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Experimentele la temperaturi joase se efectueaza in criostate.

vase speciale, sau mai
general, aparate foarte
bine izolate termic, care
permit mentinerea
temperaturii constante,
la diferite niveluri si/sau
modificarea temperaturii
in mod controlat
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Cel mai simplu criostat este vasul Dewar, (inventat in 1892 de catre
James Dewar) din sticla si avea peretii dubli vidati si argintati; adica
termosul



vasul Dewar

« un vas de sticla cu pereti dubli,
vidati si argintati, cu scopul de a
reduce substantial patrunderile
de caldura.

 lichidele criogenice pot fi
transportate si pastrate pe durate
mari de timp, cu usurinta si cu
pierderi reduse.
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Stocarea lichidelor criogenice

aceste lichide au temperaturile de fierbere coborate si

caldurile latente de evaporare reduse - foarte volatile
i i tub t de ali t
superizolatia b s g slmentae
Vasul interior este (detaliu)
infasurat cu izolatia
multistrat, plasata in vid

fnalt vacuum >

Vas exterior din otel
inoxidabil sau Al

Vas cu azot lichid din otel
inoxidabil, Al sau Cu

Superizolatia este alcatuita din

Adsorbant folii de mylar (denumirea
comerciala a unui poliester)
o . o aluminizate si separate intre
Adsorbant- cdrbune activ sau zeoliti ele de straturi foarte fine de
fibre de sticla sau nylon in
,,gatul” containerului este un tub cu pereti subtiri (circa 0,2 prezenta vidului Tnalt. Vidul

mm) din otel inoxidabil in forma de burduf, sau silfon sau din dintre peretii VaSL_ILUi trebuie sa
fibre de sticld impregnate cu rasini epoxidice fie mai bun de 10 mbar.



silfoane

sunt utilizate deseori pentru realizarea “gaturilor” containerelor pentru azot lichid,
datorita lunigimii mari pe care o au in stare “desfasurata”.
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“gat” din fibre de
sticla impregnate
cu rasini epoxidice




Supapa pentru

extratie de azot lichid Indicator de

nivel

/ Supapé de
descarcare a
presiunii

«——nRegulator de

presiune

Manometru

ko e

Supaps de )/

suprapresiune

Supapa de
presurizare

Serpentina de
presurizare

Structura schematica a unui vas Dewar pentru stocarea azotului lichid, cu auto-presurizare



stocarea heliului
Heliului lichid- LHe

T:=4,2K | =2 56kJ/L

1 W produce evaporarea a 1,38 litri/ora
de heliu lichid (fata de 0,02 litri/ora in
cazul azotului).

problema costului ridicat al heliului lichid

Q oC (T24 _Tl4 )
T,=300K, T,=42K

Garda de azot: 77 K
l LN,

T,=77K, T=42K
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vas Dewar metalic pentru stocarea heliului lichid
1

<4— flansa superioara

< tub suport de alimentare
cu azot lichid

inel de ancorare termica

vas cu azot lichid
de Cu sau Al

tub suport de alimentare
cu heliu lichid de otel inoxidabil
sau aliaj pe baza de Ni

vacuum

ecran de radiatie de Cu sau Al

A

<— vas exterior de otel inoxidabil
sau Al

vas cu heliu lichid
de otel inoxidabil

| http://cryocourse.grenoble.cnrs.fr/

I. G. Deac, Elemente de criogenie
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O alta solutie, care evita folosirea azotului lichid la stocarea heliului
lichid face uz de entalpia ridicata a vaporilor de heliu.

vaporii reci de heliu sunt utilizati pentru racirea unor ecrane de
radiatie, in locul azotului lichid

150 K @
Ecrane de radiatie
racite cu vaporide

80 K
I
50 K I

30 K

Superizo Ialt,ie

Vasele Dewar moderne ---ecrane de radiatie racite cu vapori de heliu



30 --200 de litri si rate de evaporare de circa 1 litru/zi din otel inoxidabil.

Conexiune la

tubul de transfer
Supape de
suprapresiune o 7 »
Supapa
pentru gaz :
Supapa de ’
descarcare a__| Manometru | st
presiunii |
/ —
< g Ecrane de
_l(ijaIOa. € radiatie racite
vidare si cu vapori de
suprapresiune heliu R
Superizolatie JI'[
/ ¥
Vacuum
— | L Adsorbant

D Y

I. G. Deac, Elemente de criogenie
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superizolatia

http://cryocourse.grenoble.cnrs.fr/
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Transferul heliului lichid dintr-un vas de stocare intr-un criostat
pentru un anumit experiment se realizeaza prin intermediul unui
tub de transfer.

