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€9 Verfahren zum Einbringen eines Adsorptionsmittels.

€) Im Kryobehilterbau werden Adsorptionsmaterialien, ins-
besondere Molekularsieb und Aktivkohle, eingesetzt, um Uber
lange Zeitrdume gute Isolationsvakua aufrechtzuerhalten.
Diese Adsorptionsmaterialien sind allerdings sehr bestrebt,
Feuchtigkeit aufzunehmen, wodurch ihre Aufnahmekapazitéat
flir andere Gase deutlich herabgesetzt wird. Zuvor aktiviertes
Adsorptionsmaterial, insbesondere Molekularsieb, nimmt
wiahrend der Behélterfertigung bereits wieder Wasser auf, wel-
ches es nur sehr schwer wieder freisetzt. Die Behélter miissen
daher vor dem VerschlieBen des Isolationsraumes sehr lange
ausgeheizt und evakuiert werden. Um diese lange Ausheizzeit
zu verringern, wird das Adsorptionsmaterial nach dem Aktivie-
ren in gas- und wasserdichten Behaltern, z.B. Siegelrandbeu-
tel aus metallisierten Kunststoffolien, verpackt und anschiie-
Bend mit der Verpackung in den Isolationsraum eingesetzt.
Das Verpacken erfolgt vorteilhafterweise bei Temperaturen um
100°C. Auf diese Weise wird die Aufnahme von Wasser wéh-
rend der Behalterfertigung verhindert. Beim abschlieBenden

-Evakuieren des Isolationsraumes wird die Verpackung infolge

ihres inneren Uberdruckes zerstért und das Adsorptionsmate-
rial freigesetzt.
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Verfahren zum Einbringen eines Adsorptionsmittels

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Einbfingen eines

Adsorptionsmittels in den Isolationsraum von vakuumiso-

lierten doppelwandigen Behdltern nach dem Oberbegriff

des Anspruches 1.

Behdlter fiir die Speicherung von tiefkalten verflﬁssigten

Gasen miissen stets mit einer aufwendigen Isolierung ver-

sehen werden, um die durch den Wiarmeeinfall aus der Um-

gebung verursachte Verdampfung des verflissigten Gases ge-

ring zu halten. Sie werden deshalb stets als doppelwandige

Behdlter ausgefilhrt, wobei zwischen dem Innen- und dem

AuBenbehdlter ein Isolationsraum gebildet wird. Die Iso-

lierung wird dadurch erzeugt, daf der Zwischenraum mit

"schlecht widrmeleitendem Material, beispielsweise mit Super-

isolation, ausgefiillt und nach Fertigstellung. der Behdlter
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evakuiert wird.

Um die Wirmeleitung des Gases auf ein Minimum zu redu-
zieren, sind Isola;ionsvakua von ca. 10—3mbar erforder-
lich. Derartige Driicke lassen sich mit Hilfe geeigneter
Pumpstdnde relativ einfach und schnell erzeugen. Bedingt
durch Mikroleckagen und Desorption wirde der Druck nach
dem VerschlieBen des Isolationsraumes im Laufe der Zeit
jedoch ansteigen, was eine ErhShung der Verdampfungsrate
des gespeicherten Fliissiggases und somit eine Verschlech-
terung der Behdlterqualitdt zur Folge hidtte. Damit dieses

'nicht geschieht, werden Adsorptionsmaterialien, wie z.B.
" Aktivkohle oder Molekularsieb, in dem isolationsraum, und

zwar unmittelbar am Innenbehilter, angeordnet. Diese

Adsorptionsmaterialien besitzen die Eigenschaften, bei
tiefen Temperatufen selbst im Vakuum groBe Mengen von
Gasmolekiilen adsorbieren zu kdnnen und sorgen somit da-
fiir, daB im Betriebszustand, d.h. bei kaltem Innenbehdlter,
der Druck im Isolationsraum auch nach mehreren Jahren

Lebensdauer der Behilter ausreichend niedrig ist.

