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Resumo

O processo de resfriamento de um criostato exige tempo e as operagoes efetuadas devem
obedecer a uma seqiiéncia bem estabelecida, sob pena de ver-se frustrada toda a operagio.
Neste trabalho é apresentado em detalhes o procedimento necessirio para uma boa trans-
feréncia de Hélio liquido num criostato de imersio (dispositivo utilizado para alojar amostras
quando submetidas a baixas temperaturas). Sio abordados os problemas que poderio surgir
durante a transferéncia e como soluciona-los. Espera-se, assim, contribuir com os intimeros
pesquisadores que utilizam esta tao importante técnica,

Abstract

The cooling process of a cryostat is time-consuming and all steps must follow a well-defined
sequence in order to avoid the frustation of the whole operation. This paper details the
procedure required for a good transfer of liquid Helium in an immersion cryostat (device
used to accomodate samples when submitted to low temperatures). Problems which may
arise during the transfer are discussed and solutions are proposed. Hopefully, this discussion

will be helpful for a large number of researches who use this important technique.

I. Introducao

Medidas as temperatura de He liquido sio ampla-
mente utilizadas nos virios campos experimentais da
Fisica. No particular caso de medidas de absorgiio ética,
submeter as amostras a temperatura do He liquido
ajuda na melhor identificagio das bandas (ou linhas)
de absorgdo, uma vez que a estas temperaturas as
transicoes Gticas sdo mais bem definidas pois livram-
se em parte da vibragdo das moléculas, ions, ete que
compdem o material.

Apesar de no Brasil esta técnica nio ser utilizada
em todos os centros de estudos de fisica, devido ao alto
custo dos equipamentos necessarios e do Hélio também,
nos centros onde estes sio rotineiramente utilizados, es-
tudantes ainda da graduagao participam das operagoes
basicas com estes equipamentos. Estas operacdes exi-

gem cuidados especiais devido & possibilidade de ocor-
rerem explosoes de “dewars” e criostatos provocadas
pela vaporizagao rapida de Hélio liquido, cuja razio de
volumes liquido/gds ¢é de 1:700.

Medidas a4 Hélio Liquido

A realizagio de medidas & temperatura de Hélio
liquido, em nosso pais, exige a existéncia de lique-
feitoras nos centros em que a pesquisa se realiza.
Isto envolve a formagiio e emprego de pessoal qualifi-
cado, capaz de conduzir adequadamente os processos
de produgio, recuperagio e de reciclagem.

Uma descricio detalhada de como proceder para
resfriar amostras a 4 K serd apresentada a seguir em
forma de roteiro, com o intuito de servir como roteiro
para eventuais interessados.



A figura l.a esquematiza o sistema como um todo;
a figura L.b é o esquema do criostato acoplado ao sis-
tema de vicuo e a figura 2 mostra o criostato nos seus

principais detalhes.

O processo de resfriamento da amostra a tempera-

tura de He liquido resume-se em trés etapas:
- obtengao de alto vicuo no criostato;

- refrigeragio que precede a introdugao de He

liquido;

- transferéncia do He liquido.
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Figura 1 - (a) Esquema geral do sistema para refrigerar

amostras a 4 K; (b) Criostato acoplado ao sistema de vicuo.
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Figura 2 - Criostato para uso com He liquido.

Alto vicuo no criostato

Estando o sistema em equilibrio & temperatura e
pressio ambientes, inicia-se o processo de resfriamento,
procedendo-se & evacuagiao do mesmo, para isolamento
térmico dos criogenicos.