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

4

I. G. Deac, Elemente de criogenie
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SCHEMATIC DIAGRAM OF LIQUID HELIUM TRANSFER.

spectroscopy.web.psi.ch Presurizare sub 200 mbar



Nivelul de He lichid -

oscilatii termoacustice modificarea frecventei si amplitudinii de vibratie a
membranei elastice: cand capatul inferior al tubului

se afla in lichid vibratiile au frecventa joasa si
12.5 mm amplitudine mica, iar cand capatul inferior al

membrana de cauciuc

inel O care tine
membrana de cauciuc

N\

L*He

http://www.iceoxford.com/Cryogenic-spares/Cryogenics.htm

tubului trece de suprafata de separare lichid -
e vapori si intra in zona de vapori, frecventa si
amplitudinea vibratiilor cresc brusc ( cu circa 30%
si respectiv 60%).

«tubul este din otel inoxidabil si are un diametru interior de 2
mm iar la capatul superior are o cavitate practicata intr-o
piesa evazata cu diametrul interior de circa 10-25 mm.
eLungimea: minim 1 m.

eprecizie de circa 1 mm.

si alte metode:

 metode rezistive (utilizand rezistente de
carbon sau elemente semiconductoare) sau
capacitive care permit controlul electronic.
o utilizarea unor sarme din materiale
supraconductoare (de exemplu NbTi).
partea situata in lichid va avea rezistenta
egala cu zero, In timp ce partea aflata in
faza de vapori va fi in stare normala.


http://www.iceoxford.com/Cryogenic-spares/Cryogenics.htm�
http://www.iceoxford.com/Cryogenic-spares/Cryogenics.htm�
http://www.iceoxford.com/Cryogenic-spares/Cryogenics.htm�

Calculul termic al criostatelor

« Criostatele sunt astfel concepute Tncat transferul de caldura din mediul
exterior sa fie redus cat se poate de mult pentru un anumit tip de
experiment.

- patrunderile posibile de caldura prin cele trei forme majore: radiatie,
conductie si convectie.

e izolatii multistrat care in combinatie cu vidul Tnalt (mai bun de 104 mbar)
sa reduca patrunderile de caldura la niveluri extrem de scazute.

- Conductia termica in faza solida --noi materiale care au conductivitatea
termica redusa si, in acelasi timp rezistenta mecanica ridicata.

« Convectia termica poate fi eliminata in prezenta vidului Tnalt.



anzG

Fluxurile termice Intr-un criostat in care

Qre

Qexp

Qcond.G

LHe

=

L— |

temperaturi joase.

anz

I. G. Deac, Elemente de criogenie

Qtotal = QR + anz + Qcond.G + QRG + anz G + Qexp.

Q.“omf
L

m =

Masa de He

« Qg reprezinta fluxul de caldura
prin radiatie din exterior,

* Qg cel prin gazul rezidual,

* Qcond.G’ QRG SI anzG reprezinté
fluxurile termice prin conductie
(n faza solida) 1in gatul
criostatului, radiatie cauzata de
temperatura ridicata din partea
superioara a gatului criostatului
si prin conductie in gazul care
umple gatul criostatului.

evaporata/s o o
P * Qe este fluxul de caldura
introdus de experiment
anzmO
==
se efectueazd experimente la QCOHd.G anZG




Qg, poate fi estimat, functie de materialele utilizate pentru
confectionarea criostatului.

Tn domeniul 300 — 77 K (T, = 300 K, T,.= 77 K) valorile fluxului termic
total sunt situate intre 1-5 mW/m?2, in absenta superizolatiei, functie de

natura materialelor utilizate (aluminiu, cupru, otel inoxidabil).

oA -TY)

Q. =Q/(n+1) U (1A

_|_ — ] | —=

gi ge A\e

-Utilizand si superizolatia (SI), de ex. in cazul peretilor de otel inoxidabil, fluxul termic devine 0,06
mwW/m?2,

«In domeniu 77 - 4,2 K se pot obtine valori de 1-6 yW/m?2, prin radiatie intre doi pereti de otel
inoxidabil lustruiti in prezenta vidului inalt (fara SI).

« Superizolatia multistrat se dovedeste a fi mai putin eficienta in domeniul 77 - 4,2 K

«Marimea fluxului termic Qg, depinde de temperaturile suprafetelor intre care are loc transferul de
caldura, emisivitatea ¢ a suprafetelor metalice ale criostatului si ale ecranelor de radiatie

eexista un numar optim de straturi/cm.

Fluxul termic prin radiatie este aproape invers proportional cu numarul de ecrane de radiatie, dar
cresterea in exces a acestui numar conduce la marirea fluxului termic prin conductie in faza solida, din
cauza cresterii densitatii de straturi si deci a maririi conductiei termice prin structura presata.




« 0 masa mare de izolatie multistrat implica dificultati de vidare si de
mentinere a vidului Tnalt.