Ein Problem in dei Kryobéhélterproduktion stellt jedoch

- die hohe Affinitdt der Adsorptionsmittel, insbesondere

Molekularsieb, gegeniiber Feuchtigkeit dar. Sie sind in

der Lage, aus der Luft mehrere Gewichtsprozent Wasser

aufzunehmen, wodurch ihre Adsorptionskapazitdt £ir andere

Gase deutlich herabgesetzt wird. Aus diesem Grunde werden
sie vor dem Einbau in die Behdlter éktiviert, was im we-
sentlichen bedeutet, daf sie ihres adsorbierten Wassers
entledigt werden. Dieses geschieht durch Erhitzen auf
100° C (aktivkchle), bzw. iber 300° C (Molekularsieb)

und gleichzeitiges Evakuieren.

Wiahrend der Behdlterfertigung werden die Adsorptions-—

mittel bereits wieder der atmosphdrischen Luft ausgesetzt,
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so daB sie erneut Wasser adsorbieren'kannen. Des welteren
sind die sonstigen in den Isolationsraum eingebrachten
Materialien mit Wassermolekiilen beladen, die nach dem Bau
des Behidlters durch Erwdrmung und Splilen mit trockenem
Stickstoff entfernt werden miissen. Dadurch k&nnen im
Isolationsraum zum Teil erhebliche Wasserdampfpartial-
driicke auftreten, was ebenfalls dazu beitrdgt, daB sich
das Adsorptionsmittel wieder mit Feuchtigkeit belddt.

Die vorherige Aktivierung des Adsorptionsmiﬁtels wird
dadurch praktisch zunichte gemacht. Als Folge hieraus
ergibt sich, daB die Ausheiz- und Evakuierzeiten vor dem
VerschlieBen des Isolationsraumes wesentlich verldngert
werden, wodurch sowohl ein erhdhter Zeitaufwand als auch

enorme zusdtzliche Energiekosten verursacht werden.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Ver-
fahren zum Einbringen eines Adsorptionsmittels in den
Isolationsraum von vakuumisolierten doppelwandigen Be-
h&ltern fir die Speicherung tiefsiedender verfliissigter
Gase zu schaffen, bei dem eine Wiederbeladung des akti-
vierten Adsorptionsmittels mit Feuchtigkeit vor dem Er-
zeugen des Vakuums vermieden und dadurch Ausheiz- und

Evakuierzeiten verringert werden.

Ausgehend von dem im Oberbegriff des Anspruches 1 beriick-
sichtigten Stand der Technik ist diese Aufgabe erfindungs-
gemdB geldst mit den im kennzeichnenden Teil des An-

spruches 1 angegebenen Merkmalen.

Vorteilhafte Weiterbildungen der Erfindung sind in den

Unteranspriichen angegeben.

Bei dem erfindungsgemdBen Verfahren wird demnach die Ak-
tivitidt der Adsorptionsmittel erhalten, indem die Ad-
sorptionsmittel nach.dem Aktivieren in gas- und felUchtig-

keitsundurchldssigen Behdltern, z.B.
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Siegelrandbeutel aus metallisierten Runststoffolien, ver-
packt werden. Die Verpackungen werden zu Beginn der Be-
hdlterfertigung am Innenbehdlter angebracht und halten
das Adsorptionsmittel verschlossen. Erst beim abschlie-
Benden Evakuieren eﬂtsteht infolge des Unterdruckes im
Isolationsraum in den Verpackungen ein tberdruck, der zur
Zerstdrung der Verpackungen und somit zum Freisetzen des
Adsorptionsmittels fihrt.

Es ist vorteilhaft, wenn das Adsorptionsmittel bei er-
héhter Temperatur verpackt wird. Hierbei belddt sich das
Adsorptionsmittel mit weniger Gas als bei Verpackung unter
Raumtemperatur. Infolgedessen platzt der Verpackungsbe-
hdlter nicht schon bei Erzeugung des Vakuums auf, sondern
erst dann, wenn der Isolationsraum mindestens annihernd
mit der Temperatur ausgeheizt wird, bei der das Adsorp-
tionsmittel verpackt wurde. Daher kann man in diesem Fall
bei kaltem Behilter den Isolationsraum evakuieren,
beispielswéise um eine Lecksuche durchzufiihren, ohne daB
das Adsorptionsmittel freigesetzt wird. Desgleichen kann
die Isolation ohne Erzeugung eines Vakuums ausgeheizt
werden.

