Ghid de laborator pentru cursul de

“Tehnologii Criogenice”

Conf. Dr. losif G. Deac 2016



Cuprins

1. Exploatarea in siguranta a sistemelor Criogenice.........ccoitrrrruiiiiiiiirnnniiiiniiennesiinnnnnenee. 1

2.Transferul azotului lichid.............coooiiiiiiiiiiiiiiiii e, 21
3. Experimente cu azot liChid.......ccccciieeeiiieeniieieeniieieenieriennieerenneeereenseerensseeseenseesensseessnnnenes 25
4. Transferul de heliu lIChid (LHE)......ccccveerveireernrrenrieenseersseecseneesneessnssnsessssesssaesnesssasssassssasesasens 29
5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie........ccoivveeeiiiiiiiiinenciiiiiiinnniiinn.. 35

6. Producerea vidului inalt cu pompa turbomoleculara.........cc.cccoerrrrrniiiiiiininnciiiinnnnennenee. 41



1. Exploatarea in siguranta a sistemelor criogenice

1. Exploatarea in siguranta a sistemelor criogenice

(Se recomanda actualizarea cunostintelor legate de proprietatile lichidelor criogenice si

stocarea lor, predate la curs)

Introducere

Criogenia, are domeniul specific de existenta, de obicei, la temperaturi situate sub 120 K

(-153°C). Tinand cont de acest domeniu de temperaturi scazute si de metodele si procesele

caracteristice, suntem deseori confruntati cu unele riscuri prezente in exploatarea

sistemelor criogenice. Aceste riscuri sunt generate de:

>

>

1. Temperaturile joase

temperaturile joase

vaporizare

presiune

natura fizico-chimica a produselor

transportul crio-fluidelor

Functionarea sistemelor criogenice la temperaturi joase poate induce unele pericole (asupra

operatorului )care pot fi puse in legatura cu:

sstropirea cu lichide criogenice

sjeturi de gaze reci

scontactul cu suprafete reci

si care au la origine fenomene legate de schimbul termic.
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Transferul de caldura radiativ este neglijabil.

« intre heliu lichid (4,2 K) si o suprafat3 aflat3 la 300 K, fluxul termic : cam 46 mW/cm?

Q ZE.S. 0'.( T24 - T14 )

Q=1xSx 5,67 108x (3004 44)

Ceea ce indica faptul cd acest mecanism de transfer de caldura, intre o suprafata foarte rece

si corpul uman, este practic inofensiv.

Transferul de caldura prin conductie

Discutam aici despre contactul direct dintre un corp aflat la temperaturi criogenice si

elemente ale corpului uman.

1) contactul cu un metal neizolat termic (ex. linie de evacuare, tub de trensfer, conducte,

...)

k(piele) ~ 1,5 W/cm.K pt. intervalul 4 K- 300 K

ceea ce indicad un transfer de caldura foarte rapid, si care poate produce leziuni severe (ca
urmare a inghetarii apei din tesuturile din zona de contact). Leziunile produse se manifesta

sub forma unor arsuri.

Evitarea acestor riscuri solicita utilizarea unor manusi speciale, izolate termic si care sa

reduca drastic transferul de caldura.

2) contactul cu un lichid criogenic produce o vaporizare rapida a acestuia
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Aceasta evaporare rapida poate fi protectiva pentru scurt timp (circa 1s). Fenomenul este
cunoscut sub numele de calefactie (sau efectul Leidenfrost) si consta in formarea unui film
de gaz la imersarea unui obiect cald intr-un lichid criogenic. Filmul de gaz are rolul unui

izolator temic.

* Dupa acest scurt interval de timp, insa (in lipsa protectiei) urmeaza contactul cu
pielea,care este extrem de agresiv si conduce la aparitia unor ,arsuri” sau degeraturi.
Apa din tesuturi poate ingheta si poate distruge celulele sau tesuturile. Severitatea
leziunilor este cu atat mai mare cu cat acestea sunt mai adanci, nu neapdrat mai

extinse.

* Pielea neprotejata se poate lipi de obiectul metalic sau de conducta racite de lichidul

criogenic. In astfel de situatii, pielea si tesuturile adiacente se pot rupe.

Cu cat racirea este mai rapida:
* distrugerea celulelor este mai importanta
* leziunile mai adanci

Revenirea zonelor afectate este posibila prin incalzire. Cu cat incalzirea este mai rapida: vor

supravietui mai multe celule.

n ceea ce priveste contactul cu ochii chiar si 0 expunere de scurtd durats a ochilor la azot

lichid sau la vapori reci poate produce leziuni oculare serioase, ireversibile sau chiar orbire.

Transferul de caldura convectiv

Acest tip de transfer de caldura este favorizat de prezenta stropi lor de lichid si a jeturilor

de gaz rece care apar de obicei la transferul lichidelor criogenice .

Stropii de lichid— nu sunt foarte periculosi pentru piele datoritd calefactiei. ins3 este posibil
ca hainele/tesaturile insa pot sa-i retind, ca un burete, ceea ce va avea ca efect constituirea

unor zone foarte reci care pot produce leziuni tesuturilor din imediata apropiere.
3
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Jeturile de gaz rece sunt foarte periculoase din cauza vitezei mari a particulelor de lichid,
ceea ce conduce la coeficienti ai conductivitatii termice foarte mari, si care permit

extragerea unor mari cantitati de caldura.

De exemplu, cantitatile de caldura extrase:
Jetul de heliu lichid — 1550 J/g de la 4 la 300 K
Jetul de azot lichid — 308 J/g de la 77 la 300 K

Aceste jeturi pot provoca leziuni severe (arsuri”/ degeraturi), in absenta unor masuri de

protectie.

Principalele cai de protectie a personalului:

purtarea manusilor si a ochelarilor de protectie, incdaltdmite care sd acopere picioarele (laba

piciorului).

Protectie si preventie

o @¢

*manusi izolate, fara gauri
*ochelari sau masti de protectie
* incaltaminte adecvata

(vezi http://cryocourse2011.grenoble.cnrs.fr/IMG/file/Lectures/Gianese-SafeCryoPracticev2.pdf)



1. Exploatarea in siguranta a sistemelor criogenice

Pentru a evita consecintele pericolelor care pot apare ca urmare a transferului de caldura,

putem formula niste reguli generale:

Atentie la suprafetele reci

» atentie la dispozitivele de siguranta (supape de siguranta de unde pot apare jeturi

de gazereci )

» Atentie in timpul transferului de lichide criogenice

[ mainile, chiar cu manusi, nu se introduc in azot lichid !!! ]

Tn cazul arsurilor (reci):

* indepartam textilele din zona afectata
* le Tncalzim cu apa calduta, pe o suprafata extinsa
* |e protejam cu un pansamet steril

* daca e cazul — atentie medicala

Probleme rezultate in urma vaporizarii lichidelor criogenice

Tn urma evaporirii rapide a lichidelor criogenice, rezultd vapori foarte reci in atmosfera din

incapere.

