ОСНОВЫ КОНСТРУИРОВАНИЯ КРИОГЕННЫХ УСТРОЙСТВ

Лекция 6,7
Основные способы получения промежуточных  температур

Весь диапазон промежуточных температур (т.е. температур, отличных от температуры кипения жидкого гелия при атмосферном давлении Т = 4,2 К) по способу достижения можно разделить на два поддиапазона: ниже 4,2 К и выше 4,2 К. В первом случае требуемая температура достигается охлаждением исследуемого образца, во втором – нагреванием. Ясно, что при этом используются разные конструктивные решения. 

1.1. Диапазон температур 1 – 4,2 К

Конструкции криостатов, работающих в диапазоне температур от 1 до 4,2 К, принципиально не отличаются от базовых конструкций. Охлаждение жидкого гелия, а вместе с ним и исследуемого образца достигается за счет откачки паров гелия. Так как давление насыщенных паров над поверхностью жидкого гелия однозначно связано с температурой кипения, то для определения температуры жидкого гелия достаточно контролировать давление паров. В табл. 1 представлены некоторые характерные значения давления и температуры кипения жидкого гелия. В литературе имеется достаточно полная таблица соответствия между давлением паров гелия и температурой кипения жидкого гелия.

Таблица 1

Давление насыщенных паров и температура кипения жидкого гелия

	Р, гПа
	999,32
	821,98
	474,42
	242,74

	Р, мм рт. ст.
	751,37
	618,21
	356,81
	182,97

	Ткип, К
	4,2
	4,0
	3,5
	3,0


	Р, гПа
	103,315
	31,687
	4,798
	0,1599

	Р, мм рт. ст.
	77,701
	23,832
	3,6008
	0,1203

	Ткип, К
	2,5
	2,0
	1,5
	1,0


Для сохранения требуемой температуры необходимо точно поддерживать соответствующее давление. Это выполняется с помощью специального автоматического устройства – маностата, который стабилизирует давление паров гелия с точностью, соответствующей точности температуры в 0,001 К. Важно помнить, что при откачке происходит интенсивное испарение жидкости (табл.2). 

Таблица 2

Испарение гелия при понижении его температуры методом откачки паров

	Конечная температура, К
	3,5
	3,0
	2,5
	2,0
	1,6

	Доля испарившейся жидкости
	0,17
	0,26
	0,32
	0,37
	0,42


Из таблицы видно, что количество гелия значительно уменьшается уже в результате первоначальной откачки. Весьма велико испарение гелия и в дальнейшем, в особенности при термостатировании в области пониженных температур. Поэтому при проведении длительных экспериментов требуется периодический подлив жидкости. Чтобы не нарушать при этом низкое давление в сосуде, целесообразно устанавливать переливной сифон стационарно. В процессе дальнейшей нормальной работы криостата при пониженных температурах требуется непрерывная откачка паров, масса которых определяется качеством теплоизоляции сосуда и теплоотдачей исследуемого объекта. С понижением рабочей температуры уменьшается плотность паров, увеличивается их объем и возникает необходимость в более мощных вакуумных насосах и широких соединительных трубках диаметром 30 мм и более.

Особые трудности встречаются при откачке паров гелия ниже (-точки (2,18 К), когда образуется тонкая пленка сверхтекучего гелия II. Количество образующихся при этом паров резко возрастает. Получение давления над зеркалом жидкости ниже нескольких мм рт. ст. и температуры ниже 1,3 – 1,5 К представляет значительные трудности. Однако, используя насосы со скоростью откачки 700 литров в секунду, удается в небольшом объеме снизить давление до 0,04 мм рт. ст. и получить температуру ( 0,7 К.

Внутренние поверхности сосудов, предназначенных для откачки паров гелия ниже (-точки, следует полировать, а воздух перед заливкой откачивать из сосуда, так как ползучесть пленки сверхтекучей жидкости значительно выше по грубой поверхности, чем по полированной, и примерно в 10 раз больше по поверхности, покрытой сконденсировавшимся воздухом, чем без него.