Die Verpackﬁngstemperatur sollte mindestens 50°C betragen,
um die beschriebenen Effekte zu erzielen. Die obere Tempe-
ratur wird lediglich durch die thermische Stabilitit der
Verpackungsbehdlter begrenzt und kann mehrere hundert °C
betragen. Da in der Regel bei etwa 100°C ausgeheizt wird,
ergibt sich fiir die Mehrzahl der praktischen Anwendungs—
fdlle eine obere Verpackungstemperatur von etwa 120°C.

Das Anbringen der mit Adsorptionsmittel gefiillten Be-
hdlter am Innenbehdlter ist zweckmiBfig, weil dort die
tiefsten Temperaturen herrschen. Grundsitzlich kdnnen

die Behdlter jedoch auch an anderen Stellen angebracht
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werden.

Die Erfindung ist selbstverstdndlich nicht auf die Ver-
wendung von,Siegelr§ndbeuteln beschrdnkt. Jeder Behidlter,
der die KRriterien gas- und wasserdicht, sowie aufplatzend
bei Vakuum erfiillt, ist geeignet. So k&nnen z.B. starre
Behdlter mit einer einzigen Offnung verwendet werden,
wenn die Offnung mit einer entsprechenden Folie ver-
schlossen wird. Ein derartiger Behdlter kananeispiels—
weise in Form eines Kreisringes um das Halsrohr des

Kryobehdlters angeordnet werden.

Die Zeichnung veranschaulicht zwei Ausfihrungsbeispiele
der Erfindung.

Es zeigen

Fig.1 einen Siegelrandbeutel mit
Adsorptionsmittel,

Fig.2 einen um den Halsring angeordneten

Behdlter mit Adsorptionsmittel.

Der in Fig.1 dargestellte Behdlter ist ein Siegelrand-
beutel, der mit Molekularsieb 1 gefiillt ist. Das Material
des Siegelrandbeutels ist eine kleberkaschierte Verbund-
folie aus Kunststoff und Metall. Im einzelnen besteht sie
aus einer 75p dicken Polypropylenfolie 2, einer 12u

dicken Aluminiumfolie 3 und einer ebenfalls 12p dicken
biaxialgestreckten Polyesterfolie 4. Die HuBeren Abmessun-
gen des Siegelrandbeutes sind 10 cm x 20 cm.

Fig.2 zeigt einen Kryobehdlter, bestehend aus einem
Innenbehdlter 5 und einem AuBenbehdlter 6, verbunden

durch ein Halsxohr 7. Zwischen Innenbehilter 5 und AuBen-
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behdlter 6 befindet sich eine Superisolation 8. Erfin-
dungsgemdB ist um das Halsrohr 7 ein kreisringfSrmiger
Adsorptionsmittelbehdlter 9 mit Adsorptionsmititel 10
angeordnet. Der Adsorptionsmittelbehdlter ist erfindungs-

5 gemdfB mit einei bei Unterdruck aufplatzenden Aluminium-
folie 11 verschlossen.
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Patentanspriiche

1.

Verfahren zum Einbringen eines Adsorptionsmittels

in den Isolationsraum von vakuumisolierten doppel-
wandigen Behdltern filir die Speicherung tiefsiedender
verfliissigter Gase,

dadurch gekennzeichnet,

daB das Adsorptionsmittel in einem bei Vakuum auf-
platzenden gas- und wasserdichten Behéltef vor dem
Erzeugen des Vakuums in dem Isolationsraum angeordnet
wird.

Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,

daB8 das Adsorptionsmittel zuvor bei einer lber der
Raumtemperatur liegenden Temperatur in den Behédlter

abgeflillt wurde.

Verfahren nach Anspruch 2,

dadurch gekennzeichnet,

daB das Adsorptionsmittel beil Temperaturen zwischen
50 und 120°C abgefiillt wurde.

Verfahren nach Anspruch 3,
dadurch gekennzeichnet,
daB das Adsorptionsmittel bei 100°C abgefiillt wurde.

Behdlter flir Adsorptionsmittel zur Durchfiihrung des
Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 bis 4,

dadurch gekennzeichnet,

daB der Behdlter als Siegelrandbeutel aus metallisier-
ter Runststoffolie ausgebildet ist.
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6. Behdlter nach Anspruch 5,
dadurch gekennzeichnet,
daf die Runststoffolie aus einer Polypropylenfolie (2)
besteht, auf welcher eine Aluminiumfolie {(3) und eine

biaxialgestreckte Polyesterfolie (4) kleberkaschiert
sind.

Ba/Hi
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