« numar mare de molecule ,lipite” pe suprafetele sau n interiorul
straturilor care compun izolatia

- este de asteptat o gazare lenta, care in timp conduce la deteriorarea
vidului Tnalt.

« Acest efect poate fi contracarat de utilizarea unor adsorbanti, sau site
moleculare. Din aceasta categorie fac parte carbunele activ sau unii
zeoliti, materiale care contin pori de dimensiunile moleculelor de gaz.
Moleculele de gaz vor fi astfel adsorbite de aceste materiale in interiorul
porilor si mentinute acolo.

« Prin racire, eficienta de adsorbtie creste, astfel ca adsorbantii se
amplaseaza in vase mici, pe suprafetele reci ale criostatelor. Apare astfel
0 pompare criogenica a adsorbantilor care mentine vidul Tnalt pentru
durate de timp indelungate. Procesul invers de eliberare a moleculelor
adsorbite se numeste desorbtie si apare la incalzirea materialelor
adsorbante. Acesta este si motivul pentru care criostatele sunt incalzite
pe durata vidarii lor, Tnainte de a fi utilizate.



carbune activ

zeolit (alumino-silicati microporosi)

http://cryocourse.grenoble.cnrs.fr/
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Conductia termica prin ,,gatul” criostatului Q.,.q4 ¢ S

« pierderea majora de caldura.

« Acest flux termic este practic fixat de considerentele de |
0
ordin mecanic, intrucat vasul interior al criostatului este

Suspendat prin intermediul ”gatu|ui”_ G. K. White, Experimental Techniques in Low Temperature Physics,

Ty
=
5 S — j
QcondG :_Ik(T)dT =—K K k(T)dT
L i L 4K
T(K)  Cupru Otel Sticla  Teflon pentru un criostat cu gat din otel inoxidabil
(sarma) IN0OX

K =3060 - 317 = 2753 W/m

6 800 0,63 0211 0,113

10 3.320 2,93 0,681 0,44 intre 300 K si 77 K.

20 14.000 16,3 2,0 1,64

50 50.800 135 8,46 7,16 K =317 W/m

77 68.600 317 17,5 13,0

100  80.200 528 29,2 18,7 intre 77 K si 4,2 K.

140 97.600 939 54,2 28,7

200 122.000 1660 103 44,2 Valoarea redusa a integralei conductivitatii termice pe
intervalul de temperaturi dintre 77 K si 4,2 K sugereaza ideea

300 162.000 3.060 199 70,2 utilizarii azotului lichid pentru racirea gatului criostatului




curgerea vaporilor rezultati din evaporarea lichidului criogenic prin gatul criostatului
poate avea o contributie importanta la reducerea patrunderilor de caldura.

K(T) =k, + a(T-T,) daca k depinde de T T,0

Q =5l +a Tl
' Tol Qo
Q=Q, +mC (T -T,)

Qu +C, (T =T,) = S[k; +aT ~T)l

integram
+ mMC AT
L/S = _1 aAT + (k, — Q, A )InQO s
me me Qo _.|'.”.+lr dx=

nu are solutii analitice pentru determinarea fluxului de caldura Q, (ea-bologc+ex)+ebx




calcul concret poate fi efectuat doar cu ajutorul calculatoarelor electronice.

Ex. Vas 60 de litri, rata de evaporare

%‘ 1 el e
= este de 0,25 litri/zi ~3,6:104g/s
3
T‘i 10" diametrul gatului: 16 mm, grosimea
@ peretilor 0,5 mm si lungimea 32 cm
L (adica L/S = 130 cm™)
)% 107k
&
(&)
< A
g '} Otel inoxidabil
O
= Ko=7,362 .10-3 W(cm.K)
3 > a =1,21 103 W(cm.k?)
o : —
0.1 1 10 100 1000 Cp= 5,2 J/g.K

L/S(cm™)
- (din Flynn)

Fig. 5.8 Diagrama pentru calculul fluxului termic care ajunge la capatul
rece al unui tub care este ricit cu un curent de vapori de heliu. ° Curba A, 7=

10" g/s: B. m=10"g/s: C.m=10" g/s: D. m=10"g/s: E. m=0.

_ _ _ prin interpolare, rezulta un flux de caldura de ordinul a
vezi |I. G. Deac, Elemente de criogenie

10-3 W care ajunge la capatul rece al tubului si care este in

concordanta cu datele experimentale




fluxul de caldura transmis Qgg, prin radiatie de la capatul cald exterior

Pentru criostatele care au gaturi cu diametre mari (mai mari de 30 mm)

300 K

RG = O ’5‘5(T14 _T24)Q

Q) L

_ 4z-R?
CR?4+ 17 \
LHe 4,2 K

Q

T,= 300 K, T, = 4,2 K iar Q este unghiul solid sub care este ,vazuta”
suprafata heliului lichid

Pentru un criostat cu @ = 150 mm, S = 180 cm? cu L = 50 cm si care este din otel: ¢ — 0,05,
fluxul de caldura transmis prin radiatie la suprafata heliului lichid Qg; ~ 0,38 W, care este destul

de mult si care are ca efect evaporarea unei cantitati mari de heliu lichid (— 0,5 litri pe ora).