A retirada de gases do interior do sistema ¢ indis-
pensavel, pois tem como fung¢ao a preservagio do He
liquido no interior do criostato, minimizando a sua va-
porizagio. Como pode ser observado na figura 2, o
vacuo (parte hachurada) deve estar presente entre os
reservatorios de Hélio e Nitrogenio liquidos e entre a pa-
rede externa do criostato e o reservatdrio de Nitrogénio
liquido, para diminuir a transmissao de calor do exte-
rior para o interior do criostato (observe que ha conexio
entre os compartimentos hachurados via parede vazada
entre aqueles) - preservando o Nitrogénio - e diminuindo
também o fluxo térmico do reservatério de Nitrogénio
e camara da amostra para o reservatério de He liquido.

A figura 1.b mostra o sistema de vacuo utilizado.
Para se iniciar o processo de obtengao de alto vacuo, 1,
2, 3 e A devem estar abertas. Liga-se a bomba mecanica
até que o sistema atinja uma pressao de 200 a 100mtorr.
Entio, fecha-se a vilvula 1 e mantém-se as demais aber-
tas. Esse processo ¢ denominado vacuo primario. O
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principio bdsico é sempre manter a menor pressio na
bomba difusora.

Mantendo a bomba mecanica em operagiio, abre-se
a dgua de refrigeragio da bomba difusora (no caso de
falta de dgua, hda um dispositivo de seguranca que des-
liga a bomba automaticamente) e, finalmente, liga-se a
difusora. Quando o sistema atinge um vicuo suficiente-
mente alto (em torno de 10~ 5torr), coloca-se Nitrogénio
liquido na armadilha fria (“trapp”) da bomba difusora
(para condensar a maioria das moléculas ainda livres),
de forma que se atinja a escala de 107 torr. Assim, o
sistema estd preparado para o préximo passo: a refri-
geragao,

Refrigeracio do criostato que precede a in-
trodugao de He liquido

Estando o criostato ssubmetido ao alto vicuo
(3.1077 torr, em nosso sistema), o préximo passo an-
tes da refrigeragio (o que também poderia ser perfei-
tamente realizado antes de se fazer viacuo) é purgar a
camara da amostra e introduzir He gososo ou scja: fazer
vacuo com uma amostra bomba mecanica na saida de-
nominada “Para bombear He ou fazer vicuo na camara
da amostra”, (observe que hi conexio entre este reser-
vatério e a camara da amostra pela vdlvula de controle
de fluxo de He, o que possibilita a introdugio de He
naquela) mantendo fechadas as vilvulas superior e cen-
tral, referentes a figuras l.a, e a de “Recuperagio de
He (1)", figura 2. Quando colapsa a mangueira do cri-
ostato, ligada a vdlvula central (figura l.a), desliga-se
a bomba e abre-se essa vilvula de modo a injetar He
gasoso na camara do criostato. Quando a mangueira
volta a situagao normal, fecha-se a vilvula e repete-se
o processo 3 a 4 vezes. No final, deixa-se a vilvula
aberta de forma que a amostra esteja em contato com
a atmosfera de Hélio. Essa atmosfera tem a funcio de
evitar a condensagio de moléculas da dgua presentes no
ar ao se abaixar temperatura.

O isolamento da amostra do resto do sistema é 1itil
no sentido de que, mesmo o criostato estando a baixa
temperatura, ela pode ser retirada e uma nova amostra
introduzida, desde que se mantenha atmosfera de He
constante dentro da camara da amostra.

Assim, com o sistema a alto vicuo e a amostra mer-
gulhada na atmosfera de gas He, introduz-se Nitrogénio

liquido no reservatorio correspondente e movimenta-se
a vilvula de controle de fluxo de He liquido (fig. 2) para
que nio venha a se imobilizar por congelar suas partes
responsiveis pelo movimento (por exemplo, a rosca que
permite o movimento). O abrir ¢ fechar da valvula de-
vem ser feitos constantemente até que o sistema atinja
a temperatura de 183K (=- 4,7 mV no milivoltimetro li-
gado ao termopar Cromel-Constantan acoplado ao dedo
[rio, onde esta a amostra). Atingindo-se esta tempera-
tura, faz-se a transferéncia de He liquido.