Наконец, при проведении экспериментов с откачкой паров нужно учитывать увеличение плотности жидкого гелия при понижении температуры. При понижении давления термодинамическое равновесие между жидкостью и паром устанавливается в тонком приповерхностном слое. Если эксперимент проводится таким образом, что давление над поверхностью постепенно уменьшается, то в первый момент температура поверхностного слоя жидкости меньше, чем температура жидкости нижних слоев. Затем, из-за различия в плотности, холодный и, соответственно, более тяжелый гелий опускается вниз, приводя к интенсивному перемешиванию жидкости и выравниванию температуры во всем объеме. Если же давление над поверхностью жидкости увеличить, то температура поверхностного слоя станет выше, чем нижних слоев, и конвекционного теплообмена происходить не будет. При этом температура объекта, находящегося в жидкости, может быть существенно меньше того значения, которое будет соответствовать установленному давлению. Правильно проконтролировать температуру в этом случае можно с помощью термометра, расположенного в непосредственной близости от исследуемого объекта.

1.2. Диапазон температур выше 4,2 К

Кажется, что задача нагреть исследуемый объект является тривиальной. Действительно, можно включить нагреватель, который испарит весь жидкий гелий – и температура поднимется сама собой. Отчасти это правильно. Но при таком нагреве испаряется огромное количество дорогостоящего жидкого гелия и возникает другая проблема: как объект снова охладить без дополнительного подлива хладагента. Поэтому перед конструктором стоит задача создать такое устройство, в котором, во-первых, нагрев образца осуществлялся при минимально возможном испарении жидкого гелия, и, во-вторых, имелась возможность снова быстро охладить объект без дополнительной заливки хладагента. Кроме того, для проведения большинства исследований желательно иметь возможность многократных циклов нагрева-охлаждения. 

Рассмотрим несколько наиболее популярных методов получения промежуточных температур, удовлетворяющих вышеописанным требованиям: механическое перемещение, применение хладопровода, использование теплообменного газа, двойной гелиевый объем.

1.2.1. Механическое перемещение

Наиболее простой способ получения температур выше 4,2 К заключается в механическом вертикальном перемещении исследуемого образца в парах гелия. При этом температура образца меняется от 4,2 К (если он находится в жидком гелии) до 150 ( 250 К, если образец находится в верхней части низкотемпературного устройства. Обычно для механического перемещения используют транспортные сосуды Дьюара. Одна из трудностей, возникающая при использовании механического перемещения, – наличие сильного градиента температур по длине образца в вертикальном направлении. Для предотвращения градиента используют массивный медный держатель, на который приклеивается образец с помощью низкотемпературного клея-смазки. В теле держателя располагаются различные термометры и, при необходимости, нагреватели. Массивность держателя, а также хорошая теплопроводность меди приводят к выравниванию температуры образца, термометров и нагревателя. Держатель вместе с исследуемым образцом закрывается медным кожухом, что дополнительно способствует однородности температуры. Держатели образцов могут иметь произвольную форму. Но, как правило, они изготавливаются в виде цилиндра, на котором фрезеруются плоские поверхности для крепления образца. 

1.2.2. Применение хладопровода

В этом случае возможны два варианта: 

образец находится в жидком или газообразном гелии;

образец находится в вакууме.

[image: image1.emf]В первом случае хладопровод, представляющий собой металлический стержень, крепится снизу к медному держателю образца (рис. 6.1). Для улучшения термостатирования держатель вместе с медным экраном, а также часть хладопровода закрыты теплоизоляционным слоем из текстолита или фторопласта. Хладопровод состоит из двух частей – медного стержня внизу и теплового моста из нержавеющей стали. Локальный нагрев держателя образца осуществляется с помощью электрического нагревателя, при этом тепловой мост за счет своей низкой теплопроводности препятствует выходу тепла за пределы термостатированного объема. Таким образом, в нестационарном режиме температура образца поднимается на 20–30 К. При отсутствии теплового моста значительная мощность нагревателя уходила бы на испарение жидкого гелия без существенного нагрева образца. После выключения нагревателя температура достаточно быстро возвращается к исходному значению за счет высокой теплопроводности медного стержня. Наиболее эффективно такая система работает тогда, когда нижняя часть хладопровода погружена в гелий, хотя возможно и полное погружение в жидкий гелий всего термостатируемого объема. 