Solutia pentru diminuarea acestei cantitati de heliu lichid evaporat este utilizarea
unor ecrane de radiatie din metale cu emisivitate redusa cand ¢ < 1 (cum ar fi
otelul inoxidabil sau cuprul, bine lustruite).

-In acest caz, caldura recuperata de ecranele de radiatie este evacuata de
curentul de vapori rezultati in urma evaporarii.

-De exemplu pentru un criostat care are diametrul gatuluide @ = 75 mm si L =
50 cm, utilizarea a doar 4 ecrane de radiatie amplasate in interiorul gatului
criostatului la o distanta de 4 cm intre ele, conduce la injumatatirea cantitatii de
heliu lichid evaporate.

LHe 4,2 K \/



Preracirea criostatelor

«criostatele sunt destinate efectuarii experimentelor la temperaturi joase.

ereducerea la minimum a patrunderilor de caldura este o conditie extrem de
importanta.

ereducerea pierderilor de heliu lichid, din cauza pretului ridicat al acestuia. Heliul are
caldura latenta de evaporare foarte scazuta (2,6 kJ/L), astfel ca un flux redus de
caldura de 1 W produce evaporarea a 1,38 litri/h.

*Racirea unui criostat de la temperatura camerei la cea a heliului lichid poate avea ca
rezultat evaporarea unei cantitati foarte mari de heliu lichid (mai mult de 100 de litri

pentru un criostat cu un volum de 30 de litri).

variatia entalpiei pe domeniul de temperatura in care se face extragerea caldurii

stocate Tn materialul respectiv (care are masa IM):

Ty Cantitatea de heliu lichid evaporata

V:(HZ_Hl)'m
T L




Entalpiile specifice In J/g pentru diferite materiale, utilizate frecvent in criogenie.

T(K) 1 4 15 20 60 80 300
Aluminiu | 2,5-105 | 4,63-10% | 1,8:102 | 4,8102 | 3,64 | 9,37 | 1704
Crom 1,42:10°5 | 2,37:104 | 0.53-102 | 1,28-102 | 0,904 | 2,77 78,9
Cupru 0,6:105 | 1,3-10% |1,07-102| 3,4102 | 2,58 | 6,02 79,6
Fier 4510% | 7,42.10% |1,45.102| 3,16:102 | 1,43 | 3,84 81,1
Nichel | 6,0-10% | 9,8.10% |1,85:102| 4,1.102 | 1,79 | 4,56 82,1
Niobiu 4105 | 7,3-10% | 2,6:102 | 6,6:102 | 2,76 5,8 59,2
Titan 3,5:105 | 599-10% |1,56-102| 4,0102 | 2,59 | 6,37 | 1014
Zinc 50-105 | 1,4104 | 3,4102 | 12,5102 | 501 | 9,70 87,1
Teflon - 10-10% | 21102 | 52,0-102 | 7,02 | 1252 | 144,6

Th. Flynn,
Cryogenic
Engineering

Ex. cantitatea de heliu lichid evaporata la racirea unui kilogram de cupru, este:

- . -5
V = 79,6-13-10

-1000 = 30,3 litri!

pentru Al sau Fe (otel inoxidabil), gasim 66, respectiv 32 de litri de heliu lichid
evaporat.



»>pentru racirea unui corp pentru un domeniu mai restrans de temperatura,
putem avea un consum mult mai redus.

In cazul cuprului, pentru r3cirea unui kilogram de Cu de la 77 K la 4,2 K sunt
necesari doar 2,7 litri de heliu lichid, in timp ce racirea de la 300 K la 77 K o
putem realiza prin utilizarea azotului lichid Tn acest scop, ceea ce ar necesita
doar 0,49 litri.

 pentru racirea unui kilogram de aluminiu de la 77 K la 4,2 K sunt necesari
doar 3,2 litri de heliu lichid.

heliul are o entalpie foarte ridicata.

-este foarte usor sa generam He gaz la 4,2 K prin evaporare, dar este mult
mai greu sa-l incalzim.

-Variatia entalpiei C, (7,-7) heliului la incalzire intre 4,2 K si 300 (77) K este
cam 200 (64) kJ/L.

-Putem obtine, deci, un efect frigorific mai mare utilizand gazul rece, decat

daca evaporam heliul.