Inhalarea aerului foarte rece sau a vaporilor foarte reci pot afecta plamanii sau caile

respiratorii, Tn general, a personalului aflat Tn imediata apropiere.
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Asfixiere

Vaporizarea criofluidelor conduce la generarea unor volume mari de gaze. De exemplu, in
cazul azotului volumul creste de circa 700 de ori iar in incaperi insuficient ventilate asta
inseamna reducerea concentratiei de oxigen. Nivelul normal al concentratiei de oxigen este

de 21%.
De exemplu, in cazul unei incdperi neventilatd de 100 m> (6 m x 6 m x 2,80 m)

* vaporizare rapida a 20 litri de heliu lichid (de exemplu in cazul unui quench la un

magnet supraconductor)
20 litri LHe = 15 m’ de He gaz

Ceea ce are ca efect reducerea concentratiei de oxigen sub 18 % (care constitue pragul de

alarma).

lata cateva simptome induse de concentratia de oxygen (www.neel.cnrs.fr-Safety and good

practice in handling Cryofluids)

/Simptome induse de concentratia de oxigen\

21% Normal
18% Pragul de alarma
14% Abilitati fizice reduse (inconstienta)
119 Lesi

% e3in Posibil letale
6% Pierderea cunostintei

/
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Tn Tncaperile inchise in care se utilizeaza sau se stocheazi lichide criogenice e important s3
determinam cantitatea maxima de lichid evaporata astfel incat sa pastram concentratia de
oxigen la valori acceptabile. In plus e necesar sd mai ludm si alte masuri suplimentare de
siguranta, cum ar fi restrictionarea accesului personalului, monitorizarea concentratiei de

oxygen sau ventilarea incaperii.

De exemplu , evaporarea brusca a azotului lichid dintr-un Dewar de 160 L, intr-un laborator
cu dimensiunilede 5 m x 7 m x 3 m, poate produce azot gaz care sa creeze o atmosfera

inerta dar letala.

Azotul este mai greu decat aerul astfel incat in zona evaporarii, acesta va ocupa locul
aerului, ceea ce va conduce la cresterea deficientei de oxygen. Astfel de gaze grele, nu se
disperseaza in ntregime si se acumuleaza in zona evaporarii. Inciperile neventilate, sau cele

inchise sunt predispuse acestui risc asociat cu deplasarea oxigenului de aceste gaze.
Evaluarea concentratiei de oxigen

Putem calcula concentratia oxigenului din laborator in diferite situatii’.

Evaporarea normala a azotului lichid dintr-un container cu o rata de evaporare de 6%
L/zi
(am luat aici o valoare destul de mare, ca sa avem o valoare acoperitoare; cele mai

multe containere au rata de evaporare sub 3%)

Putem utiliza urmatoarea formula de calcul pentru concentratia oxigenului dupa

vaporizarea completa a azotului lichid:

(http://cryocourse2011.grenoble.cnrs.fr/IMG/file/Lectures/Gianese-SafeCryoPracticev2.pdf)

1,7 * 10_3 * VLNZ
V-.n

COZ =21'

unde

Coz-concentratia de oxigen rezidual (procent volumic)
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V- volumul camerei in m?

n- rata de ventilatie a aerului in camera

Vin2 —volumul de azot lichid stocat in L.
De exemplu pentru o camerd de 6m x 6m x 2,8 m = 100m’
Vin2=200 L

n =0,5 (nu exista ventilare speciald)

I Coo= 20,8 % Nu e pericoll! |

calculul conduce la: ———>
2. Tn cazul unui container cizut (presupunand o evaporare brusci a lichidului)

n acest caz utilizam formula:

0,682 * VLNZ
V

COZ =21'

unde am notat:

Vin2 —volumul de azot lichid scurs din container in L.

de exemplu:

in cazul camerei cu volumul: V = 6m x 6m x 2,8 m = 100m>
Vin2 =20 L, volumul evaporat

Calculul ne conduce la urmatorul rezultat:

Coo= 18 % Pericol!

Pentru evitarea consecintelor acestor potentiale riscuri, se recomanda actiuni de preventie,

sau procedure de siguranta.

proceduri de siguranta
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O linii de aerisire, sisteme de evacuare, supape de siguranta
U fincaperi ventilate
U controlul periodic al echipamentelor
O instruirea periodica a personalului
U transportul containerelor cu mijloace adecvate
in incaperile inchise, in tuneluri, in camerele curate, subsoluri, pivnite
» protectia colectiva
* detectoare de oxigen
» Protectie individuala

* detector portabil de oxigen cu alarma pentru concentratii mai mici de 18%

Cresterea concentratiei de oxigen

Nu doar deficienta de oxgen poate fi periculoasa, ci si cresterea concentratiei acestuia.
Temperatura de fierbere a unor gaze, cum ar fi heliul, azotul, hidrogenul, e suficient de
coborata ca sa provoace lichefierea aerului. Asfel, ca aerul se va solidifica pe conductele
neizolate termic prin care circula gazele mentionate. Caldura latent a de vaporizare a
azotului este mult mai mica decat cea a oxigenului, ceea ce va conduce la o atmosfera

imbogatita in oxigen, si astfel la o crestere a riscului de incendiu.

Riscuri in prezenta gazelor sub presiune

Gazele aflate in butelii sub Thalta presiune (150-200 bar) sunt o prezenta obisnuita in

laboratoarele de criogenie.

Acestea sunt frecvent utilizate:
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. pentru presurizari

. transferul lichidelor criogenice
. atmosfere inerte

. pt sudura

Manipularea acestor butelii trebuie facuta doar de catre personal instruit.

In aceste recipient aflate sub presiune sunt stocate cantitati immense de energie.

Putem estima aceasta energie cu ajutorul formulei lui Brode:

(http://cryocourse2011.grenoble.cnrs.fr/IMG/file/Lectures/Gianese-SafeCryoPracticev2.pdf)

(P1-P2).V vV m?
W = P Pa
Cp 1 W Joules

calculul pentru o butelie cu heliu la 200 bar cu volumul tipic de 50 L:
W=15.10°%)
Aceasta valoare corespunde la 0,36 kg TNT (trinitrotoluen ) adica este cam cat o grenada.

(Pentru 1 kg TNT energia exploziva este de 4,184 MJ/kg, conform National Institute of
Standards and Technology(NIST)).

Astfel incat, este evident pericolul pe care il poate prezenta explozia unei butelii sub

presiune.

10
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Explozia sistemelor care utilizeaza gaze la inalta presiune

Un asfel de eveniment este extrem de agresiv. in urma unei explozii de acest gen, rezult3 o
unda de presiune care va exercita presiuni enorma pe suprafetele corpurilor din vecinatate,

efectele imediate putand fi:
* spargerea peretilor, a ferestrelor (cu cioburile aferente)
* spargerea timpanului

Butelia devine o “racheta”, putand produce distrugeri mari ale materialelor dar fiind un

factor grav de amenintare si pentru personalul din zona.

Procedurile de siguranta, insa, daca sunt respectate pot evita aproape in totalitate aceste

riscuri.

e Buteliile se pastreaza n locuri special amenajate, cu acces de personal restrictionat
unde sunt asigurate cu lanturi sau cordoane metalice, care sa evite rasturnarea lor.

e Transportul se efectuaza cu mijloace special realizate Tn acest scop.

e 1n cazul oricdrui experiment care solicitd prezenta unei butelii cu gaz sub inalt3
presiune, acesta trebuie asigurata fata de orice posibilitate de miscare, prin mijloace
specifice, pe toata durata utilizarii.

e Reductoarele de presiune de pe butelii trebuie sa fie verificate periodic, pentru a ne

asigura de buna lor functionare.