Во втором случае (рис. 6.2) хладопровод 1 крепится ко дну гелиевой емкости 2. На конце хладопровода располагается держатель 3, к которому приклеивается исследуемый образец 4. 

Как и в первом случае, хладопровод либо должен быть сделан из материала, имеющего незначительную теплопроводность, либо может быть медным, но содержать вставку из нержавеющей стали. 

[image: image2.emf]Если по требованию эксперимента хладопровод не может быть металлом (исследования в переменных электромагнитных полях, когда металлический стержень нагревается за счет вихревых токов), можно использовать диэлектрические материалы с хорошей теплопроводностью, например, сапфир или корунд. 

1.2.3. Использование теплообменного газа

Рассмотрение метода регулировки температуры объекта с помощью хладопровода указывает на то, что хладопровод должен обладать двумя взаимнопротиворечивыми свойствами. С одной стороны, он должен обладать высокой теплопроводностью для эффективного охлаждения держателя образца. С другой стороны, хладопровод должен иметь низкую теплопроводность, чтобы при нагреве образца жидкий хладагент испарялся как можно меньше. А это означает, что хладопровод должен изменять свою теплопроводность в зависимости от условий эксперимента. Это возможно, если в качестве хладопровода использовать тонкостенную трубку из нержавеющей стали. В эту трубку либо напускается, либо откачивается теплообменный газ – газообразный гелий. На рис. 6.3 представлены варианты реализации способа регулировки температур с помощью теплообменного газа.
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На рис. 6.3(а) теплообменный газ напускается в трубку 1, которая проходит сквозь резервуар с жидким гелием 2. В результате конвекционного обмена охлаждаются держатель 3 и образец 4, который в данной конструкции располагается в вакууме. Для повышения температуры теплообменный газ откачивается. После чего включается нагреватель, расположенный в держателе образца. Реализация варианта (а) в сочетании с азотным гелиевым криостатом представлена на рис. 6.4. 
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В случае, показанном на рис. 6.3(б), образец 1 помещается в рабочий объем 2, наполненный теплообменным газом. В свою очередь, рабочий объем снаружи герметично закрывается кожухом 3 так, что между рабочим объемом и жидким гелием образовывается дополнительный объем, в который через патрубок 4 напускается (или обкачивается) теплообменный газ. Охлаждение образца происходит при напуске газообразного гелия в дополнительный объем, нагрев – после откачки газа из этого объема. 

Следует отметить, что конструкция, показанная на рис. 6.3(б), также используется для термоизоляции различных объемов внутри криостата. Действительно, при откачке дополнительного объема появляется так называемая «вакуумная рубашка». При этом температуры внутри и снаружи могут существенно различаться. В частности, в рабочий объем можно налить жидкий азот, в то время как снаружи будет жидкий гелий, в котором может располагаться сверхпроводящий соленоид (рис. 6.5). Представленная на рисунке схема позволяет реализовать изменение температуры образца в широких пределах: от 1,5 К (при откачке паров гелия из внутреннего рабочего объема) до практически 300 К. Сверхпроводящий соленоид все время находится в жидком гелии, обеспечивая магнитные поля до 10 Тл. Располагаться вставка, показанная на рис. 6.5, может в любом гелиевом криостате с большим диаметром горловины.
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1.3. Радиационно-оптический гелиевый криостат

Рассмотрим конструкцию сложного радиационно-оптического криостата (рис. 6.6) как примера реализации схемы многофункционального  гелиевого оборудования. 

В качестве основной компоновочной схемы в данной конструкции выбран вариант, предполагающий размещение азотной емкости над гелиевой емкостью и использование азотного экрана для уменьшения теплопритока за счет излучения. Принципиальным отличием от классической схемы в рассматриваемом криостате является наличие второго гелиевого объема, к которому непосредственно прикрепляется исследуемый образец. Второй гелиевый объем охлаждается либо жидким, либо газообразным гелием, поступающим по капиллярам. Если выход паров газа открыт, малый гелиевый объем заполнен жидкостью. Если выход газа перекрыт, давление внутри второго объема повышается, жидкий хладагент вытесняется по капиллярам в основной объем и происходит изменение температуры образца . Также в конструкции криостата предусмотрена возможность радиационно-оптического и механического воздействия на образец.