Raportul dintre variatia de entalpie a heliului (intre 300 K si 4,2 K)
si caldura latenta de evaporare este foarte mare:

H (300K ) — H (4,2K)

=74
L

e necesar sa utilizam cat mai eficient gazul rece rezultat din evaporarea
heliului, la racirea interiorului criostatului, adica acest gaz sa paraseasca
criostatul cu temperatura cat mai aproape de cea a camerei.

In cazul azotului acest efect este mai putin pronuntat, raportul de mai sus
fiind doar de 1,18.

Azotul lichid are caldura latenta de evaporare de circa 60 de ori mai mare
decat heliul lichid si este de aproape 10-20 de ori mai ieftin.

« preracirea criostatelor cu azot lichid, si abia apoi racirea in continuare cu
heliu lichid.



(F. Pobell, Matter and Methods at Low Temperatures )

Cantitatea de lichid criogenic (litri) necesara pentru a raci 1 kg de Al, otel
inoxidabil (inox) sau Cu daca se utilizeaza doar caldura latenta de vaporizare, si in
paranteza: caldura latenta+entalpia gazului intre temperatura de fierbere si
temperatura camerei.

Lichidul Modificarea Al Inox Cu
criogenic temperaturii

N, 300 — 77 1,0 (0,63) 0,53 (0,33) 0,46 (0,28)
He 77 4,2 3,2 (0,20) 1,4 (0,10) 2,7 (0,16)
He 300 —> 4,2 66 (1,6) 34 (0,8) 30,3 (0,8)

un rol major in reducerea consumului de heliu lichid il are utilizarea
entalpiei ridicate a vaporilor de heliu.

«alimentarea cu heliu lichid, Tn timpul regimului de racire, sa se faca astfel
fncat lichidul sa ajunga, pe cat posibil, la partea cea mai de jos a
criostatelor, astfel fincat wvaporii rezultati sa ,spele” cat mai bine
componentele interne ale acestora, sa aiba un traseu cat mai lung, pana la
iesirea lor din criostat, pentru un schimb de caldura cat mai bun.

e utilizam atat recuperarea entalpiei vaporilor de heliu cat si preracirea cu
azot lichid, consumul de heliu lichid poate fi adus la un nivel acceptabil.



Flankble transfir tubes Blpdder

from “Practical Cryogenics” (NH Bradshaw)




Racirea criostatelor si umplerea lor cu heliu lichid sunt operatii destul de delicate
*Un transfer prea rapid poate conduce la vaporizarea intensa a heliului lichid
Este astfel posibil ca dintr-un vas Dewar, de exemplu de 60 de litri, sa nu
colectam nimic in criostat.

*sa nu presurizam vasul Dewar la presiuni mai mari de 0,1 bar in timpul
transferului.

*un transfer prea lent poate conduce la vaporizarea heliului in timp ce parcurge
tubul de transfer, si din nou, sa nu colectam lichid in criostat.

«Completarea nivelului de heliu lichid, in timpul exploatarii criostatului impune
precautii. Tubul de transfer trebuie sa fie racit deja in momentul cand incepe
transferul. Acest lucru, poate fi constatat cand la capatul tubului care urmeaza a fi
introdus 1n criostat (celalalt capat fiind introdus in vasul Dewar, in heliu lichid),
vaporii care ies au aspectul unei ,,flame”. Abia dupa manifestarea acestui aspect
se introduce capatul tubului de transfer in criostat si putem fi siguri ca prin tub

curge lichid si nu vapori cu temperatura mai ridicata decat cea a lichidului.



Materiale pentru criostate

Proprietatile mecanice, de interes, ale materialelor pe care vrem sa le
utilizam Tn constructia instalatiilor care sa functioneze la temperaturi
criogenice sunt:

— rezistenta la rupere,

— limita de elasticitate,

— rezistenta la oboseala,

— rezistenta la soc,

— duritatea,

— ductilitatea (Proprietatea unui metal de a putea fi prelucrat in fire sau in foi foarte subtiri)
— modulul de elasticitate.

Q Aceste proprietati sunt dependente de temperatura

d Tn general, rezistenta mecanica a materialelor se imbunatateste cu
scaderea temperaturii.

d Rezistenta la rupere, limita de elasticitate si rezistenta la oboseala
cresc la temperaturi joase, in timp ce modulul lui Young nu se modifica
prea mult.

Ex. rezistenta la rupere a otelului 304L se modifica de la 600 MPa la
temperatura camerei la 1300 MPa la 77 K, in timp ce pentru cupru
aceasta variatie este de la 200 MPa la 300 K la 400 MPa la 77 K. (Deac)



Proprietatile mecanice ale metalelor 2simetria cristalina.