Explozii generate de vaporizarea rapida a lichidelor
criogenice

Containerele criogenice sunt vase izolate termic. In aceste vase, insd, lichidele criogenice au
o fierbere continua, din cauza diverselor forme de patrunderide caldura. Daca aceste vase ar
fi complet inchise presiune rezultata in urma vaporizarii lichidelor criogenice ar creste

continuu conducand la explozia recipientelor.

11
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Presiunea poate creste foarte brusc in cazurile gazelor care au caldura latent de vaporizare

foarte mica si rata de expansiune foarte mare asa cum sunt heliu sau azotul.
Aceasta situatie extrem de periculosa poate apare ca rezultat al:
* spargerii vidului din izolatiile prin vid ale containerelor cu lichide criogenice
* quench- trecerea unui magnet supraconductor in stare rezistiva
* Inchiderea supapelor de siguranta
e etc...

Efectele acestei explozii asupra obiectelor invecinate si asupra personalului sunt similare

exploziei gazelor sub presiune, la care se adauga si efectul temperaturilor scazute.

Pentru evitarea acestor situatii containerele criogenice sunt prevazute cu supape de

suprapresiune si/sau discuri de rupere.

O supapa de suprapresiune este un dispozitiv mechanic care este utilizat pentru a controla

sau a limita presiunea intr-un vas inchis.

Acesta utilizeaza un arc metalic a carui tarie este ajustata ca sa deschida sau sa inchida un

orificiu, asa cum se vede in figura anexata.

Fig 3. Principiul de functionare al unei supape de suprapresiune.

NPTEL Course on Cryogenic Engineering (http://www.me.iitb.ac.in/~matrey/nptel.html)

12
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Cand presiunea din vas este mai mare decat presiunea maxima permisa (de obicei cu 2-10

%), supapa se deschide, descarcand excesul de presiune, de obicei in atmosfera.

Aceste dispozitive simple sunt foarte eficiente, daca functioneaza, astfel ca e necesar
controlul periodic, si cat mai frecvent al acestora. De multe ori, vasele criogenice sunt
prevazute cu mai multe supape de suprapresiune (redundante), astfel incat sa se evite
situatia blocarii complete a dispozitivelor de sigurantd. in ultimii ani au inceput s3 fie
utilizate dispozitive electronice, care controleaza si monitorizeaza presiunea in astfel de

sisteme.

* vasele de stocare a lichidelor criogenice nu trebuie inchise etans, sau ele trebuie
prevazute cu supape de suprapresiune, pentru ,descarcarea” presiunii vaporilor,

pentru o utilizare Tn conditii de siguranta deplina.

Discurile de rupere

Un disc de rupere nu e un dispozitiv cu auto-inchidere, ca supapele de siguranta. Este un
dispozitiv metalic sensibil la presiune diferentiala. Cand acest nivel de presiune este depasit,
discul se rupe (se sparge). El functioneaza ca element de protectie fie pe exces de presiune
fie pe vacuum. Consta dintr-o diafragma care desparte zona cu presiune ridicata de cea cu
presiune normald. Cresterea diferentei de presiune conduce la spargerea diafragmei, si

descarcarea presiunii.

—HH 5
3]

Fig.4. Disc de rupere [3].

13
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Rezistenta mecanica a materialelor

Temperaturile joase afecteazd proprietétile mecanice ale materialelor. in general, rezistenta

mecanica se imbunatateste cu diminuarea temperaturii.

Cele mai multe materiale utilizate in criogenie au structura cristalina. Materialele care au o
structura cristalina cub cu fete centrate (CFC) raman ductile si la temperaturi joase. Cele cu
structura cub cu volum centrat devin friabile, casante la temperaturi joase si se pot sparge

destul de usor.

De asemenea, in cursul racirii adanci apar tensiuni mecanice care in cuplaj cu friabilitatea
indusa la temperaturi joase pot conduce la rupere sau spargerea unor conducte sau

suporturi.

Un alt aspect de care trebuie sa tinem cont este imbinarea materialelor care au dilatari
termice diferite, care din nou pot sa genereze tensiuni interne. Cuplarea acestor materiale
trebuie realizata In mai multi pasi cu materiale avand dilatari termice intermediare, pentru

ca tensiunile interne sa fie reduse.

E foarte important sa cunoastem caracteristicile materialelor utilizate la temperaturi joase!
Umiditatea

Containerele criogenice (cele pentru azot lichid) comunicd cu mediul exterior prin
intermediul ,gaturilor”, care sunt niste tuburi metalice sau din fibre de sticla. Daca
diametrul acestora e suficient de mic vaporii de apa din atmosfera pot condensa pe
interiorul acestor tuburi pe care il pot obtura, ceea ce readuce pericolul de explozie din

cauza suprapresiunii.

Acest risc poate fi diminuat:

* vasele (de LN;) trebuie prevazute cu un capac care peremite circulatia vaporilor

* vasele inchise (cum sunt cele de heliu) — prevazute cu supape de siguranta ( de

suprapresiune) si discuri de rupere

14
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Socul mecanic este un alt risc pe care il putem intalni in manevrarea containerelor cu lichide
criogenice. Efectul este, de cele mai multe ori, pierderea vidului din izolatiile termice si
afluxul brutal de caldura ceea ce conduce la evaporarea intensa urmata de eventuala
crestere de presiune si explozia iminenta (in cazul absentei supapelor de siguranta sau a

discurilor de rupere).

Riscuri fizico-chimice

Toxicitatea

Cele mai multe gaze criogenice nu sunt toxice, sunt inerte:

Azot, heliu, argon, ..., nu sunt toxice (exceptand asfixierea). Riscul asfixierii este foarte mare

.....

mijloacelor de ventilare.
Unele gaze lichefiate pot fi periculoase din acest punct de vedere:

> ozonul (0O3)
> monoxidul de carbon (CO)
> hidrogen

n consecint in situatiile Tn care se lucreaza in prezenta acestor gaze este necesard prezenta

detectoarelor de toxicitate.
Aprinderea

Riscul de aprindere sau chiar de explozie trebuie avut in vedere in cazul unor gaze

inflamabile ca hidrogenul, monoxidul de carbon, metanul.
Hidrogenul poate fi foarte periculos:

> foarte bun combustibil

15
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» extrem de inflamabil
» fara culoare, fara miros
U Precautii necesare in cazul hidrogenului
» spatii ventilate, linii de aerisire si supape de siguranta
» sisteme antiexplozie specifice pt H,
» flacdra interzisa
Stocarea hidrogenului lichid

> fmpamantarea vasului (pentru a evita descarcarile electrice)
> zond cu acces limitat

Evident, se impune cu strictete instructajul operatorilor pentru riscuri specifice H,.
Oxigenul

Scurgerile de oxygen lichid, chiar daca acesta nu este un gaz inflamabil, se pot combina cu

materiale combustibile si astfel pot apare incendii spontane.
* 21% necesar pt viata

* peste 23 % favorizeaza arderea poate produce explozii ; materiale care nu sunt

combustibile in mod normal, devin combustile la concentratii ridicate ale oxigenului.
Este mai greu decat aerul ( d= 1,105).