Разберем подробнее схему криостата (рис. 6.6). Криостат состоит из гелиевого 1 и азотного 2 объемов. Кроме того, в конструкции предусмотрено наличие дополнительного рабочего объема, окруженного экраном 3, имеющим температуру жидкого гелия. Гелиевая емкость и рабочий объем защищены от внешнего теплового излучения экраном 4, который крепится к азотной емкости 2. Гелиевый, азотный и рабочий объемы помещены во внешний корпус 5. Исследуемый образец 6 помещается на трубку 7, играющую роль второго гелиевого объема, из которого испаряющийся гелий выходит по трубке 8. Охлаждение второго гелиевого объема вместе с образцом осуществляется за счет жидкого или газообразного гелия, поступающего по капилляру 9. Наличие тонких капиллярных трубок 8 и 9 позволяет прикладывать к образцу механические напряжения. Для этой цели служит гидравлический пресс 10, имеющий механическую связь с держателем образца через тягу 11 и соединение 12. Степень механического воздействия контролируется манометром 13. Заливка жидкого гелия и отвод испаряющегося газа из основной гелиевой емкости проводится через трубку 14. Для подсоединения всей конструкции к ускорителю служит фланец 15. Вакуум в криостате и ускорителе общий и определяется вакуумной системой ускорителя.

Радиационный криостат легко переделывается в оптический криостат путем замены нижнего фланца 15 на оптические окна. Естественно, что при этом необходимо предусмотреть независимую откачку вакуумного объема.
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1.4. Особенности конструкций азотных криостатов
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В отличие от гелиевых, азотные криостаты имеют более простую конструкцию. Это обуславливается, главным образом, относительно высоким значением теплоты испарения жидкого азота, в результате чего требования к теплоизоляции азотных сосудов оказываются не столь жесткими, как гелиевых. В простейшем виде азотным криостатом может быть любая емкость, покрытая со всех сторон теплоизолирующим материалом, например, пенопластом толщиной в 1 – 2 см, и закрытая сверху теплоизоляционной крышкой (рис. 6.9). Время хранения азота в таких конструкциях может достигать 1 – 2 часов. Главным достоинством конструкции является безусловная простота изготовления. Вместе с тем, существует несколько очевидных недостатков. Обратим внимание на два. Во-первых, в таком сосуде можно проводить исследования только при температуре кипения жидкого азота. Во-вторых, достаточно высокая скорость испарения жидкого хладагента требует его периодического подлива. 

Таким образом, для проведения исследований на хорошем экспериментальном уровне целесообразно изготовить стационарный азотный криостат с вакуумной теплоизоляцией. Рассмотрим конструкцию такого устройства на примере азотного оптического криостата (рис. 6.10). 

Криостат состоит из азотной емкости 1, корпуса 2, верхнего фланца 3, нижнего фланца 4, откачного фланца 5 с заглушкой. Для улучшения вакуума к днищу азотной емкости крепится адсорбент (активированный уголь) 6. Азотная емкость подвешивается к верхнему фланцу через стаканы 7, которые предотвращают обмерзание фланцевого соединения. Исследуемый образец крепится к держателю 8. Оптические исследования проводятся через окна 9. Для электрических подводов предусмотрен разъем 10. 
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Время нахождения жидкого азота в такой конструкции может достигать нескольких дней, так как тепловой поток к хладагенту мал. При необходимости, теплоподвод можно еще уменьшить, обмотав азотную емкость несколькими слоями экранно-вакуумной изоляции. Кроме того, откачкой паров жидкого азота можно добиться понижения температуры до 65 К.
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Рис. 6.4. Схема гелиевого криостата с регулировкой температуры образца
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Рис.6.3. Изменение температуры образца с использованием  теплообменного газа
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Рис. 6.2. Применение хладопровода: образец в вакууме
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Рис.6.1. Применение хладопровода: образец в жидком гелии
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Рис. 6.5. Схема «теплой вставки» со сверхпроводящим соленоидом: 


1 – верхний фланец; 2 – «вакуумная рубашка»; 3 – сверхпроводящий соленоид; 4 – держатель образца





Рис. 6.6. Радиационный гелиевый криостат 





Рис. 6.9. Простейшая конструкция азотного криостата





Рис. 6.10. Азотный оптический криостат
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