Metalele si aliajele lor, care prezinta simetrie cub cu fete
centrate (cfc) sunt cele mai des utilizate in constructia
echipamentelor criogenice.

«Aluminiul, cuprul, nichelul si aliajele lor precum si otelurile inoxidabile austenitice de tip
18-8 (fier aliat cu 18% crom, 8% nichel si 0.08% carbon) au celula elementara de tip cfc
si nu prezinta o tranzitie ductil-fragil la temperaturi joase.

O In general, proprietdtile acestor materiale se imbunatdtesc cu scdderea temperaturii.
eLimita de elasticitate la 20 K este, inmod clar, mai mare decat la temperatura camerei;

« modulul lui Young este cu 5 pana la 20% mai mare la temperaturi joase,

srezistenta la oboseala este mai mare la temperaturi joase, cu exceptia aliajului de
aluminiu 2024 T4.

cryocourse grenoble

Aliajele cupru/nichel sunt utilizate frecvent in realizarea tuburilor capilare si au o
conductivitate termica redusa (cam de acelasi ordin de marime cu otelurile
inoxidabile), putand fi usor lipite cu staniu.

e Invar-ul (36%Ni+Fe), are un coeficient de dilatare termica extrem de redus
*Monel-ul (67%Ni+Cu) care are proprietati mecanice foarte bune si are o rezistenta

la coroziune ridicata.



Metalele care au structura cristalina de tip cub cu wvolum
centrat (cvc) nu sunt recomandate pentru utilizare TIn
echipamente care functioneaza la temperaturi joase. Aceasta
clasa de materiale include fierul, otelurile martensitice (cu
continut redus de carbon si unele oteluri inoxidabile), Mo si Nb.
Daca aceste materiale nu sunt fragile (casante) la temperatura
camerei, ele prezinta o tranzitie ductil-fragil la temperaturi joase.
Utilizarea de lunga durata a acestor materiale in conditii termice
dure, poate induce de asemenea o tranzitie austenitic-martensitic
care face materialul fragil.

MARTEN,Si:ri-'\ :constituent structural al otelurilor cdlite, cu o densitate foarte mare, foarte dur si friabil
AUSTENITA: constituent cu alta structura, ne-magnetic, relativ usor deformabil

Metalele cu structura hexagonal compacta (hcp) prezinta
proprietati intermediare intre cele cu structura cfc si cvc. De
exemplu, zincul prezinta o tranzitie ductil-fragil dar zirconiul si
titanul pur nu prezinta o astfel de tranzitie. : %
Titanul si aliajele lui, avand o structura hcp raman suficient de S
ductile la temperaturi joase si pot fi utilizate cu succes in aplicatii
care solicita o masa redusa si patrunderi reduse de caldura prin
conductie prin aceste materiale.

«cantitati reduse de impuritati ca O, N, H si C pot avea efecte
nefavorabile asupra ductilitatii la temperaturi joase a titanului si
aliajelor sale




materialele plastice: rezistenta lor mecanica creste o data cu scaderea
temperaturii, dar aceasta crestere este insotita de o descrestere rapida a
elongatiei (a elasticitatii) si a rezistentei la soc.

*Materialele plastice cu rasini cu fluorocarbon si cele cu fibre de sticla, isi mentin
insa rezistenta mare la soc la temperaturi joase.

-Materialele plastice intarite (ranforsate) cu fibre de sticla au in plus rapoarte
rezistenta mecanica/masa si rezistenta mecanica/conductivitate termica ridicate.
Elastomerii, devin cu totii casanti la temperaturi joase. Cu toate acestea , multe
dintre aceste materiale, cum ar fi cauciucul, foliile poliesterice, nylon-ul pot fi
utilizate in conditii foarte bune ca si garnituri statice, daca sunt comprimate

corespunzator la temperatura camerei, inainte de racire.



« n cazul materialelor plastice intervin si alte elemente de care trebuie sa se tina
seama cand sunt utilizate in criostate, cum ar fi porozitatea ridicata (in special
pentru heliu, la temperatura camerei), gazarea (in situatiile cand sunt utilizate in
prezenta vidului Tnalt), emisivitatea ridicata (ceea ce impune acoperiri cu aluminiu
sau argint), evitarea unghiurilor ascutite Tn cazul suportilor (care ar putea
constitui centri de start al rupturilor sau crapaturilor).

Rezistenta mecanica a , sub sarcina constanta, creste la temperaturi
joase. Dar deoarece, sticla se poate sparge sau crapa cu usurinta la solicitari
reduse daca contine defecte superficiale, este necesar de cele mai multe ori un
tratament termic care sa inlature aceste defecte.

« Daca un material nu a mai fost utilizat anterior in astfel de scopuri, se impune
in mod categoric testarea lui Thainte de a fi folosit.