Oxigenul este cu usurinta retinut de imbracaminte si unele accesorii, conducand la un risc de

incendiu, chiar si la o jumatate de ora dupa impregnare.
Riscuri
* produce explozii in prezenta materialelor care contin hidrogen:

Uleiurile , grasimile (hidrocarburile)se pot aprinde in mod spontan, astfel ca prezenta lor va

fi evitate in zonele in care poate apare o concentratie marita de oxigen.

16
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* caorice lichid criogenic produce arsuri reci

/ Precautii: \

* evitare contactului cu substante care contin grasimi

spatii ventilate

detector cu alarmd pt >23 %

evitarea flacarilor, scanteilor

\ * zone de stocare cu acces limitat /

Trebuie folosite materiale specifice pentru oxigen( O,)

* Manometre, regualtoare de presiune, supape, conducte, etc. fara grasimi
* compresoare, pompe care sa nu aiba ungere cu hidrocarburi

* surub invers ( pentru a evita posibilitatile de confuzie)

Transportul lichidelor criogenice

n timpul transportului lichidelor criogenice trebuie acordatd o atentie speciald pentru a
prevenii scurgerile, astfel incat sa fie evitate expunerile la vapori si lichde. Valoarea mare a
ratei de expansiune lichid/vapori indica posibilitatea dezlocuirii oxigenului din incdperi, ceea

ce poate conduce la asfixiere.

e lichidele criogenice se transporta in containere plasate pe carucioare, special
concepute n acest scop ( in cazurile in care containerele nu sunt prevazute cu roti
pentru transport)

e Daca este necesar transportul manual, acesta va avea loc prin participarea a cel putin

2 persoane.

17
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e containerele cu azot lichid sau alte lichide criogenice nu se transporta in
autovehicule In care compartimentul soferului nu este separat si izolat de spatiu

destinat transportului. lar acest spatiu trebuie ventilat.

a )

Transportul trebuie sa aiba loc in conditii speciale cu verificarea supapelor de siguranta si

suprapresiune si conform cu legislatia in vigoare.

\— _/

* Nu se inchid niciodata supapele de suprapresiune.

* Se amplaseaza supape de siguranta pe toate containerele inchise(inclusiv pe partea

de vacuum).

Socarea lichidelor criogenice

Stocarea containerelor criogenice deschise, sau vaporizarea accidental intensa a lichidelor

criogenice pot produce o atmosfera cu deficit de oxigen.

e vasele Dewar din sticla trebuie sa aiba un strat acoperitor, exterior pentru a evita
proiectarea cioburilor in cazul unor explozii.

e Containerele cu lichide criogenice se stocheaza in incaperi ventilate. Nu se stocheaza
pe holuri, scari, camere de locuit, birouri sau incaperi neventilate.

e Inlaboratoarele de cercetare, se recomanda s3 nu se pdstreze mai mult de un vas

Dewar cu lichid criogenic, pentru transfer de lichid (pentru reincarcare).

Este utila semnalizarea componentelor care prezinta riscuri in utilizare. Cateva exemple sunt

prezentate mai jos:
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1. Exploatarea in siguranta a sistemelor criogenice

simbolul de frig adanc [2]

pe containere(de exemplu) [2]

LIQUID NITROGEN

AZOT LICHID CRIOGENIC

sau chiar pe conducte [2]:

4

gaz neimflamabil, ne-toxic

pictograme pericol- avertizare

campuri magnetice intense gaze comprimate [2]



1. Exploatarea in siguranta a sistemelor criogenice

Intrebari:

N o v s~ W

Care este pericolul care poate apare cand pielea este expusa la lichide criogenice?
Care este limita minima permisa a concentratiei de oxigen in atmosfera pentru
respiratia oamenilor?

Azotul sau oxigenul, care are caldura latenta de vaporizare mai mare?

Gazul cald sau gazul rece, care are densitatea mai mare?

Ce se intampla cu un vas care contine un lichid criogenic si care este inchis ermetic?
Cum evitam contactul cu lichidele criogenice in laborator?

Dati cateva exemple de cazuri (minimum 3) in care poate sa apara evaporarea rapida
a lichidului criogenic dintr-un container.

Ce este o supapa de suprapresiune, si cum functioneaza?

Care sunt pericolele care pot sa apara in cazul evaporarii bruste a unui lichid

criogenic (heliu sau azot)?

10. Cum putem evita explozia unui container (criostat) care contine un lichid criogenic?

Bibliografie:

1.

2.

*** Safety Matters (for cryogenic and high magnetic field systems) Oxford
Instruments, 1994, 1995.
http://cryocourse2011.grenoble.cnrs.fr/IMG/file/Lectures/Gianese-
SafeCryoPracticev2.pdf

3. T. M. Flynn, Cryogenic Engineering, Sd. Edition, MARCEL DEKKER, New York, 2005.

4. http://chemistry.about.com/od/healthsafety/ig/Laboratory-Safety-Signs/Low-

Temperature-Warning-Symbol.htm
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2. Transferul azotului lichid

2. Transferul azotului lichid

Transferul de azot lichid dintr-un vas Dewar intr-altul sau intr-un criostat sau la un experiment trebuie
facut cu atentie deosebitd, tinand cont de potentialele pericole care pot sa apara si pe care le-am
mentionat in capitolul ,Exploatarea in sigurantd a sistemelor criogenice”: De asemenea e necesar sa

urmarim indicatiile si recomandarile prezentate.

Azotul lichid este pastrat (si transportat), in laboratoare, fie in containere (vase Dewar) cu lichidul aflat la

presiune atmosferica (si avand temperatura de 77 K) sau in containere auto-presurizate.

Avand o caldura latentd mare, evaporarea azotului lichid nu devine excesiva cand transferul acestuia are
loc printr-o conductd neizolata termic. Se utilizeaza conducte izolate doar in cazul transferului pe

distante mai mari de 10 m.
2.1 Transferul azotului lichid din vase Dewar aflate la presiune atmosferica

in cazul containerelor care pastreazd azotul lichid la presiune atmosfericd (Fig. 2.1), pentru extractia
lichidului (LN,) este necesara presurizarea vasului printr-un dispozitiv de sifonare (vezi Fig. 2.2) de la o
butelie cu azot sau de la o pompa de picior (Fig.2.3). Presiunea nu trebuie sa depadseasca valoarea de 0,2
bar. La capatul dispozitivului de sifonare este atasat tubul de transfer. Acest tub, de cele mai multe ori
este un tub din material plastic cu diametrul de circa 1 cm. intregul aranjament este aritat in Fig. 2.4.
Uneori se utilizeaza si tuburi de transfer din cupru sau inox, cand sunt necesare presiuni de transvazare

mai ridicate sau Tn prezenta socurilor sau vibratilor.
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2. Transferul azotului lichid

Fig. 2.1 Container de azot lichid la presiune Fig.2.2 Dispozitiv de sifonare.

atmosferica.