Transferéncia de Hélio Liquido

A transferéncia de He liquido é feita através de um
tubo de transferéncia, em ago inox, em forma de U que
possul um capilar por onde passa o Hélio, convenien-
temente isolado (envolto por uma parede com vicuo).
Abre-se a vilvula de “Recuperagio de He (2)" e as
demais da figura 1.a. Introduz-se a extremidade mais
curta no canal de transferéncia do criostato e a outra
no “dewar” de He liquido, mantendo sempre a parte
que une as extremidades na horizontal. O nivel de He
liquido deve ser previamente medido com o dispositivo
existente apropriado para que se possa ter controle da
insergao do tubo de transferéncia no “dewar”.

A extremidade introduzida no “dewar” deve ficar,
a principio, cerca de 2,0 em acima da superficie do He
liquido, para que somente He gasoso seja transferido a
fim de ajudar diminuir a temperatura. Deve-se também
fechar a valvula existente no “dewar”, ligada a linha
de recuperagio, (nao esquematizada nas figuras) para
forgar, por aumento de pressio, a transferéncia de He.
Neste estigio, a valvula de controle de He liquido esta
um pouco aberta. Quando se chega préximo da tempe-
ratura de Nitrogénio liquido, uma das extremidades da
linha de transferéncia é mergulhada no He liquido (por
volta de 6,0 em.) e, por diferenga de pressao, surge um
fluxo de He liquido do “dewar” para o criostato,

Apés ser transferida a quantidade de He desejada
durante certo periodo de tempo (em nosso caso, para
transferéncias de 10 litros, necessitava-se de 30-40 mi-
nutos), retira-se o tubo de transferéncia e obstrui-se o
correspondente canal. A quantidade transferida pode
ser medida através da diferenga de potencial produzida
por fios (ligados a resistores de carbono) que estio aco-
plados diretamente ao reservatério de He liquido.
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No comego da transferéncia, o He liquido chega a
atingir a amostra, evaporando em seguida. As ancoras
térmicas tem a fungao de nao permitir a passagem
de He liquido a partir do ponto em que estio situa-
das, transformado-o em He gasoso para envii-lo a recu-
peragio. Também evitam a entrada de ratliagao térmica
ajudando a manter assim, a temperatura no interior do
criostato.

Uma transferéncia de 101 permite a manutengio de
He por 4-5h. se o vicuo permanecer estivel ¢ o reser-
vatdrio de Nitrogenio liquido estiver mantido sempre
(’.II('i('].

A temperatura ¢ controlada através da vilvula de
controle do fluxo de He, e possui estabidade de 1 K.

A seqiiencia de operagoes pode ser resumida no se-

guinte diagrama de blocos:
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Problemas que ocorrem freqiientemente

- A bomba difusora e/ou criostato comegam a suar:
viicuo nao apropriado.

- Nitrogenio evapora da armadilha fria da bomba
difusora: vdcuo ruim.

- Valvula de controle de fluxo de He liquido imovel:
com um soprador térmico, deve-se aquecé-la externa-
mente; se a imobilidade persiste, deve-se aquecer todo
o sistema novamente.

- Pressao oscilando: vazamento no sistema - geral-
mente janelas ou vilvulas.

- Pressao no interior do “dewar” de He aumentando
consideravelmente sem voltar a zero nos 5 minutos se-
guintes: linha de transferéncia entupida ou valvula de
“Recuperagao de He (1)" fechada.

- Mangueira de “Recuperagao de He (2)” nao con-
gelada externamente durante a transferéncia: nao esta
sendo realizada transferéncia.

- He liquido com pouca duragao: vicuo ruim e, por-
tanto, temperatura alta.

Estes sao alguns dos incidentes mais comuns que
podem ocorrer durante o processo de resfriamento com
He liquido.

Com essas informagoes & mao, entao, Lorna-se mais
facil 0 uso de tao importante e itil técnica de resfriar

amostras.