Tn calculul criostatelor, diminuarea patrunderilor de caldura are un rol esential,
insa diminuarea ariilor sectiunilor transversale ale tuburilor de legatura, suportilor
etc. care sunt plasate intre extremitatile reci si calde trebuie sa raspunda

cerintelor care decurg din proprietatile mecanice ale materialelor utilizate.



«dilatarea termica (sau mai bine zis contractia termica, deoarece instalatiile se
realizeaza la temperatura camerei si abia apoi urmeaza racirea).

simbinarile mecanice, prin sudura sau lipire a unor componente din materiale
diferite poate conduce la tensiuni mecanice mari care pot avea ca efect
deformarea sau chiar producerea de crapaturi sau ruperi la nivelul imbinarii
respective.

e necesara alegerea unor materiale compatibile, cu coeficienti de dilatare
apropiati, a caror imbinare sa poata rezista din punct de vedere mecanic la

solicitari termice dure.

1y
¢ ol

Coeficientul de dilatare/contractie termica o

se reduce cu descresterea temperaturii, tinzand spre zero cand temperatura
tinde spre zero.

emodificarea majora (95%) are loc intre 300 K si 80 K.



Contractia relativa (integrald) a unor materiale de interes in
constructia criostatelor

Materialul AL/L ( 300K - 100K ) AL /L (100K - 4K)

Otel inoxidabil 296 -10° 35-10°

Cupru 326 -10° 44 -10°

Aluminiu 415 -10° 47 -10°

Fier 198 -10°° 18 -10°  Th. Flynn, Cryogenic Engineering,
Invar 40 -10° -

Alama 340 -10° 57 -10-°

Fibre de sticld/ ragini 279 -10° 47 -10°

epoxidice
Titan 134 10 17-10°

Tn general, ne putem astepta la contractii de aproximativ 0.5% pentru metale si
intre 1,5 si 3% pentru polimeri.

«Exista insa si unele materiale amorfe pentru care contractia este aproape zero sau

chiar negativa.



in cazul unor imbinari intre doua componente care se afla la temperaturi diferite,

vor apare tensiuni mecanice care pot produce deformari permanente.
ecomponentele trebuie sa aiba o forma speciala care sa permita preluarea acestor

tensiuni.

Rece

vacuum

Cald

imbinari prin lipire (brazare) intre doua materiale de forma tubulara, care au
coeficienti de dilatare diferiti, vom face ca materialul care se contracta mai mult sa

fie in jurul celuilalt. |

+«— aluminiu - _ _ o
Imbinarea unui tub din aluminiu

cu unul din otel inoxidabil (prin
lipire).

«— otelinoxidabil




in cazul bolturilor acestea trebuie sa se contracte mai mult decat suportii pe
care ii imbina pentru ca imbinarea sa nu slabeasca.

=

Daca se utilizeaza tuburi de legatura in paralel (de exemplu pentru alimentare cu heliu sau
azot lichid) se recomanda cuplarea unuia dintre ele cu un silfon (tub metalic corugat) elastic
care sa preia contractiile diferite ale tuburilor.
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«de cele mai multe ori, componentele unui criostat sunt supuse unor conditii de vid inalt.

sa fie compatibile cu vidul Tnalt.

*sa nu fie poroase, sa nu gazeze (adica sa nu elibereze moleculele de gaz adsorbite la
nivelul straturilor superficiale) si sa aiba suprafetele lucioase, fara impuritati.

-de preferat otelurile austenitice care sa raspunda acestor conditii si ale caror suduri n
atmosfera de gaz inert (WIG) sunt de inalta calitate, fara crapaturi sau pori.

 Metalele pure sau unele aliaje (cupru, aluminiu, nichel, alama, bronzuri etc.) pot fi
expuse vidului Tnalt fara probleme deosebite insa tinandu-se seama de aspectele
particulare ridicate de suduri sau lipituri.

e Lipiturile moi (cu aliaj de lipire pe baza de Sn) si cele tari (cu aliaje pe baza de argint)
sunt de evitat Tn prezenta vidului Tnalt. Cand insa, acest lucru nu este posibil e necesar
ele sa fie foarte bine curatate si dezactivate (din cauza folosirii decapantilor).

- Materialele plastice (nylon, relon, teflon, rasini epoxidice ranforsate cu fibre de sticla
etc.), de multe ori, au gazare ridicata = refacerea periodica a vidului Tnalt.

s-Imbinarea componentelor metalice cu cele din materialele plastice este o operatie
delicata care presupune utilizarea unui adeziv corespunzator ( de cele mai multe ori de
tip Araldyte-epoxy, sau Stycast) care sa fie atat rezistenta din punct de vedere mecanic

cat si etansa, neporoasa si cu gazare redusa ; rezistenta la ciclarile termice dure.