Fig. 2.3 Pompa de picior. Fig.2.4 Aranjamentul experimental pentru

transferul de LN,
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2. Transferul azotului lichid

Atentie! Multe materiale devin friabile, casante la astfel de temperaturi joase. Nu este indicata
atingerea tubului Tn timpul transferului cu mana sau cu un obiect oarecare. Acest fapt poate conduce
uneori, In prezenta unor socuri mecanice (destul de frecvente in timpul transferului, uneori chiar fara
contactul din exterior) la spargerea tubului de transfer cu imprastierea bucatilor rezultate si stropirea cu
picaturi de azot lichid. Spargerea tubului din plastic nu prezintd pericole majore, intrucat bucatile
rezultate sunt mici, viteza lor de imprattiere nu e prea mare iar stropirea cu jetul de azot lichid poate fi
stopata rapid prin reducerea presiunii la valoarea presiunii atmosferice (si in cazul presurizarii cu gaz de

la o butelie si in cazul folosirii pompei de picior).
2.2 Transferul azotului lichid din vase Dewar auto-presurizate

in multe laboratoare se utilizeazd vase de stacare a azotului lichid auto-presurizate, prevdzute cu un
regulator de presiune, avand capacitati de cele mai multe ori de circa 100 — 150 L. Schema de principiu a

unui astafel de vas este prezentata in Fig. 2. 5.

Supapa pentru Indicator de
extratie de azot lichid nivel

Supapa de
— descarcare a
—><] presiunii

———Regulator de
presiune

Manometru

Supapa de Supapa de
suprapresiune presurizare

AVAA

L __—— | Serpentina de

presurizare
Bmi /

N J

Fig. 2.5 Structura schematica a unui vas Dewar pentru stocarea azotului lichid, cu auto-presurizare.
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2. Transferul azotului lichid

n acest caz, in spatiul vidat dintre vasul interior si cel exterior, este plasatd o serpentind metalica prin
care circuld azotul lichid (care vine de la baza vasului interior), cand este deschisa supapa de presurizare.
Azotul lichid se vaporizeaza in serpentina metalicad, ceea ce are ca efect cresterea presiunii deasupra

suprafetei lichidului. Deschiderea supapei de extractie conduce la efectul de sifonare.

Fig. 2.6. Container pentru stocarea azotului

lichid cu auto-presurizare cu volumul util de

100 L [4].
Tubul de transfer, este de obicei metalic, flexibil izolat termic si cu tesatura metalica exterioara. Fuctie
de tipul aplicatiei un astfel de container poate furniza si azot sub forma de gaz. Supapele de
suprapresiune mentin presiunea constantd in container la o valoare maxima. Presiunea in timpul
transferului poate fi controlata de un regulator de presiune, intre cativa zeci de mbari si circa 1-2 bar
(sau chiar mai mult functie de presiunea maxima pe care o suportd containerul). In Fig. 2.6 este

prezentatd imaginea unui astfel de containr utilizat pentru stocarea si transferul azotului lichid.
Bibliografie

1. N.B. Balshaw, Practical Cryogenics. An Introduction to Laboratory Cryogenics, Published by Oxford
Instruments Superconductivity Limited.
2. ***Safety Matters (for cryogenic and high magnetic field systems) Oxford Instruments, 1994, 1995.

3. ***Cryogenics Safety Manual - a guide to good practice.The British Cryogenics Council, Mechanical
Engineering Publications Ltd, 3 Edition,1991.

4. http://www.spacetechequipments.com/

24



3.Experimente cu azot lichid

3. Experimente cu azot lichid

Introducere: Azotul lichid (Se recomanda actualizarea cunostintelor specifice acestui subiect,

predate la curs)

Temperatura de fierbere: 77,36 K

Caldura latenta de evaporare: 160 kJ/L (comparativ pentru apa aceasta este de 2545 kJ/LK)
Temperatura punctului triplu: 63,15 K

Presiunea punctului critic: 126 mbar

Temperatura critica: 126 K

Presiunea critica: 33,9 bar

sinert, netoxic, incolor, inodor, necoroziv, neinflamabil i foarte rece.

*in stare gazoasa se gaseste in cantitati imense in atmosfera (de unde se separa)
fiind componenta majora a aerului (78,05 % ca volum).

* nu intretine arderea, si in concentratii mari nici viata (este asfixiant).

*La temperaturi foarte inalte se poate combina cu unele metale active, cum ar fi
magneziul sau litiu si formeaza nitruri.

*Se poate combina cu oxigenul, la temperaturi ridicate si formeaza oxizi de azot.

Cand se combina cu hidrogenul, in prezenta catalizatorilor formeaza, amoniacul.
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3.Experimente cu azot lichid

calefactia sau efect Leidenfrost = formarea unui strat de vapori intre o picatura de lichid si

corpul care are temperatura mult mai mare decat temperatura de fierbere a lichidului.

Utilizari in laborator

e prerdcirea unor refrigeratoare sau lichefactori;
* utilizarea in criostate ca agent de racire in diferite experimente;

e pentru preracirea unor criostate, care urmeaza sa functioneze la temperaturi mai joase

(de exemplu cu heliu lichid);
* carefrigerant in instalatii de purificare a gazelor (prin adsorbtie).

* fiind foarte rece poate condensa aerul din atmosfera (care fierbe la circa 80 K), ceea ce
are ca efect estimarea eronata a temperaturii lichidului si posibilitatea impurificarii

acestuia cu componente condensabile din atmosfera.

e raportul volumelor lichid/gaz este de 1:694 evaporarea intensa a azotului lichid, intr-un

recipient inchis poate deveni extrem de periculoasa.

e vasele de stocare a azotului lichid nu trebuie inchise etans, sau trebuie prevazute cu
supape de suprapresiune, pentru ,,descarcarea” presiunii vaporilor, pentru o utilizare in

conditii de siguranta deplina.
Scopul:

1. Observarea proprietatilor azotului lichid

2. Schimbarea proprietatilor unor material la temperature joase
Echipamente:
e Container pentru azot lichid cu superizolatie
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3.Experimente cu azot lichid

Vas dewar metallic
Vas din polistiren

Vase de sticla, neizolate

La efectuarea experimentelor studentii trebuie sa poarte manusi si ochelari de protectie

Materiale necesare:

Azot lichid, baloane, bucati de cauciuc, folii de plastic, flori, fructe, bucati de metal, mingi de

tenis, mingi de ping-pong, monede.

Activitsti:

I. Observarea proprietatilor azotului lichid

i A wWoNoE

Schimbarea volumului balonului umflat cand este adus Tn contact cu azotul lichid.
Efectul Leidenfrost (calefactia).

Cresterea presiunii intr-un vas cu azot lichid, inchis.

Condensarea componentelor aerului.

Rotatia mingii de tenis de masa.

. Studiul comportarii mecanice a unor obiecte dupa extragerea din azot lichid

1
2
3
4.
5
6

Foaia de hartie, folia de plastic
Cauciucul

Monedele

Florile

Fructele

Mingea de tenis

Veti prezenta un raport care sa descrie experimentele si concluziile rezultate la fiecare dintre

activitatile mentionate mai sus. Incercati sa explicati care sunt mecanismele care stau in spatele

acestor fenomene.
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3.Experimente cu azot lichid

intrebari:

1. Explicati condensarea componentelor aerului pe un vas cu azot lichid, neizolat termic
2. Care este factorul de conversie a unui litru de azot lichid in gaz, la presiune atmosferica.
3. Cautati o definitie pentru punctul critic si pentru punctul triplu al unei substante.

4. Pana la ce temperatura minima poate fi utilizat azotul lichid ca refrigerant?

Bibliografie:

1. |. G. Deac, Elemente de criogenie, Ed. NapocaStar Cluj- Napoca, 2010.
2. Th. Flynn, Cryogenic Engineering, Second Edition, Revised and Expanded, Marcel
Dekker, New Y ork 2005.

