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CRYOSTATS AND VACUUM TECHNIQUE

Abstract

An extremely good vacuum thermal insulation is an indispensable
condition for liquefying and preservation of the liquid nature of
gases. Cryostats are vessels for experiments to be performed at
low constant temperatures, at which even helium evaporates from
hardly perceptible. According to their use, they are of different size
and shape. A good insulation is attained by the vacuum coat,
thermal shields around the internal vessel and by piping having a
minimal thermal conductivity. Besides conductivity also other
material characteristics such as emissivity factor, thermal
expansion etc. are of great importance. This paper presents
various cryostat realisations differing in construction and
manufacturing technology.

Povzetek

Toplotna izolacija z vakuumom je neobhoden pripomocek za
utekocinjanje in ohranjanje kapljevinske faze permanentnih plinov.
Vakuumski kriostati so posode, iz katerih celo helij (vreliSce pri 4,2
K) izhlapeva komaj opazno; sluZijo kot okolje za poskuse, ki
morajo potekati na konstantni nizki temperaturi. Glede namena in
uporabe obstajajo naprave razliénih velikosti in oblik. Dobra
izolacija je doseZena z vakuumskim plaséem, s sevalnimi Sciti
okrog osrednje posode in z dovodnimi cevmi, ki naj imajo ¢im
manj$o toplotno prevodnost. Poleg prevodnosti so pomembne Se
druge lastnosti materialov, kot npr. koeficient sevanja, razteznost
itd. Prispevek predstavija znacilne izvedbe kriostatov s
konstrukcijsko tehnoloskega vidika.

1 UVOD

Kriotehnika uporablja za doseganje nizkih temperatur
razlicne fizikalne principe, hkrati pa s svojimi vrhun-
skimi tehnoloskimi reSitvami pomaga drugim sodob-
nim panogam, ki potrebujejo hladno okolje. Glavna
podrocja njene uporabe so:

— doseganje ¢im nizjih temperatur (fizikalne metode)
— utekocinjanje plinov (hladilni stroji)

— shranjevanije in transport utekocinjenih plinov
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Za izvajanje omenjenih nalog rabijo najrazlicnejSe
kriogenske naprave. Med njimi so kriostati bistveno
povezani z vakuumsko tehniko, kajti samo ta omo-
goca izvedbo izolacije, ki - v povezavi s Se drugimi
prijemi - zagotavlja vzdrZevanje nizkih temperatur.

Izdelava kvalitetne krio naprave je tem zahtevnej3a, za
¢im niZje temperature je namenjena. Tako so npr.
kriostati za temperature nad 77K s sodobnimi teh-
nologijami povsem obvladljivi, pri izdelavi aparatur za
niZzje temperaturno obmocje (od nekaj K.do 77K) pa je
smiselno poleg obstojeCega znanja iskati Se novih
resitev, kajti izvedbene domislice razlicnih proizvajal-
cev kaZejo, da razvoj tu §e ni povsem zakljucen. Se
veliko bolj je to izraZeno pri gradnji naprav za
temperature pod 1K, kjer si napredovanja brez visokih
tehnologij in raziskovalnega dela sploh ne da zamisliti.

V tem prispevku bomo predstavili pregled obstojecih
kriostatov, pomen oz. potrebnost vakuuma za njih
delovanje ter nekaj primerov izvedb, s poudarkom na
tehnolosko konstrukcijskih zahtevah.

2 VRSTE KRIOSTATOV

Najrazli¢nejSe obstojee kriostate lahko razporedimo

v skupine, npr.:

— glede na uporabljeni hladilni medij in po viSini
delovne temperature

— glede na velikost koristne prostornine, gabaritne
dimenzije in po §irini ustja
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Slika 1. Steklen (a) in kovinski kriostat (b)

Prispevek je bil predstavljen na 1. sreanju vakuumistov Slovenije in Hrvaske v Zagrebu.
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— po namenu uporabe
— glede na princip delovanja itd.