Rezistenta mecanica a criostatelor

e necesara dimensionarea criostatelor si din punct de vedere al grosimii
componentelor astfel incat acestea sa permita o buna rezistenta mecanica

in conditiile unor pierderi termice prin conductie, acceptabile.

edeterminarea grosimilor minime conduce la diminuarea masei precum si
la reducerea costului sistemului.
-Alegerea materialelor e posibila pe baza considerentelor mentionate mai

sus si a informatiilor prezente in norme internationale



Criostatele au componente care functioneaza sub vid nalt.

sintotdeauna intre peretele vasului exterior si cel al vasului interior e necesar sa avem un
vid Tnaintat din considerente care tin de izolarea termica.

evasul exterior se comporta ca si cum pe suprafata sa exterioara actioneaza o
suprapresiune de o atmosfera, iar cel interior suporta aceeasi suprapresiune, insa pe
suprafata interioara.

- Exista insa si experimente in care este necesar sa fie utilizate fluide la presiuni ridicate.

tub suport de alimentare

Superizolatie cu azot lichid

vacuum

Vas exterior din otel
inoxidabil sau Al

Vas cu azot lichid din otel
inoxidabil, Al sau Cu

I. G. Deac, Elemente de criogenie

Adsorbant




Studiul Materialelor / Valeria Suciu, Marcel Valeriu

Suciu — Bucuresti: Fair Partners, 2007
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E - modulul de elasticitate

Ae - alungirea la curgere

Ag - alungirea plastica la forta maxima
Agt - alungirea totala la forta maxima
A - alungirea la rupere

At - alungirea totala la rupere

Rel - limita de curgere inferioara

ReH - limita de curgere superioara

Rm - rezistenta la tractiune



Incinta cilindrica, cu suprapresiune interna.
Pentru acest caz grosimea peretelui e (in mm) a acestei mantale (virole) este data de relatia:

e_P-D-X
200R -«

P este presiunea aplicata in bari, D - diametrul in mm, R - rezistenta la rupere in
kg/mm2,

X - coeficientul de siguranta (care de obicei se ia egal cu 5 ), a este un coeficient de
sudura care pentru otelul inoxidabil austenitic 18/10 este de circa 0,8.

cryocourse Grenoble
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De exemplu, rezistenta la rupere pentru otelul inoxidabil 18/10 este
R = 50 kg/mm? = 500 MPa

epentru cupru este mult mai mic, R = 15 kg/mm? = 150 MPa.

Un vas cilindric din otel inoxidabil care este supus unei presiuni
interne P = 10 bar si care are diametrul de D = 200 mm trebuie sa
aiba grosimea peretelui, de cel putin:

o 10-200-5 —125mm
200-50-0,8




cryocourse H / -\
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Do

vase cilindrice si capace convexe: grosimea lor se ia egala cu cea a peretelui mantalei (virolei).

Fundurile plate trebuie sa aiba o grosime mai mare decat peretele virolei.
Pentru funduri plate sudate la capetele mantalei:

1

2
e=0,866-r i
RIO

este raza in mm, P- presiunea in kg/mm? iar R este rezistenta la tractiune.

Fundurile plate prinse cu bolturi:

N |-

e=11-r i
RIO



Incinta cilindrica cu suprapresiune externa
cazul unei incinte cilindrice vidate

suprapresiunea este de o atmosfera.

O dimensionare gresita, cu un perete al virolei prea
subtire poate conduce la implozia incintei, Ila
colapsarea acesteia Si ruperea, In mod evident, a
peretelui mantalei.

Pentru tuburi metalice sau virole lungi (L/D > 10) comportarea
este independenta de lungimea L

p_ 2E (e
1-0 \D

3

unde E este modulul de elasticitate in kg/mm? (de exemplu pentru otelul 18/10, E =

20000 kg/mm?) si o Wtul Poisson (pentru otelul 18/10, o = 0,3).
(raportul dintre contracti sversala si cea longitudinala, cu minus)

pentru tuburi din otel inoxidabil cu AP = 1bar: e =8-103-D



‘nu trebuie ignorata nici modificarea proprietatilor
mecanice a materialelor cu temperatura i nici
cresterea accidentala a presiunii (prin vaporizarea
intensa a lichidelor criogenice produsa de
pierderea vidului).

Pentru a evita consecintele cresterii bruste a
presiunii, criostatele sunt prevazute cu supape de
suprapresiune, sau discuri de rupere, prin care

acest efect sa poata fi evitat.



Plug Spring

Air

supape de suprapresiune

https://www.herose.com/eng/products/safety-valves/product-choice-safety-valves.php



http://www.donadonsdd.com/

disc de rupere
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