3. http://members.mrtc.com/anvk/cryogenics/cryogenics.html
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4. Transferul de heliu lichid (LHe)

4. Transferul de heliu lichid (LHe)

4.1 Introducere

Heliul lichid este mult mai greu de manipulat decat azotul lichid, din cauza proprietatilor lui termice
(temperatura de fierbere, caldura latenta de evaporare, caldura specifica, conductivitatea termica).
Chiar cantitati mici de caldura pot conduce la evaporarea unui volum mare de heliu lichid. O sarcina
termica de 1 W poate produce vaporizarea a 1,4 litrii de lichid pe ora. Astfel incat, utilizarea unor
proceduri gresite de manipulare poate conduce la pierderea unor cantitati mari, sau chiar a intregii
cantitati de heliu lichid. Un avantaj este insa faptul ca heliul, dupa vaporizare, are o entalpie foarte
mare, ceea ce inseamna ca are si o putere frigorifica ridicata, pe care o putem utiliza pentru racire.

n acest caz este necesar si utilizim un tub de transfer izolat termic, pentru a evita pierderile de heliu
lichid. De obicei, aceste tuburi sunt realizate din metal si au portiunea mediana flexibild. Au peretii dubli
concentrici, vidati la 10°mbar. La capetele portiunii flexibile se afld cate o conducts, ambele izolate
termic, una care intrd n vasul de stocare si una care intra in criostat. Structura tipica a unui astfel de vas
este prezentata in Fig. 4.1, si este prezentata in cadrul cursului. Unele tuburi de transfer de LHe sunt
prevazute cu o supapa reglabila la capatul care se introduce in criostat, si care permite reglarea debitului

de heliu lichid.

Zona flexibila
Supapa de vidare

Tub izolat termic prin vid Reglarea
pentru vasul dewar de supapei de heliu
stocare a heliului lichid lichid

«—

Tub izolat
termic prin vid
pentru criostat

Supapa de heliu lichid

B |

Fig. 4.1 Structura schematica a unui tub de transfer de heliu lichid [5].
Procedura care trebuie urmata pentru transfer este dictata de structura vasului Dewar in care heliul

lichid este stocat (Fig. 4.2).
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4. Transferul de heliu lichid (LHe)

Conexiune la

tubul de gransfer
Supape de /

suprapresiune
/ Supapé
pentru gaz
\
Supapa de
descarcare a Manometru
presiunii
s 5 d Ecrane de
gpapa_ [ |—"radiatie racite
vidare si cu vaporide
heliu

suprapresiune

Superizolatie

| —

Vacuum

] |——Adsorbant

Fig.4.2. Structura unui vas Dewar de laborator pentru stocarea si transportul heliului lichid [5].

n Fig. 4.3 este prezentatd imaginea reald a partii superioare a vasului Dewar din care se transferd heliul

lichid.

V-3 - robinet pentru He &

de ioash :
gaz de Joasa prestne V-1 -robinet pentru

transferul de heliu
lichid

-

V-2 - robinet pentru
descarcarea presiunii

Fig.4.3 Imaginea partii superioare a unui vas Dewar de stocare a heliului lichid [2].
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4. Transferul de heliu lichid (LHe)

4.2 Procedura indicata pentru transferul heliului lichid intr-un criostat

a) Criostatul este rece si contine LHe, dar nivelul acestuia trebuie ridicat

1.
2.

Deschideti incet robinetul pentru descarcarea presiunii V-2 dupa care 1l veti inchide imediat.
Inchideti robinetul supapei de joasa presiune V-3.

Se prinde tubul de transfer cu ambele maini de fiecare dintre conductele semirigide de transfer
si se aduce Tn apropierea vasului de stocare.

Se deschide robinetul V-1 de transfer al heliului lichid si se introduce usor capatul mai lung al
tubului de transfer, pe o distanta scurta, strangand piulita garniturii de cauciuc, astfel incat gazul
sa nu curga pe langa tub.

Tncepand din acest moment, suprapresiunea din interiorul vasului va face ca heliul s3 curga prin
tubul de transfer, evitand intrarea aerului.

Tubul de tranfer se introduce lent in vasul de stocare spre contactul cu suprafata LHe.

Gazul rece (pe care il simtim cu méana) care este evacuat prin celdlalt capat al tubului de transfer
are capacitatea de a preracii tubul.

Pentru a continua transferul, e necesar sa folosim o sursa de presurizare cu heliu. Aceasta sursa
poate fi o butelie cu heliu sau o basica (ca o minge) de cauciuc pe care o comprimam periodic
dupa fiecare expansiune. Presurizarea (sub 0,15 bar) o facem conectan sursa de presiune la
valva V-2.

n scurt timp jetul de heliu eliminat devine vizibil aratand ca un jet de ceatd alb3. Apoi acesta
capata aspectul unei flacari ascutite, ca apoi devine de culoare alb laptos si pare ca isi reduce
viteza. Este momentul cand prin tubul de transfer incep sad treaca picaturi de heliu lichid. Ne
asigurdm ca am conectat evacuarea criostatului la linia de recuperare a heliului (daca avem asa
ceva). Acum putem introduce tubul de transfer in criostat in vederea transferului de lichid.
Introducerea tubului de transfer inaintea acestui moment, poate conduce la trasferul de gaz in

criostat care produce evaporarea unei cantitatii importante din heliul lichid aflat deja in criostat.
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10.

11.

12.

13.

1.

4. Transferul de heliu lichid (LHe)

Fig. 4.4 Cuplarea valvei de descarcare a presiunii cu o sursa externa de presiune [2].

Un transfer optim va conduce la depunerea de chiciura pe tubul liniei de recuperare a heliului pe
o lungime nu mai mare de 2 m. Transferul de lichid va avea loc pana la atingerea nivelului dorit,
semnalat de un senzor de nivel.

in acest moment, inchidem robinetul V-2, si deschidem V-3. Simultan extragem lent cele doua
capete ale tubului de transfer din vasul de stocare si din criostat. Extragerea o efectuam lent,
(cu manusi izolate termic) doarece tuburile sunt reci si pot distruge garniturile de cauciuc
utilizate pentru etansare.

Dupa extragerea tubului cupldam supapa de suprapresiune a criostatului si inchidem robinetul V-
1.

Pentru reducerea presiunii din vasul de stocare, deschidem robinetul de descarcare pana
presiunea ajunge la o valoare rezonabild constanta, pe care o vizualizam pe manometru sau,

pana cand jetul de heliu eliminat se reduce considerabil.

b) Criostatul este cald si nu contine LHe.

Pentru a evita pierderi masive de heliu lichid, care este scump, se procedeaza la prerdcirea criostatului
cu azot lichid. La temperaturi joase, cum este cea a azotului lichid, caldura specifica a metalelor se
reduce foarte mult. Asadar, vom preraci criostatul cu azot lichid, urmand sa continuam racirea cu heliu
lichid doar de la acest nivel de temperatur. in plus, entalpia vaporilor de heliu este foarte ridicata si
trebuie utilizata pentru extragerea caldurii din criostat (si componentele lui, cum ar fi magnetul

supraconductor).

n acest caz criostatul se umple cu azot lichid. Atat compartimentul destinat azotului lichid cat si

cel destinat heliului: prin conducta de alimentare cu heliu lichid (unde se introduce tubul de
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7.