Med nastetimi je za sploSno poznavanje kriostatov
najpomembnejsi zadnji nacin opredeljevanja. Poznani
so torej:

A) Potopni kriostati
To so v bistvu dewar posode, tj. toplotno dobro izo-
lirane shrambe za uteko€injene pline. Lahko so:

— steklene

— kovinske, povsem zvarjene (sl.1 in sl.3)

— kovinske z razstavljivim dnom

— kovinske z izrastkom v dnu, v katerem se nahaja
vzorec, ki je lahko v vakuumu pritrien na hlajen no-
silec ali pa je direktno potopljen v helij; obstajajo
tudi variante z oknom za opazovanje vzorca.

Pri teh kriostatih je temperatura dolo¢ena z vreliscem
uporabljenega utekoéinjenega plina, torej imamo
predvsem dve moZnosti: 4,2K pri tekoCem heliju (LHe)
in 77K pri tekocem dusdiku (LN2).

B) Kriostati na uparjanje z nastavljivo temperaturo
Pri tovrstnih kriostatih lahko dosegamo temperature
pod ali nad vreliS¢em uporabljenega hladilnega plina.

Ohlajanje pod vrelis¢e doseZzemo tako, da zniZujemo
tlak nad utekoCinjenim helijem oziroma duSikom.
Konstrukcijsko so podobni dewar posodam, le da
imajo prostor nad teko¢o fazo obvezno zaprt in
vgrajen prikljucek za vakuumsko ¢rpalko ter merilnik
tlaka.

Za zviSanje temperature nad vreliSée moramo dovesti
zunanjo toploto v podstavek vzorca; to lahko storimo
na dva nacina:

a) z vgradnjo lokalnega grelnika v nosilec vzorca; pri
tem mora biti nosilec dobro toplotno izoliran od
drugih delov kriostata

b) z dovajanjem par krio-tekocine v okolico vzorca.
Tlak teh par, ki ga lahko nastavljamo med 10 in
1000 mbar, ustvarja kondukcijski most med vzor-
cem in toplejdimi zunanjimi deli kriostata. Doseg-
liive so vse temperature med 2K in 300K. Lo¢imo
dva tipa tovrstnih kriostatov; to so:

— taki, pri katerih helijeva para prihaja v okolico
vzorca iznad tekoce faze in

— tisti, pri katerih je tekoci helij iz osrednje posode
napeljan po kapilari v okolico vzorca in se tam
uparja (slika 2). Dobra lastnost obojih je, da
vzorca ni treba segrevati na nosilcu in je zato
predmet temperaturno neodvisen od podlage.

C) Posebni kriostati

a) Kriostati s plinskim hladilnim strojem (G. Mc Mahon,
Stirling), ki delajo brez utekocinjenega plina z za-
prtim plinskim tokokrogom; pokrivajo temperatur-
no cbmocje 10 do 300K

b) Kriostati s kombinacijo potopnega in uparjevalnega
tipa (1K-300K)
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C) Kriostati, obi¢ajno helijevi, za superprevodne (S.P.)
magnete, ki imajo vgrajeno S.P. tuljavo in elektricni
prikljucek zanjo

d) Kriostati na helijev izotop z atomsko maso 3 (0,01-
300K),

e) Kriostati, prilagojeni za specialna raziskovalna
podrocja.

3 VAKUUMSKE IN TEHNOLOSKE ZAHTEVE

Kriostatske posode so sestavljene iz enega ali dveh
koncentriCnih rezervoarjev, ki vsebujeta tekoci dusik in
helij; nahajata se v evakuiranem prostoru, ki povsem
onemogoci direktno kondukcijo toplote na notranje
hladne povrsine. Posodi sta medsebojno in na zunanji
plas¢ povezani s cevmi za natakanje utekocinjenega
plina in za izhajanje njegovih par. Te cevi povzrocijo
veliko toplotno obremenitev krioposode in hkrati kon-
denzacijo vlage na zunanjih prikljuckih. Da bi u€inke
prevodnosti zmanijsali, se za konstrukcijo priporoc¢ajo
dolge cevi s ¢im tanjSo steno, ne prevelikega premera,
in to iz materiala, ki ima ¢im manjSo toplotno prevod-
nost (npr. nerjavno jeklo). Za opore in distan¢nike
med stenami posod se uporabljajo elementi s ¢im bolj
tockovnim dotikom (npr. steklene kroglice).

