes sdledes, at et r¢r af plast-
materiale rager ud fra 8bningen ll. Der kan derefter opnas en
hermetisk lukning ved sammenklemning af sidevaggene samtidig

med, at der tilfgres varme til smeltning af plastmaterialet.

Det resulterende 15gs varmeisolerende egenskaber bestemmes

ved fastggrelse af laget til en vakuumflaske med vid munding

og med en forsglvet vakuumiseret 453,6 g glasindsats med vid
munding og et plastfor. indeholdende 465 ml vand ved ca. 90°%c.
Den lukkede flaske far lov at henstd i 10 min., og begyndelses-

temperaturen (T ) bestemmes derefter. Efter 60 min. fra

start
m&lingstidspunktet for begyndelsestemperaturen madles slut-

temperaturen (Tslut)' og flaskens halveringstid (tl/z) beregnes

under anvendelse af fglgende formel:

(Tstart + Tslut) 0,5 - Tstue

t = x 0,693 timer.

172 Tstaz;t - Tslut

Flaskens halveringstid er den tid i timer, hvorefter halvdelen
af det i flasken opbevarede materiales varmekalorier er gdet tabt
til omgivelserne. Flaskens halveringstid udtrykker f.eks. den
tid, det tager for et lagret varmt neringsmiddel med en tem-
peratur pa 100°%C at falde til 62,5°C, nadr stuetemperatur er
25°%c. Under anvendelse af ovenn®vnte formel bestemmes det om-

handlede 1&g til at have en halveringstid pd 9,5 timer.

Eksempel 5

De indre overflader i to flasker fremstillet af styren/acrylo=




1aQ

15

20

25

30

143587

117

nitrilcopolymer og med en tykkelse pd& 2,5 mm overfladesulfo-
neres til opndelse af et sulfonatlag med en tykkelse pad 3
mikron (20 ug/SO3/cm2) ved at bringe overfladerne i bergring
med tgr luft indeholdende 2% svovltrioxidgas ved 25°%¢ i 1 min,

De overfladesulfonerede flasker skylles med 0,001% SnCl2 i
vand til opndelse af et tinovertrzk p& de sulfonerede over-

flader, hvilket overtrzk har en tykkelse péd 0,5 mikron.

Et metalliseringsbad fremstilles ved blanding af 1 del af
hver af fglgende oplgsninger:

0,60% Ag(NH,),NO; i H,O
0,30% NaOH i H20
0,15% glucose og 0,15% fructose i HZO'

De tinovertrukne flasker dyppes i badet, og metalliseringen
af de sulfonerede overflader er afsluttet i lgbet af 1 minut.
De metalliserede flasker fjernes fra badet og vaskes med vand.
Mengden af pidfgrt metal bestemmes til ~ 1000 ug/cmz.

Den indre overflade af en flaske overtrazkkes med en vinyliden=
chlorid/acrylonitril/sulfoethylmethacrylat-(90/8/2)—terpolymer
ved at en 50% térstoflatex af copolymeren med en gennemsnit-
lig partikelstgrrelse pd 0,22 mikron haldes i flasken, og
flasken hvirtles rundt, sdledes at hele den indre overflade
kommer i bergring med latexen. Overskydende latex heldes ud

af flasken, og den resterende latex tgrres til en film med en
overtrazksvegt pd 2500 ug/cmz. Pa lignende mé&de overtrakkes

den resterende flaske med en 35% tgrstoflatex af styren/buta=
diencopolymer.

De resulterende flasker afprgves for nitrogengennemtrangelig-
hed ved anbringelse af flaskerne i en ovn ved 76°C i 6 dage
og mé&ling af gennemtrangt nitrogen med et massespektrometer.
Nitrogengennemtrazngeligheden er 0,03 ml N2/645 cmz/atm/dag
for flasken overtrukket med vinylidenchlorid~terpolymer og
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0,09 ml N2/645 cm?/atm/dag for flasken overtrukket med styren/
butadiencopolymer. '

Patentkravw

1. Vakuumbeholder (1) omfattende en afgransende vag (4) be-
stiende af et plastmateriale, der omslutter det evakuerede
rum (7), og et metallag (5) pé& mindst &n overflade (9) af den
afgransende vag (4), k en detegnetved, at et over-
trzk (6) af gasuigennemtrazngeligt plastmateriale klaber til
metallaget.

2. Vakuumbeholder ifglge krav 1, k en detegnetved,
at det gasuigennemtrangelige plastmateriale er en vinyliden=

chloridpolymer.

3. Vakuumbeholder ifglge krav 1, k e n detegnetved,
at den afgraznsende vag (4) er 0,5 til 7,6 mm tyk, at metal-
laget (5) er 0,002 til 110 mikrometer tykt, og at overtrazkket
(6) af gasuigennemtrangeligt plastmateriale er 0,025 til 125
mikrometer tykt.

4. Vakuumbeholder ifglge ethvert af kravene 1-3, kend e -
tegnetved, at den afgrensende vags plastmateriale er en

polymer af en monovinylidenaromatisk carbocyklisk monomer.

5. Vakuumbeholder ifglge ethvert af kravene 1-3, kend e -
t egnetved, at den afgrensende vags plastmateriale er

polypropylen.

6. Fremgangsmade til fremstilling af en vakuumbeholder ifglge
ethvert af kravene 1-5, hvor en overflade af den afgransende
vag ggres vandbefugtelig, og et metal pdfgres pa den vandbefug-
telige overflade til dannelse af et i det vasentlige kontinu-
erligt lag deraf, det omsluttede rum evakueres, der set-
tes et gasabsorberende materiale til det omsluttede rum, 0f
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det evakuerede rum afsparres hermetisk fra atmosfazren,
kendetegnetved, at et gasulgennemtrazngeligt plast-
materiale i form af en latex pafgres pd det resulterende metal-
lag til dannelse af et i det vasentlige kontinuerligt lag af
det gasuigennemtrangelige plastmateriale, som klazber til me-
tallaget.

7. Fremgangsméde ifglge krav 6, k ende t e gn e t ved,
at den afgransende vag bibringes en tykkelse p& 0,025 til
7,6 mm, at metalllaget bibringes en tykkelse p& 0,002 til
110 mikrometer, og at overtrazkket af gasuigennemtrangeligt
plastmateriale bibringes en tykkelse pa& 0,025 til 125 mikro-

meter.

Fremdragne publikationer:
USA patenter nr. 1694967, 2643021.
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