4. Transferul de heliu lichid (LHe)

trasfer al heliului lichid) introducem un tub de otel inoxidabil, cu diametrul exterior egal cu cel al
capatului tubului de transfer (9,5 mm), pe care il cuplam prin intermediul unui tub din material
plastic cu un container de azot lichid. Ne asiguram ca supapa de evacuare a vaporilor de heliu
este decuplata de la linia de recuperare a heliului. Din containerul cu azot lichid, prin sifonare
(cu dipozitivul de sifonare, descris la lucrarea precedenta), cu o pompa de picior sau dintr-o
butelie cu azot gaz, transvazam azotul lichid. Dupa umplerea completd, a acestui compartiment
cu azot lichid, umplem si compartimentul destinat azotului lichid pentru racirea ecranului de
radiatie. Porturile pentru eliminarea vaporilor de azot se lasa deschise.

Se pastreaza in aceasta stare pana in ziua urmatoare.

A doua zi, azotul lichid din compartimentul de heliu este extras: se face legdtura intre tubul de
otel inoxidabil (pe care l-am utilizat la umplere) si containerul de azot lichid prin intermediul
tubului de material plastic care se introduce in container. Presurizarea se face acum prin portul
de evacuare a vaporilor de heliu al criostatului, de la o butelie cu heliu gaz.

Dupa evacuarea completa a azotului, vasul fiind usor presurizat cu heliu, extragem tubul de otel
inoxidabil si inchidem ermetic acest port.

n urma evacudrii azotului lichid exista posibilitatea ca si mai fi rimas cantitati reziduale. Pentru
a ne asigura ca am eliminat in Tntregime azotul lichid vom folosi metoda , pump-and-flash”.
Pentru aceasta, in prealabil, (dupd umplerea cu azot lichid) demontdm supapa mare de
suprapresiune de pe compartimentul destinat heliului lichid si Tn locul ei atasam conducta
flexibild a unei pompe de vid, cu o bratara care comprima o garnitura de cauciuc (o-ring) intre
doua flase prin intermediul unui robinet. Metoda consta in presurizarea usoara a
compartimentului destinat heliului lichid, urmata de vidarea acestuia. In timpul vidarii pe flasa
portului de vidare se formara gheata din cauza vaporilor de azot lichid care sunt extrasi prin
acest port. Procedeul ,,pump-and-flash” se repetd pana cand nu se mai formeaza gheata pe
flansa, indicand faptul cd nu mai sunt extrasi vapori de azot lichid. Deci nu a mai ramas azot
lichid Tn compartimentul destinat heliului lichid.

Umplem din nou acest compartiment cu heliu gaz din butelie la presiune putin mai mare decat
cea atmosferica (nu mai mult de 0,2 bar). Mentinand presiunea constnata, reamplasam supapa
de suprapresiune.

n continuare se urmareste transferul de heliu lichid din vasul Dewar de stocare. in acest scop
scop pregatim tubul de transfer, si urmarim pasii de la paragraful precedent pana la punctul 8,

apoi introducem capatul tubului de transfer in criostat si deschidem portul de recuperarea a
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4. Transferul de heliu lichid (LHe)

heliului. Ne asiguram ca capatul tubului de transfer permite ca heliul lichid sa fie eliberat cat mai
aproape posibil de fundul criostatului. Acum utilizam si gazul rece de heliu pentru preracirea
criostatului. Astfel daca heliul este introdus cat mai aproape de fundul criostatului, vaporii de
heliu vor ,spala” si vor preracii continutul vasului. Altfel,exista posibilitatea ca evaporarea sa
aiba loc undeva la un nivel ridicat, iar in partea inferioara sa nu mai ajunga lichid, aceata ramand
calda, si sa nu acumulam lichid deloc.

Cuplam portul de evacuare a vaporilor de heliu la linia de recuperare. Vaporizarea fiind intensa
pe linia de recuperarea se va depune chiciura.

Dupa ce incepe colectarea de lichid, vaporizarea se reduce iar lungimea pe care se depune

chiciurd se reduce. Tn cazul optim, aceastd lungime nu trebuie s& fie mai mare de 2 m.

10. Din acest moment, practic, urmeaza pasii de urmatori punctului 10 de la paragraful precedent.
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5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie

5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie

e Introducere

(Se recomanda actualizarea cunostintelor specifice acestui subiect, predate la curs):

e Niveluri de vacuum

> Vid preliminar: 1 bar — 10 mbar (torr)
> Vidinalt: 10° - 107 mbar
> Ultainalt: 107 - 10™

e Masurarea vidului:

joje Pirani; joja termica

pand la 10 mbar

| |
i L

Fig. 5.1 Joja termica, utilizata pentru masurarea presiunii vidului sub 10-3 mbar [1].
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5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie

joje Penning:

Campurile E si B— traiectorie spirala a electronilor — eficienta mai ridicata de ionizare-mai multe
ciocniri, mai multe ionizari
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Anode
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r a2

%

% Cathode

Fig. 5.2 Joja Penning, utilizatd pentru masurarea presiunii vidului sub 10°® mbar [1].

e Pompa mecanica de vid cu paleta in rotor
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pompa mechanica de vid preliminar [1].
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5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie

Vid preliminar: 1 bar — 107 mbar (torr)
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schema principiului de functionare [1].

Pompa de difuzie

pompa de difuzie cu vapori de ulei

Pmin> 106 -10-7 mbar

Capcan%/

moleculele de gaz

Racire

!

/ AVAPOL_ N N\ \
Jels

sunt capturate de
curentul de ulei de
mare viteza

I[i viteze de
pompare de

10...10%L/s

OO0

—

pompa
mecanica

Resou —

timpul de amorsare:

cam 30 minute

Corpul pompei de difuzie [1].
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5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie

Agregat de vidare cu PM+PD

~— camera de vidat

:l:l senzor de presiune
(vid inalt)
| -
robinet al |
1 X1

robinet
pompei de
difuzie

senzor de presiune
(vid preliminar)

cuplaj cu pompa mecanica

TI‘_:[;E: robinet
aerisire

pompa de robinet

difuzie
pompa .
mecanica

Fig. 5.3 Schema de principiu a agregatului de vidare cu pompa de difuzie [1].

Utilizari in laborator
* vidarea criostatelor
* vidarea instalatiilor de filme subtiri
e testarila vid inalt

e tratamente termice sub vid

Scopul:
1. Formarea unor deprinderi de lucru in tehnica vidului
2. Masurarea vidului inalt si mediu
3. Utilizarea pompei mecalice cu paleta in rotor
4. Utilizarea unui agregat de vidare cu pompa de difuzie

Echipamente:
e joja termica Pirani
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5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie

Joja Penning/vacuummetru digital
Agregat de vidare
container pentru vidare

Activitsti:

1.
a)

Studiul dispozitivelor de masurare a vidului mediu si inalt:
joja Pirani : functionare

b) joja Penning: functionare

2.

Studiul pompei rotative cu paleta in rotor: pornire, durata de intrare in regim normal,
vid limita.