Pri helijevih kriostatih plas¢ tekoCega dusika razdeli
vakuumski prostor v dva, znotraj povezana dela. Po-
soda za tekoCi dusik in pogosto Se po en ali dva to-
plotna reflektorja rabijo za preprecevanje sevalne
obremenitve He-rezervoarja. Ker po Stefan-Boltzman-
novemu zakonu velja sorazmerje med sevalnim tokom
in 4. potenco absolutne temperature, je npr. sevanje
LN2-plasca pri 77K obcutno manjSe od sevanja enake
povrsine pri sobni temperaturi 300K. Zato se z vsakim
sevalnim 3€itom zmanjSa toplotna obremenitev heli-
jeve posode. Druge vrste izolacija kriostatov in pretoc-
nih cevi je ve€plastna, tki. multilayer superinsulation.
Notranja posoda je ovita 30-60 krat z Al-folijo oz. s
plasticno folijo, ki je prekrita s kovinsko tanko plastjo;
ovoji zrcalnih povr8in so medsebojno loceni z distanc-
nim trakom. Pri helijevih kriostatih se ta tip izolacije
uporablja predvsem v predelu med dusikovim rezer-
voarjem in zunanjo steno naprave. Pri velikih shran-
jevalnikih (ve¢ m°) za utekocinjene pline je vakuumski
plaS¢ pogosto zasut s perlitnim granulatom.

Tlak v vakuumskemqprostoru naj ne bi bil v nobenem
primeru vi§ji od 10 mbar. Pri sobni temperaturi so
tedaj proste poti molekul ~100 cm, kar je vec, kot so
znacCilne razdalje med hladnimi in toplimi stenami
vecCine krio naprav. To je tipi€no podrocje molekular-
nih tokov, kjer dominirajo trki molekul med stenami
vakuumskega plas€a; Ce je tlak Se za dekado ali dve
nizji, lahko prevajanje toplote 3e toliko bolj zanema-
rimo. Ker konvekcije ni, ostane edini mozni prenosnik
energije: sevanje. Le-tega zmanjSujemo z zrcalnimi
8¢iti, ki z gladkostjo povrsin pri izbranih materialih naj-
bolj vplivajo na zve€anije refleksije (oziroma na zmanj-
Sanje emisijskega koeficienta).



VAKUUMIST 13/2(1993)

Ugotavljamo, da je pri gradniji kriostatov nujno potreb-
no dobro poznavanje materialov in tehnoloskih po-
stopkov, poleg tega pa Se vakuumske tehnike in pre-
nosa toplote. Navajamo nekaj znanih izkuSenj in ugo-
tovitev:

— Najpogostejsi gradbeni materiali za kovinske krios-
tate so: aluminij, nerjavno jeklo in baker

— Tesnost posod dosegamo s kvalitetnim spajanjem;
navadno je to varjenje TIG ali mikroplazma; pri
razstavljivih elementih pa pridejo v postev tesnila iz
elastomerov za normalne in iz indija za krio-
temperature

— Materiali se morajo dobro variti

— Gladkost. Ze osnovni, izhodiséni material (ploce-
vina) ne sme biti hrapav, po obdelavah in varjenju
pa sestavne dele dodatno poliramo in tudi elektro-
poliramo; bakreni deli kvalitetnih kriostatov so pred
tem Se kromani

— Obicajni so vsi vakuumsko tehnoloski prijemi, kot
npr.: CistoCa, detekcija netesnosti sestavnih delov
Ze v vmesnih fazah izdelave, skrbna montaza itd.

— Doseganje toplotnega stika (termicno sidranje) je
izvedeno z masivnimi bakrenimi pletenicami in
vijatenjem; uporabljajo se tudi specialne toplotno
prevodne paste, predvsem za zagotavljanje kvali-
tetnega stika temperaturnih senzorjev z vzorcem
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Slika 2. Helijev kriostat z razstavijivim podaljsanim
dnom
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— Za morebitno obnovo vakuuma je vecina kriostatov
in tudi drugih krio naprav opremljena na zunanji
steni z ventilom za ponovno iz&rpavanje

— Zaradi nevarnosti prehitrega uparjanja je v zunanji
steni poleg crpalnega prikljucka vgrajen skoraj
vedno tudi varnostni ventil (0,2-0,4 bar)

— Za oceno toplotnih tokov je potrebno narediti vsaj
priblizne preracune, ki opozorijo projektanta na
prenekatero pomembno podrobnost.