Studiul agregatului de vidare:

a) realizarea circuitului de vidare

b) pornirea in regim de vid preliminar

c) pornireain regim de vid inalt

d) vidul limita

Punerea in functiune:

Pentru a pune in functiune un astfel de agregat se vor efectua urmatorii pasi:

a)
b)
c)

d)
e)

f)

h)

Ne asiguram ca toti robinetii sunt inchisi.

Se porneste pompa mecanica de vid preliminar PVP.

Pentru a incepe vidarea incintei cu pompa PD trebuie sa reducem presiunea la un nivel situat sub
50 mtorr. Acest lucru il vom face cu pompa PVP. Deschidem robinetul care leaga pompa PVP cu
incinta de vidare si continuam vidarea pana cand presiunea in incintd este mai mica de 50 mtorr.
Apoi inchidem acest robinet.

Deschidem robinetul care este pe linia care leaga pompa PVP cu iesirea pompei PD.

Cand presiunea indicata de joja termica de vid preliminar (Pirani) este sub 200 mtorr, dam drumul
la apa de racire, si conectam fincalzitorul (resoul) electric al pompei PD. Intrarea in regim,
amorsarea pompei PD, dureaza circa 30 de minute (unele pompe sunt prevazute cu un senzor
Penning plasat chiar pe pompa PD care sa indice acest fapt) .

Dupa trecerea acestui interval de timp, verificdm nivelul de vacuum din incinta de vidat. Daca
presiunea n incinta a crescut peste 50 mtorr, inchidem robinetul de pe linia care leaga PVP si PD.
Deschidem robinetul care este pe linia care leaga PVP cu incinta de vidare, pana presiunea devine
mai mica de 50 mtorr.

Acum, inchidem acest robinet. Deschidem robinetul care este pe linia dintre PVP si iesierea
pompei PD.

Usor, deschidem robinetul principal (cu clapeta, de obicei) care este la gura pompei de difuzie PD
si permite legatura acesteia cu incinta de vidare.
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5. Producerea vidului inalt cu pompa de difuzie

Veti prezenta un raport care sa descrie experimentele si concluziile rezultate la fiecare dintre
activitatile mentionate mai sus. Incercati sa explicati care sunt mecanismele care stau in spatele

acestor fenomene.

Intrebari:
1. Explicati pe scurt functionare pompei rotative cu paleta in rotor.
2. Explicati pe scurt functionare pompei de difuzie cu vapori de ulei.
3. Descrieti functionarea jojei termice Pirani
4. Descrieti functionarea jojei ionice Penning

Bibliografie:

1. G. Ventura, L. Risegari, The Art of Cryogenics-Low-Temperature Experimental Techniques,

(Elsevier Oxford 2008)
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6. Producerea vidului Thalt cu pompa turbomoleculara

6. Producerea vidului inalt cu pompa turbomoleculara

e Introducere (reluam unele notiuni din lucrarea numarul 5)

(Se recomanda actualizarea cunostintelor specifice acestui subiect, predate la curs):

e Niveluri de vacuum

> Vid preliminar: 1 bar — 10 mbar (torr)
> Vidinalt: 10° - 107 mbar
> Ultainalt: 107 - 10™

e Masurarea vidului:
joje Pirani: joja termica

pand la 10 mbar

K 1 l' ._
= | L

Fig. 6.1 Joja termica, utilizata pentru masurarea presiunii vidului sub 10 mbar [1].

]
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6. Producerea vidului Thalt cu pompa turbomoleculara

joje Penning

Campurile electric (E) si magnetic (B)— traiectorie spirala a electronilor — eficienta mai ridicata
de ionizare-mai multe ciocniri, mai multe ionizari

. Y

7 h 7
E\ § L \f g \F
/ Y /1Y Magnet
Anod H¥~ N
N 1 /’./ 11
. L -
:\ FaiVd ;,,r £
N~ \ 11
‘ il .
o ~

Fig. 6.2 Jojd Penning, utilizat3 pentru masurarea presiunii vidului sub 10°® mbar [1].

e Pompa de vid mecanica cu paleta in rotor
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6. Producerea vidului Thalt cu pompa turbomoleculara

pompa mecanica cu paletad in
rotor, de vid preliminar

ulei

AR

supapa de [¥
refulare 7
9

e Vid preliminar: 1 bar — 10 mbar (torr)

il

ALV A, .\\\\\\

1
2
6

A}

e pompa turbomoleculara

functioneaza ca niste ventilatoare de mare viteza cu mai multe trepte:
rotor/stator (intre 10 si 40) —gazul capturat de treapta de sus este impins in cea

de jos (fiecare disc are 10-60 de lame)

6.3 Schema de principiu si imaginea in sectiune a pompei turbomoleculare [1].

@ . W),

AN N W

pot ajunge pana la un nivel de vacuum 10°®- 10”° mbar
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6. Producerea vidului Thalt cu pompa turbomoleculara

Agregatul de vidare

incinta de vidare

—
| : .

| Robinet principal
l

® supap3 capcana de racirecu LN,
T~ (optional) (optional)
' Y —
| pompa
o .
evacuare I D- — turbomoleculara
Vaive
separator i_|
ulei
|
'J_]- - 4
Pompa mecanica
|:| rotativa cu paletain
] rotor

6.4 Schema de principiu a unui agregat de vidare cu pompa turbomoleculara [1]
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6. Producerea vidului Thalt cu pompa turbomoleculara

Fig.6.5 Agregat de vidare cu pompa
turbomoleculara din dotarea laboratorului de
magnetism.

Utilizari in laborator
e vidarea criostatelor

e vidarea instalatiilor de filme subtiri

testari la vid inalt

* tratamente termice sub vid

* pomparea incintelor de vid inalt curate (cu sau fara capcana de azot licihd)
Scopul:

1. Formarea unor deprinderi de lucru in tehnica vidului
2. Masurarea vidului inalt si mediu
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6. Producerea vidului inalt cu pompa turbomoleculara

3. Utilizarea pompei mecalice cu paleta in rotor
4. Utilizarea unui agregat de vidare cu pompa turbomoleculara

Echipamente:

e joja termica Pirani

e Joja Penning/vacuummetru digital
e Agregat de vidare

e container pentru vidare

Activitsti:

1. Studiul dispozitivelor de masurare a vidului mediu si inalt:
a) joja Pirani: functionare
b) joja Penning: functionare
2. Studiul pompei rotative cu paleta in rotor: pornire, durata de intrare in regim normal,
vid limita.
3. Studiul agregatului de vidare:
a) realizarea circuitului de vidare
b) pornirea in regim de vid preliminar
c) pornireain regim de vid inalt
d) vidul limita

Veti prezenta un raport care sa descrie experimentele si concluziile rezultate la fiecare dintre
activitdtile mentionate mai sus. Incercati sa explicati care sunt mecanismele care stau in spatele
acestor fenomene.

Intrebari:

Explicati pe scurt functionare pompei rotative cu paleta in rotor.
Explicati pe scurt functionare pompei turbomoleculare

Descrieti functionarea jojei termice Pirani

Descrieti functionarea jojei ionice Penning

Care este vidul limita care poate fi obtinut cu o pompa turbomoleculara?

o Uk wWwN e

Care este presiunea maxima din incinta de vidare, daca vrem sa utilizam o pompa
turbomoleculara.

Bibliografie:

1. G. Ventura, L. Risegari, The Art of Cryogenics-Low-Temperature Experimental Techniques,

(Elsevier Oxford 2008)
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