4 PRIMERI KRIOSTATOV

A) Primera na sliki 1 sta enostavni dvojni dewar
posodi; v notranjo, napolnjeno s helijem, potopimo
vzorec. Na vrhu sta pokriti, da se izboljsa izolacija,
hkrati pa pokrov rabi za namescanje vzorca, za prik-
lop odsesavanja, za polnjenje s sveZim He in za
vgraditev morebitnih elektricnih prevodnic. Prednosti
steklene izvedbe sta moZnost opazovanja in cenenost,
slabost pa krhkost in prepustnost za He. Pri kovinski
varianti je vgrajen tudi varnostni ventil in prikljucek za
ponovno evakuiranje zunanjega plasca.

CENTRALMA CEV
MA SOBWI TEMPERATURI

Slika 3. Helijev kriostat iz aluminija firme Varian

B) Slika 2 prikazuje uparjevalni kriostat iz nerjavnega
jekla s sestavljivim podaljSanim dnom. Pri tej izvedbi
prihaja helij iz osrednje posode preko dozirnega venti-
la in kapilare do uparjevalnika, ki se nahaja v blizini
vzorca. Vzorec je name§cen v posebni cevi na drogu
za pozicioniranje; oblivajo ga pare vplinjenega helija
katerih tlak lahko z nastavljivim odcrpavanjem vzdr-
Zujemo na poljubnem nivoju med 107 in 1000 mbar.
Tako lahko zagotovimo vzorcu katerokoli temperaturo
med 2 in 300K.

11



ISSN-0351-9716

C) Kriostat za superprevodno tuljavo (slika 3) je proiz-
vod firme Varian v ZDA. lzdelan je povsem iz
aluminija; vsi spoji so varjeni. Notranje posode so
medsebojno fiksirane z vrvicami iz umetne snovi, tako
da kot toplotni mostovi nastopajo samo cevi za nata-
kanje. Skozi sredino ima v navpicni smeri speljano
odprto cev, v kateri S.P. tuljava ustvarja zelo mo¢no
magnetno polje. Navitje sestavlja ve¢ manjsih, razli¢no
orientiranih tuljavic, katerih prikljucki so zdruzeni na
posebni vticnici v tekofem heliju. Naprava rabi za
analizo kemicnih snovi z jedrsko magnetno resonanco
(NMR); vzorci se namestijo v sredino cevi. Hladni

prikl jufek za katodni sistem prikl julek za senzor temperature
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Slika 4. Konstrukcija helifevega kriostata za eksperi-
mentiranje s superprevodnim mikrovalovnim
resonatorjem.
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rezervoar sprejme ca 25 | tekocega helija. Za obéas-
no izCrpavanje je na stranski steni vgrajen prikljuéek z
zaticnim ¢epom.

D) Helijev kriostat za eksperimentiranje s super-
prevodnim mikrovalovnim resonatorjem je v fazi
priprave projekta na IEVT. lzdelan bo iz nerjavnega
jekla iz ploCevin debeline 0,5 do 3 mm, ki bodo var-
jene in potem elektropolirane. Debelejsi sta le zgornja
in spodnja zunanja plos¢a, ki imata vakuumske prirob-
nice za priklop izvira elektronov in dinamiénega
vakuumskega ¢rpalnega sistema.

5 SKLEP

Opisali smo glavne vrste kriostatov in se dotaknili
nekaterih problemov, ki jih je potrebno upostevati pri
gradnji krio naprav. V okviru nastajanja projekta He-
kriostata za S.P. resonator smo se z njimi tudi prak-
ticno srecali ter zbrali obilo podatkov o kovinah, plinih,
tekocCinah, ki so nacrtovalcu kriogenskih naprav nujno
potrebni, a presegajo okvir tega prispevka.
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